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应用离子对色谱技术同时测定天仙子中的三种生物碱

天津 医科大学 (30 0 0 70 )李惠芬
命

张庆伟 张晓梅 董伟林

摘 要 应 用离子对色谱技术
,

同时测 定天仙子 中山莫若碱
、

东莫若碱
、

阿托 品 3 种有效成分
。

色

谱条件为 Y WG
一

C
, 。
柱

,
4

.

6 m m X 2 5 0 m m
,

灵敏度
: 0

.

0 4 A U F S
,

柱温
:

室温
,

进样量
: 2 0 拜L

。

山莫若

碱
、

东蓑若碱
、

阿 托 品的 回收率分别为 9 8
.

5 %
,
尺 S D = 0

.

5 6% ; 1 0 0
.

4%
,
R S D = 1

.

2%
; 1 0 1

.

5 %
,

R S D = 0
.

4 0%
。

关键词 离子对色谱 山蓑若碱 东食 若碱 阿托 品

天 仙子 为 茄科 蓑 若 了乃
夕。 s cy a m u :

in g er

L
.

的干燥成熟种子 〔 1〕 ,

所含的生物碱具有重

要的 医疗用途
,

但因其有大毒
,

5 ~ 10 m g 即

能产出显著中毒的症状 〔2〕 。

因此
,

新药审批要

求
,

处 方中无论是作为君药还是 臣药都必须

检测
。

我们 曾用薄层扫描法
,

对所含的生物碱

做 了分别测定 〔3一 5〕 。

笔者应用离子对 色谱技

术
,

反复优化分离条件 〔卜
? 〕 ,

不经分离 同时测

定 了天仙子 中山蓑若碱
,

东蓑若碱和阿托 品

3 种有效成分的含量
。

此法与 T L C 测定方法

比较
,

其操作简便
、

准确
。

1 仪器
、

试剂及试药

日本 岛津 L C
一

6A 高 效 液 相 色谱 仪 及

S P D
一

ZA S 紫外 检测
,

C R
一

3 A 色谱 数据 处理

机
。

乙睛 (色谱纯 )
,

水 (二次重蒸水 )
,

氢澳酸

山蓑若碱
、

氢嗅酸东食若碱
、

硫酸 阿托 品 (中

国药品生物 制品检定 所 )
,

天仙 子分别 由山

西
、

宁波
、

辽宁
、

内蒙古
、

河北药材仓库购得
。

2 色谱条件

色谱 柱
:
YW G

一

C
1 8 4

·

6 m m X 2 5 0 m m
,

流动相为 乙睛
一

0
.

0 5 m ol / L 庚烷磺酸钠水溶

液 ( 3 5
: 6 5 )

,

流 速
: 1

.

5 m L /m i n
,

检 测 波长

2 1 0 n m
,

灵敏度
: 0

.

0 4 A U F S
,

柱温
:

室温
,

进

样量
:

20 拜L
。

在上述条件下有关标准品及供

试品溶液的分离情况见图 1
。

3 标准曲线制备

精密称取氢澳酸 山夏若碱
、

氢澳酸东莫

若碱
、

阿托 品各 10 m g, 置 10 m L 容量瓶 中
,

分别加人流动相溶解并稀释至刻度
,

摇匀
、

备

用
,

作为各 自的标准品贮备液 1
、

2
、

3
。

精 密 移 取 上 述 标 准 溶 液 0
.

25
、

0
.

50
、

1
·

O
、

2
·

0
、

3
.

5 m L 置 1 0 m L 容量瓶 中
,

用流

动相稀释至刻度
,

摇匀进样
,

得 回归方程为
:

Y 氢澳酸 山蕊 若孩 = 2 6 8 7
.

3 3 5 + 5 1 8
.

6 0 8 1 C
, r

= 0
.

9 9 9 8

Y氮 澳酸东 友若旅 = 3 2 7 9
.

6 6 3 + 5 4 8
.

6 0 1 0 C
, ;

= 0
.

9 9 9 3

Y硫 成阿托品 = 2 7 1
.

8 7 9 4 + 6 1 6
.

1 9 9 9C
, r =

0
.

