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黄连中小檗碱的提取工艺
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摘要 : 目的　考察提取黄连中小檗碱的最佳条件。方法　采用 HPLC法测定提取液中的小檗碱 ;用 LC - 8色谱柱 (250 mm ×

416 mm, 5μm) ,流动相为乙腈 -磷酸二氢钾溶液 (47ζ 53) , 1 L中加入 117 g SDS;流速 110 m l·m in - 1 ,检测波长 346 nm。结果

　标准曲线 015～16μg·m l- 1线性良好 ,回收率为 9614% , RSD = 1103%。结论　所建方法操作简便、准确、快速、可靠 ,为小

檗碱的测定提供了简便易行的方法。
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　　黄连 Coptis Chinensis为毛莨科植物黄连、三角

叶黄连或云连的干燥根茎 ,味苦 ,性寒 ,用于清热燥

湿、泻火解毒。据《全国中成药品种目录》统计 ,以

黄连作原料的中成药品种多达 108种。黄连中的有

效成分主要为多种生物碱 [ 1 ]
,如小檗碱、黄连碱、棕

榈碱、药根碱、表小檗碱、非洲防己碱、小檗亭碱和木

兰花碱等 ,其中以小檗碱含量最高 ,约为 3% ～

9%
[ 2 ]。常采用分光光度法、薄层色谱法、高效液相

色谱法、高效毛细管电泳法等 [ 3～5 ]测定小檗碱 ,现用

HPLC法测定黄连提取液中小檗碱的含量来考察其

最佳提取工艺。

1　实验部分

111　仪器与试药

600高效液相色谱仪 (美国 W aters) ;超声波振

荡器 (宁波海曙科生超声设备有限公司。黄连为毛

茛科植物黄连 Coptis ch inensis Franch;盐酸小檗碱对

照品 (中国药品生物制品检定所 ) ;水为双蒸水 ;乙

腈为色谱纯 ;其余试剂为分析纯。

112　方法与结果

11211　色谱条件　色谱柱为 LC - 8柱 ( 250 mm ×

416 mm, 5μm) ,流动相为乙腈 - 0105 mol·L - 1磷酸

二氢钾溶液 (47ζ 53) , 1 L中加入 117 g十二烷基磺

酸钠 ;流速 110 m l·m in - 1 ,检测波长 346 nm。在此

色谱条件下 ,小檗碱色谱峰峰形对称 ,并能与其他成

分色谱峰很好分离 (图 1)。

11212　溶液的制备　称取 510 g黄连粉末 ,加 100

m l乙醇用索氏提取器提取 ,直至提取液颜色较浅 ,

倾出提取液 ,再加入相同溶剂继续提取 ,合并两次提

取液 ,适当稀释 , 0145μm滤膜过滤 ,作为样品溶液。

精密称取 011 g小檗碱对照品 ,用流动相定容于 250

m l量瓶中 ,作为对照品溶液备用。

图 1　对照品 ( A)和样品 ( B)溶液的 HPLC色谱图

11213　标准曲线的绘制　取盐酸小檗碱对照品 ,用

流动相配成 014 mg·m l
- 1的对照品溶液 ,分别稀释成

015、110、210、410、810、1610μg·m l
- 1的 6份标准溶

液 ,按“11211”项条件进样 20μl,每个样品进样 3次 ,

取平均值 ,测得峰面积。以对照品浓度为横坐标 ,峰

面积积分值为纵坐标绘制标准曲线。回归方程为 : Y

= 61415×10
4
X + 11494 ×10

4 (R
2

= 019991)。小檗碱

015～1610μg·m l- 1与峰面积的线性关系良好。

11214　方法的精密度　取 10μg·m l- 1的小檗碱对

照品溶液 ,重复进样 5次 ,测定峰面积 ,其 RDS =

1103%。表明仪器精密度良好。

11215　回收率实验　精密吸取含小檗碱 011、012、

013、014、015、016 mg的样品溶液 ,进样测定 ,其峰

面积以等量对照品的峰面积为标准 ,计算回收率

(表 1)。
表 1　回收率实验

Added /mg Detected /mg Recovery/% �X /%

01100 01097 9710 9614

01200 01190 9510

01300 01290 9617

01400 01390 9715

01500 01480 9410

01600 01590 9813

11216　稳定性试验 　取新制的样品溶液 ,按
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“11211”项条件进样 ,记录峰面积 ,按外标法计算含

