
�
�  ! 一∀ # � ∃ %&

∀
!∋

#∀ ( )  !∗( ∀
# % !∀ ( +∗、吧 ,

�
#

−

./ .012 3 4 �
−

3

趁5

〔3

王永梅
,

王雪峰
,

沙 明
−

6 %78 法定量分析小柴胡汤中黄琴葺

的研究厂�」
−

辽宁中医杂志
,

.0 09
,

90 1# 】2
:
; 5.

−

< & +∀ =
)
4

,

4
∀
= ∀ ∗ > , >∀ ? ∀ ? � +� ≅

, ) Α ∀ #
−

Β叩∀ !∀ +∗1川 ∀ ∋ 〔
Χ Χ

5 《一
#∀ +∗

� ∋

? ) +&� Δ
Β
∃�

! ∀ ∋ ∀ #Ε Β ∗Β � ∃ +& ) ∀ ) +∗
Φ ) Γ! ∗∋ � ∗Γ #

) Β ‘,
∃ Η&

−卜 Β ∀ ∗=
《卜 +� 1 ΗΗΙ 2

� !∗ ) ∋ +∀ # ? ) Δ∗
� ∗, , )

ϑ � Κ
−

��  ∋ , ∀
#

�
∃ 8Λ

,。 ∋ #∀ #� Μ!∀ Γ &, Ν
,

.0 0 /
,

; Χ.
:

Χ9 5
−

吕凤莲
,

方 彬
,

张 宇
−

高效液相色谱 法测定 炙甘草
「

Χ
】

日
一

幼

酸的含量 「�」
−

现代中药研究与实践
,

.0 0 /
,

Χ; 1/ 2 : .5
−

施超欧
,

栗绍嵘
−

离子色谱法测定甘草提取物中草酸的含量

ϑΚΟ
−

化学分析计量
,

.0 0 5
,

Χ/ 19 2 : 9 ;
−

贾晓光
,

倪 慧
,

波拉提
,

等
−

6%Π 尤 法测 定种植甘草中甘草酸

含量「� Ο
−

新疆中医药
,

.00 9
,

. Χ 1/ 2 : Θ

收稿日期 : . 0 0 3 一 0Ρ 一 Χ/

酸性染料比色法测定复方颠茄合剂中草若碱含量

傅 翔
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范尚坦
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张一帆
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摘要 目的
:
研究复方颠茄合剂 中筐营碱的含量测定方 法

。

方法
: 采用 酸性染料比 色法在 Γ 6 3

−

3 磷酸盐缓

冲液条件下测定筐管碱的含量
,

检测 波长 15; Θ 士 Χ 2 ∋ ?
。

结果 :
筐营碱在 Χ

,

. 一 Ρ
−

. 卜岁? 7 浓度 范围 内呈线

性
, : 二 0

−

ΘΘ Θ Χ
,

平均回收率为 Χ0 0
−

0. Σ
,

1Τ ΗΥ 二 0
−

3Θ Σ
, ∋ ς

/2
。

结论 : 该法准确
、

方便
、

灵敏
,

可供该制剂的

含量测定
。

该法关健在于调准 Γ 6
,

以免处 方中其它组分干扰测 定结果
。

关键词 酸性染料比 色法 Ω复方颠茄合剂 Ω 筐营碱 Ω 含量
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复方颠茄合剂为含有剧毒药物成分的口服标准

制剂
。

但 ΧΘ ΘΧ 年版和 .00 9 年版的咬中国人民解放

军医疗单位制剂规范》川 中的质量标准仅有对其性

状
、

鉴别反应和检查作出规定
,

而无含量测定
。

迄今

为止对该制剂中的剧毒有效成分蓑若碱尚无定量分

析的报道
。

因此对该制剂建立保证质控和用药安全

的定量分析方法是我院乃至全军医疗单位急待解决

的问题
。

作者就这一问题进行研究
,

寻找出准确
、

灵

敏的定量分析法
,

现报道如下
:

Χ 仪器与材料

∴ , 一 .5 0Χ %8 紫外可 见分光 光度计 1日本岛

津 2 Ω 电子分析天平 Ω硫酸阿托品 1标准品
,

中国药品

作者简介
: 傅翔 1ΧΘ Ρ.

