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HPLC测定合 日呼 一5中的氧化苦参碱 

邹继红 ，王洪斌 ，赵春杰 
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沈阳 110016) 

摘要：目的 采用HPLC法测定合日呼一5中氧化苦参碱的含量。方法 采用Shim—pack CLC—ODS柱，流动相为甲醇 一 

0．1％三乙胺 3：8(10％磷酸调 pH3)，流速 1．0 mL·min～，检测波长210 nm。，结果 氧化苦参碱4．1—41 mg·L 与峰面积 

呈良好的线性关系，回归方程为：Y=36．804X+0．4436(r=0．9999)，平均加样回收率为99．4％，RSD：1．4％(n=6)。结论 

所用方法简便、快速、准确，适用于合日呼一5中氧化苦参碱的质量控制。 
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Determination of oxymatrine in Herihu——5 by RP——HPLC 
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Abstract：OBJECTIVE To establish an HPLC method for the determination of oxymatrine in Herihu一5．METHoDS Seperati0n 

was achieved on a Shim —pack CLC—ODS column and detected at 210 nm．The mobile phase was the mixture of methanol and 0．1％ 

triethylamine(3：8，adjust pH3．0 with 10％ phosphoric acid)at a flow rate of 1．0 mL·min～．I SULTS The linear range was 

4．1—41 mg·L～．The linear equation was Y=36．804 +0．4436(r=0．9999)．rrhe mean method recovery was 99．4％ with RSD 

0f 1．4％(n=6)．CONCLUSIoN The method is simple，rapide，accurate．It is suitable for the determination of oxymatrine in Her— 

ihu一5． 
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合日呼一5是蒙医传统药方，出自蒙医经典著 

作《观者之喜》，《蒙医百科全书》中也有记载  ̈。该 

方由苦参、栀子、诃子、川楝子和地格达五味药材组 

成，具有清热、凉血之功效 』，蒙医临床上主要用于 

关节病和皮肤病。方中主药苦参的含量测定未见文 

献报道，为有效控制该制剂的质量，参照有关文 

献 ，采用 RP--HPLC法测定合 13呼 一5中的氧 

化苦参碱。方法操作简单、省时，结果准确，精密度、 

重复性较好 ，可用于该制剂的含量测定。 

1 实验部分 

1．1 仪器与试药 

1200型高效液相色谱仪 (美国 Agilent)； 

uv765紫外可见分光光度计(上海精密科学仪器有 

限公司)。氧化苦参碱对照品(中国药品生物制品 

检定所，批号：110780—200506)；甲醇为色谱纯；磷 

酸和三乙胺均为分析纯；水为娃哈哈纯净水；蒙药合 

日呼一5(内蒙古民族大学附属医院蒙药制剂室)； 

阴性对照药材(内蒙古赤峰市中蒙医院)经沈阳药 

科大学孙启时教授鉴定。 

1．2 方法与结果 

1．2．1 色谱条件 采用 Shim—pack CLC—ODS色 

谱柱(150 mm×6．0 mm，5 m )，柱温为室温，流动 

相为甲醇 一0．1％三乙胺(3：8，10％磷酸调 pH3)， 

流速 1．0 mL·min～，检测波长210 nm，进样量 20 

L。 

1．2．2 溶液的制备 精密称取 2．05 mg氧化苦参 

碱对照品，置 10 mL量瓶中，用流动相溶解并定容， 

即得205 mg·L 的氧化苦参碱对照品贮备溶液。 

精密吸取贮备溶液3．0 mL，置25 mL量瓶中，用流 

动相定容，即得24．6 mg·L 的对照品溶液。精密 

称取0．05 g已研细的合 日呼 一5细粉，置具塞锥形 

瓶中，加入 0．1 mL氨水润湿，再加入 10 mL无水乙 

醇，密塞，超声处理(250 W，40 kHz)30 min，放冷后 
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过滤，容器与滤器用20 mL无水乙醇分4次洗涤，合 

