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ΗΠΛΧ法测定香荷药条中小檗碱及巴马亭的含量3

杨 柳 邓远辉 董玉珍k广州 xtstus 广东省中医院l

摘要 目的}采用高效液相色谱法分离测定香荷药条中的小檗碱和巴马亭∀ 方法}固定相为 �⁄≥ ≤ t{ox Λ°owq|°° ≅ uxs°°

� °�≤ 柱~流动相为乙腈) 水ktΒ to每 tsss °�中含�� u°� wvqwªo≤ � vk≤ � ultt≥� w�¤tqzªl~检测波长为 vwx±° ∀ 结果}小檗

碱的平均回收率为 |{quvh o� ≥⁄� uqtzh o巴马亭的平均回收率为 |zqtwh o� ≥⁄� uq{xh ∀结论}该法简便!快速!灵敏~结果

稳定o重现性好∀
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  香荷药条是我院剂型改革的成果∀该方由黄连!黄柏!苦

参等多味中药配伍组成o具有清热燥湿!杀虫疗癣之功o经多

年临床验证o对妇科阴道炎有良好疗效∀ 它克服了传统外用

洗剂使用!携带不便的弊病o独创以棉条为骨架物的阴道绐

药途径o达到了缓慢释药并自洁内环境的双重效果o开发利

用前景十分广阔∀ 小檗碱和巴马亭是黄连!黄柏的主要有效

成分∀现代药理研究表明o黄连!黄柏及其有效成分具有广谱

抗病原菌作用及抗炎作用≈t ∀ 因此o建立药条中小檗碱和巴

马亭的分离测定方法o具有重要意义∀ 本文采用 � °�≤ 法同

时分离并测定香荷药条中小檗碱及巴马亭o建立制剂中主要

有效成分的分离测定方法o为进一步控制香荷药条的质量o

提供了实验依据∀

1  仪器与药品

≥°{{ss高效液色谱仪o≥°{{ss高压泵o≥°≤ uss紫外可

见光检测器o≥°wuzs积分仪∀甲醇!乙腈为色谱纯o其余所用

试剂均为分析纯o水为注射用水~小檗碱对照品k中国药品生

物制品检定所lo巴马亭对照品k中国药品生物制品检定所lo

黄连!黄柏!苦参等药材均购自广州市药材公司o由本院药剂

科董玉珍主任药师鉴定∀ 香荷药条为本院中心实验室自制∀

2  色谱条件及分离结果

2q1  色谱条件  ≤ t{2�⁄≥ 柱kwq|°° ≅ uxs°° oxΛ° l~流动

相为乙腈) 水ktΒ totsss° ¯含 �� u°� wvqwªo≤ � vk≤ � ultt

≥� w�¤tqzªl~流速 t° ōÙ°¬±o柱温室温o巴马亭及小檗碱的

检测波长为 vwx±° ∀

2q2  分离结果k见图 tl

图 1 样品对照品分离图

� 对照品分离图 � 样品分离图 ≤ 阴性样品分离图

¤巴马亭  ¥小檗碱

3  方法与结果

3q1 标准溶液的制备 分别精密称取已干燥至恒重的小檗

碱!巴马亭适量o同置 ux° ¯量瓶中o以甲醇为溶剂o配制成含

小檗碱 squ{°ªÙ° ō巴马亭 squ°ªÙ°¯的混合溶液o作为标

准品贮备液∀

3q2  供试品溶液的制备 取剪碎药条约 sqxªo精密称定重

量∀ 置索氏提取器中o加适量甲醇o索氏回流提取至无色o回

收甲醇o残留物用 ts° ¯甲醇溶解o上 � ū� v 净化柱o甲醇洗
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脱至无色o洗脱液定量转移至 xs° ¯量瓶中o稀释至刻度∀ 微