一

2
,

男
,

硕士
,

主管药师
−

卜Π
:

10 5 Θ Χ 2. . ; 5 Θ/ 5 ;
,

⎯
一 ? ∀

∗#
:
∃�

Ζ ∗∀ ∋ Μ ? ∀ ∗ε
)
&∗∋压

( � ∋ Ο
−

生物制品检验所 2 Ω复方颠茄合剂 1本院制剂 2 Ω嗅 甲

酚紫1上海试剂二厂 2 Ω 磷酸二 氢钠 ΞΤ 级 1上海试

剂二厂 2 Ω磷酸氢二钠 Ξ Τ 级 1上海新华化工厂 2 Ω氯

化钠 1江苏南通勤奋制药厂 2 Ω 氢氧化钠 Ξ Τ 级 1广

东汕头西陇化 工厂 2
。

. 测定方法与结果

.
−

Χ 计算 Π≅ 的硫酸 阿托 品 18
ΧΡ
6

. 9 4 < 9

2
.

·

6 ⊥ Η<
、

相当于 ⊥≅ 的蓑若碱
,

即 Χ卜Μ 的硫酸阿托品

相当于 0
−

; 55 9 卜Μ 的蓑若碱
,

可用标准 曲线计算复

方颠茄合剂中蓑若碱的含量 ϑ ⊥Κ 。

.
−

. 溶液的配制

.
−

.
−

Χ 复方
−

颠茄合剂的配制 50 ?7 颠茄配
,

50 撇
�

复

方樟脑配
,

Β?7 聚山梨醋 ;0 置于配制桶混合均匀
,

再

缓缓加人适量蒸馏水至 # 1Ζ义2? 7
,

搅拌均匀
’ 。
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照品溶液的平均吸光度分别为 0
−

5; ; Ρ
,

0
−

Ρ .9 #1 理

论值分别为 0
−

5 Ρ 9 5
,

0
−

Ρ Χ/ 5 2
。

0 0/ Ρ Ζ φ 0 0 Θ 5

份 0
−

;

