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摘要$ 目的!建立D‘E=法同时测定藏药五味黄连丸 "黄连* 红花* 诃子等# 中盐酸巴马汀* 药根碱* 盐酸小檗碱的
含有量) 方法!分析采用F;30/6<="*色谱柱 ""’& 11i(K8 11( ’ !1#$ 流动相甲醇)磷酸 "%# r8*( [D%K##$ 体积
流量 &K* 1EA136$ 柱温 #’ e$ 检测波长 %(8 61) 结果!盐酸巴马汀* 药根碱* 盐酸小檗碱分别在 &K&&# ’ c&K&*& &*
&K&&# ’ c&K&*& &* &K&&’ & c&K"8& & 1;A1E范围内呈良好的线性关系( 平均回收率 " ) g8# 分别为 ,*K*(!*
,,K%&!* ,*K##!( I?@分别为 "K(%!* &K,%!* "K"*!) 结论!该方法简单* 快速* 准确( 可用于五味黄连丸的质
量控制)
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!!五味黄连丸系传统藏药( 是由黄连* 红花* 诃
子* 渣驯膏* 麝香 ’ 味药组成( 具有消炎* 止泻*
止痛的功效( 用于胃肠炎* 久泻腹痛等疾病%")%& (
其中黄连作为君药( 除含盐酸小檗碱外( 盐酸巴马
汀* 药根碱等含有量也较高) 目前( 对盐酸小檗碱
的报道较多( 但其存在于多种植物( 故仅以该成分

作为单一指标时( 不能充分保证黄连及其相关复方
药的质量) 另外( 对盐酸巴马汀* 药根碱及盐酸小
檗碱的同时测定尚未见报道%()*& ) 为了进一步控制
五味黄连丸质量( 本实验建立了D‘E=法同时测定
这 % 种有效成分含有量的方法( 该方法简单* 快
速* 准确( 能更好控制该药物的质量)
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IJ仪器与试剂
F;30/6<"##& 高效液相色谱系统( 包括 "#&& 系

列aV@检测器* 真空脱气机* 自动进样器* "##&
G6Z363<5柱温箱* F;30/6<EF>=@? 工作站 "美国
F;30/6<公司#$ bN)’&&>超声波清洗器 "昆山市超
声仪器有限公司#$ 分析天平 "北京赛多利斯仪器
系统有限公司#$ ‘D? %=[D计 "雷磁科学仪器有
限责任公司#)

盐酸小檗碱 "批号 "(""#*#* 盐酸药根碱 "批
号 "("&#%#* 盐酸巴马汀 "批号 "(&##"# 对照品
"成都菲普德生物技术有限公司( 含有量均大于
,*K’!#) 五 味 黄 连 丸 " 批 号 #&"%&"(&*
#&"%&(#"* #&"%&(#%#( 由青海金诃藏药厂提供)
甲醇为色谱纯$ 水为超纯水$ 其他试剂均为分
析纯)
KJ方法结果
#K"!色谱条件!F;30/6<="*色谱柱 ""’& 11i
(K8 11( ’ !1#$ 流动相甲醇)磷酸缓冲液 "%# r
8*( [D %K# #$ 检测波长 %(8 61$ 体积流量
&K* 1EA136$ 柱温 #’ e$ 进样量 ’ !E( 盐酸巴马
汀* 药根碱* 盐酸小檗碱均能达到基线分离( 见
图 ")
#K#!混合对照品溶液的制备!精密称取盐酸巴马
汀* 药根碱* 盐酸小檗碱适量( 加甲醇制备成三者
质量浓度分别为 &K"&* &K"&* &K#& 1;A1E的混合
溶液( 即得)
#K%!供试品溶液的制备!取五味黄连丸适量( 研
细( 精密称取 "K% ;( 精密加入甲醇 #& 1E( 称定
质量( 超声 %& 136( 取出( 放冷至室温( 甲醇补足
减失的质量( 摇匀( 滤过( 取续滤液( 即得)
#K(!空白溶液!取阴性样品 "缺黄连#( 按
+#K%, 项下方法制成阴性样品溶液( 在 +#K", 项
色谱条件下分别吸取供试品* 对照品溶液* 阴性样
品溶液注入液相色谱仪( 进行测定( 结果见图 ")
#K’!线性关系考察!取 +#K#, 项下混合对照品溶
液( 分别稀释成含盐酸巴马汀* 药根碱 &K&&# ’*
&K&&’ &* &K&"& &* &K&#& &* &K&(& &* &K&*& & 1;A1E(
盐酸小檗碱 &K&&’ &* &K&"& &* &K&#& &* &K&(& &*
&K&*& &* &K"8& & 1;A1E的系列混合对照品溶液(
在 +#K", 项色谱条件下进样 ’ !E( 重复 % 次( 记
录峰面积) 以进样量 "1;A1E# 为横坐标 "P#(
峰面积为纵坐标 "J# 绘制标准曲线( 进行回归
计算) 结果( % 种成分线性关系良好( 具体见
表 ")

