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ＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＴｅｓｔ

中成药走川骨刺酊由天南星、水半夏、草乌等 ７味
药材经渗漉法提取而成，主要功效有活血祛瘀、通络止

痛，常用于瘀血阻滞所致骨痹（骨质增生症），症见关节

疼痛或刺痛，痛处固定，活动不利，面色晦暗，唇舌紫暗，

脉沉或细涩等。处方中主要药材草乌的主要成分为二萜

类生物碱，包括乌头碱、次乌头碱、新乌头碱等，既是有

效成分又是毒性成分犤１犦。产地、采收时间和炮制方法不

同时，药材毒性成分含量存在较大差异犤２－４犦。成人口服纯乌

头碱 ０．２ｍｇ即可引起中毒，３～５ｍｇ可致死犤５－８犦。本品

虽为外用，但使用过程中若有不慎即可引起中毒。目前

含有乌头类药材中成药的研究中，多数仅规定了乌头碱

的含量限度犤９－１０犦。为了保证产品质量及安全，本试验中

采用超高效液相色谱串联质谱（ＵＰＬＣ－ＭＳ／ＭＳ）法同时
测定走川骨刺酊中３种乌头类成分含量，为产品的质量
评价和质量控制提供参考。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

ＡＣＱＵＩＴＹＵＰＬＣＩ－Ｃｌａｓｓ型超高效液相色谱仪，
ＷａｔｅｒｓＸｅｖｏＴＱ－Ｓ型三重四极杆质谱仪（美国 Ｗａｔｅｒｓ
公司）；ＬＣ／ＭＳ３０－１－Ｅ型氮气发生器（英国 Ｄｏｍｎｉｃｋ
Ｈｕｎｔｅｒ公司）；３Ｋ１５型高速冷冻离心机（德国 Ｓｉｇｍａ公
司）；ＸＳ－２０５ＤＵ型电子分析天平（瑞士 ＭｅｔｔｌｅｒＴｏｌｅｄｏ

超高效液相色谱串联质谱法同时测定走川骨刺酊中

３种乌头类生物碱含量

庞小莲 １，刘吉成 ２△，林 生 ３，周成忠 ３，曾海清 １

（１．广西壮族自治区玉林市食品药品检验检测中心，广西 玉林 ５３７０００； ２．广西壮族自治区南宁市食品药品
检验所，广西 南宁 ５３０００７； ３．广西实正药业有限公司，广西 玉林 ５３７０００）

摘要：目的 建立同时测定走川骨刺酊中 ３种乌头类生物碱含量的超高效液相色谱 －串联质谱（ＵＰＬＣ－ＭＳ／ＭＳ）法。方法 色谱柱为

ＡＣＱＵＩＴＹＵＰＬＣＢＥＨＣ１８柱（５０ｍｍ×２．１ｍｍ，１．７μｍ），流动相为 ０．１％甲酸溶液 －乙腈牗梯度洗脱牘，流速为 ０．２５ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为