00

−

国
−

,�侧采彭

�
 

�
 

� 缓冲液 的配制 ! ∀ #
 

# 磷酸盐缓 冲液
,

按

中国药典中的方法配制 〔’二
,

取磷酸二氢钠 ∃
 

% & ∋
,

磷

酸氢二钠 �
 

% ∋ 与氯化钠 ∃
 

% ∋
,

加水使溶解成 & (( ) ∗

即得
。

�
 

�
 

+ 嗅 甲酚紫溶液 的配制 将嗅甲酚紫与 ! ∀

#
 

# 的磷酸盐缓冲液配成 & , −.
一 &

/ 的溶液
,

加热使

溶解
,

放冷
,

再用 0 1 2 ∀ 使其 ! ∀ 调为 3
 

4 左右
,

为防

止染料 中一些有色杂质被有机溶剂提取而干扰测

定
,

将缓冲液与染料的混合液先以氯仿提取
,

提取液

弃去
,

除去染料杂质后
,

即为嗅甲酚紫溶液
‘

·

, 〕
。

�
 

�
 

& 硫酸阿托品对照品溶液配制 精密称取在

∃�( ℃干燥至恒重的硫酸阿托品 5蓑若碱的外消旋体 6

对照品 +( ) 7
,

置 −.. ) ∗ 容量瓶中用 %( 8 乙醇溶解并稀

释至刻度
,

摇匀
,

得 +( ) 梦−.. 9:∗ 的对照液 ;精密量取

∃( )∗ +( ) 岁−.. 9:∗ 的对照液置 −.. )∗ 容量中
,

加水稀

释至刻度
,

得 +( 峪
<

)∗ 的对照液
,

摇匀备用
厂& ,3=

。

�
 

+ 吸 光 光 谱 的 测 定 精密 吸 取上 述 +( ) 留

−.. ) ∗ 的对照品 (
 

> ) ∗ 和样品溶液 ∃( ) ∗ 置于 � 个

分液漏斗 中
,

分别加 ! ∀ #
 

# 磷酸缓冲液 ∃( ) ∗
,

再加

配好的嗅 甲酚紫溶液 ∃( ) ∗
,

混匀
,

加氯仿 9. ) ∗
,

振

摇 + ) ?:
,

静置 �( ) ?:
,

分层
,

再分别用 9. ) ∗ 氯仿萃

取 + 次
,

合并氯仿液
,

用干燥滤纸过滤氯仿液
,

再用

(
 

≅ 0 氢氧化钠溶液 �3 ) ∗ 脱色
,

取水相稀释 ∃( 倍
,

置 ≅ Α ) 比色杯中
,

用 (
 

≅ 0 氢氧化钠溶液作空白
,

在

& ( ( 一 Β2 ( : ) 波长内扫描
,

结果均在 5 3 4 ∋ 士 − 6 : ) 波

长处有最大吸收
&

,

, 。

�
 

& 标准曲线的制备 精密吸取上述 +( ) 岁∃(( 毗
对照品液 (

 

∃
、

(
 

�
、

(
 

+
、

(
 

&
、

(
 

3
、

(
 

# ≅:∗ 分别置于 # 个

分液漏斗中
,

以下按 �
 

+ 项自
“

加 ! ∀ #
 

# 缓冲液 ∃( ) ∗
,

再加配好的嗅甲酚紫 ∃( )∗ ⋯⋯
,

用 2
 

≅0 氢氧化钠作

空白
。 ”

在 5 3 4∋ 士 ∃ 6 : ) 波长处分别测定其吸光度
,

结果

表明当阿托品浓度在 ∃
 

� 一 %
 

�协7 < )∗ 范围内具有 良好

的线 性关 系
。

计算得 回归 方程 为 Χ Δ (
 

仪拜 %, Ε

(
 

5≅ 旧 3
, 9 Δ (

 

∋更6 −
,

见图 −
。

�
 

3 颠茄配中菠若碱的则定 取不 同批号的颠茄

配溶液 (
 

> ) ∗ 置于分液漏斗 中
,

以下分别按 �
 

& 项

方法操作
,

在 3 4∋
: ) 处测定吸光度

,

见表 ∃
。

�
 

# 样品溶液的稳定性 取样品溶液
,

分别于配制

后 。
、

&
、

>
、

� &
、

+ # Φ 测定在 3 4 ∋ : ) 处的吸收度值
,

结

果基本不变
,

说明样 品溶液于 �Γ 内基本稳定
。

�
 

% 样品的测 定〔# 一 ’〕 精密吸取本院制剂复方颠

茄合剂 ∃( ) ∗
,

上述 + . ) 岁− . . ) ∗ 对照品溶液 (
 

& ) ∗

和 (
 

> ) ∗
,

分别置于分液漏斗
,

按 �
 

+ 项方法操作
,

在 5 34 ∋ 士 ∃ 6 : ) 波长处测吸光度
,

结果 ∃( ) ∗ 复方颠

茄合剂 吸 光 度 为 (
 

# &# #
,

代人 回 归 方程 Χ 二

(
 

( (& % , Ε (
 

( ( ∋ 3计算
,

结果 见表 �
。

其相应 的对

3 ( ∃ ( (

加样量 5 卜 7 6

∃ 3 ( � ( (

图 − 复方颠茄合剂含量测定标准曲线

表 − 颠茄配中食芸碱的测定结果

批号 含量 5 协7 6 平均值 5 林7 6

( +( + (&
( + ∃ ∃� �

( &( ∃ ∃�

∃� ∃ & ∋

∃� (
 

� (

∃� ∃
 

3 (

∃� ∃
 

( %

表 � 复方颠茄合剂 中颠茄碱含量测定结果

批号 含量5 件7 6 平均值 5 卜7 6

( &( +( %

( & ( &( 4

(& (& � 3

∃� (
 

% #

∃� ∃
 

( %

∃� ∃
 

� +

∃� ∃
 

( �

�
 

4 加样回收率测 定 精密吸取已知含量复方颠

茄合剂批号 ( & ( & (4 的样品 Η) ∗ & 管
,

分别加人 ∃
、

�
、

+
、

& 的上述 +( 林岁) ∗ 对照品溶液
,

按 �
 

+ 项方法

操作测定
,

结果见表 +
。

表 + 复方颠茄合剂加样回收率测定结果

回收率

渔
((

 

