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摘要 目的
�
建立高效液相色谱法测定左金丸中吴茱英次碱含量的方法

。
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。

��� � �� �

�
�, 分析 色谱柱 ��

�

�� ��
� ��� �

,

粒径 �卿�
,

流动相为 乙睛
一 �� � 乙睛 �� �� �� �

,

流速 �时
·

� ��
一 ’ ,

检浏波

长 � � � � �
。

结果
� 吴茱芙次碱的理论板数为 �� ��

。

回 归方程 � 二 一 �
�

�� �� 十 �
�

加口� 劝�� �� � �
� � �

�

卯如 �
,

线性

范围 �� 一
印协�

·

��
一’ 。

平均回收率为 �
�

� � �� 二
��

,

� � !
�

� �
,

最低检出浓度为 �
�

�此
·

妞
一 ‘ 。

结论
� 方法

简便
,

结果准确
。
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左金丸收载于 中华人民共和国药典 20 00 年版

二部
,

由黄连和吴茱英细粉水泛丸制成
,

功能泄火
,

疏肝
,

和胃
,

止痛
,

用于肝火犯胃
,

腕胁疼痛等
。

中国

药典中左金丸含量测定是用酸性甲醇索氏提取
,

经

乙醇洗脱氧化铝柱分离后
,

紫外分光光度法测定盐

酸小梁碱的含量
。

除盐酸小聚碱外
,

吴茱英次碱也

是左金丸中已知重要有效成分
,

中国药典中没有吴

茱英次碱的含量测定方法
。

吴茱英及其制剂中吴茱

英次碱含量测定方法报道有高效液相色谱法[
’一 ’〕

、

薄层扫描色谱法[
‘

,
, 」等

,

左金丸中吴茱英次碱的含

量测定方法未见报道
。

本实验建立了高效液相色谱

测定左金丸中吴茱英次碱含量的方法
。

1 仪器与试药

1
.
1 仪器

BI O
一

R A D 公司 28 00 液相色谱泵
,

7 2 巧 型手动

进样器(U SA )
,

B I O

一

D I M E N S I O N 紫外可见分光光度

检测器
,

T L
99 00 色谱数据工作站

。

1

.

2 试药

吴茱英次碱(801
一
9 7 02 ) 对照品购 自中国药品

生物制品检定所
。

黄连和吴茱英购自北京市药材公

司
,

经我院药剂科药检室检定符合中国药典 20 00 年

版一部标准
。

实验用样品由本院制剂室制备
。

乙睛

(天津市西华特种试剂厂
,

20 01 0 8 1
8) 色谱纯

。

吴茱

英次碱对照品储备液为 10林g
·

m
l

一 ‘

乙醇溶液
。

2 方法与结果

2
.
1 色谱条件和 系统适用性试验

Intersil C :, 分析色谱柱 (4
.
6m m ID x 250m m

,

粒

径 5协m )
,

流动相为乙睛
一
10 % 乙睛 (50 : 50 )

,

流速

lml
·

m in

一 ’ ,

检测波长 345
nm 。

在此色谱条件下
,

测

得吴茱英次碱对照品
,

左金丸阴性样品和左金丸样

品色谱图(图 1)
。

在图 1 中
,

吴茱英次碱保留时间

为 16
.
om in

,

与相邻峰的分离度大于 1
.
5

,

理论板数

为 2 100
。
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图 1 H PL C 色谱图
a 一
对照品;b

一

左金丸(吴茱英)阴性样品;
。 一 左金丸 1号峰为吴茱英次碱

2
.
2 线性关系与最低检出浓度

精密量取吴茱英次碱对照品储备液适量
,

用乙

醇稀释成系列浓度 (
n = 5 )

,

分别取 20 闪 注人液相

色谱仪
,

记录色谱峰面积
,

以峰面积均值 x (
n =
3)

对进样浓度 Y (林g
·

m
l

一‘
) 线性回归

,

得回归方程 Y

二 一
0

.

2 1 9 7
+
0

.

0 00 0 0 0 3 4 8 4 X
,

r =
0

.

