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摘要:目的:建立反相高效液相色谱法测定优赛清栓剂中盐酸黄连素含量的方法。方法:采用 shim- pack

CLC- ODS( 4 5mm 150mm)色谱柱,以 H3PO4( 0 01mol/ L) : MeOH( AR) ( 65 35)为流动相, 流速为 1 0ml/ min,

检测波长为 279nm。结果:线性范围为 3~ 100 g/ml,回归系数为 r= 0 9999( n = 6) ,测得盐酸黄连素的回收

率为 99 4%,相对标准偏差为 1 49%。结论:本方法简便、准确、可靠,适用于常规分析。
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ABSTRACTS: OBJECTIVE:To study resersed-phase high performance liquid chromatographic method for the determ-i

nation of berberine hydrochloride ( Ber) in You Sai Qing suppository.METHODS: Ber was chromatographed on a shim-

pack CLC-ODS column with a mobile phase consist ing of H3PO4( 0 01mol/ L) : MeOH( AR) ( 65 35) . The flow rate was

1 0ml/ min and the monitoring wavelength is 279nm. RESULTS:The calbration curve was linear in the range of 3~

100 g/ ml. The recovery was 99. 4%, RSD was 1. 49%. CONCLUSION:The method is simple, accurate and relief and

can be used to determine the Ber.
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优赛清栓剂由盐酸黄连素和对氨基水杨酸组成

的复方制剂,采用直肠给药可避免肝脏的首过效应。

本文建立了反相高效液相色谱法, 以 279nm 作为检

测波长,方法准确、简便、成功地对盐酸黄连素进行

了定量
[ 1]
。

1 实验材料

岛津 LC- 10A液相色谱仪, CR6A 数据处理仪;

盐酸黄连素对照品(中国生物制品检定所提供) ; 优

赛清栓剂, 批号为 971203、971205、971207(山西医科

大学药物研究所研制提供) ;甲醇为分析纯; 磷酸为

优级纯。

2 实验方法

2 1 色谱条件

色谱柱: Shim- pack CLC- ODS 柱 ( 250cm 4.

5mm ID) ;流动相: 0 01mol/ L 磷酸: 甲醇( 65 35) , 流

速为 1 0ml/ min; 检测波长: 279nm; 进样量: 20 l; 灵

敏度: 0 02aufs;定量方法:外标法。

2 2 溶液的配制及色谱分离结果

精密称取对照品盐酸黄连素约15mg,用甲醇定

容至25ml, 备用。用流动相将贮备液稀释至一定浓

度, 定量进样得色谱图, 保留时间分别为 ( R 1=

4 065min, R2= 7 647min)。

图 1 优赛清栓剂含量测定色谱图

1 对氨基水杨酸, 2 盐酸黄连素

2 3 干扰试验

按处方比例精密称取适量, 不含盐酸黄连素,置

50ml容量瓶中,用甲醇定容, 在40~ 50 水浴熔化,

立即取出置冰水浴中15min,取出, 摇匀, 过滤, 弃去

初滤液, 精密吸取续滤液1 00ml置10ml容量瓶中,

用流动相定容,摇匀,进样分析, 色谱图表明其它成
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分对盐酸黄连素的测定不影响。

2 4 溶液稳定性试验

吸取稀释至一定浓度的对照品溶液,室温放置,

在上述色谱条件下于不同时间分别进样。测定结果

见表 1。

表 1 溶液稳定性试验结果( n= 6)

时 间( h)

0 4 8 16 20 24
平均值

SD

(% )

RSD

( % )

峰面积 35762 35987 35663 35457 34264 35426 35426 6 677 3 1 91

2 5 标准曲线的绘制

用流动相将贮备液稀释成 2~ 100 g/ L 的系列

标准溶液,进样分析, 外标法定量,以盐酸黄连素的

峰面积对浓度进行线性回归, 得曲线方程: A =

18602C+ 183( r = 0 9999, n = 6)。其中, A 为峰面

积, C 为浓度, 单位为 g/ L, 在试验条件下, 线性范

围为 3~ 100 g/ L。

2 6 加样回收率试验

按处方比例精密称量盐酸黄连素和对氨基水杨

酸及适量基质, 制成模拟混合样品, 置 50ml容量瓶

中,用甲醇定容,在 40~ 50 水浴熔化,立即取出置

冰水浴中 15min, 取出, 摇匀, 过滤, 弃去初滤液, 精

密吸取续滤液 1 00ml分别置7个10ml容量瓶中, 再

分别加入盐酸黄连素贮备液各 0 10、0 20、0 30、

0 40、0 50、0 70ml用流动相定容, 摇匀, 进样分析,

结果见表 2。

表 2 加样回收率试验结果

加入量
( g/L)

测得量
( g/ L)

回收率
( % )

平均回收率
( % )

相对标准偏差
( % )

0 5 400

0 739 6 140 97 0

1 478 6 810 99 0 99 4 1 49

2 217 7 590 99 6

2 956 8 247 98 7

3 695 9 186 100 9

5 173 10 670 100 9

2 7 精密度试验

按处方比例精密称量制成 5份模拟样品, 按上

述方法处理测定, 其相对标准偏差为 1 27%。

2 8 样品测定

取优赛清栓剂 10枚, 精密称定,置一小烧杯中,

于50~ 60 水浴加热使熔化, 摇匀, 放冷, 切成碎

片,精密称取适量约 50mg 置50ml容量瓶中, 用甲醇

定容,在 40~ 50 水浴熔化, 立即取出置冰水浴中

15min,取出, 摇匀, 过滤, 弃去初滤液, 取续滤液

1 00ml置 10ml容量瓶中,用流动相定容, 摇匀, 进样

分析, 3批样品含量测定结果如下, 百分标示含量在

99 4%~ 100 6%之间。

表 4 三批样品含量测定结果( n= 3)

批号 百分标示含量( X SD% ) RSD%

971203 99 4 1 06 1 06

971205 101 2 0 56 0 55

971207 99 6 1 35 1 35

3 结果与讨论

样品溶液在 24h内稳定,测得峰面积相对标准

偏差为 1 91%。采用反相高效液相色谱法,流动相

的 pH值影响保留时间比较大, 浓度为( 0 01mol/ L)

的磷酸:甲醇( AR) ( 65 35)作为流动相可使两组分

得到很好的分离, 保留时间分别为( R1= 4 065min,

R2= 7 647min) ; 方法的准确度和精密度均好。在上

述浓度范围内药物浓度与峰面积成良好的线性关

系。色谱图表明: 在 279nm波长处测定盐酸黄连素

其它成分对测定不影响。
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