３５℃，进样量为１０μＬ；采取电喷雾离子源（ＥＳＩ），正离子模式，采集方式为多反应监测（ＭＲＭ）。结果 乌头碱、次乌头碱、新乌头碱质量

浓度分别在 ０．９１９８～９１．９８００ｎｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９７８，ｎ＝７），１．０４８～１０４．８００ｎｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９７４，ｎ＝７），１．２６８～１２６．８００ｎｇ／ｍＬ（ｒ＝
０．９９９８，ｎ＝７）范围内与峰面积线性关系良好，加样回收率分别为１０４．２２％，１０５．０５％，１０４．３４％，ＲＳＤ分别为３．１３％，１．６３％，１．６２％
（ｎ＝６）。结论 该方法操作简便，精密度、重复性好，专属性高，结果准确，可用于同时测定走川骨刺酊中３种乌头类生物碱的含量。
关键词：走川骨刺酊；超高效液相色谱串联质谱法；乌头碱；次乌头碱；新乌头碱；含量测定
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Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｏｂｊｅｃｔｉｖｅ Ｔｏｅｓｔａｂｌｉｓｈａｎｕｌｔｒａ－ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ（ＵＰＬＣ）－ＭＳ／ＭＳｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｔｈｒｅｅｋｉｎｄｓｏｆａｃｏｎｉｔｉｎｅａｌｋａｌｏｉｄｓｉｎｔｈｅＺｏｕｃｈｕａｎＧｕｃｉＴｉｎｃｔｕｒｅ．Ｍｅｔｈｏｄｓ ＴｈｅｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃｃｏｌｕｍｎｗａｓＡＣＱＵＩＴＹＵＰＬＣＢＥＨ
Ｃ１８ ｃｏｌｕｍｎ（５０ｍｍ×２．１ｍｍ，１．７μｍ），ｔｈｅｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅｗａｓ０．１％ ｆｏｒｍｉｃａｃｉｄｓｏｌｕｔｉｏｎ－ ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ（ｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎ），ｔｈｅｆｌｏｗｒａｔｅ
ｗａｓ０．２５ｍＬ／ｍｉｎ，ｔｈｅｃｏｌｕｍｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓ３５℃，ｔｈｅｉｎｊｅｃｔｉｏｎｖｏｌｕｍｅｗａｓ１０μＬ，ｔｈｅｅｌｅｃｔｒｏｓｐｒａｙｉｏｎｉｚａｔｉｏｎｓｏｕｒｃｅ（ＥＳＩ）ｗａｓ
ａｄｏｐｔｅｄｗｉｔｈｐｏｓｉｔｉｖｅｉｏｎｍｏｄｅ，ａｎｄｔｈｅｃｏｌｌｅｃｔｉｏｎｍｏｄｅｗａｓｍｕｌｔｉ－ｒｅｓｐｏｎｓｅｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇ（ＭＲＭ）．Ｒｅｓｕｌｔｓ Ｔｈｅｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅｓｏｆ
ａｃｏｎｉｔｉｎｅ，ｈｙｐａｃｏｎｉｔｉｎｅａｎｄｍｅｓａｃｏｎｉｔｉｎｅｗｅｒｅ０．９１９８－９１．９８００ｎｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９７８，ｎ＝７），１．０４８－１０４．８００ｎｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９７４，

ｎ＝７）ａｎｄ１．２６８－１２６．８００ｎｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９８，ｎ＝７），ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｗｅｒｅ１０４．２２％，１０５．０５％ ａｎｄ１０４．３４％，ａｎｄｔｈｅ
ＲＳＤｓｗｅｒｅ３．１３％，１．６３％，１．６２％（ｎ＝６）．Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓｓｉｍｐｌｅ，ｈａｓｇｏｏｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎ，ｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙ，ｓｐｅｃｉｆｉｃｉｔｙａｎｄａｃｃｕｒａｃｙ，ａｎｄ
ｃａｎｂｅｕｓｅｄｆｏｒｔｈｅｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｃｏｎｉｔｉｎｅａｌｋａｌｏｉｄｓｉｎＺｏｕｃｈｕａｎＧｕｃｉＴｉｎｃｔｕｒｅ．
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化合物

乌头碱

新乌头碱

次乌头碱

母离子（ｍ／ｚ）

６４６．４２

６３２．４１

６１６．４０

子离子（ｍ／ｚ）

５８６．４

１０５．１
５７２．４

１０５．１
５５６．４

１０５．２

碎裂电压（Ｖ）

３０
３０
３０
３０
３０
３０

碰撞能量（Ｖ）

３５
６０
３５
６０
３５
６０

注：为定量离子。

Ｎｏｔｅ：ｉｓｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｉｏｎ．

表１ ３种乌头类生物碱 ＭＲＭ参数
Ｔａｂ．１ＭＲＭ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆｔｈｒｅｅｋｉｎｄｓｏｆａｃｏｎｉｔｕｍ ａｌｋａｌｏｉｄｓ

