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摘 要 建 立 了测 定苦参碱 和氧化苦参碱含量 的高效 毛细管 电泳 法
。

20 m m o L / L 的磷 酸盐缓 冲

液 (p H = 8
.

0 )为 电泳 电解质
,

电压 为 3 0 kV (运行 电流 为 1 0 0 ~ 1 1 0 拌A )
,

检测 波长为 2 1 4 n m
,

内标

氨茶碱
。

苦参碱 0. 126 一 l. 26 m g / m L
、

氧化苦参碱 0
.

10 一 1
.

o m g /m L 其浓度与峰面积之 比呈 良好

的线性关系
, r
均 为 0

.

9 9 98
,

日内
、

日间变异 系数均 小于 5
.

7 %
,

常用 22 种 药物除地塞米松外其余

的 对其无干 扰
。

用 本 法测 定 了 2 批苦参提取物
,

其 中苦参碱为 (4 5
.

19 士 0
.

0 5 8 )%
,

(6 2
.

81 士

0
.

1 2 3 )% ;氧化苦参碱为 (8
.

71 士 0
.

0 3) %
,

(6
.

81 士 0
.

0 86) %
。

结果表 明
,

该方法简单
、

灵敏
,

特 异性

和重现性 良好
,

具有 较强的实用价值
。
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高效 毛细管电泳法 (H P C E )是 近年发展

起来的一种新的分离分析方法川
。

苦参碱和

氧化苦参碱是常用中草药苦参及广豆根等的

主要有效成分
,

具有镇 静
、

镇痛
、

解热
、

降温
、

抗炎
、

抗病毒
、

抗肿瘤和免疫调节作用图
。

已

有报道用 H PL C 方法检测 苦参碱和 氧化苦

参碱的方法阁
,

但相 比 H P C E 而言又不及后

者快速
、

简便
、

高效
。

本实验用 H P CE 中的毛

细管 区带 电泳法 同时测定苦参碱和氧化苦参

碱的含量
,

结果较为满意
。

1 实验材料

P /A C E S0 0 0 型 毛 细 管 电 泳 仪 (美 国

B e e k m a n
公 司 )

,

IBM 4 4 6 0 D X Z 型电脑
,

E p s o

L Q
一

30 0 型 打 印机
,

石英 毛 细管 57 c m X 50

拜m (美 国 B e ek m a n 公司 )
,

有效长度 5 0 。m
。

对照品苦参碱和氧化苦参碱购于中国药品生

物 制 品 检 定 所
,

批 号 分别 为 0 8 0 5
一

9 7 0 3 和

07 80
一

97 03
。

试剂均为国产分析纯试剂
,

水为

去离子双蒸水
,

待测的两份 苦参碱样 品是分

别 用 乙 醇 法 和 酸水 法 从 苦 参 中 自行 提 取

的 [ ‘〕
。

2 方法与结果

2
.

1 测定条件
:
以 20 m m o L / L 磷酸盐缓 冲

液 (pH 一 8
.

0) 作为电泳 电解溶液
。

每次开机

后用 0
.

1 m m o L / L 盐酸
、

0
.

1 m m o L / L 氢氧

化钠
、

20 m m o L / L 磷酸盐缓冲液和水各冲洗

4 m in
。

两次进样之间以磷酸盐缓 冲液和水各

冲洗 2 m in
。

真空进样时间为 5 5 ,

恒定电压为

3 0 kV
,

运 行 电 流 为 1 0 0 一 1 1 0 拼A
,

柱 温

2 3 ℃
,

检测波长 21 4 n m
,

设定时间 10 m in
,

由

计算机记录并处理峰面积
。

2
.

2 标准液的配制及样 品的处理
:

精确称取

对照品苦参碱和氧化苦参碱一定量
,

去 离子

双蒸水溶解
,

定容
,

最后用 0
.

2 拜m 的滤膜过

滤
,

得贮备液
。

待测的两份苦参碱样品干燥恒

重后
,

分别称取一定量溶解于一定 的去 离子

双蒸水中
,

分别用 0
.

2 拌m 滤膜过滤
,

作 为待

测样品
。

2
.

3 内标 的选择
:

实验 中考察 了氢化可 的

松
、

甘草酸二胺作为内标 的可能性
,

但二者在

10 m in 内无吸收峰 出现
,

而氨茶碱在碱性环

境 中稳定
,

并且不干扰待测成分 出峰
,

重复性

好
,

故选作检测苦参碱和氧化苦参 碱的内标

(图 1
一

A )
。
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定苦参碱和氧化苦参碱 的干扰
。

结果表明
,

除

地塞米松对氧化苦参碱在出峰时间上有干扰

外
,

其余 药对其均无影响
。

2
.

5 标准曲线和线性范围
:

精密移取标准贮

备液不 同量
,

加氨茶碱 (25 m g / m L )液作 内

标
,

用水定容
,

得不同浓度的标准系列溶液
,

按 开始设定 的工作条件检测
,

每个样本重复

3 次
,

以药物浓度为纵坐标 (Y )
,

药物与 内标

峰面积之比为横坐标 (X )
,

进行线性回归
。

结

果见表 1
。

表 1 苦参碱和叙化苦参碱的线性关系和线性范围
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图 1 电泳图

2
.

4 干扰试验
:

在本试验条件下
,

检测临床

上常用的 22 种药物
:

维生素 C
、

维生素 B
6 、

维

生素 B
1 2 、

维生素 K
l 、

维生素 K
3 、

青霉素钠盐
、

氨节青霉素
、

庆大霉素
、

卡那霉素
、

链霉素
、

红

霉素
、

盐酸麻黄碱
、

氨甲苯酸
、

甘草酸二胺
、

三

磷酸腺昔二钠
、

肌昔
、

肝泰乐
、

酚磺乙胺
、

地塞

米 松
、

氢化可的松
、

利多卡因
、

氟尿嗜陡对测

药物 线性关系
线性 范围

( m g / m L )

苦参碱 Y = 3
.

