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测定的方法学验证犤Ｊ犦．食品工业科技，２０１９，８（２３）：２４７－２５３．

犤９犦曾兰花，张 坤，袁焕合，等．复方川贝止咳糖浆质量标准的
研究犤Ｊ犦．广东药科大学学报，２０１９，３５（５）：６３６－６４１．

犤１０犦许栋明，程可建．ＲＰ－ＨＰＬＣ同时测定温胆汤中甘草苷、柚皮
苷、橙皮苷和甘草酸犤Ｊ犦．中国中药杂志，２０１１，３６（１）：４５－４７．

犤１１犦周 军，孙 艳，张 晶，等 ．ＨＰＬＣ法测定血府逐瘀颗粒中
芍药苷、阿魏酸、柚皮苷及甘草酸的含量犤Ｊ犦．药物分析杂志，

２００９，２９（８）：１２５３－１２５５．
犤１２犦高宝云，赵月梅 ．橘红合剂中提取柚皮苷的工艺优化犤Ｊ犦．

陕西农业科学，２０１６，６２（１２）：２５－２６．
犤１３犦杨佳静，薛 佳，周华芳，等．ＨＰＬＣ法同时测定胃苏颗粒中

柚皮苷、橙皮苷和新橙皮苷的含量犤Ｊ犦．中国药房，２０１４，２５（４）：

３７２－３７４．
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喉蛾散是由黄连、黄柏、桔梗、蜜甘草、琥珀、薄荷、

硼砂、煅硼砂、珍珠、冰片、甘草、青黛、山豆根等中药组

方，具有清热解毒、消肿止痛的功效，适用于咽喉肿痛、

口舌生疮、牙龈肿疼等痰热证。黄连、黄柏均有清热燥

湿、泻火解毒功效，其主要活性成分为盐酸小檗碱等多

种生物碱，具有抗病毒、抗菌消炎、降血压、降血糖、降低

血清胆固醇、抗癌、抗心律失常、升白细胞、清热解毒、利

胆等生理活性犤１犦。为更有效控制喉蛾散的质量，确保患

者用药安全有效可控，本研究中采用高效液相色谱

（ＨＰＬＣ）法对喉蛾散中黄连、黄柏所含活性成分盐酸小
檗碱进行含量测定。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
Ｗａｔｅｒｓｅ２６９５型高效液相色谱仪，包括紫外检测

器，Ｅｍｐｏｗｅｒ色谱工作站牗美国 Ｗａｔｅｒｓ公司牘；ＴＵ－１９００

型紫外分光光度计（北京普析通用仪器有限责任公司）；

ＭＥ１０４Ｅ型电子天平（精度为万分之一），ＸＰ２６型电子天平
（精度为百万分之一），均购自梅特勒－托利多仪器＜上海＞
有限公司；ＫＱ－３００ＤＢ型数控超声波清洗器（昆山市超
声仪器有限公司，功率为２５０Ｗ，频率为４０ｋＨｚ）。
１．２ 试药

盐酸小檗碱对照品（批号为１１０７１３－２０１２１２，纯度为
８６．７％，中国食品药品检定研究院）；喉蛾散（医院制剂，批
号分别为２０１９０６０１，２０１９０６０２，２０１９０７０１）；乙腈为色谱纯
（美国Ｍｅｒｋ公司，批号为ＪＢ０８５５３０）；磷酸为色谱纯（美国
Ｆｉｓｈｅｒ公司，批号为１９０９００）；甲醇为分析纯（国药集团化
学试剂有限公司，批号为２０１９０９１０）；水为超纯水。
２ 方法与结果

２．１ 色谱条件与系统适用性试验
色谱柱：ＷａｔｅｒｓＸｒｉｄｇｅＲＳｈｉｅｌｄＲＰ１８柱（２５０ｍｍ×

高效液相色谱法测定喉蛾散中盐酸小檗碱含量
陈武军

（福建省漳州市中医院，福建 漳州 ３６３０００）
摘要：目的 建立测定喉蛾散中盐酸小檗碱含量的高效液相色谱法。方法 色谱柱采用ＷａｔｅｒｓＸｒｉｄｇｅＲＳｈｉｅｌｄＲＰ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ），流动相为乙腈（Ａ）－０．０５％磷酸溶液（Ｂ），梯度洗脱，柱温为 ３０℃，检测波长为 ２６５ｎｍ，流速为 １ｍＬ／ｍｉｎ，进样量为 ５μＬ。
结果 盐酸小檗碱质量浓度在 ７．１８～１４３．６０μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好，Ｒ２＝０．９９９９（ｎ＝５），平均回收率为 ９９．５２％，
ＲＳＤ为１．６５％（ｎ＝６）。结论 该方法操作简便，结果准确，重复性良好，可用于喉蛾散的质量控制。
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取样量（ｇ）