量。3 d后取同一样品溶液同样操作 ,平行 3次实

验。放置后测得的小檗碱含量与新制备的无显著性

差异 ,表明样品液在 3 d内稳定。

113　最佳提取工艺条件的选择

11311　提取溶剂 　选用 50%、60%、70%、80%、

90%乙醇作溶剂 ,按“11212”项方法提取黄连中的

小檗碱。用 HPLC法测定小檗碱 ,其含量分别为

4013、4218、7119、6516、5917 mg·g
- 1。70%乙醇提

取效果最好。

11312　溶剂的用量　按“11212”项方法 ,分别取固

液比为 1ζ 5、1ζ 10、1ζ 15、1ζ 20、1ζ 25的 70%乙

醇用量 ,提取 2 h。用 HPLC法测得小檗碱的含量分

别为 6011、7211、7013、6815、6117 mg·g
- 1。结果显

示 ,随着溶剂用量的增加 ,溶液中小檗碱的含量先是

逐渐增加 ,然后又逐渐减小 ,当固液比 1ζ 10时 ,小

檗碱含量最高 ,所以选取最佳固液比为 1ζ 10。

11313　提取时间 　溶剂为 10倍量 70%乙醇 ,按

“11212”项方法 ,分别提取 110 、115、210、215、310、

315 h。用 HPLC法测得小檗碱 ,分别为 3917、5019、

6016、6715、7219、7311 mg·g- 1。结果表明 ,随着提

取时间的延长 ,溶液中小檗碱的含量逐渐增加 ,当提

取时间达 315 h时 ,小檗碱含量与 3 h时几乎无变

化 ,且提取时间过长 ,会破坏提取液中的有效成分 ,

所以选取 3 h为最佳提取时间。

2　讨论

通过实验 ,乙醇提取黄连中小檗碱的最佳提取

条件为 70%乙醇、1 ζ 20固液比、提取 3 h。采用

HPLC法测定小檗碱的含量 ,方法简便、灵敏、快速、

重复性好 ,可用于生产中的质量控制。
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头孢他啶在输液中的稳定性
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摘要 : 目的　观察 25℃、5℃条件下头孢他啶在输液中的稳定性。方法　应用 HPLC法 ,研究头孢他啶在 019%氯化钠、5%葡

萄糖和葡萄糖氯化钠输液中 ,随温度、时间的变化 ,其浓度、pH及性状的改变。结果　于 5℃、48 h内 ,样品溶液含量下降不明

显 ; 25℃含量有所下降。溶液的 pH和颜色均无明显的变化。结论　温度对头孢他啶溶液的影响较大 ,因此 ,临床应用头孢他

啶时所配的成品应尽量低温保存。
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　　头孢他啶 ( Ceftazidime , CTZ)为三代头孢菌

素 ,用于治疗 G
-敏感菌株所致的感染 [ 1 ]

,临床上

常与各种输液配伍后静脉给药。随着医院静脉药

物配置服务的发展 ,建立静脉药物配置中心已成

为趋势。因此 ,必须掌握各种药物在不同输液中

的稳定性。我们模拟 CTZ注射液的临床常规用

法 ,考察室温及 4℃～8℃时其在输液中的配伍稳

定性 ,为确定临床配置中心配制输液后的贮存时

间提供依据。

1　实验部分

1. 1　仪器与试药

10A系列色谱仪包括 SPD - 10AD泵、SPD -

10A检测器、SIL - 10A自动进样器、CBM - 10A色

谱工作站 (日本岛津 ) ;柱恒温器 (美国安捷伦公

司 ) ; SB5200超声发生器 (上海必能信仪器公司 ) ;

S - 320 pH计 (梅特勒 -托利多上海有限公司 ) ;涡

旋混合器 XW - 80A (上海医科大学仪器厂 )。头孢


