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摘 要 应用毛细管 区带 电泳 法
,

对伸筋丹胶 囊中的 士的宁和马 钱子碱成分进行 了分离研究
。

采

用 p H 一 6
.

0 的 0
.

2 m ol 八
J t ir s 一

磷 酸溶液作为缓冲液 ;运 行电压 20 k V
;
检测波长 为 2 6 0 n m

,

被 测成

分可 得到较好分 离
。

用 内标法测定其 含量
,

结果 表明
,

在 0
.

0 2~ 0
.

1 5 m g / m l
碑

范围 内
,

士的宁和 马

钱 子碱均 与内标峰 面积之 比呈 良好线性关系
,

平均 回收率分别 为 95
,

1% ( R S D ~ 2
.

8 % ) 和 9 .6 4 %

( R S D = 3
`

O写 )
。
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伸筋丹胶囊 由马钱子
、

地龙等 8 味 中药

组成
,

具舒筋通 络
、

活血去痕
、

消肿止痛的功

效川
。

其 中的马钱子有剧毒
,

一般要求对马钱

子中所含的有效成分士的宁 和马钱子碱进行

定量控制
。

报道士 的宁和 马钱子碱 的含量测

定方法有比色法
、

紫外分光光度法
、

薄层色谱

扫描和高效液相色谱法等川
,

药 品质量标 准

则多采用薄层色谱扫描法闭
。

我们运用毛细

管区带电泳对伸筋丹胶囊 中的士的宁和马钱

子碱进行 了分 离研 究
,

并采用内标法 测定 了

其 含量
,

为测定 中药制剂 中士的宁和马钱子

碱的含量提供 了一种新的方法
。

1 仪器
、

试剂和药 品

B e e km a n P / A C E 5 5 0 0 型高效毛细管电

泳仪 (配备二极管阵列检测器 )
,

S ys et m G ol d

软件
。

对照品士的宁
、

马钱子碱 由中国药 品生

物 制品检定所提供 ; 盐 酸伊托必利 i( ot rP ide

h y d r o e h l o r id e ) ; 伸筋丹胶囊三批 (山 东 A 公

司生产
,

批 号
: 9 8 0 3 0 1 9 8 0 3 0 3

,

浙江 B 厂 生

产
,

批 号
:

98 04 2 6 ) ; 三 经 基 甲 基 氨 基 甲 烷

( t ir s ) 为优级纯 ; 甲醇
、

氯仿
、

氨水
、

磷 酸均为

分析醇 ;水为二次重蒸馏水
。

2 实验方法和结果

2
.

1 测定条件
:

石英毛 细管柱 内径 5 0 拼m
,

总长度 4 7 C m
,

有效长度 40
c m

,

毛细管柱控

温 23 C ; 波 长 2 60
n m ; 运 行 缓 冲液 为 0

.

2

m o l / I
J

t r i、 溶液 (用磷酸调节 p H 至 6
,

O ) ; 进

样方式
:

压力进样
,

进样时 间 10
5 ,

进 样后再

用 5 0%的 甲醇溶 液进 1 5 ; 运行 电压 20 k V

(运行电流约 59 拼A ) ; 柱清洗
:

每次进样前分

别用水
、

缓 冲液各冲洗 3 m in
。

2
.

2 对照品溶液和 内标溶液的配制和测定
:

精密称取对照品士的宁
、

马钱子碱适量
,

加甲

醇制成每毫升各含 0
.

5 m g 的混合对照品溶

液 ; 另取内标盐酸伊托必利适量
,

加水制成每

毫升含 。
.

s m g 的内标溶液
。

使用时取混合对

照品溶液 1 m l
, ,

内标溶液 1 m I
J ,

加 o
.

Z m o l /

I
,

磷酸溶液 0
.

5 m l
一 ,

甲醇 1
.

5 m l
碑 ,

加水适量

定容至 s m 1
) ,

进样测定
,

分离图谱见图 1
。

2
.

3 供试品溶液的制备和测定
:

取本品内容

物 1 9
,

精密称定
,

加浓氨试液 Z m l
, ,

氯仿
一

乙

醇 ( 1 0
: 1 )溶液 4 0 m I

J ,

超声处理 1 0 m i n
,

静

置 24 h
,

滤过
,

滤液蒸干
,

残渣用 甲醇温热使

溶解
,

定容于 s m I
J

量瓶 中
。

取溶液 Z m I
J ,

加

内标 溶 液 l m I
J ,

o
.

Z m ol / L 磷 酸溶 液 0
.

5

m I
J ,

甲醇 0
.

5 m I
J ,

加水适量定容至 5 m I
J ,

用

0
.

45 拜m 微孔滤膜滤过
,

滤液进样测定
,

分离

,
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图 2 供试品分离图谱

2
.

4 空白对照实验
:

模拟处方制得缺 马钱子

空 白对照液
,

按供试品溶液的制备方法制备
,

测定
,

分离图谱见图 3
,

结果表明空白无干扰
。

2
.

5 线性 范围
:

分 别量 取混合对 照 品溶 液

0
.

2
、

0
.

5
、

0
.

7 5
、

1
.

0
、

1
.

2 5
、

1
.

5 m I
J

至 5 m l
,

量 瓶 中
,

各 加 人 内标 溶 液 l m l
一 ,

加 人 0
.

2

m ol / L 磷酸溶液 0
.