"$药根碱!#$盐酸小檗碱!%$盐酸巴马汀
"$L2<Y:YYS3]36/!#$X/Y/Y36/S5\Y:9S0:Y3\/!%$[2012<36/S5\Y:9S0:Y3\/

图 IJ@[D=色谱图
Y#6QIJ@[D=’13"*/("63/*)

表 IJL 种成分的回归方程# 相关系数及线性范围 %#OL’
;/5QIJ<&63&))#"-&d,/(#"-)& ’"33&4/(#"-’"&%%#’#&-()/-!

4#-&/33/-6&)"%(13&&’"-)(#(,&-()%#OL’

成分 回归方程 3 线性范围A
"1;.1Eh"#

盐酸巴马汀 Jg* &"8K,Pq"+K,## &K,,, * &K&&# ’ c&K&*& &
药根碱 Jg"% (+,Pq##K+** &K,,, , &K&&# ’ c&K&*& &
盐酸小檗碱 Jg" 8%#K8Pq(K*%( % &K,,, * &K&&’ & c&K"8& &

#K8!精密度试验!取同一供试品溶液( 连续进样
* 次( 测定峰面积( 测得盐酸巴马汀* 药根碱* 盐
酸小檗碱峰面积 I?@ " ) g* # 分别为 &K+,!*
&K+,!* &K+’!( 表明仪器精密度良好)
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#K+!重复性试验!取五味黄连丸 "批号 #&"%&(#"#
样品粉末 8份( 按 +#K%, 项下方法处理( 测得盐酸
巴马汀* 药根碱* 盐酸小檗碱平均含有量 ") g8#
分别为 &K#"% ** &K&+& (* #K&+% , 1;A;( I?@分别
为 &K,(!* &K%%!* "K"8!( 表明该方法重复性
良好)
#K*!稳定性试验!取同一供试品溶液( 分别于 &*
#* (* ** "#* #( S 进样( 测得盐酸巴马汀* 药根
碱* 盐酸小檗碱峰面积 I?@ " ) g8 # 分别为
"K#%!* &K+*!* "K&%!( 表明供试品溶液在 #( S
内稳定)
#K,!加样回收率试验!精密称取含有量已知的五味
黄连丸样品粉末 8 份( 每份 8&& 1;( 置于具塞锥形
瓶中( 精密加入每 " 1E含盐酸巴马汀 &K"& 1;* 药
根碱 &K"& 1;* 盐酸小檗碱 &K#& 1;的混合对照品溶
液 # 1E( 氮气吹干( 再精密加入甲醇 #& 1E( 按
+#K%, 项下方法处理( 计算回收率( 结果见表 #)

表 KJ加样回收率试验结果 %#OU’
;/5QKJ<&),4()"%3&’"R&37 (&)()%#OU’

成分
称样量A

1;
加入量A

1;
测得量A

1;
回收率A

!
平均回收

率A!

I?@A

!
盐酸巴马汀 8&&K" &K#&& & &K%#8 , ,*K88 ,*K*( "K(%

8&&K# &K#&& & &K%#8 , ,*K8*
8&&K" &K#&& & &K%#% * ,+K"%
’,,K, &K#&& & &K%%" % "&&K,"
8&&K& &K#&& & &K%#, ’ ,,K,,
’,,K, &K#&& & &K%#( , ,+K8’

药根碱 8&&K" &K#&& & &K#%+ , ,+K+# ,,K%& &K,%
8&&K# &K#&& & &K#(# " ,,K*’
8&&K" &K#&& & &K#(" * ,,K8*
’,,K, &K#&& & &K#(" " ,,K%(
8&&K& &K#&& & &K#(% # "&&K%+
’,,K, &K#&& & &K#(& # ,*K*8

盐酸小檗碱 8&&K" &K(&& & "K8+’ ’ ,*K## ,*K## "K"*
8&&K# &K(&& & "K8+’ ’ ,*K"’
8&&K" &K(&& & "K8+8 & ,*K%(
’,,K, &K(&& & "K888 8 ,8K"&
8&&K& &K(&& & "K8+, " ,,K"+
’,,K, &K(&& & "K8*& " ,,K%’

