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高效液相色谱法测定复方夏天无片中原阿片碱
和苯甲酰乌头原碱含量
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（山东省德州市中医院脑病科，山东 德州 ２５３０００）

摘要：目的 建立同时测定复方夏天无片中原阿片碱和苯甲酰乌头原碱含量的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法。方法 色谱柱为 ＡｇｉｌｅｎｔＺｏｒｂａｘ
ＥｃｌｉｐｓｅＳＢ－Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，３．５μｍ），流动相为 １％冰乙酸溶液（Ａ）－乙腈（Ｂ），梯度洗脱（０～５ｍｉｎ时 ９４％Ａ，５～２７ｍｉｎ时
９４％Ａ→５８％Ａ，２７～３０ｍｉｎ时 ５８％Ａ→９４％Ａ，３０～３５ｍｉｎ时 ９４％Ａ），柱温为 ３０℃，测定波长为 ２６５ｎｍ，流速为 １．０ｍＬ／ｍｉｎ，进样量
为 ２５μＬ，外标法定量。结果 原阿片碱和苯甲酰乌头原碱质量浓度在 ０．２５～１０．０μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好牗ｒ＞０．９９５，
ｎ＝６）；平均加样回收率分别为９７．４７％和１００．５０％，ＲＳＤ分别为４．３７％和４．３１％（ｎ＝６）。结论 该方法操作简便、快速、准确、重复性

好，可用于同时测定复方夏天无片中原阿片碱和苯甲酰乌头原碱的含量。
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复方夏天无片是由夏天无、夏天无总碱、制草乌、人

工麝香等中药组方，具有祛风逐湿、舒筋活络等功效，可

用于风湿瘀血阻滞、经络不通引起的关节肿痛、肢体麻

木、屈伸不利、步履艰难，临床常用于治疗风湿性关节

炎、坐骨神经痛、脑血栓形成后遗症及小儿麻痹后遗症

见上述证候者犤１－６犦。２０１５年版《中国药典牗一部牘》中复方
夏天无片含量测定仅检测原阿片碱的含量犤７犦，用于表征

夏天无和夏天无总碱的量，缺少制草乌中苯甲酰乌头原

碱的含量测定，不能较好地控制制剂质量。本研究中建

立了检测复方夏天无片中的原阿片碱和苯甲酰乌头原

碱含量的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法。现报道如下。
１ 仪器与试药

１．１ 仪器
Ｗａｔｅｒｓ２６９５型高效液相色谱仪，包括 Ｗａｔｅｒｓ２９９８

ＤＡＤ型检测器（美国沃特世科技公司）；ＡｇｉｌｅｎｔＺｏｒｂａｘ
ＥｃｌｉｐｓｅＳＢ－Ｃ１８色谱柱（美国安捷伦科技公司）；ＸＳ
２０４ＭＥ型电子天平（瑞士梅特勒科技公司）；Ｍｉｌｌｉ－ＱＩＱ

７０００型超纯水仪（德国默克密理博科技公司）；ＫＱ－
３００ＴＤＥ型超声波清洗机（昆山舒美超声设备公司）。
１．２ 试药

复方夏天无片牗江西天施康中药股份有限公司，批
号分别为１９０４０５，１８０７２１，１８１２１５，规格为每片０．３２ｇ牘原
阿片碱对照品（批号为１１０８５３－２０１８０５，含量为９９．６％），
苯甲酰乌头原碱对照品（批号为１１１７９４－２０１７０５，含量为
９９．１％），均购自中国食品药品检定研究院；乙腈、甲醇
（美国 Ｆｉｓｈｅｒ集团）均为色谱纯；乙酸铵、冰乙酸、磷酸
（上海化学试剂厂）均为分析纯；超纯水牗自制牘。
２ 方法与结果

２．１ 色谱条件
色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＺｏｒｂａｘＥｃｌｉｐｓｅＳＢ－Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×

４．６ｍｍ，３．５μｍ）；流动相：０．１％冰乙酸溶液（Ａ）－乙腈
（Ｂ），梯度洗脱（０～５ｍｉｎ时９４％Ａ，５～２７ｍｉｎ时９４％Ａ
→５８％Ａ，２７～３０ｍｉｎ５８％Ａ→９４％Ａ，３０～３５ｍｉｎ
９４％Ａ）；柱温：３０℃；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２６４ｎｍ；
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取样量（ｇ） 样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