9 9 9 5

A
一

标准品 B
一

样 品 1
一

山蓖若碱 2
一

东蓑若碱 3一阿托品

图 1 样品色谱图

4 样品测定

精密称取 山西
、

宁波
、

辽宁
、

河北
、

内蒙古

5 个地区 的样品粉末各 4 9
,

装袋于索氏提取

器 中
,

加石油醚去脂 6 h
,

取 出
,

挥干石油醚
,

滴加氨水 s m L 润湿
,

密闭 50 m in
,

挥去多余
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氨水
,

再置索氏提取器 中
,

以氯仿提取总生物

碱 6 h 至提取液无色
,

回收氯仿至少量
,

用 10

m L 左右 抓仿洗 涤并转移至 3 00 m L 分液漏

斗中
,

以 0
.

5%硫 酸溶液 ( 1 0
、

1 0
、

5 m L )分 3

次萃取
,

取酸液用浓氨水碱化至 pH 一 9一 1 0
,

再 以氯仿 ( 10
、

1 0
、

s m L )分 3 次提取
,

将抓仿

层浓缩至干
,

以 流动相移至 1 0 m L 容量瓶并

稀释至刻度
,

摇匀
,

进样
,

色谱条件同前
,

计算

结果见表 1
。

表 1 样品测定结果 (n ~ ` )( % )

地 区
阿托 品
含量

双 S D
东食若碱
含量

R S D
山蓖若碱
含量

R S D

山西 0
.

0 5 0 7 1
.

8 0
.

0 60 3 2
.

9 0
.

0 2 0 3 2
.

9

河北 0
.

0 7 5 6 1
.

1 0
.

0 2 1 5 2
.

7 0
.

1 0 4 0 1
.

3

宁波 0
.

0 4 1 4 2
.

3 0
.

0 3 7 1 1
.

6 0
,

02 8 6 2
.

4

辽宁 0
.

0 7 7 1 2
.

0 0
.

0 2 9 3 2
.

1 0
.

0 2 5 1 1
.

8

内蒙 .0 0乒3 3 .2 6 .0 0 2 9旦
_

.2 5 9
竺
9盛巨巨一

-

多
竺
盛

5 回收率实验

照样 品测定项
,

精密 称取 8 份相同量样

品
,

其 中 4 份加人标准品贮备液 1
、

2
、
3 适量

。

照样 品提取制备成 回收溶液
,

测定加样 回收

率 (n 一 4)
,

得平 均 回 收率分别 为
:

山莫若碱

9 8
.

1 8%
,

R S D = 0
.

5 6%
; 东莫若碱 1 0 0

.

4 %
,

R S D ~ 1
.

2% ; 阿 托 品 1 0 1
.

5%
,

R S D =

0
.

4 0%
。

6 讨论

6
.

1 在确定样品处理方法时
,

所筛选的提取

方法提取率高
,

杂质少
,

不仅适用于薄层板点

样要求
,

也适用于紫外光谱测定及色谱法进

样要求
。

说 明提取的样品纯净
,

操作方法可

行
。

6
.

2 在 T L C
、

H P L C 检测 过程 中
,

重点对蓑

若烷类生物碱
,

即
:

山蓑若碱
、

东莫若碱
、

阿托

品的分离条件进行 了反复优化
,

无论在薄层

硅胶板上 或 YW G
一

C
, :

柱上都能获得满意的

分离效果
。

解决了天仙子中 3种有效成分分

离与测定的难题
。

为蓑若类样品定量测定开

辟 了一个新途径
。

6
.

3 样品测定结果还发现
,

不同产地的样品

其内在质量相差很大
。

尤其东莫著碱的含量

差异很大
; 且阿托 品与东食若碱含量 比例也

不一致
,

山西产地含量最高
,

浙江产地含量最

低
,

此结果为临床安全用药
,

防止药品不 良反

应的发生提供了重要的参考依据
。
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保 胎 丸 的 质 量 控 制

夭津中医学院 ( 3 0 0 19 3 )

天津中医研究所

宋新波
怪

张丽娟 李 锦

郭俊华

摘 要 对保胎丸 主要组成药味进行显微及薄层鉴定
,

为产品的质量控制提供依据
。

关扭词 保胎丸 显微鉴定 薄层 色谱 质量控制

保胎丸 由天津达仁堂制药厂生 产
,

为传

统中成药大蜜丸
。

主要成分有
:

当归
、

川贝母
、

白术
、

川芍
、

荆芥穗
、

甘草
、

厚朴
、

白芍
、

积壳
、

地黄
、

冤丝子
、

黄蔑
、

黄等
、

砂仁
、

羌活等
。
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