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摘要 : 　建立香连制剂中盐酸小檗碱、盐酸巴马汀和盐酸药根碱含量测定方法。采用高效液相法测定香连

片 (丸) 中盐酸小檗碱、盐酸巴马汀和盐酸药根碱含量 , 色谱柱 : Diamonsil C18 ; 流动相 : 012 mol ·L21

磷酸二氢钠 (用磷酸调节 p H 至 310) - 乙腈 (70 ∶30) ; 流速 : 1 mL ·min21 ; 柱温 : 30℃; 检测波长 :

345 nm。盐酸小檗碱在 1012 ～ 510 ng 范围内线性关系良好 , r = 019997 , 平均回收率为 981 43 % , RSD

= 210 % ; 盐酸巴马汀在 510 ～ 250 ng 范围内线性关系良好 , r = 019998 , 平均回收率为 98151 % , RSD

= 214 % ; 盐酸药根碱在 418 ～ 240 ng 范围内线性关系良好 , r = 019992 , 平均回收率为 97157 % , RSD

= 217 %。该方法简便可行、重复性好 , 可更好评价香连片 (丸) 质量。
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ABSTRACT　The content s of berberine , palmtine and jat rorrhizine in Xianglian pill were determinated at

t he same time. The content s of berberine hydrochloride , palmtine hydrochloride and jat rorrhizine

hydrochloride were measured by HPL C. Diamonsil C18 column was used. The mobile p hase was composed

of acetonit rile and 012 mol·L - 1 Na H2 PO4 (adjust p H = 310 wit h H3 PO4 ) at t he rate of 30 ∶70 ( v/ v)

. The column temperature was set up at 30℃ and t he flow rate was 1 mL ·min - 1 . The detection

wavelengt h was 345 nm. A good linearity of berberine , palmtine and jat rorrhizine was in t he range of 1012

～ 510 ng , 510 ～ 250 ng and 418 ～ 240 ng respectively ; the average recovery was 98143 % , 98151 % and

97157 % respectively. The met hod used here was rapid , sensitive and accurate. The quality cont rol

met hod is convenient , reasonable and credible for Xianglian pill .
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　　香连片、香连丸均收载于《中国药典》2005

年版一部 , 由萸黄连和木香两味药物组成 , 并采用

薄层扫描法 ( TL CS) 测定其盐酸小檗碱的含

量[1 ] , 文献报道[ 224 ]对香连片中盐酸小檗碱的含量

测定有 TL CS和 HPL C等。为更好的控制药品质

量 , 本文对香连制剂处方中君药黄连所含的 3种主

要生物碱 (盐酸小檗碱、盐酸巴马汀和盐酸药根

碱) 同时进行含量测定 , 为完善其质量标准提供了

可靠的依据。

1　仪器与试药

111　仪器

Agilent 1100 高效液相色谱仪 [ G1311A 四元

梯度泵、G1313A 自动进样器、G1315A 二极管阵

列检测器 (美国惠普公司) ] ; A G285 分析天平

(德国梅特勒公司) ; KS - 600D 超声清洗机 (宁波

科生仪器厂) 。

112　试药

盐酸小檗碱 (批号 : 0713 - 9906) 对照品、盐
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酸药根碱 (批号 : 0733 - 200004) 对照品 (中国药

