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摘 要 选择毛细管区带电泳分离模式
,

以麻黄素为 内标建立了适合蓖若类生物碱阿托品
、

东蓑

若碱
、

山蓑若碱
、

樟柳碱优化分离与颠茄配剂及片剂定量分析的高效毛细管电泳方法
。

电泳分离条

件
�

毛细管 ��
�� � �� 拜�

,

运行缓冲液 �� � �
�

� �� � � � � � � 磷酸盐溶液
一

四氢吠喃 ��
� � �

,

电迁移

进样 � � � � � � ,

运行电压 � � � �  � �� �一 �
,

柱上检测 � � � � � � �
,

�
�

� � � � ��
,

毛细管柱温 � �

℃
。

本法简便
、

快速
、

重现性好
,

可用于含蓑若类生物碱中药制剂的质量控制
。
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蓑若类生物碱种类繁多
,

广泛存在于茄

科植物蓑若 场
夕。��� � � � � �� � �� �

�

种子 �天仙

子 �
、

东蓑若 � �吵
� ��� 冲

� � �� � � � � ��
·

根
、

颠茄 � �� 口�� �� ��� � � � � � �
�

叶
、

白花曼陀 罗

� �� � ��
‘

。�� ��  
�

花 �洋金 花 �及唐古特山蓑

若 八� �� � � � � �� � � � ��� � � �� �  � � � 根
、

种子中
,

阿托品 �� �
一

蓑蓉碱 �
、

东蓑若碱
、

山蓖若碱及

樟柳碱是其中 � 种主要 的蓑若类生物碱
,

具

有重要的医疗用途
〔‘

,
�〕 。

目前其分析的方法有

薄层 扫描法
、

气相色谱法和高效液相色谱

法
〔, 一 �〕 ,

高效毛细管电泳 �� ��  �在一些中药

有效成分分离分析方 面获得 了成 功的应

用
〔�, � , 。

我们将高效毛细管电泳应用于蓑若类

生物碱阿托品
、

东蓑若碱
、

山蓑若碱
、

樟柳碱

的系统分离及颠茄配剂及片剂的定量分析
。

� 仪器与试药

� �� � � � � � � � � � 高效毛细管 电泳仪 �� �
� �

� ��
�

� � � �
,

� � � 一

�� 型 酸度计 �上海雷磁仪

器厂 �
。

标准对照品阿托品
、

东蓖若碱
、

山蓑若

碱由中国药品生物制品检定所提供
,

樟柳碱

由解放军总医院制剂室提供
。

颠茄配剂为上

海美优制药厂产 品
,

颠茄片剂为上海黄河制

药厂产 品
。

� 方法与结果

�
�

� 电泳分离条件
�

毛细管 ��
� � 又 �� 拌�

,

缓冲液 �� � � � � � 磷酸盐溶液 ��� �
�

� �
一

四

氢吠喃��
� � �

,

电迁移进样 � � � � � � ,

运行

电压 � � �  � �一 �一 �
,

柱 上检测 � � ���
� �

,

�
�

� � � � ��
,

毛细管柱温 � � ℃
。

麻黄素为内标
,

在优选的电泳分离条件

下
,

阿托品
、

东蓑若碱
、

山蓑若碱
、

樟柳碱系统

分离 的电泳谱 图 见 图 ��
,

其 中麻黄素 ��

�
�

� � � ��
,

阿托品 � 。 �
�

� � � ��
,

东蓑蓉碱 �。

�
�

� � � ��
,

山蓑若碱 � , �
�

� � � ��
,

樟柳碱 � ,

�
�

� � � ��
。

�
�

� 标准曲线制备
�

精密称取阿托品
、

东蓑

若碱
、

山蓑若碱及 内标麻黄素适量 �� � � 一

� � � � �
,

用 重蒸水溶解定容至 �� � � 量瓶

中
,

作为标准对照品贮备液和 内标贮备液
。

精

密吸取各贮备液一 定量
,

置于 同一 � � � 量

瓶中
,

配制成含阿托品 �� � 拜� � � �
、

山蓑若碱

� � � 拌� � � �
、

东蓑若碱 �� 拼� � � � 的混合标准