5 m I
J ,

加水和 甲醇适量稀

释至刻度 ( 甲醇浓度 为 50 % )
,

按选定的方法

测定
,

所得的士的宁峰面积 与内标峰面积 的

比值 ( Y
l
)

、

马钱子碱峰面积与内标峰面积 的

比值 ( Y
Z
)

,

分别和混合对照品溶液中的士的

宁浓度 ( X
, ,

m g /m L )
、

马 钱 子 碱 浓 度 ( X
Z ,

m g /m L )作 回归处理
,

线形范围均为 0
.

0 20 一

.0 1 5 m g /m L
,

回归方程分别为
:

·

3 4 2
.

图 3 空 白对照分离图谱

2
.

6 精密度及方法的重现性
:

对同一份对照

品溶液重复进样 6 次
,

测定其士 的宁
、

马钱子

碱峰 面积 与 内标 峰面积 的 比值
,

计算 R S D

分别为 0
.

5%和 1
.

0 % (n 一 6 ) ;精密称取同批

样 品各 6 份
,

按选定的方法测定士的宁和马

钱 子 碱 含 量
,

计 算 R S D 分 别 为 2
.

4 % 和

3
.

0% ( n = 6 )
。

2
.

7 回 收实验
:

采用加样回 收法
,

取 已知含

量的样品加人定量的士 的宁和马钱子碱对照

品各 6 份
,

测 定
,

结 果 平 均 回 收率 分 别 为

9 5
.

1%和 9 6
.

4 %
,

R S D 分 别 为 2
.

85 %和

3
.

0 5% ( n = 6 )
。

.2 8 样品测定结果
:

按上述选定方法测定 3

批伸筋丹胶囊中士的宁和 马钱子碱的含量
,

结果见表 1
。

表 1 伸筋丹胶囊中士的宁和

马钱子碱含 t 测定结果

批号 士的宁含量 ( m g / g ) 马钱子碱含量 ( m g / g )

9 8 0 3 0 1

9 8 0 3 0 3

9 8 0 4 2 6

1
.

5 6

1
.

2 9

0
.

6 7 : :;
3 讨论

3
.

1 缓冲液
:

缓冲液的 p H 值
、

浓 度对样品

分离均有影响
。

考虑士的宁的 p k
。

为 8
.

2 6
,

马

钱子碱 的 p k
,

为 6
.

0 4 ( p k
Z

为 1 1
.

7笋
4〕

,

所 以

对 tr i s 缓 冲液在 p H 6一 8 范围作了考察 ( 0
.

2

m ol / L tr i S 溶液用磷酸调节 p H 值 )
,

结 果以

缓冲液 p H 6
.

0 的分离效果最佳
,

缓 冲液 p H

对 士 的 宁
、

马 钱 子碱 的 拜
。 。

( e l e e t r o p h o r e s i s

m o b i l i t y笋
5 〕的影响见图 4

。

对不同浓度的 t r i s

缓冲液进行 比较
,

结果表明随着缓冲液浓度

的增加
,

分离情况渐好
,

0
.

2 m ol / L tr is 缓冲



液 可得 到较为满意的分离
。

另用磷酸盐 ( 80

m m o l/ L
, p H ~ .6 0) 作为缓冲液进行 了试验

,

结 果分离效果差
。

tr i s 缓冲液不同浓度
、

磷酸

级冲液与运行 电流值的关系及对士 的宁
、

马

钱子碱之间分离度 ( R )的影响见表 2
。

.二九̀

5冶-浮,j Z月-浮

.2r3o

。
针一一飞丁一一一 r 一一 , 六甲一一

1
一

士的宁的 阵
P

Z
一

马钱子 的 协 p

圈 4 级冲液 p H对士的宁和 马钱子喊 阵
p

的影响

裹 2 级冲液 ( mmo l/ L )与电流的关系及

对分离度 ( R )影响 (电压 ~ 0
.

2 k V )

级冲液

( PH “ 6
.

0 )

电流值 (尸A )

分 离度 ( R )

1 0 0 1 5 0 2 0 0 80

( r n们。 0 1 / L t r i s 磷酸 )

3 4 4 8 5 9

4
.

2 4
.

6 5
。

7

56

3
。

4

实 验结 果表 明
,

采用 p H = 6
.

0 的 0
.

2

m ol / L tr is 溶液可使 内标峰
、

士的宁峰 和马

钱子碱峰之间及与邻近其它杂质峰得到比较

好 的分离
。

3 , 2 电泳谱带展宽
:

沿用色谱 的塔板高度概

念
,

测得理论板数按士的宁峰计约为 28 万
。

3
.

3 供试 品的溶解溶媒
:

实验发现
,

在供试

品的溶解溶媒 中加一定浓度的磷酸
,

则士的

宁和马钱子碱的峰形变好
,

而且 回收率高
,

表

明磷酸对士的宁和马钱子碱的溶解性及其峰

形有影 响
; 而对含不同甲醉浓度的溶解溶媒

( 甲醇浓度分别 为 30 %
、

5 0写
、

60 %
,

均含有

20 m m ol / L 磷 酸 ) 进行试 验 比较
,

则定 t 结

果基本相同
,

分离的峰形均尚可
。

3
.

4 供试品的提取和分离
:

实验发现样品直

接用浓氨
一

抓仿提取则难以过滤
,

加人一定浓

度的乙醇可使滤过顺利
; 因样品中含较多 的

脂溶性成分 (乳香
、

没药等 )
,

所以用甲醇溶解

的样 品提取物加人水后会有不溶物产生
,

应

用微孔滤膜可滤去不溶物
。
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