公司）；ＫＱ－５００ＧＤＶ型恒温数控超声波清洗器（昆山市
超声仪器有限公司）。

１．２ 试药

走川骨刺酊牗广西实正药业有限公司，批号分别为
２０１４０８１０１，２０１４０７１０１，２０１５０３１０１，２０１６０８１０１，２０１６１１１０１，
２０１６１２１０１，２０１６１２１０２，２０１６１２１０３，２０１７０３１０１，２０１７０５１０１牘；
乌头碱对照品（批号为１１０７９８－２０１３０７，纯度９８．８％）、
次乌头碱对照品（批号为 １１０７２０－２０１１１１，纯度
９８．８％），新乌头碱对照品（批号为１１０７９９－２０１１０６，纯
度９８．４％），均购自中国食品药品检定研究院。乙腈、甲酸
均为色谱纯，氨水、甲醇、盐酸均为分析纯，水为超纯水。

２ 方法与结果

２．１ 试验条件

色谱条件：色谱柱为ＡＣＱＵＩＴＹＵＰＬＣＢＥＨＣ１８柱犤１１犦

（５０ｍｍ×２．１ｍｍ，１．７μｍ）；流动相为 ０．１％甲酸溶液
（Ａ）－乙腈（Ｂ），梯度洗脱，０～４ｍｉｎ时９０％Ａ→６０％Ａ，
４～４．５ｍｉｎ时６０％Ａ－９０％Ａ，４．５～６ｍｉｎ时９０％Ａ犤１１犦；流
速为０．２５ｍＬ／ｍｉｎ犤１２犦；进样量为１０μＬ；柱温为３５℃。

质谱条件：离子源模式为电喷雾离子源（ＥＳＩ）、正离
子模式，扫描类型为多反应监测（ＭＲＭ），毛细管电压
１．８ｋＶ。离子源温度为１００℃，锥孔氮气流速为１５０Ｌ／ｈ，
碰撞气为氩气，脱溶剂气氮气流速为 ６５０Ｌ／ｈ，脱溶剂
气温度为３５０℃，四极杆作为质量分析器 犤１３－１４犦。定性离子

对、定量离子对、锥孔电压及碰撞能量见表１犤１５犦。

２．２ 溶液制备

混合对照品溶液：取乌头碱对照品 ９．３１ｍｇ、次乌
头碱 １０．６５ｍｇ，精密称定，各置 ２５ｍＬ容量瓶中，取新
乌头碱 １０．３０ｍｇ，精密称定，置 ２０ｍＬ容量瓶中，均用
甲醇溶解并定容，得单一对照品贮备液；分别精密量取

０．１２５ｍＬ，置同一５０ｍＬ容量瓶中，用甲醇定容，即得。
供试品溶液：精密量取样品 ５ｍＬ，用 ０．１ｍｏｌ／ｍＬ

盐酸调 ｐＨ至 ３，涡旋混匀，１００００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ，过
ＭＣＸ柱（规格为 ５００ｍｇ／６ｍＬ，上样前用甲醇、超纯水
各 ５ｍＬ活化），上样液，先用 ５ｍＬ０．１ｍｏｌ／ｍＬ盐酸洗

脱，再分别加水、甲醇各５ｍＬ洗脱，弃去洗脱液，最后用
０．５％氨化甲醇１５ｍＬ洗脱，收集洗脱液置５０℃水浴下
以氮气吹至近干，加０．１％甲酸溶液－乙腈牗９０∶１０，Ｖ／Ｖ）
２０ｍＬ溶解，涡旋１ｍｉｎ，超声牗功率２５０Ｗ，频率４０ｋＨｚ牘
１０ｍｉｎ，转移至５０ｍＬ容量瓶中，用初始流动相定容，即
得供试品溶液。精密量取供试品溶液１ｍＬ，置５０ｍＬ容
量瓶中，用初始流动相定容，经 ０．２２μｍ有机滤膜滤
过，即得。