０．２０１４
０．２１３６
０．２２０７
０．２１３８
０．２２４９
０．２１９４

样品含量（ｍｇ）

１．７６０２
１．８６６９
１．９２８９
１．８６８６
１．９６５６
１．９１７６

加入量（ｍｇ）

１．７９５２
１．７９５２
１．７９５２
１．７９５２
１．７９５２
１．７９５２

测得量（ｍｇ）

３．５２３６
３．６４４７
３．７３０５
３．６５７３
３．７１８４
３．７５２９

回收率（％）

９８．２３
９９．０３
１００．３６
９９．６４
９７．６４
１０２．２３

Ｘ（％）

９９．５２

ＲＳＤ（％）

１．６５

Ａ Ｂ Ｃ

ｔ／ｍｉｎ
０ ２ ４ ６ ８ １０１２１４１６１８２０２２

０．１２
０．１０
０．０８
０．０６
０．０４
０．０２
０

ＡＵ

ｔ／ｍｉｎ
０ ２ ４ ６ ８ １０１２１４１６１８２０２２

ＡＵ

ｔ／ｍｉｎ
０ ２ ４ ６ ８ １０１２１４１６１８２０２２

ＡＵ
０．１２
０．１０
０．０８
０．０６
０．０４
０．０２
０

１

１．盐酸小檗碱

Ａ．阴性对照品溶液 Ｂ．对照品溶液 Ｃ．供试品溶液
图１ 高效液相色谱图

０．１２
０．１０
０．０８
０．０６
０．０４
０．０２
０

１

表１ 流动相梯度洗脱程序表

时间（ｍｉｎ）

０～１５
１５～２０
２０～２２

流动相Ａ（％）

２３→２６
２６→１００
１００→２３

流动相Ｂ（％）

７７→７４
７４→０
０→７７

表２ 盐酸小檗碱加样回收试验结果（ｎ＝６）

表３ ３批样品中盐酸小檗碱含量测定结果（ｎ＝３）

批号

２０１９０６０１
２０１９０６０２
２０１９０７０１

取样量（ｇ）

０．２０００
０．２０１５
０．２００９

含量（％）

０．８７６
０．８７４
０．８８２

Ｘ（％）

０．８７７

４．６ｍｍ，５μｍ），以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂；流
动相：乙腈（Ａ）－０．０５％磷酸溶液（Ｂ），梯度洗脱，详见
表 １；柱温：３０℃；检测波长：２６５ｎｍ；流速：１ｍＬ／ｍｉｎ；
进样量：５μＬ。在此色谱条件下，理论板数按盐酸小檗碱
峰计大于１１０００。

２．２ 溶液制备犤２－３犦

对照品溶液：取盐酸小檗碱７．１８ｍｇ，精密称定，加
７０％乙醇溶解并定容至 ５０ｍＬ，制成每 １ｍＬ含盐酸小
檗碱１４３．６０μｇ的对照品母液。

供试品溶液：取样品（批号为２０１９０６０２）０．２ｇ，精密
称定，精密加入 ７０％乙醇 ２５ｍＬ，称定质量，超声处理
（功率为 ２５０Ｗ，频率为 ４０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，取出，放凉，用
７０％乙醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

阴性对照品溶液：按喉蛾散处方和工艺制备缺黄

连、黄柏阴性样品，按供试品溶液制备方法制备阴性对

照品溶液。

２．３ 方法学考察犤４犦

专属性试验：取２．２项下对照品溶液、供试品溶液、
阴性对照品溶液各５μＬ，按拟订色谱条件进样测定。结
果供试品溶液色谱中，在与盐酸小檗碱对照品相应保留

时间处有吸收峰，而缺黄连、黄柏的阴性对照品溶液在

对应保留时间处无吸收峰出现，阴性对照无干扰。色谱

图见图１。
线性关系考察：分别精密吸取对照品母液 １，３，

５，７ｍＬ，置 ２０，１０，１０，１０ｍＬ容量瓶中，并分别用 ７０％
乙醇溶剂并定容，摇匀，连同母液得系列对照品溶液，分别

精密吸取５μＬ，按拟订色谱条件进样测定，以对照品质量
浓度（Ｘ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，得
回归方程 Ｙ＝２０５７５Ｘ－２７１５．７，Ｒ２＝０．９９９９（ｎ＝５）。结
果表明，盐酸小檗碱质量浓度在７．１８～１４３．６０μｇ／ｍＬ范
围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密吸取盐酸小檗碱对照品溶液

（７１．８０μｇ／ｍＬ）５μＬ，按拟订色谱条件进样测定，连续
进样６次，计算其峰面积的相对标准偏差。结果的 ＲＳＤ
为２．１４％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

重复性试验：取同一批（批号为 ２０１９０６０２）样品 ６
份，依法制备供试品溶液，分别精密吸取 ５μＬ，按拟订
色谱条件进样测定。结果盐酸小檗碱的平均含量为

０．８８％，ＲＳＤ为１．８７％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。
稳定性试验：取同一供试品溶液适量，分别于０，２，

４，８，１２，２４ｈ时按拟订色谱条件进样测定。结果的 ＲＳＤ为
２．６１％（ｎ＝６），表明供试品溶液在２４ｈ内稳定性良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为

２０１９０６０２，盐酸小檗碱的含量为 ０．８７４％）６份，每份
０．２ｇ，精密称定，分别精密加入适量盐酸小檗碱对照
品，依法制备供试品溶液，分别精密吸取 ５μＬ，按拟订
色谱条件进样测定，并计算回收率。结果见表２。

２．４ 样品含量测定
取３批样品（批号分别为２０１９０６０１，２０１９０６０２，２０１９０７０１），

依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件进样测定，用外

标法计算喉蛾散中盐酸小檗碱的含量。结果见表３。

３ 讨论

３．１ 检测波长选择犤５－６犦

为尽可能多地采集到丰富的物质成分信息，参考
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