注：Ａ为原阿片碱，Ｂ为苯甲酰乌头原碱。
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１．原阿片碱 ２．苯甲酰乌头原碱

Ａ．混合对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液
图１ 高效液相色谱图
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表１ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

进样量：２５μＬ。
２．２ 溶液制备

取原阿片碱和苯甲酰乌头原碱标准品各２５．０ｍｇ，
精密称定，置 ５０ｍＬ容量瓶中，加 １％盐酸溶液５．０ｍＬ
及甲醇溶液 １２．０ｍＬ，超声溶解，取出，放冷，加 ７０％甲
醇至刻度（每 １ｍＬ含原阿片碱和苯甲酰乌头原碱均为
０．５ｍｇ），摇匀，即得混合对照品溶液。取复方夏天无片
样品１０片，研细，取约１．０ｇ，精密称定，置５０ｍＬ容量瓶
中，加７０％甲醇约４０ｍＬ，超声提取（功率为３００Ｗ，频率
为６０Ｈｚ）约２５ｍｉｎ；取出，放冷，加７０％甲醇至刻度，摇
匀，０．４５μｍ微孔滤膜滤过，取续滤液作为供试品溶液。按
处方和工艺制备缺夏天无、夏天无总碱和制草乌的阴性样

品，按供试品溶液制备方法制备，即得阴性对照品溶液。

２．３ 方法学考察
专属性试验：分别取２．２项下３种溶液和试剂空白

溶液，按拟订色谱条件进样分析，记录色谱图，见图 １。
结果表明，在该色谱条件下，供试品溶液色谱中各被测

组分峰分离良好，且阴性对照无干扰，方法专属性良好。

线性关系考察：取混合对照品溶液适量，制成质量

浓度为０．２５，０．５，１．０，２．０，５．０，１０．０μｇ／ｍＬ的标准溶
液，加７０％甲醇至刻度，摇匀，按拟订色谱条件进样测
定，记录色谱图。以原阿片碱和苯甲酰乌头原碱的质量

浓度（Ｘ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，
得原阿片碱和苯甲酰乌头原碱的回归方程分别为 Ｙ原＝
１６．１０９Ｘ＋８．７６３（ｒ＝０．９９９５）和 Ｙ 苯 ＝２１２．０９５Ｘ＋
１１．６８９（ｒ＝０．９９９６）。结果表明，原阿片碱和苯甲酰乌

头原碱质量浓度均在 ０．２５～１０．０μｇ／ｍＬ范围内与峰
面积线性关系良好。

精密度试验：取混合对照品溶液牗质量浓度为
０．５μｇ／ｍＬ牘，按拟订色谱条件连续进样６次，记录峰面
积。结果原阿片碱和苯甲酰乌头原碱峰面积的 ＲＳＤ分
别为２．０８％和２．４１％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一供试样品（批号为 １８０７２１）溶
液，室温下放置０，３，６，９，１２，２４ｈ，按拟订色谱条件进样
测定，记录峰面积。结果原阿片碱和苯甲酰乌头原碱峰面

积的 ＲＳＤ分别为２．３３％和２．９７％（ｎ＝６），表明供试品
溶液在室温放置２４ｈ内稳定。

重复性试验：取样品（批号为 １８０７２１）１０片，研细，
取约 １．０ｇ，精密称定，置 ５０ｍＬ容量瓶中，分别精密称
取 ６份，按２．２项下方法制备供试品溶液，按拟订色谱
条件进样测定，记录峰面积。结果原阿片碱和苯甲酰乌头

原碱峰面积的 ＲＳＤ分别为 ２．６３％和 ３．６５％牗ｎ＝６牘，
表明方法重复性良好。

加样回收试验：取样品（批号为 １８０７２１）１０片，研
细，取约１．０ｇ，精密称定，置５０ｍＬ容量瓶中，分别取６
份，精密称定，分别加入混合对照品溶液适量，按２．２项
下方法制备供试品溶液，再按拟订色谱条件进样测定，

计算回收率。结果见表１。
２．４ 样品含量测定

取复方夏天无片（批号分别为 １９０４０５，１８０７２１，
１８１２１５），按 ２．２项下方法制备供试品溶液，按拟订色
谱条件测定峰面积，并计算样品含量。结果见表 ２。