品生物制品检定所) , 盐酸巴马汀 (自制 , 归一法

计算含量大于 98 %) 。香连片 (利川香连药业有限

责任公司 , 批号 : 060301 , 050501 , 050404) ; 香

连丸 (湖北诺得胜制药有限公司 , 批号 : 051102 ,

040901) ; 香连胶囊 (李时珍医药集团有限公司 ,

批号 : 200511010) ; 阴性样品自制。乙腈 (色谱

纯) , 其他试剂分析纯 , 水为重蒸馏水。

2　方法与结果

211　色谱条件

色谱柱 : Diamonsil C18 (416 mm ×250 mm ,

5μm) ; 流动相 : 012mol ·L21磷酸二氢钠 (用磷酸

调节 p H 至 310) - 乙腈 (70∶30) ; 流速 : 1 mL

·min - 1 ; 检测波长 : 345 nm ; 柱温 : 30℃; 进样

体积 : 5μL。理论塔板数 : 按盐酸小檗碱峰、盐酸

巴马汀和盐酸药根碱计算均应不低于 4000。

212　溶液的制备

21211　对照品溶液的制备 　精密称取盐酸小檗碱

对照品 2014 mg、盐酸巴马汀 1010 mg 和盐酸药

根碱 916 mg , 加甲醇定容至 100 mL , 制成浓度分

别为 01204、01100、01096 mg · mL - 1的混合对

照品储备液。

21212　供试品溶液的制备　取香连片 10 片 , 精密

称定 , 碾细 , 取粉末约 60 mg , 精密称定 , 置 100

mL 量瓶中 , 加盐酸 - 甲醇 (1∶100) 约 90 mL 超

声提取 (功率 250 W , 频率 33 k Hz) 30 min , 放

冷 , 加盐酸 - 甲醇 (1∶100) 至刻度 , 摇匀 , 滤过 ,

取续滤液 10 mL 作为供试品溶液。

21213　阴性样品溶液的制备 　取木香药材 , 按

2005版《中国药典》一部香连片制法项下工艺要

求制备阴性样品[ 1 ] , 按供试品溶液的制备方法制备

阴性对照溶液。

213　线性关系的考察

精密吸取上述混合对照品储备液 1、5 mL 分

别置 100 mL 量瓶中 ; 1、3、5 mL 分别置 10 mL

量瓶中 , 分别加甲醇稀释至刻度 , 摇匀 , 精密吸取

5μL 进样 , 以峰面积对进样量作线性回归 , 得各生

物碱组分的线性范围和回归方程为

盐酸小檗碱 : C = 011941 A - 110145 , r =

019997 , 线性范围 1012 ～ 510 ng ; 盐酸巴马汀 :

C = 012894 A - 015035 , r = 019998 , 线性范围

510 ～ 250 ng ; 盐酸药根碱 : C = 013517 A -

113980 , r = 019992 , 线性范围 418 ～ 240 ng。

214　精密度试验

吸取对照品溶液 10μL , 连续进样 6次 , 记录

色谱图 , 结果盐酸小檗碱、盐酸巴马汀、盐酸药根

碱峰面积的 RSD 分别为 011 %、012 %、012 %。

215　重复性试验

取同一批号样品 , 6 份 , 按 213 项下供试品溶

液制备方法制备并测定 , 盐酸小檗碱平均含量为

10187 mg/片 , RSD 为 016 % ; 盐酸巴马汀平均含

量为 1177 mg/片 , RSD 为 016 % ; 盐酸药根碱平

均含量为 3108 mg/片 , RSD 为 110 %。

216　稳定性考察

取同一供试品溶液 , 分别在 0 , 2 , 4 , 8 , 12

h 进样 , 记录色谱图 , 结果盐酸小檗碱、盐酸巴马

汀、盐酸药根碱峰面积的 RSD 分别为 016 % ,

014 % , 111 %。表明供试品溶液在 0～12 h 内稳定

性良好。

217　加样回收率试验

取已知含量的香连片 10 片 , 精密称定 , 碾细 ,

取 6 份 , 每份约 30 mg , 精称 , 分别加浓度为

20410 , 4010 , 5716μg·mL21的盐酸小檗碱、盐酸

巴马汀、盐酸药根碱对照品溶液 5 mL , 按 213 项

下供试品溶液制备方法制备并测定 ,计算 ,盐酸小檗

碱平均回收率为 98143 % , RSD 为 210 % ;盐酸巴

马汀平均回收率为 98151 % , RSD 为 214 % ;盐酸

药根碱平均回收率为 97157 % ,RSD 为 217 %。

218　样品测定

精密吸取对照品溶液与香连制剂供试液各 5μL ,

按上述色谱条件测定 , 并计算样品中盐酸小檗碱、盐

酸巴马汀、盐酸药根碱的含量。结果见表 1 , 表 2 ,

表 3 ; 色谱图见图 1。

　　　　　表 1　各厂家香连片中各成分含量　　mg/片

编号 盐酸小檗碱 盐酸巴马汀 盐酸药根碱

060301 101 85 1177 31 06

050501 211 32 1141 21 14

050404 191 80 1134 11 60

　　　　　表 2　各厂家香连丸中各成分含量　　mg/支

编号 盐酸小檗碱 盐酸巴马汀 盐酸药根碱

051102 431 62 3183 61 46

040901 161 16 14165 191 37

　　　　表 3　各厂家香连胶囊中各成分含量　　mg/粒

编号 盐酸小檗碱 盐酸巴马汀 盐酸药根碱

200511010 391 02 11177 61 53
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a1 对照品 ; b1 样品 ; c1 阴性样品 ;