平均回收率
5 8 6

尺3口 5 8 6

∃(56
 

( � (
 

# ∋

6一((((3(#(

∃7:勺(7Ι
,ϑ  几

样品量

5 协7 6
�+ 4 &

� +
 

4&

� +
 

4&

�+
 

4 &

加人量

5 卜7 6

� 3
 

# #

3 ∃
 

+ ∃

% #
 

∋ %

∃( �
 

# �

测得量

5 卜7 6
& ∋

 

3(

% 3
 

∋ ∃

∃( (
 

+ ∃

∃� 3
 

∋#

�
 

∋ 精密度试验 分别精密量取 +( ) 扩 ∃(( ) ∗ 对

照品溶液 (
 

�
、

(
 

&
、

(
 

# ) ∗ 置于分液漏斗中
,

按 �
 

+

项方法操作
,

在 5 3 4∋
士 ∃ 6 : ) 波长处分别测定其吸

光度
,

每天测定 3 次
,

连续测定 3 次
。

计算各浓度的

日内 Κ ΒΛ 和 日间 Κ ΒΛ
。

结果见表 &
。

表 & 精密度试验结果

0
.

 

Ι 5 卜7 < ) ∗ 6
Κ Β Λ 5 8 6

日 内 日 间

∃ �
 

& ( (
 

∋ ∃
 

�

� &
 

4( (
 

3 (
 

4

+ %
 

� ( (
 

% ∃
 

(
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9 讨论

9
−

Χ 根据药典规定颠茄配 中蓑若总碱 1包含东蓑

若碱等2的含量为 0
−

0 .; Σ 一 0
−

0犯Σ
,

其中蓑若碱

约占蓑若总碱的 Ρ5
−

Θ9 Σ 一
;3

−

ΡΘ Σ
,

是
一

蓑若总碱

的主要成分
,

本实验即采用测定复方颠茄合剂中的

蓑若碱
,

根据处方复方颠茄合剂中含 5Σ 的颠茄配
,

则每 毫 升 复方 颠 茄 合 剂 中 含 蓖 若 碱 Χ0
−

39 γ

Χ9
−

; Θ 林Μ
。

9
−

. 复方颠茄合剂 中蓑若碱含量测定的难点在于

排除制剂中吗啡与樟脑的干扰
,

我们曾采用 了药典

中蓑若碱的测定方法
,

即选用酸性染料嗅甲酚绿溶

液
,

在一定 Γ6 中使其与蓑若碱 1或阿托品 2定量结

合成有色络合物
,

用氯仿提取后
,

在其最大吸收波长

/ . 0 ∋ ? 处测定其吸光度值
,

但实验结果表明标准品

阿托品及吗啡和樟脑在此条件下均有最 大吸收
,

且

三者扫描图谱基本平行
,

无法用二阶导数法排除二

者干扰
一

3 一 Θ 二

9
−

9 经过进一步探索
,

我们发现采用酸性染料 比色

法在 Γ6 3
−

3 磷酸缓冲液中食若碱与酸性染料嗅甲

酚紫能够进行选择性络合
,

形成有色络合物可被氯

仿提 取
,

氯仿层 经碱脱色
,

水相用 分光 光度法 在

15; Θ 士 Χ 2∋ ? 波长处具有最大吸收
,

且溶液浓度在

Χ
·

. 一 Ρ
−

.林岁? 7 时呈线性关系
,

符合比尔定律 并

且
,

经实验表明
,

在此条件下
,

东
一

蓑若碱
、

阿托品以及

吗啡对反应无干扰 其原因经分析可能为嗅甲酚紫

与氮原子结合形成络合物
,

东蓑若碱中氧环 的氧原

