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RP- HPLC 法测定抗妇炎泡腾栓中蛇床子素和盐酸小檗碱的含量
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摘 要 目的:建立以反相高效液相色谱法测定抗妇炎泡腾栓中蛇床子素和盐酸小檗碱含量的方法。方法:色谱柱为 Diamonsil C 18

( 250 mm @ 416 mm , 5 Lm ) , 流动相为乙腈- 012%磷酸溶液( 52B 48, 每 100 mL 含 011 g 十二烷基磺酸钠) ,检测波长为 322 nm,

流速为 1 mL #min - 1,柱温为 30 e 。结果:蛇床子素、盐酸小檗碱进样量分别在 01019 8~ 01396 0 Lg ( r= 01999 97)、01056 65~

11133 00 Lg ( r = 01999 99) 范围内与各自峰面积积分值呈良好线性关系; 平均加样回收率分别为 101106% ( R SD = 1110% )、

101188% ( R SD = 0198% )。结论: 本方法简便、准确、重现性好,可用于抗妇炎泡腾栓的质量控制。
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Determination of Osthol and Berberine in Kangfuyan Effervescent Suppository by RP- HPLC
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550002, China)
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ABSTRACT OBJECT IVE: To establishes an HPLC method fo r determination o f the content s of Ost hol and Berber ine in

Kang fuyan effervescent suppository1 METHODS: HPLC w as car r ied out on a colum n of Diamonsil ( 250 mm @ 416 mm , 5 Lm)

w ith mobile phase consisted o f acetonit rile- 012% phospha te acid ( 52 B48, Laury l sulfonic acid sodium 011 g w as cont ained in

every 100 mL) w it h flow rate at 1 mL #m in - 11T he det ection w aveleng th w as set at 322 nm and the co lum n tem perat ure was set

at room temperature1 RESU LTS: T he linear range w as 01019 8~ 01396 0 Lg ( r = 01999 97) f or Ost hole versus 01056 65~

11133 00 Lg ( r = 01999 99) f or Berberine1 The average recover ies o f Ostho l and Berber ine w ere 101106% ( RSD= 1110%) and

101188% ( R SD = 0198% ) , respect ively1 CONCLU SION: T his m ethod is simple, accurate and reproducible, and applicable for

t he qualit y contro l o f Kang fuyan e ffervescent supposit ory1
KEY WORDS Kang fuyan ef fervescent supposit ory; RP- HPLC; Ostho le; Berber ine; Content det erm inat ion

$ 贵州省中药现代化科技创新项目( 2006- 5011)

�硕士研究生。研究方向: 中药内在质量控制及新药研发。E-

mail: yazhou - zhang@ sina1com
# 通讯作者:教授,博士, 博士研究生导师。研究方向:中药材的质

量控制与应用。电话: 010- 82801693。E- mail : sqcai@ b jmu1edu1cn

抗妇炎泡腾栓系由蛇床子、苦参、黄柏等 7味中药提取物

组成的贵州苗族民间验方, 经临床长期应用于治疗妇科炎症,

如细菌性阴道炎、霉菌性阴道炎、滴虫性阴道炎、宫颈糜烂等,

疗效确切
[1 ]
。笔者采用反相高效液相色谱 ( RP- HPLC)法, 对

抗妇炎泡腾栓中主要有效成分蛇床子素和盐酸小檗碱的含量

进行了测定 [2 ~ 5 ]。

1 仪器与试药
1100型高效液相色谱仪, 包括二极管阵列检测器、1100

型色谱工作站 (美国惠普公司)。蛇床子素对照品(中国药品生

物制品检定所, 批号: 110822- 200406) ; 盐酸小檗碱对照品(中

国药品生物制品检定所, 批号: 110713- 200208) ; 乙腈为色谱

纯, 其它试剂均为分析纯; 抗妇炎泡腾栓 (贵州汉方制药有限公

司, 批号: 071001、071002、071003)。

2 方法与结果
211 色谱条件

色谱柱: Diamonsil C 18( 250 mm @ 416 mm , 5 Lm) ; 流动

相: 乙腈- 012% 磷酸溶液 ( 52 B48, 每 100 mL 含 011 g 十二
烷基磺酸钠) ; 检测波长: 322 nm ;流速: 1 mL #m in