孔滤膜过滤o弃去初滤液o取续滤液o作为供试品溶液∀

3q3  空白试验  按香荷药条配方配制不含黄连!黄柏的阴

性样品o按/样品测定0方法测定o结果见图 to从图可见o在小

檗碱和巴马亭出峰区间未出现干扰峰∀

3q4  线性关系考察  精密吸取浓度均为 squ{°ªÙ°¯的混

合标准品溶液 sqsx° !̄sqt° !̄squ° !̄sqw° !̄sq{° !̄tqy° ¯

置于 u°�容量瓶中o加甲醇至刻度o摇匀后o进样 ts∏�o测

定∀同一浓度测定 v次o取其平均值o以标准品的量kΛªl为横

坐标o小檗碱及巴马亭的峰面积为纵坐标o得回归方程!相关

系数及线性范围分别为}

小檗碱 ≠ � tqwt≅ tsxn xqwy≅ tsyoρ� sq||||o线性范

围 sqsz∗ uquwΛª~

巴马亭 ≠ � tq|y≅ tsx
÷ n yq{t≅ tsyoρ� sq|||zo线性范

围 sqsz∗ uquwΛª~

3q5  精密度试验  按上述色谱条件o用浓度均为 tqtu≅

tsp u
°ªÙ°¯的小檗碱和巴马亭标准溶液进样 y 次o每次

tsΛ�o分别测得各次峰面积o结果 � ≥⁄ 值分别为 tqtuh 和

sq{|h ∀

3q6  重现性试验  取同一批号样品o按供试品溶液制备方

法制备 y份供试液o分别进样o记录色谱o计算结果∀ 小檗碱

和巴马亭的 � ≥⁄分别为 sqx|h 和 uqxyh k±� yl∀

3q7  稳定性试验  取供试品溶液o每 t«进样 tsΛ ō分别测

定小檗碱及巴马亭的峰面积o结果 z«内小檗碱 � ≥⁄�

tq|sh o巴马亭 � ≥⁄� uqwwh ∀ 结果表明小檗碱和巴马亭在

z«内测定结果稳定∀

3q8  加样回收率试验  准确称取已测知含量的样品各 x

份o加入一定量的对照品o按样品溶液制备方法进行提取处

理及测定o计算加样回收率∀ 小檗碱的加样回收率为

|{quvh o� ≥⁄ 为 uqtzh ~巴马亭的加样回收率 |zqtwh o

� ≥⁄为 uq{xh k±� xl∀

3q9  样品含量测定 精密吸取供试品溶液o进样分析o按前

述色谱条件测定峰面积o计算样品中小檗碱及巴马亭的含

量∀ 测定结果见表 t∀

表 1 样品含量测定结果k±� vl
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4  讨 论

4q1 采用 � °�≤ 法o一次进样分离香荷药条中小檗碱!巴马

亭的含量o方法简便!快速o结果可靠∀

4q2  测定小檗碱!巴马亭等生物碱曾有报道用 vwx±°
≈u 或

uyw±°
≈v 作为检测波长o本文选择了 vwx±°

≈u 作为检测波长o

能较好地消除其它成分的干扰∀

4q3  黄连!黄柏生物碱为季铵型生物碱o因其易溶于水!甲

醇等溶剂o故选用甲醇为提取溶媒∀ 对提取方法进行了索氏

提取 w«!索氏提取 z«!索氏提取至无色!冷浸 uw«后索氏提

取至无色及超声波提取几种方案的比较o实验结果表明o甲

醇回流提取的生物碱含量较超声提取 v次的含量要高o而回

流提取方法又以索氏回流提取至无色为宜∀故采用甲醇索氏

回流提取至无色的方法提取样品∀

4q4  由于香荷药条成分十分复杂o其提取液中同时含有多

种非待测成分o若直接进样分析o不仅会干扰待测生物碱的

准确定量o还会对色谱柱造成污染o影响柱效和缩短色谱柱

的寿命o因此进样前我们将提取液用中性氧化铝层析柱法进

行了净化o操作简便o效果良好∀
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高效毛细管电泳法测定川芎注射液中川芎嗪含量
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摘要 目的}建立测定川芎注射液中川芎嗪含量的高效毛细管电泳法∀方法}以 tx°° ²̄Ù�磷酸盐缓冲液k³� � zqyl为电泳电

解液o电压 vs®∂ k运行电流为 ux∗ vsΛ� o检测波长 u{s±° o内标为氨茶碱∀结果}川芎嗪迁移时间为 uqzs°¬±o氨茶碱迁移时间

为 vqts°¬±∀ 川芎嗪含量在 xq{v∗ |vqvvΛª° # ¯
p t时o浓度与峰面积比呈良好线性关系oµ� sq||||o日内!日间变异系数均�

uh ∀ 结论}该方法简便o灵敏o特异性和重现性良好o具有较强的实用价值∀

关键词 高效毛细管电泳~川芎嗪~含量测定
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