#K"&!样品含有量测定!取 % 批五味黄连丸样品粉
末( 每批平行制备 % 份供试品溶液( 注入液相色谱
仪进行测定( 外标法计算含有量( 结果见表 %)
LJ讨论
%K"!检测波长的选择!采用aV@检测器在 #&& c
(&& 61波长处进行光谱扫描( 发现盐酸巴马汀*
药根碱* 盐酸小檗碱均在 %(8 61处有较强吸收(
而且无杂质干扰( 与文献 %,& 报道一致)
%K#!流动相的选择!当以甲醇)磷酸缓冲液 "%" r
8,( [D%K*# 为流动相时( 分离效果较差%,)"&& ) 由

!!! 表 LJ含有量测定结果 %#OL’
;/5QLJ<&),4()"%’"-(&-(!&(&3*#-/(#"-%#OL’

批号
盐酸巴马汀A

"1;.;h"#

药根碱A

"1;.;h"#

盐酸小檗碱A

"1;.;h"#
#&"%&"(& &K#"’ , &K&+& + #K"%+ (
#&"%&(#" &K#"( * &K&+& 8 #K"&+ #
#&"%&(#% &K#"( + &K&+& % #K"&# %

于盐酸小檗碱具有酸性( 故单独采用甲醇)水流动
相时( 拖尾严重( 而加入磷酸缓冲液调节 [D值至
%K# 后可得到明显改善) 当流动相比例由 %" r8,
变为%’ r8’ 时( 盐酸小檗碱保留时间由 #’ 136 提
前到"( 136( 大大提高了工作效率( 既避免各成分
色谱峰的拖尾现象( 又达到基线分离要求)
MJ结论

五味黄连丸是一味传统藏药( 疗效可靠( 使用
广泛) 但目前仅以黄连中的盐酸小檗碱作为单一指
标( 并不能充分保证黄连及其相关复方药的质量)
本研究建立D‘E=法同时测定其中盐酸巴马汀* 药
根碱及盐酸小檗碱含有量( 该方法简单* 快速* 准
确( 可为更有效控制该药物的质量奠定基础)

参考文献!

% " & !胡燕芹$藏药五味黄连丸治疗久泻疾病的疗效分析%P&$中

国民族医药杂志( #&"#( "*"8#! "")"#$

% # & !李先加$藏 药 方 剂 学 % H&$ 北 京! 民 族 出 版 社(

#&&+! %8%$

% % & !吴焕才( 王明善( 党合群( 等$常用藏成药诠释%H&$西

宁! 青海人民出版社( #&&#! ##"$

% ( & !匡艳辉( 朱晶晶( 王智民( 等$一测多评法测定黄连中小

檗碱* 巴马汀* 黄连碱* 表小檗碱* 药根碱含量%P&$中

国药学杂志( #&&,( (("’#! %,&)%,($

% ’ & !陈庆辉( 唐元军$知柏地黄丸中盐酸小檗碱和盐酸巴马汀

的含量测定 %P&$药物 分 析 杂 志( #&"#( %# " "# #!

#",*)##&#$

% 8 & !阳!勇( 李铁刚( 朱晶晶( 等$D‘E=法测定黄连药材及

其炮制品中主要生物碱的含量 %P&$中成药( #&"&( %#

",#! "’(&)"’(($

% + & !唐洪梅( 廖小红( 何嘉仑( 等$D‘E=法测定肠激安制剂

中芍药苷* 盐酸巴马汀和盐酸小檗碱%P&$中成药( #&"#(

%("’#! *’%)*’+$

% * & !文欣欣( 刘丹华( 余陈欢( 等$薄层色谱)荧光分光光度法

测定黄连及香连丸中盐酸小檗碱的含量%P&$中国中医药

信息杂志( #&&*( "’""&#! ’%)’($

% , & !肖远灿( 胡凤祖( 师治贤$D‘E=法测定藏药十八味诃子

利尿丸中盐酸小檗碱含量%P&$现代科学仪器( #&&8"%#!

8")8#$

%"&& !傅黎春( 李桃英$I‘)D‘E=同时测定风痛安胶囊中粉防己

碱* 防己诺林碱及盐酸小檗碱含量%P&$中成药( #&&,( %"

"8#! *+&)*+%$

’"’"

#&"8 年 + 月
第 %* 卷!第 + 期

中 成 药
=S36/M/.Y2\3<3:620‘2</6<H/\3936/

PR05#&"8
a:0$%*!Q:$+