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液
。

用重蒸水稀释内标贮备液
,

配制成 �� �

拜� � � � 的麻黄素内标溶液
。

分别准确吸取混

合标准液 � �
、

� � �
、

� � �
、

� � �
、

� � � 拼�
,

加 内标

液 �� � 拜�
,

用重蒸水稀释 定容至 � � �
,

混

匀
。

取 � � 拼� 以 �� � � � � � �� 离心 � � �� 后
,

置

电泳仪中进样分析
。

以蓑若类生物碱峰面积

与内标峰面积比 �� �对相应的浓度 �� �进行

线性 回归
,

计算回归方程
,

即阿托品 �� �
一

蓑

若碱 ��
,
� �

�

� � � � � � �
�

��  � � �
, � � �

·

� � � �
,

定量线性范围 �� 拼� � � � 一 � �� 拌� � � � � 山蓑

若碱 � �
� �

�

� � �  � � �
�

� � � � � �
, �
� �

�

� � � �
,

定量线性范围 �
�

� 拌� � � � 一 �� 拼� � � � �东蓑

若碱 � �
� �

�

� � � �  !  
∀
# � ∃ # % &

,
r

= 0

.

9 9 9 9

,

定量线性范围 4
.
5 拜g / m I

J
一22

·

5 拜g / m L
。

2

.

3 颠茄配含量测定
:
准确吸取颠茄配 400

拜L
,

加 50 m m ol/L 磷酸盐缓冲液 (pH s
.
o )

100 拌L ,

加内标液 100 川
J ,

用重蒸水定容至 1

m L
,

混匀
,

以 2 000 r/m in 离心 5 m i
n 。

准确吸

取上清液 50 拜L
,

置于电泳仪中进样分析
。

图

IB 为颠茄配 H P C E 电泳谱图
,

其中 t
,

4

.

6 5

m i
n

为内标 电泳峰
,

t
,

4

.

9 0 m i
n

为 阿托品

(D L 一

蓑若碱)电泳峰
,

t
。

5

.

16 m in 为山蓑若

碱电泳峰
,

t
,

5

.

56 m in 为东食若碱电泳峰
,

颠茄配中未检出樟柳碱电泳峰
。

以标准曲线

法计算颠茄配中阿托品 (D L
一

蓑若碱)浓度为

301
.
5 拜g / m L

,

山食若碱的浓度为 14
.
32 拼g /

m L
,

东食若碱的浓度为 12
.
94 拜g /m L

。

3 种

蓑若碱总浓度 为 32 8
.
8 拼g /m L

,

即颠茄配总

生物碱含量为 。
.
0 3 2 8 8 % (g /m L )

,

基本接近

药典 规 定 总 生物碱 含量 应 为
:0
.
028 % ~

0
.
03 2 % (g /m L )的上限值

。

2

.

4 颠茄片含量测定
:
随机取颠茄片 10 片

,

称量
,

求出平均片重
,

研细后称取相当于 1 片

重粉末
,

加 乙醇 5 m L
,

涡旋振荡 2 m in
,

超声

提取 5 m i
n ,

4 0 0 o
r

/ m i
n

离心 5 m in
,

取上清

液转移至具塞刻度试管中备用
。

准确吸取颠

茄片 乙醇提取液 40 0 拌L
,

加 50 m m ol /L 磷酸

盐缓冲液 (pH s
.
o) 10 0 拜L

,

加麻黄素内标液

100 拌L ,

用重蒸水稀释定容至 1 m L ,

混 匀
,

Z 0 0 0
r

/ m i
n

离心 5 m in
。

准确吸取 50 拌L 上
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清液
,

置电泳仪样品盘中进样分析
。

图 IC 为

颠茄片 H PC E 电泳谱图
,

其中 ‘ 4
.
68 m in 为

麻黄素内标峰
,
t

,
4

.

97 m in 为阿托品 (D L
一

蓑

若碱)峰
,

t
。

5

.

