武汉谱立分析仪器有限公司


制草乌样品分析报告

——湖北药昇中药科技有限公司
1、 检测方法参考标准：《中华人民共和国药典》2020年版 四部通则0512高效液相色谱法

2、 仪器: 赛默飞U3000（标配），检测环境：温度：25.6℃，湿度：57%
3、 前处理流程：
对照品溶液的制备  取乌头碱对照品、次乌头碱对照品、新乌头碱对照品各20mg，置10mL量瓶中，加0.01%盐酸乙醇溶液使溶解并稀释制成每1mL含乌头碱、次乌头碱、新乌头碱各2mg的混合溶液，即得。
供试品溶液的制备 取本品粉末(过三号筛)约2g，精密称定，置具塞锥形瓶中，加氨试液3ml，精密加人异丙醇-乙酸乙酯(1 : 1)混合溶液50ml，称定重量，超声处理(功率300W，频率40kHz；水温25℃以下)30分钟，放冷，再称定重量，用异丙醇-乙酸乙酯(1 : 1)混合溶液补足减失的重量，摇匀，滤过。精密量取续滤液25ml，40℃以下减压回收溶剂至干，残渣加0.01%盐酸乙醇溶液使溶解，转移至5ml量瓶中，并稀释至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得。
四、仪器条件
a) 色谱柱：NuovaSil-C18，柱长250mm，内径4.6 mm，粒径5 μm

b) 流动相：流动相A：乙腈；流动相B：0.2%冰醋酸溶液(三乙胺调节pH值至6.20)
c) 流速：1.0 mL/min
 d) 检测器：UV 235nm

  e) 柱温：30℃ 

f) 进样量：10 μL

按下表中的程序进行梯度洗脱，理论板数按新乌头碱峰计算应不低于2000。
	时间/min
	流动相A/%
	流动相B/%

	0～44
	21→31
	79→69

	44～65
	31→35
	69→65

	65～70
	35
	65


五、分析结果
5.1 制草乌混合对照品典型谱图及结果
[image: image1.png]180 B B G/ R i) #2 e R UV_VIS_1 WVL:235 nm

150

125

100

~
(&

Absorbance [mAU]
3

N |1 - B 18 YIRS ey 900043,

i 1] [min]





[image: image2.png]BosR

5 ik TRET ] i A Wit AU R TR AR B i
min mAU*min mAU %. %

1 36.317 6.115 9.212 34.05 35.60 na.

2 39.490 6.418 9.043 35.74 34.94 n.a.

3 43.862 5.426 7.625 30.21 29.46 n.a.

B 17.960 25.881 100.00 100.00





5.2 制草乌供试品典型谱图及结果

[image: image3.png]UV_VIS_1 WVL:235 nm

2
8 100
@«
2
2
<

3

12 - 0% W - 39.392





[image: image4.png]IAVI T

min mAU*min mAU %

36.217 2.557 3.242 17.88 17 97
39.392 11.742 14.806 82.12 82 03
n.a. n.a. n.a. n.a.

14.299 X 100.00