子与氮原子形成 4一< 键
,

从而阻碍氮原子与澳甲

酚紫形成络合物
,

此外吗啡分子 中酚经基和叔氮原

子为两性物质
,

Γ χ∀ ς Θ
−

Ρ Θ 5
,

%χΨ ςς 3
−

Χ. 5
,

在 Γ6 3
−

3

的条件下成盐溶解
,

形成的络合物分布在水相
。

9
−

/ 本法测定结果准确度的关键在于溶液的 Γ6
,

一般中性
、

酸性及弱碱性的物质对分析无干扰 Ω强酸

由于可改变染料溶液或缓冲液 的 Γ6 而有十扰
,

具

有较高缓冲指数的缓冲液
,

可以消除这种干扰 根

据澳 甲酚紫的 Γχ ∀
为 3

−

9
,

缓冲液 Γ6 可控制在 5
−

;

一 3
−

;
,

我们的经验是缓冲溶液 Γ6 值 3
−

3 为宜
二

此

外
,

由于复方颠茄合剂中含有苯甲酸 Γ 6 为 /
−

3
,

测

定时应将其调到 Γ6 二 3 如不预先调节 Γ6
,

直接测

定的话
,

回收率可高达 Χ Χ0
−

.Σ 一 Χ Χ9
−

0 Σ 1; 次测定

平均值 2
,

这是因为 Γ6 过低染料 分配到氯仿层所

致
,

而调节 Γ6 后平均回收率为 Χ0 0
−

0. Σ
。

9
−

5 嗅甲酚紫溶液浓度以 / Ζ Χ0
一“≅ 为宜

,

浓度过

高
,

氯仿振摇提取络合物时则易形成难于破坏的乳

化层 用氯仿提取时
,

静置时间要在 .0 ? ∗∋ 以上
,

使

氯仿与水层严格分开
,

否则
,

微量的水分可使氯仿层

发生浑浊
,

而且带人水相中的过量染料
,

会影响测定

结果 Ω其次
,

氯仿萃取过程中应 防止氯仿挥发
,

否则

会使测定结果偏高
。

9
−

3 本法采用酸性染料 比色法测定了复方颠茄合

剂中食茄碱的含量
,

方法简便
,

结果准确
,

灵敏度高
,

重现性好
,

为完善制剂的质量标准提供了科学依据
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∀ Ο∗ Ι 法同时测定复方酮康哇凝胶剂中酮康哩和丙酸氯倍他索的含量

张 倩
, ,

宋洪涛
, ,

陈雅聘
’ ,

康鲁平
�

5−
 

福建医科大学药学院
,

福建 福州 + 3 ( ((& ; �
 

南京军 区福州总 医院药剂科
,

福建

福州 + 3 (56 � 3 6

摘要 目的 Π
建立复方酮康哇凝胶剂 中酮康哇和丙酸氯倍他索的含量测 定方法

。

方法
Π 采用 高效液相 色谱

—
法

,

色谱柱为 ∀ Θ! Ρ 9 > ?− 2Λ ΒΗ Ι ,、

柱
,

甲醇 一 (
 

� 8 三 乙胺

作者简介 Π 张倩 5 ∃∋% �
一

6
,

女
,

硕士
,

Σ
一

程师
 

Τ
Ρ

−
Π ∃+4 3 ( ∃3 + � ((

,

5醋酸调 ! ∀ 至 #
 

∋
,

Υ Π ς Δ % 3 Π � 3 6 为流动相
,

流速 ∃
 

(

Ω
一

) 1
? −

Π >.
Φ

( ((
·

> .
ΦΞ

·

〔‘6 , , ∃

) Ξ ) ? : ,

检 坝」波 长 � + ∋ : )
。

结果 Π 酮 康哇 在 ∃(
·

( 4 Ψ