阴性对照品溶液：按走川骨刺酊标准工艺，取走马

胎３．６ｇ，川芎３．２ｇ，红杜仲、天南星、骨碎补、水半夏各
２．６ｇ制备阴性样品，按供试品溶液制备方法制备阴性
对照品溶液。

２．３ 方法学考察

专属性试验：分别精密量取 ２．２项下 ３种溶液，按
拟订试验条件进样测定。结果乌头碱、次乌头碱、新乌头

碱各峰分离良好，对照品溶液及供试品溶液目标峰保留时

间一致，且阴性对照无干扰。ＭＲＭ色谱图见图１至图３。
线性关系考察：分别精密量取混合对照品溶液

０．０１０，０．０２５，０．０５０，０．１００，０．２５０，０．５００，１．０００ｍＬ，置
１０ｍＬ容量瓶中，分别加初始流动相定容，按拟订试验
条件进样分析，以待测成分质量浓度（Ｘ，ｎｇ／ｍＬ）为横
坐标、定量离子峰面积牗Ｙ牘为纵坐标进行线性回归，回
归方程乌头碱为 Ｙ１＝１０５２３．１Ｘ１＋１２８８０．９，ｒ１＝０．９９７８
（ｎ＝７），次乌头碱为 Ｙ２＝１０９７０Ｘ２＋１０３９２．７，ｒ２＝
０．９９７４（ｎ＝７），新乌头碱为 Ｙ３＝１２１１８Ｘ３＋２６９９．８１，
ｒ３＝０．９９９８（ｎ＝７）。结果表明，质量浓度线性范围乌头
碱为 ０．９１９８～９１．９８００ｎｇ／ｍＬ，次乌头碱为 １．０４８～
１０４．８００ｎｇ／ｍＬ，新乌头碱为１．２６８～１２６．８００ｎｇ／ｍＬ。

精密度试验：取混合对照品溶液适量，按拟订试验

条件连续进样 ６次，记录峰面积。结果乌头碱、次乌头
碱、新乌头碱峰面积的 ＲＳＤ分别为 ０．６％，１．１％和
０．８％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一（批号为 ２０１７０３１０１）批样品，
依法制备供试品溶液，分别于室温下放置０，２，４，８，１２，
２４ｈ，按拟订试验条件进样测定，记录峰面积。结果乌头
碱、次乌头碱和新乌头碱峰面积的 ＲＳＤ分别为１．２％，
０．９％，１．２％（ｎ＝６），表明供试品溶液在室温下放置２４ｈ
内稳定。

重复性试验：取同一批（批号为 ２０１７０３１０１）样品，
依法制备供试品溶液，共６份，按拟订试验条件进样分
析，并计算含量。结果乌头碱、次乌头碱、新乌头碱的含

量分别为 １．５８，２５．５８，１１．８５μｇ／ｍＬ，ＲＳＤ分别为
３．８％，３．９％，１．８％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的同一批（批号为

２０１７０３１０１）样品 １０瓶，混匀，精密量取 ６份样品，各
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Ａ

