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朱砂的加工炮制
,

传统上均采用水飞法
,

操作费

时麻烦
,

原料损失大
,

收率偏低
,

我们改用球磨法制

备
,

简化了操作程序
,

提高了收率
,

所得样品符合中

国药典(90 版 )要求
,

方法如下
。

1 材料

纯洁朱砂 (购进)
,

批号 9 1 0 3 0 1
、

9 1 0 5 0 2
、

9 1 0 7 1 5
,

按药典的标准测得含量分别为
:

98
.

0 %
、

98
.

4 %和

9 8
.

2 %
。

2 方法与结果

2
.

1 水飞法
:

取朱砂 Ik g
,

加适量水研细
,

再加多量

水搅拌
,

倾去上清液
,

下沉部分
,

再接上法反复操作

3 次
,

除去杂质
,

合并混悬液静置 24h 后分取沉淀
,

在鼓风恒温干燥箱内 105 ℃干燥 8h
,

而后研散入药

用成品
。

见表 1
。

2
.

2 球磨法
:

将与水飞法同批号的朱砂装入球磨机

滚筒内后密盖
,

开机研磨
,

至成粉后约需 5h
。

见表 2
。

2
.

3 质量比较
:

按照 中国药典 90 版一部朱砂含量

测度方法检验
,

水飞法平均含量为 99
.

5 %
,

球磨法

为 9 9
.

4 %
。

药典规定含硫化汞不得少于 96
.

0 %
,

两

种方法所得样品含量均符合药典规定
,

水飞法虽然

比球磨法含量高约 1 %
,

但球磨法比水飞法收率高

约 n
.

8 %且省时省电操作简单
,

从药品质量及经济

效益综合衡量
,

采用球磨法代替水飞法炮制朱砂值

得研究应用
。

表 1 水飞法产成品数据 (n 一 3)

批号 投料(g ) 收率(% )含量(% ) 用时(h) 耗电 (K w )

9 10 3 0 1 1 00 0 8 8
.

4 9 9
.

1 3 2 8

9 10 5 0 2 1 00 0 8 7
.

9 9 9
.

7 3 2 8

9 10 7 1 5 1 00 0 84
.

5 9 9
.

6 3 2 8

表 2 球磨法产成品数据(n 一 3)

批号 投料 (g ) 收率(% )含量(% ) 用时(h) 耗电 (K w )

4.东4.

⋯
O�OJO�OUOJQJ9 10 3 0 1

9 10 5 0 2

9 10 7 1 5

10 0 0

10 0 0

10 0 0

98
。

6

98
。

8

98
。

6

( 1 9 9 5
一

0 8
一

0 7 收稿 )

薄层扫描法测定镇痛宁注射液中乌头碱的含量
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镇痛宁注射液是由制川乌
、

盐酸异丙嗓等中西

药合用的复方制剂
,

具有活血化疲
、

止痛作用
。

90 年

版中国药典采用酸碱中和法测定乌头碱含量
,

因本

方中的异丙嗦具有碱性
,

有影响
,

而且需用乌头碱对

照品量大
,

操作复杂
,

故采用薄层扫描法对乌头碱的

含量进行了研究
。

1 仪器与试药

日本岛津 C S 一

93 。薄层扫描仪
,

定量毛细管 (美

国 D ru m m o n d 厂 )
,

高效硅胶薄层板 (青岛海洋化工

。

5 8
。

厂 ) ;镇痛宁注射液 (吉林省人民制药厂 ) ;
乌头碱对

照品 (中国药品生物制品检定所 )
。

2 薄层层析

高效硅液 G 板
,

于 10 5 ℃活化 lh 后置干燥器内

备用
。

展开剂
:

氯仿
一

醋酸乙酷
一

氨水 (l 5 :

20
: 1 )

,

展

距 10c m
.

显色剂
:
碘化秘钾试液

,

喷湿润后
,

上覆盖

一块同样大小的玻璃板
,

四周用胶布封好
。

薄层扫描条件
:
采用 反 射锯齿扫描法

,

耘一

5 2 0 n m
,
入R = 6 5 0 n m

,

S x = 3
,

狭缝 1
.

Z X I
.

Zm m
。



3 标准曲线的绘制

取乌头碱对照品用 无水乙醇溶解制成 lm g / ml

对照品溶液
。

分别吸取乌头碱对照品溶液 1
、

2
、

3
、

4
、

5闪
,

点于硅胶 G 薄层板上
,

按实验条件展开
,

显色
,

扫描测定
。

以面积积分值对乌头碱浓度绘制标准曲

线
。

回归方程
:
Y = 3 7 9 1 7

.

3 x 一 2 9 9 7
.

2
, r 一 0

.

9 9 9
,

样

品浓度在 0 ~ 5拌g 范围内呈现 良好线性关系
。

4 稳定性实验

取乌头碱对 照 品 溶液 2闪点样
,

展开后每隔

ZOm in 扫描一次
,

结果在 2h 内稳定
,

C V 一 1
.

10 % (n

= 6 )
。

5 精密度实验

同一板上点同一样品
,

相同点样量
,

结果 C V 一

1
·

78 % (n 一 5 )
,

精密度尚好
。

同一展开后的样 品
,

连续 5 次扫描测定
,

结果

C V 一 0
.

98 %
,

说明重现性好
。

6 样品测定

精密吸取本品 30 m l
,

置分液漏斗中
,

用氨试液

调 p H 值为 n
,

用氯仿提取 5 次
,

每次 3 om l
,

合并提

取液
,

滤过
,

回收氯仿
,

残渣用无水乙醇溶解
,

定容于

sm l容量瓶中
,

作为供试品溶液
。

在薄层板上点供试

品液 4闪
,

对照品液 2川
、

4闪展开
,

显色
,

扫描测定
,

结

果 见表
。

表 样品中乌头碱含量测定结果

批号 含量 m g / Z m l(支 ) R SD % (n = 3 )

9 3 0 2 1 2

9 3 0 2 1 5

93 0 2 1 7

0
.

3 6

0
.

32

0
.

3 7

1 1 8

3
.

7 7

2
.

5 7

7 加样回收实验

精密吸取 已知含量的样品 30 m l准确加入一定

量的乌头碱对照 品
,

按样 品测定法提取
、

分离测 定
、

计算结果
,

平均回收率为 97
.

85 %
。

C v 一 1
·

98 % (n -

6 )
。

8 结果
8

.

1 本法测定镇痛宁注射液中乌头碱含量
,

结果稳

定
,

重现性较好
,

操作方便
,

准确
,

适合于复方制剂中

乌头碱的含量测定
。

8
.

2 采用本方法同时测定了制川乌药材中乌头碱

的含量
,

发现含量变化较大
,

因此为保证制剂的质

量
,

药材必须符合药典的规定
。

(1 9 9 5
一

0 5
一

1 0 收稿 )
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