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反相高效液相色谱法测定妇科止带片中盐酸小檗碱的含量
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摘 要 目的:建立以反相高效液相色谱法测定妇科止带片中盐酸小檗碱含量的方法。方法:色谱柱为 Diamonsil C18,流动相为乙

腈- 磷酸二氢钾( 30�70) , 检测波长为 347nm。结果:盐酸小檗碱浓度线性范围为 0�4 052~ 2�026�g / ml,平均回收率为 98�18%,

RSD= 0�92% ( n= 5)。结论: 本法简便、准确、重现性好,可用于妇科止带片的质量控制。
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房反映, 5人 (次) 直接向药厂反映, 仅有 1人 (次) 向当地卫生

行政部门、国家 ADR 监测中心及当地 ADR 监测中心报告

过。这些报告 ADR 的人中, 90%是本着对患者负责、减少药害

事件发生而报告的; 70%则出于自愿, 为提醒医护人员; 仅有

10%是应政府要求而执行的。

对哪些是需要报告的 ADR, 绝大部分人认为是严重的

ADR、新药的 ADR、罕见的 ADR及可疑的 ADR, 半数人认为

能够确认的 ADR及常见的 ADR 也需要报告。对于为何未报

告 ADR, 大部分人认为是由于没有报告程序指导、没有机构、

无人管理等客观原因, 半数人也认为是由于没有 ADR监测中

心地址和联系方式、没有报告表格等客观原因及某些 ADR已

众所周知等主观原因, 少数人还认为是由于工作繁忙、不能确

认 ADR、怕落人笑柄或不愿意承认等主观原因, 极少数是出于

患者隐私等客观原因。对如何提高 ADR报告率, 大部分人认为

可通过设立专门的 ADR 机构、加大宣传力度、加强教育和培训

及加强行政管理和指导等途径来实现, 也有部分人认为可通过

加强医务人员的 ADR 意识, 加强国家监管人员 ADR 意识, 加

强生产、经营、使用单位人员 ADR 意识及用药者 ADR 意识,

由此逐步完善我国 ADR 监测工作。

对于国家收集 ADR 报告的目的, 受调查者有较多的认识,

归结起来主要有以下几个方面: ( 1) 提高药品质量; ( 2) 促进合

理用药; ( 3)保障用药安全, 避免药害事件; ( 4)加强 ADR 相关

知识的宣传, 提高医护人员对 ADR 的认识, 增强群众的 ADR

意识; ( 5)制订相应法规、标准,加强对 ADR 的监督与管理
[1 ]
。

通过本次调查, 发现较多的医务人员尚未认识到 ADR的

严重性、ADR 监测工作的重要性及 ADR 与药品质量事故、医

疗事故的本质区别, 还不能及时地识别、报告 ADR。这种状况

亟待改进。

3 结语
可见, 要进一步推动我国 ADR 监测工作 , 首先要明确

ADR 的定义。ADR是指在预防、诊断、治疗疾病或调节生理机

能过程中, 给予正常剂量的药物时出现的任何有害的和与治疗

目的无关的反应
[2 ]
。对于 ADR 的界定目前还存在另一种不同

观点, 即认为 ADR是指在使用药物过程中所发生的任何不良

现象 (除医疗常规用药外) , 包括有意或无意超剂量投药、药物

滥用、不合理用药或停药造成的不良后果, 以及使用药物后未

达到预期的药理效应的情况。为避免因 ADR 而引发的药品质

量事故和医疗纠纷, 国家食品药品监督管理局颁布了  药品不
良反应监测管理办法!,对 ADR的定义、性质、任务及工作内容

作了明确规定, 要求各级 (食品)药品监督管理部门必须依法加

强对这项工作的管理, 加强各省市级 ADR 监测中心的技术指

导及对各单位的信息反馈。而医疗单位也应充分重视 ADR监

测报告工作, 认真学习 药品不良反应监测管理办法!, 并在本
单位把 ADR 的监测工作列入重要的议事日程, 作为提高医疗

质量和医疗水平的重要内容。另外,还要加强宣传普及,提高药

品消费者自我保护意识, 促使其积极向医院 ADR监测小组或

本地区 ADR 监测中心报告可疑的 ADR。
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本刊∀药业专论#栏目自与读者见面以来, 针对医药工商领

域的各个方面,组织了大量颇有见地的论著, 深受读者好评。为
了进一步突出本栏目的特色, 使内容更加丰富和系统, 从 2005

年 1月起, 本刊在特邀沈阳药科大学工商管理学院的著名专家

李野教授和孙利华教授为栏目主持人的同时, 拟将全年的刊发

主题划分为八大类,现予以公告并征稿。

征稿要求:根据主题类别撰稿, 见解独到,视角新颖。

主题类别: 药品综合类、药品研发类、药品生产类、药品流
通类、药品使用类、药品监督类、产业政策类、创新管理类。

欢迎赐稿!

