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乙酰乌头碱片曾用名３－乙酰乌头碱片、新乌宁通
片，适用于各类止痛犤１－３犦，主要成分为２０－乙基－ｌ，６，１
６－三甲基氧基 －４－（甲氧基甲基）乌头烷 －３，８，１３，
１４，１５－五醇－３，８－二醋酸醋－１４－苯甲酸酯，系由毛
蓖科乌头属植物伏毛铁棒锤中分离提取有效成分加工

制成的片剂。乙酰乌头碱片现行标准采用紫外可见分光

光度法（ＵＶ）测定其含量犤４犦。国内有 ２家企业生产乙酰
乌头碱片，规格均为０．３ｍｇ，重量差异不能真正反映药
品的均匀性。本研究中采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法测
定乙酰乌头碱片的含量，同时增加含量均匀度的测定。

现报道如下。

１ 仪器与试药

Ｗａｔｅｒｓ２６９５型高效液相色谱仪（美国沃特世公司），
包括Ｅｍｐｏｗｅｒ３化学工作站和２４８９ＵＶ／ｖｉｓ检测器；Ｓｅｃ
ｏｍａｍＵＶＩＫＯＮｘＬ型双光束扫描紫外／可见分光光度计
（法国赛克曼公司）；ＭｅｔｔｌｅｒＴｏｌｅｄｏＸＳ２０５ＥＵ型电子天
平（瑞士梅特勒 －托利多公司）。乙酰乌头碱（阿拉丁工
业公司，美国 ＣＡＳＮＯ．７７１８１－２６－１，ＬＯＴ．Ｅ１５０８００１，

含量为 ９８％）；乙酰乌头碱片牗市售，北京某厂家，批号
为２０１８０４０３；陕西某厂家，批号分别为１７０８０１，１７１１０１；
规格均为 ０．３ｍｇ牘；甲醇、乙腈均为色谱纯，乙醇、无水
三氯甲烷均为分析纯，碳酸氢铵（优级纯），水为纯化水。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件
色谱柱：ＷａｔｅｒｓＢｒｉｄｇｅＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；

流动相：０．１％碳酸氢铵溶液 －乙腈 （６０∶４０，Ｖ∶Ｖ）；流
速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２３２ｎｍ；柱温：室温；进样
量：２０μＬ。外标法峰面积定量。
２．２ 溶液制备

称取乙酰乌头碱 １５．３２ｍｇ，精密称定，置 ５０ｍＬ容
量瓶，加无水氯仿５ｍＬ，超声溶解，用 ７０％乙醇稀释至
刻度，摇匀，作为对照品贮备液；精密量取贮备液５ｍＬ，
置 ５０ｍＬ容量瓶，加 ７０％乙醇至刻度，摇匀，作为对照
品溶液。按处方制备工艺制得不含乙酰乌头碱的阴性对

照品溶液。取本品 ２０片，精密称定，研细，称取适量（约
相当于乙酰乌头碱 １．５ｍｇ），置 ５０ｍＬ容量瓶，加无水

·研究·

ＤｒｕｇＲｅｓｅａｒｃｈ

高效液相色谱法测定乙酰乌头碱片含量及含量均匀度
解瑞辉 １，郭社民 １，申利平 ２

（１．河南省濮阳市食品药品检验检测中心，河南 濮阳 ４５７０００； ２．河南省濮阳市食品监督所，河南 濮阳 ４５７０００）
摘要：目的 建立测定乙酰乌头碱片含量及含量均匀度的高效液相色谱法。方法 色谱柱为ＷａｔｅｒｓＢｒｉｄｇｅＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流
动相为０．１％碳酸氢铵溶液 －乙腈（６０∶４０，Ｖ∶Ｖ），检测波长为２３２ｎｍ，流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，进样量为２０μＬ。结果 乙酰乌头碱质量浓

度在 ６．０～６０．２μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好（ｒ＝０．９９９８）；平均回收率为９６．９１％，ＲＳＤ为０．５８％（ｎ＝９）；３批样品的平均
含量分别为１００．２１％，９９．１４％，９９．７２％，含量均匀度（Ａ＋２．２Ｓ）分别为 １２．２３，８．６１，９．３２。结论 该方法简便准确，重复性好，专属性

强，可用作乙酰乌头碱片的质量控制。

关键词：乙酰乌头碱片；高效液相色谱法；含量测定；含量均匀度检查
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ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＣｏｎｔｅｎｔａｎｄＣｏｎｔｅｎｔＵｎｉｆｏｒｍｉｔｙｏｆＡｃｅｔｙｌａｃｏｎｉｔｉｎｅｉｎ
ＡｃｅｔｙｌａｃｏｎｉｔｉｎｅＴａｂｌｅｔｓｂｙＨＰＬＣ
ＸＩＥＲｕｉｈｕｉ１，ＧＵＯＳｈｅｍｉｎ１，ＳＨＥＮＬｉｐｉｎｇ２

（１．ＰｕｙａｎｇＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＴｅｓｔｉｎｇＣｅｎｔｅｒ，Ｐｕｙａｎｇ，Ｈｅｎａｎ，Ｃｈｉｎａ ４５７０００； ２．ＰｕｙａｎｇＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｍｐｌａｉｎｔｓａｎｄＲｅｐｏｒｔｉｎｇ
Ｃｅｎｔｅｒ，Ｐｕｙａｎｇ，Ｈｅｎａｎ，Ｃｈｉｎａ ４５７０００）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｏｂｊｅｃｔｉｖｅ ＴｏｅｓｔａｂｌｉｓｈａｎＨＰＬＣｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｃｏｎｔｅｎｔａｎｄｃｏｎｔｅｎｔｕｎｉｆｏｒｍｉｔｙｏｆａｃｅｔｙｌａｃｏｎｉｔｉｎｅｉｎＡｃｅｔｙ
ｌａｃｏｎｉｔｉｎｅＴａｂｌｅｔｓ．Ｍｅｔｈｏｄｓ ＴｈｅｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃｃｏｌｕｍｎｗａｓＷａｔｅｒｓＢｒｉｄｇｅＣ１８ ｃｏｌｕｍｎ（２５０ｍｍ × ４．６ ｍｍ，５μｍ），ｔｈｅｍｏｂｉｌｅ
ｐｈａｓｅｗａｓ０．１％ ａｍｍｏｎｉｕｍ ｂｉｃａｒｂｏｎａｔｅｓｏｌｕｔｉｏｎ－ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ（６０∶４０，Ｖ∶Ｖ），ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｗａｓ２３２ｎｍ，ｔｈｅｆｌｏｗｒａｔｅｗａｓ
１．０ｍＬ／ｍｉｎａｎｄｔｈｅｓａｍｐｌｅｓｉｚｅｗａｓ２０μＬ．Ｒｅｓｕｌｔｓ Ａｃｅｔｙｌａｃｉｄｉｎｅｓｈｏｗｅｄｇｏｏｄｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｗｉｔｈｐｅａｋａｒｅａｉｎｔｈｅｒａｎｇｅｏｆ
６．０－６０．２μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９８），ｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｗａｓ９６．９１％ ａｎｄ ＲＳＤ ｗａｓ０．５８％（ｎ＝９）．Ｔｈｅａｖｅｒａｇｅｃｏｎｔｅｎｔｓｏｆｔｈｒｅｅ
ｂａｔｃｈｅｓｏｆｓａｍｐｌｅｓｗｅｒｅ１００．２１％，９９．１４％ ａｎｄ９９．７２％，ｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｕｎｉｆｏｒｍｉｔｙ（Ａ＋２．２Ｓ）ｏｆｔｈｒｅｅｂａｔｃｈｅｓｏｆｓａｍｐｌｅｓｗａｓ１２．２３，
８．６１ａｎｄ９．３２，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓｓｉｍｐｌｅ，ａｃｃｕｒａｔｅ，ｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｌｅａｎｄｓｐｅｃｉｆｉｃ，ｗｈｉｃｈｉｓｓｕｉｔａｂｌｅｆｏｒｔｈｅｑｕａｌｉｔｙ
ｃｏｎｔｒｏｌｏｆＡｃｅｔｙｌａｃｏｎｉｔｉｎｅＴａｂｌｅｔｓ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＡｃｅｔｙｌａｃｏｎｉｔｉｎｅＴａｂｌｅｔｓ；ＨＰＬＣ；ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ；ｔｅｓｔｏｆｃｏｎｔｅｎｔｕｎｉｆｏｒｍｉｔｙ
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样品含量（μｇ／ｍＬ）

