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榜那为常用藏药，民间及临床的应用均取其消炎、镇痛及

麻醉等功效，用于腰肌劳损、风湿关节痛等疾病的治疗[1]。部

颁标准以“铁棒锤”一名收录，并规定本品基源为毛茛科植物

伏毛铁棒锤 Aconitum flavum Hand.-Mazz 和铁棒锤 A. pendu-

lum Busch.的干燥块根。另外，西藏自治区藏医院和西藏自治

区藏药厂所用的榜那均为西藏山南等地所产的工布乌头 A.

kongboense Lauener的块根。由于在 2010年版《中国药典》中

未收载该药材，在部颁标准[2]中也只有部分简单的规定，标准

极不完善，因此为了有效地控制药材质量，本试验在参考文

献 [3-10]的基础上，采用高效液相色谱（HPLC）法对不同来源的

榜那药材中乌头碱的含量进行了测定。

1 材料
1.1 仪器

LC-20A 型 HPLC 仪（日本岛津公司）；AUW220D 型电子

天平（德国 Sartorius 公司）；Delta 320 型 pH 计（瑞士 Mettler

Toledo公司）；KQ-250B型超声波清洗器（昆山市超声仪器有

限公司）。

1.2 试剂

乌头碱对照品（中国食品药品检定研究院，批号：110720-

200410）；乙腈为色谱纯，水为超纯水，其他试剂均为分析纯。

1.3 药材

20批榜那药材采集或购买于不同地区，均经江西中医药

大学钟国跃研究员鉴定为真品。

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：YMC triart C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流动相：

乙腈-0.25 mol/L 乙酸铵溶液（加入 15 mmol/L 十二烷基硫酸

钠，再以浓氨水调 pH为 9.5）＝48 ∶ 52（V/V）；流速：1.0 ml/min；

检测波长：230 nm；柱温：35 ℃；进样量：10 μl。
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摘 要 目的：建立测定榜那药材中乌头碱含量的方法，确定其限量。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为YMC triart C18（250

mm×4.6 mm，5 μm），流动相为乙腈-0.25 mol/L乙酸铵溶液（加入15 mmol/L十二烷基硫酸钠，再以浓氨水调pH 为9.5）＝48 ∶ 52（V/

V），流速为1.0 ml/min，检测波长为230 nm，柱温为35 ℃。结果：乌头碱的质量浓度在2.10～1 051.00 μg/ml范围内与峰面积积分

值呈良好的线性关系（r＝0.999 9）；精密度、稳定性、重复性试验的 RSD≤2％；高、中、低量度的平均加样回收率分别为 99.2％、

99.1％和99.1％，RSD分别为0.9％、1.0％和0.3％（n均为3）。结论：该方法简便、灵敏、重复性好，适用于榜那药材的质量控制。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish the method for the content determination of aconitine in Tibetan medicine Radix Aconiti，

and to determine its limited quantity standard. METHODS：HPLC method was used. The separation was carried out on YMC triart

C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）column with mobile phase consisted of acetonitrile-0.25 mol/L ammonium acetate（containing 15

mmol/L SDS，pH adjusted to 9.5 with ammonium hydroxide，48 ∶ 52，V/V）at the flow rate of 1.0 ml/min. The detection wavelength

was set at 230 nm and the column temperature was 35 ℃. RESULTS：The linear ranges of aconitine were 2.10-1 051.00 μg/ml（r＝

0.999 9），respectively. RSDs of precision，stability and reproducibility tests were not more than 2％. The average recoveries of the

three measure（high measure，middle measure and low measure）were 99.2％（RSD＝0.9％，n＝3），99.1％（RSD＝1.0％，n＝3）

and 99.1％（RSD＝0.3％，n＝3），respectively. CONCLUSIONS：The method is simple，sensitive and reproducible，and can be

used for the quality control of Tibetan medicine Radix Aconiti.
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2.2 溶液的制备