- 1
; 柱温: 30

e 。理论塔板数按蛇床子素峰计算应不低于 4 000。

212 对照品溶液的配制

21211 蛇床子素对照品溶液的配制 : 称取蛇床子素对照品

9190 mg, 置于 10 mL 容量瓶中, 用无水乙醇溶解并稀释至刻

度, 摇匀,得蛇床子素对照品贮备液。精密量取此贮备液 2 mL,

置于 25 mL 容量瓶中, 用无水乙醇稀释至刻度, 摇匀, 即得 (浓

度为 7912 Lg #mL - 1
)。

21212 盐酸小檗碱对照品溶液的配制: 精密称取盐酸小檗碱

对照品 14116 mg, 置于 10 mL 容量瓶中,用流动相溶解并稀释

至刻度, 摇匀, 得盐酸小檗碱对照品贮备液。精密量取此贮备液

2 mL, 置于 25 mL 量瓶中,用无水乙醇稀释至刻度,摇匀, 即得

(浓度为 11313 Lg #mL - 1)。

21213 混合对照品溶液的配制: 精密移取上述 2种对照品溶

液各 4 mL, 置于 10 mL 量瓶中,用流动相稀释至刻度,即得。

213 供试品溶液的配制

精密称取抗妇炎泡腾栓样品约 014 g , 置于 25 mL 量瓶

中, 加入适量流动相, 放置 15 min。待发泡完全后, 超声处理 20

m in, 放冷,用流动相稀释至刻度, 0145 Lm微孔滤膜过滤后,即

得。

214 空白试验
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分别取缺蛇床子和黄柏的阴性样品, 同 / 2130项下方法配
制 2种阴性样品溶液。精密吸取混合对照品溶液、供试品溶液、

2种阴性样品溶液及辅料各 10 LL, 照上述色谱条件进样测

定。结果表明,辅料及阴性样品均无干扰。色谱见图 1。

215 精密度试验

精密吸取蛇床子素对照品溶液 (浓度为 3916 Lg #mL - 1)

与盐酸小檗碱对照品溶液 (浓度为 5616 Lg #mL - 1) 各 1 mL,

混合均匀后, 精密吸取 10 LL, 照上述色谱条件重复进样 6次,

计算。结果 , 蛇床子素和盐酸小檗碱峰面积的 RSD 分别为

0139%和 0130% , 表明仪器精密度良好。

216 重现性试验

精密称取抗妇炎泡腾栓样品约 014 g , 平行 6份, 置于 25

mL 容量瓶中, 用适量流动相超声 20 min 溶解, 放冷后用流动

相稀释至刻度,摇匀, 0145 Lm 微孔滤膜滤过, 精密吸取 10 LL,

照上述色谱条件进样测定,计算。结果,蛇床子素与盐酸小檗碱

平均含量的 RSD 分别为 0165% ( n= 6)和 0141% ( n= 6) , 表

明方法重现性良好。

217 稳定性试验

取 / 2160项下供试品溶液, 照上述色谱条件分别在 0、015、
2、3、4、8 h进样测定。结果, 蛇床子素和盐酸小檗碱峰面积的

R SD 分别为 0131%和 0114% , 表明供试品溶液在 8 h内基本

稳定。

218 线性关系考察

21811 蛇床子素标准曲线的绘制: 分别吸取蛇床子素对照品

溶液 (浓度为 3916 Lg #mL - 1) 015、110、215、315、510、1010
mL, 置于 10 mL 量瓶中, 用流动相稀释至刻度, 摇匀, 注入液

相色谱仪, 记录色谱图。以进样量( C , ng)对峰面积积分值( A )