9 9 9 9

,

线性范围
12 一

6 0 林g
·

m
l

一 l 。

将昊茱英次碱对照品溶液适当稀释后进样
,

以

峰高为基线噪音 3 倍计算
,

最低检出浓度分别为

O
·

l
林g

,

m
l

一 l 。

2

.

3 提取方法选择

取左金丸适量研为细粉
。

取左金丸细粉 0
.
79

,

精密称定
,

置 loo ml 磨口锥型瓶中
,

加人精密量取的

乙醇 25 ml
,

精密称定
。

分别超声提取 20
、

40
m in 后

再精密称定
,

补足减失的溶剂
,

摇匀
,

按样品测定项

下方法测定含量;同法取样
、

加乙醇后分别水浴加热

提取 20
、

40

、

6 0

、

90
m in 后再精密称定

,

补足减失的溶

剂
,

混匀
,

按样品测定法测定含量
。

以水浴加热提取

60 m in 的提取率为 100 % 计算
,

吴茱英次碱超声提取

20
、

40
m in 的提取率分别为 65 %

,

66
%

; 水浴加热提

取 20
、

40

、

90
m in 的提取率

,

吴茱英 次碱分别 为

69 %
,

1
03

% 和 100 %
,

证明水浴加热提取 60 m in 吴

茱英次碱可提取完全
。

本试验采用水浴加热 60 m in

提取样品
。

2

.

4 仪器精密度和方法重复性

同一左金丸样品溶液重复进样 5 次
,

记录昊茱

英次碱色谱峰面积沂SD 为 1
.
5%

。

同一批左金丸重复取样测定 5 次
,

记录吴茱英

次碱色谱峰面积沐S。为 1
.
9%

。

2. 5 加样回收

取同一批左金丸细粉 7 份
,

其中 5 份分别精密

加人吴茱英次碱对照 品适量 (加人量在各 自含量的

80 %
一
12 0 % 范围)

,

制备5 份回收样品
,

另外 2 份做

空白
。

按样品测定项下方法测定含量
,

求得吴茱英

次碱平均回收率为 %
.
9% 沂5刀 3

.
7 %

。

2

.

6 样品侧定

2
.
6

,

1 对照品溶液制备 分别精密量取吴茱英次

碱对照品储备液 3ml
,

置 25 ml 量瓶中
,

加乙醇稀释

至刻度
,

摇匀
,

即得 (每 lm l含吴茱英次碱 12林g )
。

2

.

6

.

2 供试品溶液制备 取左金丸 12 9
,

研为细

粉
。

取左金丸细粉 0
.
79

,

精密称定
,

置 loo ml 具塞

锥型瓶中
,

加人精密量取的乙醇 25 耐
,

精密称定
,

水

浴加热提取 60 m in
,

放冷至室温
,

再精密称定
,

补足

减失的溶剂
,

混匀
,

用 0
.
45 林m 滤膜滤过

,

即得
。

2

.

6

.

3 测定法 分别精密吸取对照品溶液和供试

品溶液各 20 讨
,

注人液相色谱仪
,

记录吴茱英次碱

色谱峰面积
,

外标法计算含量
。

测定了 3 批样品
,

左金丸中吴茱英次碱含量

(m留g)分别是 0
.
4611

、

0

.

4 8 2 6 和 0
.
4 903

。

3 讨论

经光谱扫描确认吴茱英次碱最大吸收波长在

抖snm
,

次强吸收波长在 21 5nln
,

在 22()
~ 24() nm 左右为

强吸收肩峰
。

本试验选用 抖snln 作为测定波长
。

经稳定性实验
,

样品溶液在实验温度 (18
-

22 ℃ )下置量瓶中
,

吴茱英次碱至少在 10 d 内稳定
。

左金丸中还含有昊茱英碱
,

也是已知有效成份
。

吴茱英碱在 300 nm 以上几无吸收
,

在 225
nm 左右有

较强吸收
,

可试用 225
nm 作为检测波长

,

进行 H PLC

同时测定左金丸中吴茱英碱和吴茱英次碱含量方法

研究
。

本法操作简便
、

测定结果准确可靠
,

可用于戊己

丸中吴茱英次碱含量测定
。
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