11 盐酸小檗碱 ; 21 盐酸巴马亭 ; 31 盐酸药根碱。

图 1　香连制剂 HPLC色谱图

3　讨论

311　流动相选择

文献报道[326 ]测定盐酸小檗碱含量所用流动相

有多种 , 经过反复摸索 , 发现用 012mol ·L21磷酸

二氢钠 (用磷酸调节 p H 至 310) - 乙腈 (70 ∶

30) 作为流动相 , 峰形较好 , 出峰时间快。

312　提取条件选择

对样品的提取 , 比较了水浴回流法、超声提取

法 , 两者提取效率相似 , 但后者操作简单 , 故选择

超声提取法对样品进行提取。同时考察了不同提取

溶剂及超声时间的影响 , 超声处理 20 min、30

min , 盐酸小檗碱等生物碱含量有 20 % 的差异 ,

超声处理 30 min、40min , 盐酸小檗碱等生物碱含

量无差异 , 故确定超声提取时间为 30 min。对同

一批香连片分别用无水乙醇、甲醇、盐酸 - 甲醇

(1∶100) 作为提取溶剂制备供试品溶液 , 测定盐

酸小檗碱、盐酸巴马汀、盐酸药根碱含量。结果 ,

无水乙醇 : 盐酸小檗碱、盐酸巴马汀、盐酸药根碱

含量分别为 101 01 mg/片、1137 mg/片、2171 mg/

片 ; 甲醇 : 盐酸小檗碱、盐酸巴马汀、盐酸药根碱

含量分别为 10122 mg/片、1141 mg/片、2176

mg/片 ; 盐酸 - 甲醇 (1 ∶100) : 盐酸小檗碱、盐

酸巴马汀、盐酸药根碱含量分别为 10187 mg/片、

1177 mg/片、3108 mg/片。根据上述结果 , 最终

选定提取条件为 : 盐酸 - 甲醇 (1∶100) 作为提取

溶剂 , 超声提取 30 min。
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表 1　样品中醋酸地塞米松、　

　　　　盐酸丁卡因的含量测定结果 (n = 3) 　　　　%

批号
醋酸地塞

米松的含量

盐酸丁卡因

的含量

醋酸地塞

米松 RSD

盐酸丁卡因

RSD

20040925 981 7 971 3 01 98 11 06

20041021 951 4 961 8 11 01 01 97

20040113 1001 3 981 9 01 95 11 1

3　讨论

原产品质量标准中无含量测定项 , 为严格控制

产品质量 , 保证药品的安全有效性 , 增加了含量测

定。经试验 , 空白基质及辅助成分对醋酸地塞米松

和盐酸丁卡因的测定没有干扰 , 表明本法专属性

强 , 简单易行 , 结果准确 , 可满足复方地塞米松丁

卡因乳膏中醋酸地塞米松、盐酸丁卡因的含量测定

要求。

以甲醇2水为流动相 , 盐酸丁卡因几乎无保留 ,

且拖尾 ; 每 100 mL 甲醇水中加入 0115 mL 冰醋

酸为流动相 , 仍无改善 ; 采用本文所述流动相 , 醋

酸地塞米松和盐酸丁卡因的理论板数分别为 2101

和 4189 , 两个色谱峰之间得分离度为 415 , 可满

足含量测定的要求。

取醋酸地塞米松、盐酸丁卡因对照品适量 , 加

流动相分别制成 10μg ·mL21的溶液 , 用紫外分光

光度计在 200～400 nm 波长范围扫描 , 醋酸地塞

米松在 240 nm 处有最大吸收 , 其 Abs 为 01547 ;

而盐酸丁卡因在 240 nm 处其 Abs为 01464 , 考虑

到两者处方比例为 1 ∶40 , 故选择 240 nm 作为检

测波长。

参考文献 :
[ 1 ] 中国药典 [ S] 1 二部 , 2000 : 1018 , 543

[ 2 ] 何　娅 , 李仲苇 , 郁韫超1 高效液相色谱法测定粘膜溃疡膏

中盐酸丁卡因的含量 [J ] 1 中国医院药学杂志 , 1998 , 18

(2) : 40

006 中国药事 2007年第 21卷第 8期