进行线形回归, 得回归方程为 A = 31410 1 C ) 11828 9( r =

01999 97)。结果表明, 蛇床子素进样量在 01019 8~ 01396 0 Lg

范围内与峰面积积分值呈良好的线性关系。

21812 盐酸小檗碱标准曲线的绘制: 分别吸取盐酸小檗碱对

照品溶液 (浓度为 11313 Lg #mL - 1
) 015、110、215、510、715、

1010 mL, 置于 10 mL 量瓶中, 用流动相稀释至刻度, 摇匀, 分

别取 10 LL 进样,记录色谱图。以进样量( C , ng)对峰面积积分

值 ( A )进行线形回归, 得回归方程为 A = 21094 9 C + 21278 2

( r = 01999 99)。结果表明, 盐酸小檗碱进样量在 01056 65~

11133 00 Lg 范围内与峰面积积分值呈良好的线性关系。

219 加样回收率试验

精密称取已知含量的样品 (含盐酸小檗碱 01263 4%、蛇床

子素 01122 0% ) 约 200 mg, 精密加入盐酸小檗碱对照品溶液

(浓度为 90164 Lg #mL - 1
) 2140 mL、蛇床子素对照品溶液 (浓

度为 31168 Lg #mL
- 1
) 3120 mL, 置于 25 mL 容量瓶中, 加适

量流动相超声 20 min溶解, 用流动相稀释至刻度, 摇匀, 0145

Lm 微孔滤膜滤过。精密吸取 10 LL, 照上述色谱条件进样测
定, 重复 6次, 计算加样回收率,结果见表 1、表 2。

表 1 盐酸小檗碱的加样回收率试验结果( n= 6)

Tab 1 Results of recovery test of Berberine( n= 6)

称样量
/ mg

样品含量
/ mg

加入量
/ mg

测得量
/ mg

回收率
/ %

x
/ %

RSD
/ %

20318 01536 8 01543 8 11100 4 103163
20314 01535 8 01543 8 11089 4 101181
19918 01526 2 01543 8 11075 6 101101 101188 0198
20018 01529 0 01543 8 11079 4 101123
20212 01532 6 01543 8 11083 0 101121
20314 01535 8 01543 8 11092 6 102138

表 2 蛇床子素的加样回收率试验结果( n= 6)

Tab 2 Result s of recovery test of Osthole( n= 6)

称样量
/ mg

样品含量
/ mg

加入量
/ mg

测得量
/ mg

回收率
/ %

x
/ %

RSD
/ %

20318 01248 5 01253 4 01502 6 100120
20314 01248 2 01253 4 01506 4 101188
19918 01243 8 01253 4 01504 6 102190 101106 1110
20018 01245 0 01253 4 01500 0 100164
20212 01246 6 01253 4 01500 2 100103
20314 01248 2 01253 4 01503 4 100171

2110 样品含量测定

照上述方法, 对 3批抗妇炎泡腾栓样品分别进行含量测

定, 结果见表 3。

表 3 样品含量测定结果( n= 3)

Tab 3 Results of content determination of samples( n= 3)

样品批号 盐酸小檗碱含量(标示量) / % 蛇床子素含量(标示量) / %

071001 01287 01140
071002 01273 01137
071003 01308 01154

3 讨论
本试验首次同时测定抗妇炎泡腾栓中主要有效成分蛇床

子素和盐酸小檗碱的含量, 方法简便、准确、重现性好; 同时测

定主要有效成分指标相当于简化了条件, 也更能有效地用于抗

妇炎泡腾栓的质量控制。

在进行检测波长的选择时, 发现盐酸小檗碱有 230、265、

350 nm几个不同的吸收带,但蛇床子素仅在 322 nm 波长处有

较大吸收, 考虑兼顾二者, 故选定 322 nm作为共同检测波长,

结果符合要求。

通过对不同提取溶剂、提取及超声时间的考察, 发现以文
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摘 要 目的:建立陈香舒胃散的质量标准。方法: 采用薄层色谱( TLC)法对方中大黄进行定性鉴别;采用反相高效液相色谱法对

橙皮苷进行定量分析: 色谱柱为 Luna C 18( 2) ( 150 mm @ 416 mm , 5 Lm) , 流动相为甲醇- 冰醋酸- 水 ( 35B 4B61) , 流速为 110
mL #min - 1, 检测波长为 283 nm。结果: TLC斑点清晰,分离度较好。橙皮苷进样量在 0112~ 2140 Lg 范围内与峰面积积分值呈良
好线性关系( r = 01999 9) ;平均加样回收率为 9810% , RSD= 019% ( n= 9)。结论:所建标准可用于陈香舒胃散的质量控制。