１００

５０

０
２ ４

ｔ／ｍｉｎ

离子强度 ／％
１００

５０

０
２ ４

ｔ／ｍｉｎ

离子强度 ／％

Ｂ

１００

５０

０
２ ４

ｔ／ｍｉｎ

离子强度 ／％
１００

５０

０
２ ４

ｔ／ｍｉｎ

离子强度 ／％

Ｃ

１００

５０

０
２ ４

ｔ／ｍｉｎ

离子强度 ／％
１００

５０

０
２ ４

ｔ／ｍｉｎ

离子强度 ／％

Ａ．乌头碱 Ｂ．次乌头碱 Ｃ．新乌头碱
图１ 对照品溶液 ＭＲＭ色谱图

Ａ．Ａｃｏｎｉｔｉｎｅ Ｂ．Ｈｙｐａｃｏｎｉｔｉｎｅ Ｃ．Ｍｅｓａｃｏｎｉｔｉｎｅ

Ｆｉｇ．１ ＭＲＭ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ａ

１００

５０

０
２ ４

ｔ／ｍｉｎ

１００

５０

０
２ ４

ｔ／ｍｉｎ

Ｂ

１００

５０

０
２ ４

ｔ／ｍｉｎ
２ ４

ｔ／ｍｉｎ

Ｃ

１００

５０

０
２ ４

ｔ／ｍｉｎ

１００

５０

０
２ ４

ｔ／ｍｉｎ

离子强度 ／％ 离子强度 ／％

离子强度 ／％

１００

５０

０

离子强度 ／％

离子强度 ／％ 离子强度 ／％

Ａ．乌头碱 Ｂ．次乌头碱 Ｃ．新乌头碱
图３ 阴性对照品溶液 ＭＲＭ色谱图

Ａ．Ａｃｏｎｉｔｉｎｅ Ｂ．Ｈｙｐａｃｏｎｉｔｉｎｅ Ｃ．Ｍｅｓａｃｏｎｉｔｉｎｅ

Ｆｉｇ．３ ＭＲＭ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｎｅｇａｔｉｖｅｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ａ

１００

５０

０
２ ４

ｔ／ｍｉｎ

离子强度 ／％
１００

５０

０
２ ４

ｔ／ｍｉｎ

离子强度 ／％

Ｂ

１００

５０

０
２ ４

ｔ／ｍｉｎ

离子强度 ／％
１００

５０

０
２ ４

ｔ／ｍｉｎ

离子强度 ／％

Ｃ

１００

５０

０
２ ４

ｔ／ｍｉｎ

离子强度 ／％
１００

５０

０
２ ４

ｔ／ｍｉｎ

离子强度 ／％

Ａ．乌头碱 Ｂ．次乌头碱 Ｃ．新乌头碱
图２ 供试品溶液 ＭＲＭ色谱图

Ａ．Ａｃｏｎｉｔｉｎｅ Ｂ．Ｈｙｐａｃｏｎｉｔｉｎｅ Ｃ．Ｍｅｓａｃｏｎｉｔｉｎｅ

Ｆｉｇ．２ ＭＲＭ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｔｈｅｔｈｒｅｅｋｉｎｄｓｏｆａｃｏｎｉｔｉｎｅ

ａｌｋａｌｏｉｄｓｉｎｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ

２．５ｍＬ，再分别精密加入乌头碱对照品溶液（质量浓度
为３６７．９μｇ／ｍＬ）０．０１５ｍＬ，次乌头碱对照品溶液（质量
浓度为 ４１９．２μｇ／ｍＬ）０．１６０ｍＬ，新乌头碱对照品溶液

（质量浓度为５０７．３μｇ／ｍＬ）０．０６５ｍＬ，用０．１ｍｏｌ／ｍＬ的
盐酸调ｐＨ至３，依法制备供试品溶液，再按拟订色谱条
件进样测定，记录峰面积，计算含量及回收率。结果见表２。
２．４ 样品含量测定

分别精密量取各批次样品 ５ｍＬ，依法制备供试品
溶液，按拟订试验条件进样测定，以外标法定量离子峰

面积，计算样品含量。结果见表３。
３ 讨论

３．１ 测定方法选择

预试验中曾尝试用普通高效液相色谱法测定，但由

于走川骨刺酊是以渗漉法提取制成，不同产地、不同采

收时间和不同的炮制方法导致所用草乌药材的乌头类

生物碱含量也不一样，并且样品中含有的乌头碱、次乌

头碱、新乌头碱量也较少，达不到高效液相色谱法的检

出要求。具有高分离能力，高选择性、专属性强等优点的

ＬＣ－ＭＳ／ＭＳ技术，能满足测定走川骨刺酊中３种乌头
碱含量的条件。

３．２ 样品提取方法选择

预试验中尝试样品取样量为１０ｍＬ，氮吹干后直接
用流动相定容至５０ｍＬ，滤过，进样，但因出现平头峰无
法测定；取样量为５ｍＬ，氮吹干后直接用流动相定容至
５０ｍＬ，再稀释５０倍后，滤过，进样，平头峰消失；还尝试过
４０℃旋蒸蒸干、水浴锅蒸蒸干、用０．１ｍｏｌ／ｍＬ盐酸调ｐＨ
等３种方法提取，结果显示，直接调ｐＨ提取效果较好。
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生产批号