2.2.1 对照品溶液 精密称取乌头碱对照品适量，加甲醇-盐

酸（100 ∶0.5，V/V）的混合液溶解，制成每1 ml含乌头碱1 051.00

μg 的对照品溶液。再用甲醇 -盐酸（100 ∶ 0.5，V/V）的混合

液逐级稀释成系列质量浓度的对照品溶液（乌头碱的质量

浓 度 分 别为 1 051.00、525.50、210.20、105.10、52.55、10.51、

2.10 μg/ml）。

2.2.2 供试品溶液 取本品粉末（过二号筛）约1 g，精密称定，

置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇-盐酸（100 ∶ 0.5，V/V）的混合液

25 ml，密塞，称定质量，超声处理（功率：250 W，频率：40 kHz）

30 min，冷却，再称定质量，用上述溶液补足减失的质量，摇匀，

滤过，取续滤液，即得。

2.3 专属性试验

取空白溶剂[甲醇-盐酸（100 ∶ 0.5，V/V）混合液]、对照品溶

液与供试品溶液各适量，按上述色谱条件进样测定。结果表

明，空白溶剂在乌头碱出峰位置处没有干扰峰，对照品和供试

品峰的纯度均在0.99以上，说明此方法专属性好。色谱见图1。

2.4 线性关系考察

取“2.2.1”项下系列质量浓度的对照品溶液适量，依次进

样，按上述色谱条件测定，记录峰面积。以对照品的质量浓度

（x）为横坐标，峰面积积分值（y）为纵坐标，进行线性回归，得乌

头碱的回归方程为 y＝11 615x+9 054.1（r＝0.999 9，n＝7）。结

果表明，乌头碱的质量浓度在 2.10～1 051.00 μg/ml范围内与

峰面积积分值呈良好的线性关系。

2.5 精密度试验

精密吸取质量浓度为 105.10 μg/ml的乌头碱对照品溶液

适量，按上述色谱条件连续进样测定 6次，记录峰面积。结果

显示，RSD＝0.4％（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.6 稳定性试验

分别取同一份供试品溶液和对照品溶液各适量，分别于

0、2、4、8、12、16、24 h按上述色谱条件进样测定，记录峰面积。

结果显示，供试品溶液和对照品溶液中乌头碱峰面积积分值

的RSD分别为 0.5％和 0.1％（n均为 7），表明供试品溶液和对

照品溶液至少在24 h内稳定。

2.7 重复性试验

取同一批榜那药材粉末适量，共 6份，精密称定，分别按

“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，再按上述色谱条件进样测

定，记录峰面积。结果显示，样品中乌头碱的平均百分含量为

0.082％，RSD＝2.0％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.8 加样回收率试验

取已测得乌头碱含量的同一批榜那药材粉末9份，每份约

1 g，精密称定，分别加入乌头碱对照品溶液适量，按“2.2.2”项

下方法制备供试品溶液，再按上述色谱条件进样测定，记录峰

面积，计算加样回收率，结果见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝3）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝3）

称样量，g

1.001 8

1.001 3

1.000 6

1.003 1

1.001 9

1.001 3

1.001 2

1.000 9

1.001 0

样品含量，mg

0.821 5

0.821 1

0.820 5

0.822 5

0.821 6

0.821 1

0.821 0

0.820 7

0.820 8

加入量，mg

0.660 0

0.660 0

0.660 0

0.834 0

0.834 0

0.834 0

0.986 0

0.986 0

0.986 0

测得量，mg

1.473 9

1.476 9

1.473 9

1.641 0

1.648 2

1.656 4

1.789 4

1.804 0

1.804 0

回收率，％
98.9

99.4

99.0

98.1

99.1

100.2

98.2

99.7

99.7

x，％

99.1

99.1

99.2

RSD，％

0.3

1.0

0.9

2.9 定量限与检测限测定

准确制备乌头碱对照品溶液，逐级稀释至一定质量浓度

并按上述色谱条件进样测定，计算定量限和检测限。结果显

示，其定量限为1.35 µg/ml（RSD＝1.2％，n＝3）；检测限为0.40

µg/ml（RSD＝1.6％，n＝3）。

2.10 样品含量测定

取 20批不同来源的榜那药材粉末各 1 g，精密称定，分别

按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，再按上述色谱条件进样

测定，记录峰面积，以峰面积计算样品中乌头碱的含量，结果

见表2。

3 讨论

3.1 流动相的选择

笔者考察了乙腈-碳酸氢铵溶液、乙腈-乙酸铵溶液、乙腈-

四氢呋喃-乙酸铵溶液等流动相系统，经反复多次试验，结果以

乙腈-0.25 mol/L 乙酸铵溶液（加入 15 mmol/L 十二烷基硫酸

钠，再以浓氨水调pH为9.5）为流动相系统，乌头碱色谱峰分离

度最好，故选其作为流动相。

3.2 检测波长的选择

取乌头碱对照品溶液在波长190～700 nm范围内扫描，发

现其最大紫外吸收在 230 nm 波长左右，故确定检测波长为

230 nm。

3.3 供试品溶液制备方法的考察

试验中对供试品溶液的制备方法进行了考察。以提取出

来的乌头碱含量为指标，分别考察了提取方法（超声、冷浸）、
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图1 高效液相色谱图