 中国药房!杂志编辑部

表 1 样品含量测定结果(mg/片)

Tab 1 Determination results of content of sample

(mg/ tablet)

批号 含量测定1 含量测定2 平均含量 RSD(%)

030401 4�93 4�95 4�94 0�29

030402 5�29 5�32 5�31 0�40

030403 5�14 5�08 5�11 0�83

表 2 回收率试验结果

Tab 2 Determinat ion result s of recovery test

样品中含量( mg ) 加入量( mg ) 测定量( mg ) 回收率( %) 平均回收率( % ) RSD(% )

7�44 8�86 16�11 97�86

7�40 8�93 16�06 96�98

7�41 8�57 15�91 98�04 98�18 0�92

7�31 8�61 15�80 98�61

7�30 8�44 15�69 99�41
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妇科止带片是由椿皮、五味子、黄柏等 7味中药组成的中药
制剂,具有清热燥湿、收敛止带之功效,主要用于慢性宫颈炎、子

宫内膜炎、阴道粘膜炎等引起的湿热型赤白带等症。为了更好

地控制妇科止带片的质量, 笔者建立了以反相高效液相色谱

( RP- HPLC)法测定其中盐酸小檗碱含量的方法。

1 仪器与试药
LC- 10AT vp高效液相色谱仪、SPD- 10AVP 紫外检测

器 (日本岛津) ; N2010色谱数据工作站 (浙江大学智能信息工

程研究所)。

妇科止带片 (吉林北方肝胆医院自制 , 批号: 030401、

030402、030103) ; 盐酸小檗碱对照品 (中国药品生物制品检定
所, 批号: 0713- 200107) ;乙晴为色谱纯,水为重蒸馏水,其它试

剂均为分析纯。

2 方法与结果
2�1 色谱条件

色谱柱: Diamonsil C 18( 200mm ∃ 4�6mm, 5�m) ; 流动相:

乙腈- 0�02mol/ L 磷酸二氢钾 ( 30�70, 用磷酸调 pH 至 3�0) ;
流速: 1�0ml/ m in; 检测波长: 347nm; 灵敏度: 0�01AUFS; 柱温:

室温。

2�2 线性关系

精密称取盐酸小檗碱对照品适量 , 加甲醇制成浓度为
101�3�g / ml的溶液,作为对照品溶液 [1 ]。分别精密吸取对照品溶

液 4�0、8�0、12�0、16�0、20�0�l,注入高效液相色谱仪, 按∀ 2�1#项
下色谱条件测定其峰面积积分值, 色谱见图 1。以峰面积积分值
( Y )为纵坐标, 盐酸小檗碱的浓度 ( X )为横坐标, 绘制标准曲线,

得回归方程 Y= 295 353�51+ 2 280 860�29X( r= 0�9 999)。结

果表明,盐酸小檗碱线性范围为 0�4 052~ 2�026�g / ml。

2�3 阴性对照品溶液干扰试验
按处方组成制备不含盐酸小檗碱的样品,按∀ 2�4#项下方法

制备阴性对照品溶液,进样 10�l记录色谱。结果表明,其它成分

对盐酸小檗碱测定无干扰。

2�4 样品含量测定
取妇科止带片 20片, 精密称定, 研细, 取粉末约 1�0g, 再精

密称定后置于 50ml量瓶中, 加盐酸- 甲醇 ( 1�100) 至近刻度,

60 % 水浴上加热 15min, 超声 (P = 250W, f = 1KH z) 处理

30min, 室温下放置过夜; 加甲醇稀释至刻度, 摇匀,过滤, 弃去
初滤液, 取续滤液 10ml, 上氧化铝净化柱 (氧化铝 10g、95%甲

醇湿法装柱, �= 1�5cm)。用 95%甲醇 50ml洗脱, 收集洗脱

液, 浓缩, 残渣加甲醇溶解, 并定量转移至 25ml容量瓶中, 加

甲醇至刻度,摇匀, 作为供试品溶液。取供试品溶液进样 10�l,
以外标法测定含量,结果详见表 1。

2�5 加样回收率试验

取已知含量的妇科止带片( 5�31mg/片)粉末 5份,精密加

入一定量盐酸小檗碱对照品溶液, 按照 ∀ 2�4# 项下方法操作,

结果详见表 2。

2�6 精密度试验
精密吸取同一供试品溶液, 重复进样 5次, 得其色谱峰面

积的相对标准差为 0�84% ,表明其精密度良好。

2�7 重现性试验

取同一批号的妇科止带片粉末, 按 ∀ 2�4#项下方法平行测
定 5次, 测得盐酸小檗碱含量分别为 5�24、5�32、5�31、5�29、
5�41mg/片, 平均 5�31mg/片, RSD= 1�16%。

3 讨论
参照有关文献 [1 ], 在固定流动相为乙腈- 磷酸二氢钾

( 0�02mol/ L ) 的条件下, 对其 pH 值从 2�5~ 6�0进行了选择,

结果发现, 当 pH= 3�0时分离度、理论塔板数最佳, 且峰形较
好。故最终确定溶动相的 pH= 3�0。

根据参考文献[2~ 4 ]及预试验结果,选择 347nm为测定波长。
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