关键词 陈香舒胃散;反相高效液相色谱法;薄层色谱法;质量标准

Quality Standard of Chenxiang Shuwei Powder

ZHENG Yi- hui, ZHOU Ben- hong( Co lleg e of Pharmacy, Whuhan University , Wuhan 430072, China)

ZHENG Yi- hui, L I L i, ZHANG Yu- yun, ZHOU Ze- qing( T he Second Affiliated Hospital of M edical

Co lleg e of Shantou U niv ersity, Shantou 515041, China)

ABSTRACT OBJECT IVE: To establish t he quality standard o f Chenx iang shuw ei pow eder1 METHODS: The qualit ative

analysis of Rhubarb in Chenx iang shuwei pow der w as car ried out using T LC and t he quant it ative analysis o f Hesper idin w as

carr ied out using RP- HPLC on a co lumn of Luna C 18( 2) ( 150 mm @ 416 mm, 5 Lm) 1 T he mobile phase consisted of m ethy l

alcoho l- acetic acid- aquifer( 35B4B61) w it h a flow rat e o f 110 mL #min - 1
at a detect ion w aveleng th of 283 nm 1 RESU LTS:

T he T LC spots o f Chenx iang shuw ei pow der w ere clear w ith good resolut ion1 T he linear range o f H esper idin w as 0112~ 2140

Lg ( r = 01999 9) 1 T he average recovery w as 9810% ( RSD= 019% , n= 9) 1CONCLU SION: The established st andard is ap-

plicable for the quality control of Chenx iang shuw ei pow der1
KEY WORDS Chenx iang shuw ei pow der; RP- HPLC; TLC; Qualit y standard

中流动相为溶剂, 对盐酸小檗碱及蛇床子素提取 20 m in 效果

均较好, 且与5中国药典6方法相符或相近。在样品处理过程中,

曾采用文中流动相、无水乙醇和甲醇处理样品, 结果发现用流

动相处理样品, 能较好地使蛇床子素和盐酸小檗碱从样品中溶

出。在加入溶剂时, 泡腾栓样品易发泡溢出量瓶, 影响定量, 故

应先加入少量溶剂放置,待发泡充分后再超声处理。
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陈香舒胃散为汕头大学医学院第二附属医院自行研制开

发的中西药复方散剂 (批准文号: 粤 Z20070715) , 验方由陈皮、

甘草、木香、石菖蒲、大黄、鸡骨香、碱式碳酸铋、碳酸氢钠等组

成, 用于治疗慢性胃炎、胃及十二指肠溃疡, 能迅速缓解胃痛、

腹胀、嗳酸等症状。为了控制该制剂的质量,笔者采用薄层色谱

( TLC) 法对方中大黄进行定性鉴别; 采用反相高效液相色谱

( RP- HPLC)法对橙皮苷进行定量分析。

1 仪器与试药
LC- 6A 型高效液相色谱仪、C- R4A 型色谱数据处理

机、AEG- 120型电子分析天平 (日本岛津公司) ; 硅胶 G(青岛

海洋化工厂)。甲醇、乙腈为色谱纯, 其它试剂均为分析纯, 水为

重蒸馏水; 大黄对照药材由汕头大学医学院第二附属医院药剂

科药检室提供和鉴定; 大黄素对照品 (中国药品生物制品检定

所, 批号: 110756- 200210) ; 橙皮苷对照品 (中国药品生物制

品检定所, 批号: 721- 8601) ; 陈香舒胃散 (汕头大学医学院第

二附属医院自制, 批号: 20060907、20061209、 20070105、

20070215、20070316、20070626、20071011) ; 碱式碳酸铋 (广东

台山新宁制药厂, 干燥失重 0123% , 含量: 81195% , 批号:

200607011)。

2 性状
本品为黄棕色粉末,气香,味甘, 微涩。

3 鉴别