并滤液与洗液，置水浴上蒸干，残渣用流动相溶解， 

并定容至 10 mL，用0．45 m微孔滤膜过滤，滤液作 

为供试品溶液。按处方要求制备不含氧化苦参碱药 

材的样品，同法制成阴性样品溶液，备用。 

1．2．3 专属性试验 取氧化苦参碱对照品溶液、供 

试品溶液和阴性样品溶液，按“1．2．1”项色谱条件 

分别进样20 L，测定，色谱图见图 1。由图可知：氧 

化苦参碱的保留时间约4．3 rain，阴性样品对氧化苦 

参碱的测定无干扰，氧化苦参碱与其他组分可达基 

线分离。 
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图 1 对 照品(A)、l碉性样品(B)、供试 品(C)的高效液相色谱 图 

Fig 1 HPLC chromatograms of control solution(A)，negative 

sample solution(B)and sample solution(C) 

1．2．4 线性范围的考察 分别精密吸取氧化苦参 

碱对照品贮备溶液0．5、1．0、2．0、3．0、4．0、5．0 mL， 

置 25 mL量瓶中，用流动相稀释定容，即得一系列氧 

化苦参碱对照品溶液。分别精密吸取氧化苦参碱系 

列对照品溶液20 进样，测定峰面积。以氧化苦 

参碱浓度(mg·L )为横坐标、峰面积为纵坐标进 

行线性 回归，得回归方程为：Y=36．804X+0．4436 

(r：0．9999)。氧化苦参碱4．1～41 mg·L 与峰面 

积具 良好的线性关系。 

1．2．5 精密度试验 取 24．6 mg·L 的氧化苦参 

碱对照品溶液及供试品溶液各20 L，分别进样，重 

复 6次，测定峰面积。计算得对照品及样品的RSD 

分别为 0．82％、1．4％，表明仪器精密度良好。 

1．2．6 稳定性及重复性试验 精密吸取同一份供 

试品溶液，分别于室温下放置0、2、4、6、8 h时进样， 

测定峰面积。计算峰面积的RSD=1．9％，表明供试 

品溶液在 8 h内稳定。精密称取 同一批样 品，按 

“1．2．2”项方法制备6份供试品溶液，按“1．2．1”项 

条件测定。计算得样品中氧化苦参碱的平均含量为 

4．68 mg·g。。，RSD=1．8％，表明方法的重复性良 

好。 

1．2．7 加样回收率试验 分别精密称取 0．05 g已 

知氧化苦参碱含量的同一批(4．68 mg·g。。)样品 

粉末 6份，分别精密加入 1．0 mL 120 mg·L。。(另 

行配制)的氧化苦参碱对照品贮备溶液，按“1．2．2” 

项方法处理后进样 20 测定。计算氧化苦参碱回 

收率(表 1)。 

表 1 加样回收率的试验结果(mg，n=6) 

Table 1 Results of recovery test(mg，n=6) 

1．2．8 样品 的测定 取 3个 批号 的样 品，按 

“1．2．2”项方法处理，然后分别精密吸取 20 L供 

试品溶液和氧化苦参碱对照品溶液，进样，测定峰面 

积，按外标法计算氧化苦参碱的含量，计算3批样品 

的平均含量分别为4．76、4．68、4．82 mg·g～。 

2 讨论 

以紫外可见分光光度计扫描氧化苦参碱对照品 

溶液，其最大吸收波长为 206 nm，考虑到甲醇在此 

波长处的吸光度较大，故选取检测波长为210 Flm， 

可减少溶剂的干扰，基线较稳。尝试采用甲醇 一乙 

腈 一乙酸铵缓冲溶液、乙腈 一无水乙醇 一磷酸溶 

液、乙腈 一磷酸二氢钾 一十二烷基硫酸钠 一水、磷酸 
一 甲醇、乙腈 一水作为流动相 J，但氧化苦参碱的 

峰形不佳或与其他组分无法分离。当采用文中的条 

件时，氧化苦参碱的峰形对称，与其他组分分离良 

好。挥干溶剂后，残渣溶解时曾采用无水乙醇和流 

动相两种溶剂，结果发现流动相溶解的样品中氧化 

苦参碱与干扰峰的分离度好，且杂质峰较少，所以采 

用流动相溶解残渣。分别测定了超声提取 20、30、 

40 rain的样品，结果提取 30、40 rain的样品测得的 

结果比较接近，故采用超声 30 min。 
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