S X 一 0
.

0 2 4 0
.

12 6 ~ 1
.

2 6 0
.

9 9 9 8

氧化苦参碱 Y = 3
.

64 X 一 0
.

0 4 1 0
.

10 一 1
.

0 0
.

9 99 8

2
.

6 回 收率及精密度
:

用苦参碱和氧化苦参

碱分别配制成表 2 所示的高
、

中
、

低 3 种不同

浓度
,

按相 同的方法操 作
,

计算 回收率及 日

内
,

日间精密度 ( R S D )
,

结果见表 2
。

表 2 回收率和精密度试验‘士
: )

药 品
加人量

( m g / m L )

测得量

( m g / m L )

回收率

( 环)

日内 R S D

( % ) ( n = 3 )

日间 R SD

(呱 ) ( n = 6 )

苦参碱 1

苦参碱 2

苦参碱 3

氧化苦参碱 1

氧化苦参碱 2

氧化苦参碱 2

0
.

1 2 0 1 1 3 3 士 0
.

0 0 6 5 8 9
.

8 9士 5
,

1 2 4
。

2 3

0
.

6 3 0
.

6 2 8 2 士 0
.

0 0 3 0 9 9
.

9 1士 0
.

4 8 0
.

4 8

2 6 1
.

2 3 3士 0
.

0 0 5 9 9 7
.

8 8士 0
.

1 7 0
.

4 7 0
.

8 7

0
.

1 0 0
.

1 0 2 6 士 0
.

0 0 1 8 1 0 2
。

6 3 士 1
,

7 6

0
.

5 0 0
.

5 1 2 士 0
.

0 0 3 1 0 2
.

4 士 0
.

5 9 0
.

5 8

0 1
.

0 0 6 8 士 0
.

0 0 3 1 0 0
,

6 8 士 0
.

3 0 0
.

3 0 0 7 7

2
.

7 重现性
:

为确定上述分析条件下定量分

析的精密度
,

通过 6 次重复进样
,

考察了苦参

碱 和氧化苦参碱的相对迁移时间和峰面积之

比的重现性
,

结果见表 3
。

表 3 苦参碱
、

权化苦参碱的相对迁移 时间

和峰面积之 比 ( n = 6)

相对迁移时间 峰面积比

药物

——
妥士 s ( m in ) RS D (% ) 牙士5 R S D (% )

苦参碱 2
.

0 68土 0
.

03 4 1
.

6 4 4 0
.

36 17士 0
.

00 3 2 0
.

8 8 5

氧化苦参碱 2
.

5 25士 0
.

01 7 0
.

6 7 3 0
.

28 60士 0
.

00 2 1 0
.

73 4

2
.

8 最低 检测 限
:

当信噪 比大于 2 时
,

苦参

·

2 6 2
。

碱和氧化苦参碱的最低检测限分别是 1
.

0 和

0
.

5 拌g / m L
。

2
.

9 应用
:

取 配制好 的两批待测 苦参碱样

品
,

分别加人相同的氨茶碱 内标
。

照开始设定

工作条件开始检测样品中苦参碱和氧化苦参

碱的含量
,

每个样品重复 3 次
,

结果见表 4
。

3 讨论
‘

开始考察 了 4 种不同浓度的缓 冲液作为

电泳 电解 质 的可能
,

结果 发现 30 m m o L / L

的磷酸盐缓 冲液 ( p H 一 6
.

7) 和 10 m m o L / L

的醋酸缓 冲液 ( pH 一 3
.

0) 完全不能将苦参碱



表 4 样品中苦参碱和叙化苦参碱的含t

(x 士 s n = 3)

样品 苦参碱 (% ) 尸 氧化苦参碱 P

1 4 5
.

1 9士 0
.

0 5 8 8
.

7 1士 0
.

0 3

2 6 2
.

8 1士 0
.

1 2 3 < 0
.

0 1 6
.

8 1士 0
.

0 8 6 < 0
.

0 1

和氧化苦参 碱分离
; 而 10 m m o L / L 的磷 酸

盐缓 冲液 (p H 一 6
.

37 )又分离不彻底
。

相 比之

下
,

20 m m o L / L 的磷酸缓冲液 (pH 一 8
.

0) 分

离效果 较好
,

待测 成分 及 内标 均可在 2 ~ 4

m in 内出峰
,

而 且相互 之 间分离完 全 (图 1
-

A )
。

通过干扰试验发现临床上与苦参碱和氧

化苦参碱相关的 22 种常用药物中除地塞米

松对氧化苦参碱 的色谱峰干扰外
,

其余 的均

无干扰
。

回收率及 日内
、

日间 R S D 均在允许

范围之内
。

所试验 的两份样品
,

尽管样品不

纯
,

含杂质较多
,

但该系统仍然较好地将各个

成分分开 (图 1
一

B )
。

同时也说明
,

乙醇法提取

的氧化苦参碱含量较高
,

而酸水渗滚法提取

的苦参碱含量较高
。

经对 同一样本 的反复测

试
,

证明方法的重现性
、

精确性均达到要求
,

较 常规的 H PL C 法简便
、

快速
、

经济
,

具有较

高的实用价值
。
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.

1 2 6一 1
.

2 6 m g / m L fo r m a tr in e a n d 0
.

1 0 ~ 1
.

0 m g / m L

fo r o x ym a t r in e , r 一 0
.

9 9 9 8
.

T h e r e la tiv e s t a n d a r d d e v ia tio n (R S D ) fo r w it h in
一

d a y a n d be tw e e n 一
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.

7 %
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