３０．０２
３０．０８
３０．１５
２９．８５
２９．９９
３０．３８
３０．１９
３１．２３
３０．２５

加入量（μｇ／ｍＬ）

２４．０２
２４．０２
２４．０２
３０．０３
３０．０３
３０．０３
３６．０３
３６．０３
３６．０６

测得量（μｇ／ｍＬ）

５３．２６
５３．２４
５３．３４
５８．９９
５８．９８
５９．８６
６５．２１
６５．９８
６５．２６

回收率（％）

９６．７１
９６．４２
９６．５４
９７．０４
９６．５４
９８．１７
９７．２０
９６．４５
９７．０９

Ｘ（％）

９６．９１

ＲＳＤ牗％）

０．５８

０．０１４
０．０１２
０．０１０
０．００８
０．００６
０．００４
０．００２

０
－０．００２

ＡＵ

ｔ／ｍｉｎ
０ １ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９

０．０１４
０．０１２
０．０１０
０．００８
０．００６
０．００４
０．００２

０
－０．００２

ＡＵ

ｔ／ｍｉｎ
０ １ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９

０．０１４
０．０１２
０．０１０
０．００８
０．００６
０．００４
０．００２

０
－０．００２

ＡＵ

ｔ／ｍｉｎ
０ １ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９

Ａ Ｂ Ｃ
１．乙酰乌头碱

Ａ．阴性对照品溶液 Ｂ．对照品溶液 Ｃ．供试品溶液
图１ 高效液相色谱图

表１ 乙酰乌头碱加样回收试验结果（ｎ＝９）

１ １

表２ 供试品含量及含量均匀度测定结果

批号（生产企业属地）

２０１８０４０３（北京）

１７０８０１（陕西）

１７１１０１（陕西）

含量（％，ｎ＝３）

１００．２１
９９．１４
９９．７２

含量均匀度（Ａ＋２．２Ｓ，ｎ＝１０）

１２．２３
８．６１
９．３２

氯仿５ｍＬ超声溶解，加７０％乙醇稀释至刻度，摇匀，作
为供试品溶液。

２．３ 方法学考察
干扰试验：分别精密量取阴性对照品溶液、对照溶

液、供试品溶液各 ２０μＬ，进样测定，记录色谱图。结果
其他成分对乙酰乌头碱的分析无干扰，详见图 １。

线性关系考察：精密量取 ２．２项下对照品贮备液
２，３，５，１０，１５，２０ｍＬ，分别置１００ｍＬ容量瓶中，加７０％
乙醇稀释至刻度，摇匀，分别精密量取溶液各２０μＬ，进
样测定，记录色谱图。以进样质量浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）为横
坐标、峰面积（Ｙ）为纵坐标绘制标准曲线，得回归方程
Ｙ＝４０３０．２Ｘ－１５２０．４，ｒ＝０．９９９８（ｎ＝６）。结果乙酰
乌头碱进样质量浓度在６．０～６０．２μｇ／ｍＬ范围内与峰
面积线性关系良好。

精密度试验：取 ２．２项下同一对照品溶液，按拟订
色谱条件连续进样测定６次。结果乙酰乌头碱峰面积的
ＲＳＤ为０．２８％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。
稳定性试验：取 ２．２项下同一批牗批号为 １７０８０１牘

供试品溶液，分别于０，２，４，６，８，１０，１２ｈ时分别精密量
取 ２０μＬ注入色谱仪测定，记录色谱图。结果乙酰乌头
碱峰面积的 ＲＳＤ为０．７９％（ｎ＝６），表明供试品溶液在
１２ｈ内基本稳定。

重复性试验：取同一批（批号为１７０８０１）供试品，按
２．２项下方法制备供试品溶液，平行制备 ６份，按拟订
色谱条件进样测定。结果的 ＲＳＤ为 ０．９３％（ｎ＝６），表
明方法重复性良好。

加样回收试验：称取已知含量的供试品细粉（批号

为１７０８０１，含量为每片０．２９７３ｍｇ），精密称定，共９份，分
别置 ５０ｍＬ容量瓶中，分别精密加入对照品贮备液 ４，
５，６ｍＬ，按 ２．２项下方法制备供试品溶液，分别精密吸
取２０μＬ注入液相色谱仪，依法进样测定，计算回收率。
结果见表１。
２．４ 样品含量及含量均匀度测定

含量测定：取 ３批供试品，按２．２项下方法制备供
试品溶液，每批平行３份，照拟订色谱条件测定，按外标

法以峰面积计算含量。结果见表２。

含量均匀度测定：分别取 ３批供试品各 １０片，研
细，分别置 １０ｍＬ容量瓶中，加无水氯仿 １ｍＬ超声溶
解，加 ７０％乙醇稀释至刻度，摇匀。照拟订色谱条件测
定，按外标法以峰面积计算每片的标示量，按２０１５年版
《中国药典（四部）》通则 ０９４１犤５犦含量均匀度检查法，计
算 Ａ＋２．２Ｓ。结果见表２。
３ 讨论

曾试用不同比例甲醇 －水、甲醇 －碳酸氢铵溶液、
甲醇－磷酸二氢钾溶液等作为流动相进行试验，但均不
理想。参考文献犤６犦，以碳酸氢铵溶液 －乙腈为流动相，
峰形对称性符合要求，乙酰乌头碱峰的理论板数高，与

三氯甲烷的峰分离度较好。

国内２家药品生产企业生产乙酰乌头碱片，规格均
为 ０．３ｍｇ。按《中国药典牗四部牘》要求片剂、硬胶囊剂、
颗粒剂或散剂等每一单剂标示量均小于２５ｍｇ，建议检
查含量均匀度犤５犦，增强制剂学对药物的质量控制。

乙酰乌头碱易溶于三氯甲烷，几乎不溶于乙醇，不

溶于水。故用无水三氯甲烷溶解，试验过程中溶剂中的
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