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摘要 目的  建立高效毛细管电泳法 °≤∞ 测定黄连中盐酸小檗碱的含量 ∀方法  熔融石英毛细管柱 ≅ Λ 缓冲

液为 # 四硼酸钠溶液 2甲醇 Β 分离电压 ∂ 毛细管柱温 ε ∂检测波长 ∀结果  

盐酸小檗碱进样浓度在 ∗ # 内线性关系良好 ρ 平均加样回收率为 ≥⁄ ν

∀结论  本法灵敏 !快速 !准确 可用于黄连的质量控制 ∀
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  黄连 ≤ 为毛茛科植物黄连 Χοπτισ

χηινενσισ ƒ !三角叶黄连 Χοπτισ δελτοιδεα ≤ ≠ ≤

或云连 Χοπτιστεετοιδεσ ≤ ≠ ≤ 的干燥根茎 为

重要的传统中药 ∀味苦 性寒 归心 !胃 !肝 !胆 !大肠经 ∀功

效清热燥湿 !清热泻火 !泻火解毒 ∀盐酸小檗碱为黄连中的

主要活性成分 论文报道多以薄层扫描或 ° ≤法测定黄连

药材及复方中盐酸小檗碱的含量 本实验采用 °≤∞对黄连

中的盐酸小檗碱进行测定 ∀

1  仪器与试药

° ≤∞ 型高效毛细管电泳仪 美国 公

司 ∂ 化学工作站 ∀黄连药材购自济南建联中药有限

公司 经本院生药室徐凌川副教授鉴定为毛茛科植物黄连

Χοπτισχηινενσισƒ 的干燥根茎 ∀盐酸小檗碱对照品购

于中国药品生物制品检定所 ∀甲醇 !醋酸 !四硼酸钠均为分

析纯 重蒸去离子水 ∀

2  方法与结果

2 1  电泳条件

≅ Λ 熔融石英毛细管柱 河北永年光导纤维

厂 ∂检测波长 分离电压 ∂ 恒压 分离温度

ε 恒温 进样方式为真空进样 进样时间 缓冲液

# 四硼酸钠溶液 2甲醇 Β ∀此

条件下黄连样品得到了很好的分离 ∀

2 2  样品制备

黄连粉碎 过 目筛 精密称取 置于 具塞

三角瓶中 加盐酸 甲醇 Β 于 ∗ ε 超声

取出 放冷 加盐酸 2甲醇 Β 补足重量 摇匀 滤过

弃去初滤液 精密量取续滤液 转入 量瓶 定容至

刻度 用 Λ 微孔滤膜滤过 滤液为供试品溶液 ∀

2 3  标准曲线的绘制

精密称取对照品盐酸小檗碱 置 量瓶中

加甲醇溶解 定容至刻度 由母液分别稀释

得不同浓度的对照品溶液 供毛细管电泳测定 ∀以

盐酸小檗碱浓度为横坐标 峰面积为纵坐标 绘制标准曲线

计算回归方程为 ¬ ρ 浓度

在 ∗ # 内线性良好 ∀

2 4  精密度实验

取同一样品液 重复进样 次 测得盐酸小檗碱面积值

≥⁄ ∀

2 5  重复性试验

取同一粉碎过筛的黄连样品 份 各 精密称定

后依法提取进样 每份测定 次 取平均值 以峰面积值计算

份样品的 ≥⁄为 ∀

2 6  稳定性试验

对同一供试品液 每天进行测定 共 测其峰面积积

分值的 ≥⁄为 ν 表明供试品液在 内基本

稳定 ∀
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2 7  样品测定

取黄连供试液依法测定 共 次 取平均值 用外标两点

法计算盐酸小檗碱含量 折合成药材含量 结果为

≥⁄ ν ∀

2 8  回收率实验

取已知盐酸小檗碱含量的黄连 份 各 精密称

定 分别精密加入盐酸小檗碱对照品 按样品制备项

下操作并进行含量测定 将测定结果扣除样品中盐酸小檗碱

含量 与加入对照品的比为加样回收率 结果为

≥⁄ ν ∀

3  讨论

3 1  高效毛细管电泳的作用原理是基于在电场作用下离子

迁移的速度不同对组分进行分离分析 黄连中主要含盐酸小

檗碱 !黄连碱 !甲基黄连碱 !掌叶防己碱 !药根碱 均为带电荷

的季胺型生物碱 因此得到了很好的分离 ∀

3 2  实验结果表明 该法不仅线性关系良好 ρ

回收率较高 而且精密度试验 !稳定性试验均符合

分析要求 方法准确 重复性好 ∀为黄连药材及含黄连的复

方制剂的质量控制和质量标准的制定提供了科学的依据 ∀
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高渗氯化钠右旋糖酐 70注射液细菌内毒素检查方法的研究
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摘要 目的  研究高渗氯化钠右旋糖酐 注射液细菌内毒素检查的可行性 为制定细菌内毒素检查法质量标准提供依据 ∀方

法  按中国药典 年版二部中细菌内毒素检查法进行操作 并与热原检查法进行对比试验 ∀结果  高渗氯化钠右旋糖酐

注射液对鲎试剂的凝集反应无干扰作用 ∀内毒素的限值定为 ∞ ∀结论  高渗氯化钠右旋糖酐 注射液采用细

菌内毒素检测方法是可行的 ∀

关键词 高渗氯化钠右旋糖酐 注射液 鲎试剂 细菌内毒素
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  高渗氯化钠右旋糖酐 注射液 ∏ 2

¬ ≥⁄ 为血容量扩充剂 主要用于创

伤失血性低血压的初始治疗 ≈ ∀本课题组所研制的高渗氯

化钠右旋糖酐 注射液已申报新药并获得临床批文 ∀本研

究依据中国药典 年版二部中细菌内毒素检查法进行试

验 ≈ 并与热原检查法进行了对比 证明了高渗氯化钠右旋

糖酐 注射液采用细菌内毒素检查法的可行性 为该药品

质量标准中细菌内毒素检查项的制定提供了依据 ∀

1  试验材料

1 1  鲎试剂 ∏ ×

标示灵敏度 ∞ 规格 支 批号

标示灵敏度 ∞ 规格 支 批号

湛江安度斯生物有限公司生产 ∀

标示灵敏度 ∞ 规格 支 批号

≤ 标示灵敏度 ∞ 规格 支 批号

∞厦门鲎试剂厂生产 ∀

标示灵敏度 ∞ 规格 支 批号

湛江海洋生物制品厂生产 ∀
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