1 6 m i
n

为微量山蓑若碱峰
。

颠

茄片中阿托品 (D L
一

蓑若碱 )含 量 73
.
98 拼g

,

检出的山蓑若碱含量约为 8
.
63 拌g (峰面积

比较估算 )
,

即每片颠茄片中含 总生物碱为

0
.
08261 m g

,

与颠茄片标示量每片 0
.
08 m g

基本一致
。

犷丽
叫

一- -
~
一

叫

获了一一
一

—
气瓜3

时间 t(m in)

A 一

标准对 照品 B 一

颠茄配样品 C 一

颠茄片样 品

图 1 蓖若类生物碱毛细管电泳分离谱图

2
.
5 精密度试验

:
标准对照 品混合液

,

在上

述 电泳分离条件下
,

按
“

标准曲线制备
”

项下

配制进样溶液
,

连续进样 6 次
,

结果求得阿托

品浓度 R S D 2
.
4%

,

迁移时间 R SD 1
.
1% ;

山蓑若碱浓度 R S D 1
.
8 %

,

迁移时间 R SD

1
.
5%

,

东夏若碱浓度 R SD 2
.
6%

,

迁移时间

R SD 0
.
97 %

。

2

.

6 重现性试验
:
按样 品测 定方法

,

对颠茄

制剂进行 5 次平行试验
,

结果颠茄配中阿托

品 浓 度 R SD I
.
8%

,

山 蓑若 碱 浓度 R sD

2
.
4 %

,

东蓑若碱浓度 R SD 2
.
1% ;颠茄片中

阿托品浓 度 R SD 2
.
2%

,

山莫若浓度 R SD

3
.
6%

。

一
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乞
·

加样回收率试验
;
准确吸取已知含量的

颠茄酌 20 0 拜L.
,

加入一定量的标准对照品阿

托品溶液 100 拼L ( 6 0 0 拌g / m L )
、

山蓑若碱溶

液 100 拌L (一0 0 拜g / m L )
、

东蓑若碱溶液 100

林L ( 90 拌g / m L )
,

按颠茄配含量测定方法处

理
,

计算颠茄配的加样 回收率
,

结果阿托品为

98
.
78% (

n = 3 )
,

R S D 2

.

1
%

; 山蓑 若碱 为
101
.
4% (n = 3)

,

R S D 1

.

6
%

;

东 蓑 若碱 为

98
·

6 1
%

(

n 一 3 )
,
R S D 1

.

9
%

。

精密称取相当

于 1 片重量的已知含量的颠茄片粉
,

加入一

定量的标准对照 品阿托品溶液 l m L (600

拌g / m L )
,

按颠茄片含量测定方法处理
,

计算

颠茄片加样 回收率
,

结果阿托品为 97
.
25 %

(n = 3)
,

R S D 2

.

5
%

。

3 讨论
3
.
1 考察了 H P C E 各种操作参数如缓冲液

pH
、

运行电压及有机溶剂添加剂对蓑若类生

物碱电泳分离的影响
,

其中 10 写四氢吠喃的

加入
,

明显地改善了较难分离的东蓑若碱与

樟柳碱的分离度
。

在兼顾分离效率和分析速

度的前提下
,

优选电泳分离条件为
:
运行电压

11 k V (+ )~ (一 )
,

缓冲液 50 m m
ol/I
J
磷酸

盐(pH S
.
0卜四氢吠喃(9

: 1)
。

3

.

2 颠茄配样品分析
,

仅为缓冲液稀释
,

简

便快速
。

颠茄片样品处理
,

以乙醇直接提取
,

回收率高
,

重现性好
。

实验还考察了涡旋振荡

5 m in
、

超声提取 5 m i
n 和涡旋振荡 2 m i

n 后

再超声提取 5 m in
,

测定结果后者提取颠茄

片中阿托品 (D L
一

食若碱)峰面积最高
,

且 3

次重现性较好
。

3. 3 H P C E 在食若类生物碱系统分离和颠

茄制剂含量测定方面 的成功应用
,

为中药质

量控制提供了一种新型的检测工具
。
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