２０１４０７１０１
２０１４０８１０１
２０１５０３１０１
２０１６０８１０１
２０１６１１１０１
２０１６１２１０１
２０１６１２１０２
２０１６１２１０３
２０１７０３１０１
２０１７０５１０１

乌头碱

０．６６
１．１１
２．１４
１．５５
２．５６
０．６８
５．５２
２．６０
１．５７
２６．３８

次乌头碱

１．７９
３３．３０
２３．１３
２３．６３
２４．１０
２７．６９
３９．９６
３４．３０
２５．５８
１５．５２

新乌头碱

０．３６
５．６１
２．４４
４．３８
２．６６
４．０８
１９．５２
１７．８３
１１．８５
７．７４

待测成分

乌头碱

次乌头碱

新乌头碱

取样量（ｍＬ）

２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５

样品含量（μｇ）

３．９３
３．９３
３．９３
３．９３
３．９３
３．９３
６３．９４
６３．９４
６３．９４
６３．９４
６３．９４
６３．９４
２９．６２
２９．６２
２９．６２
２９．６２
２９．６２
２９．６２

加入量（μｇ）

５．５２
５．５２
５．５２
５．５２
５．５２
５．５２
６７．０７
６７．０７
６７．０７
６７．０７
６７．０７
６７．０７
３２．９７
３２．９７
３２．９７
３２．９７
３２．９７
３２．９７

测得量（μｇ）

９．６４
９．７５
９．８０
９．３８
９．６３
９．９０

１３５．９１
１３４．８０
１３２．６３
１３５．１５
１３４．０７
１３３．８３
６３．８８
６４．０３
６３．８５
６３．６４
６５．１１
６３．６１

回收率（％）

１０３．４４
１０５．４３
１０６．３４
９８．７３
１０３．２６
１０８．１５
１０７．３１
１０５．６５
１０２．４２
１０６．１７
１０４．５６
１０４．２０
１０３．９１
１０４．３７
１０３．８２
１０３．１８
１０７．６４
１０３．０９

Ｘ（％）

１０４．２２

１０５．０５

１０４．３４

ＲＳＤ（％）

３．１３

１．６３

１．６２

欢迎投稿牎 欢迎订阅牎

表３ 样品含量测定结果（μｇ／ｍＬ）
Ｔａｂ．３ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓａｍｐｌｅｓ（μｇ／ｍＬ）

表２ 加样回收试验结果牗ｎ＝６牘
Ｔａｂ．２ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｓ（ｎ＝６）

３．３ 固相萃取柱选择

样品成分较复杂，需净化。在厂家提供的样品中３种
乌头碱含量均较低，需对乌头类生物碱进行痕量浓缩，

而乌头类生物碱属有机碱类，ＭＣＸ固相萃取柱是净化
和富集碱性化合物的强有力工具，特别是有机碱类，本

试验中选择了 ＭＣＸ固相萃取柱对样品进行净化，结果
达到了试验要求。固相萃取柱在中成药检验中的应用有

待进一步摸索。

３．４ 小结

该方法操作简便，精密度、重复性好，专属性高，结

果准确，可用于同时测定走川骨刺酊中３种乌头类生物
碱的含量测定。不同批次样品中乌头碱、次乌头碱、新乌

头碱的含量存在一定差异，可能与使用的草乌药材的部

位、采收时间及炮制方法的不同有关。
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