A.空白溶剂；B.乌头碱对照品；C.供试品；1.乌头碱

Fig 1 HPLC chromatograms
A.blank solvent；B.aconitine control；C.test sample；1.aconitine
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提取溶媒[甲醇、乙醇、乙腈、甲醇-盐酸（100 ∶0.5，V/V）混合液]、

提取溶媒用量（15、25、50 ml）和提取时间（15、30、60 min）。结

果表明，两种提取方法所提取出来的乌头碱含量比较接近，但

超声提取的乌头碱含量相对略高，从节省成本和时间上考虑，

最终选择超声提取法；以甲醇-盐酸（100 ∶ 0.5，V/V）混合液作为

溶媒提取的乌头碱含量要比甲醇、乙醇、乙腈高许多，且乌头

碱成盐后比较稳定，故选择甲醇-盐酸（100 ∶ 0.5，V/V）混合液为

提取溶媒；以15 ml溶媒提取乌头碱的含量相对较低，以25、50

ml溶媒提取所得乌头碱的含量相差不大，说明25 ml溶媒即可

提取完全；超声提取时间以30 min所得乌头碱含量较高，故选

择超声30 min。

3.4 对照品的选择

不同产地榜那药材之间的成分差异较大，但大部分药材

中都含有有毒的乌头碱成分。因此，为了保证用药的安全性，

本试验选择了乌头碱来作指标成分，控制其限量。从用药安

全性以及含量测定结果综合考虑，暂定榜那药材中乌头碱的

百分含量不能超过0.2％。

综上所述，本方法简便、灵敏、重复性好，适用于榜那药材

的质量控制。
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表2 20批榜那药材中乌头碱的含量测定结果（n＝3）

Tab 2 Content determination of aconitine in 20 batches of

Radix Aconiti（n＝3）

编号
1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

x，％

基原
工布乌头
工布乌头

－
铁棒锤

－
－
－
－
－
－
－

铁棒锤
铁棒锤
伏毛铁棒锤
伏毛铁棒锤
铁棒锤
铁棒锤
伏毛铁棒锤
伏毛铁棒锤

－

来源/产地
西藏工布江达县
西藏林周至当雄途中
西藏林芝奇正藏药厂
西藏昌都地区藏医院
西藏山南
西藏那曲
西藏那曲
西藏山南
西藏林芝奇正藏药厂
青海通天河藏药有限公司
西藏自治区藏药厂
青海金诃藏药厂
青海西宁九康市场
甘肃合作市夏河县
青海互助县北山
青海贵德县拉吉山岔口处
青海玉树县巴塘村
西藏墨竹工卡县
西藏丁青县
西藏林芝奇正藏药厂

收集/采收时间
2011-08-25

2011-09-07

2011-08-23

2011-08

2013-05-07

2013-05-07

2013-05-07

2013-05-07

2011

2013-12

2013-12

2011-08-04

2011-08-04

2011-07-29

2011-08-02

2011-08-06

2011-08-12

2011-08-25

2011-09-09

2012

乌头碱百分含量，％
0

0

0

0

0

0

0

0

0

0

0

0.105

0.731

0.150

0.091

0.077

0.088

0.120

0.065

0.089

0.168

注：“-”不详

note：“-”means not quite clear

全国医疗纠纷人民调解工作现场会在天津召开

本刊讯 2014年5月5日，全国医疗纠纷人民调解工作现

场会在天津召开。国务院副总理刘延东同志和中央政法委书

记孟建柱同志对这次会议高度重视，分别作出重要批示，提出

明确要求。会议总结交流了医疗纠纷人民调解工作经验，现

场参观了天津市医疗纠纷人民调解委员会和部分医院，对进

一步推进医疗纠纷人民调解工作进行了部署。国家卫生计生

委主任李斌、中央综治办主任陈训秋、司法部部长吴爱英出席

会议并讲话，司法部副部长郝赤勇出席会议。会议由国家卫

生计生委副主任马晓伟主持。

会议通报了近年来全国医疗纠纷人民调解工作进展情

况。自2010年以来，各地认真落实《中华人民共和国人民调解

法》和《关于加强医疗纠纷人民调解工作的意见》的要求，积极

推进医疗纠纷人民调解工作，健全了综治、公安、司法行政、卫

生计生、保监等部门协同参加的医疗纠纷预防和处置工作机

制，建立以人民调解为主要模式的第三方医疗纠纷化解机制，

取得显著成效。据统计，截至目前，全国共建立医疗纠纷人民

调解组织3 396个，人民调解员2.5万多人，55％的医疗纠纷人

民调解委员会有了政府财政支持。2013年共调解医疗纠纷

6.3万件，调解成功率达 88％，有力地维护了医患双方合法权

益，维护了社会和谐稳定。
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