
过程中只有一个熔融峰，江苏、大连和辽宁 3 个样品出
现类似峰型，表明这 3 种可能优于其他样品。这一结
果得到了体外溶血性和骨骼肌刺激性实验结果的证

实。体外溶血性实验是根据红细胞破裂释放出来的血
红蛋白在可见光波长段具有最大吸收的原理，采用酶

标仪测定，能消除常规试管观察法带来的主观误差，结

果准确、客观、重复性好［10］。骨骼肌刺激性采用体外
培养的 L6 细胞 CK 残留量的多少来评价。L6 细胞株
系大鼠骨骼肌肌原细胞，内含大量 CK，当细胞受到不
良刺激可释放出 CK 或因细胞壁破裂 CK 外流。可从
刺激后 L6 细胞胞内 CK残留量判断刺激性大小，胞内
CK量愈高，显示对肌肉的刺激性愈小，反之则刺激性
愈大。该方法不用进行动物手术，操作简便，已经过广
泛验证，是评价非肠道给药引起的肌肉刺激性的可靠

方法［11］。实验结果表明，江苏、大连与辽宁厂家样品
的溶血性和刺激性最低，优于其他品牌，与 DSC 分析
结果吻合。
综上所述，DSC技术可作为一种聚山梨酯 80 质量

评价半定量方法，具有重复性良好，分析速度快，较之

常规的气相色谱、液相色谱操作具有快速、简单易行、
经济成本低等优点。不同质量的聚山梨酯 80 中所含
杂质成分与 DSC 图谱的对应关系，有待进一步的研
究。
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高效液相色谱法测定洁泽洗液中盐酸小檗碱含量*

马永贵1，谢委1，方建国1，陈琢2

( 华中科技大学同济医学院附属同济医院 1．药学部; 2．中西医结合研究所，武汉 430030)

［摘 要］ 目的 建立洁泽洗液中盐酸小檗碱的含量测定方法。方法 采用高效液相色谱法，色谱柱: Phenomsil
ODS色谱柱( 4． 6 mm×150 mm，5 μm) ; 流动相: 甲醇-0． 1%磷酸溶液( 40∶ 60) ; 流速: 1． 0 mL·min－1 ; 检测波长: 265 nm;
柱温: 40 ℃ ; 进样量: 10 μL。结果 盐酸小檗碱在 2． 53 ～ 101． 20 μg·mL－1浓度范围内线性关系良好( r= 1． 000 0) ; 盐酸
小檗碱的平均加样回收率分别为 102． 88% ( RSD=2． 13% ) ，98． 01% ( RSD = 0． 17% ) ，100． 15% ( RSD = 2． 57% ) ( n = 3) 。
结论 该方法灵敏快速、准确可靠，可作为洁泽洗液中盐酸小檗碱的含量测定方法。
［关键词］ 小檗碱，盐酸; 洁泽洗液; 色谱法，高效液相; 含量测定
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Determination of Berberine Hydrochloride in Jieze Lotion by HPLC
MA Yong-gui1，XIE Wei1，FANG Jian-guo1，CHEN Zhuo2 ( 1． Department of Pharmacy; 2． Institute of
Combination of Chinese Traditional and Western Medicine，Tongji Hospital Affiliated with Tongji Medical
College，Huazhong University of Science and Technology，Wuhan 430030，China)

ABSTRACT Objective To establish a HPLC method for determination of berberine hydrochloride in jieze lotion．
Methods Chromatography was carried out on a column of the Phenomsil ODS ( 4． 6 mm×150 mm，5 μm) ，with a mobile phase
as Mentol-0． 1% Phosphoric Acid( 40∶60) ． The flow rate was set at 1． 0 mL·min-1，and the detection wavelength was at 265
nm; The sample was loaded for 10 μL and column temperature was 40 ℃ ． Results A good linearity of berberine
hydrochloride was obtained within 2． 53－101． 20 μg·mL-1 ; The average recoveries of berberine hydrochloride was 102． 88%
( RSD=2． 13% ) ，98． 01% ( RSD = 0． 17% ) ，100． 15% ( RSD = 2． 57% ) ( n = 3 ) ，respectively． Conclusion The method is
simple，rapid，sensitive and accurate，which can be used for quality control of berberine hydrochloride in jieze lotion．

KEY WORDS Berberine，hydrochloride; Jieze lotion; HPLC; Determination

洁泽洗液是我院医院制剂( 制剂批准文号: 鄂药

制字 Z20103135) ，用于防治下生殖道感染。黄柏为方
中主药，性寒味苦，入肾、膀胱经，具有清热燥湿、泻火
解毒的功效，尤擅除下焦湿热［1-2］。笔者选择盐酸小檗
碱作为该药含量测定指标，以期反映和控制其内在质

量。
1 仪器与试药
1． 1 仪器 美国 Agilent1100 型高效液相色谱仪，KQ-
250B型超声波清洗器，AUW 220D 型双量程分析天平
( 日本岛津，感量: 0． 1 mg /0． 01 mg) 。
1． 2 试药 盐酸小檗碱( 中国药品生物制品检定所，
批号: 0713-200107，供含量测定用) ，洁泽洗液( 自制，
批 号: 090710，090816，090820，090826，100312，
100316，100320) ，甲醇为色谱纯，水为新制备的纯化
水，其他试剂为分析纯。
2 方法与结果
2． 1 色谱条件 色谱柱: Phenomsil ODS 色谱柱
( 4． 6 mm×150 mm，5 μm) ; 流动相: 甲醇-0． 1%磷酸溶
液( 40∶60) ; 流速: 1． 0 mL·min－1 ; 检测波长: 265 nm;
柱温: 40 ℃ ; 进样量: 10 μL。
2． 2 系统适用性实验 精密吸取对照品溶液和样品
溶液各 10 μL，注入液相色谱仪测试，结果盐酸小檗碱
的保留时间约为 14． 0 min，理论板数按盐酸小檗碱峰
计算，不低于 3 000。
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2． 3 供试品溶液的制备 精密量取本品 2 mL，置
50 mL量瓶中，用流动相稀释至刻度，摇匀，滤过，取续
滤液，即得。
2． 4 对照品溶液的制备 取盐酸小檗碱对照品适量，
精密称定，加甲醇制成每毫升含 20 μg的溶液，即得。
2． 5 阴性对照溶液的制备 按洁泽洗液处方制备不
含黄柏药材的阴性样品，按“2． 3”项下制备方法制成
阴性对照溶液。
2． 6 干扰实验 按上述色谱条件，精密量取盐酸小檗
碱对照品溶液、供试品溶液和阴性对照溶液各 10 μL，
分别注入色谱仪。供试品溶液色谱图中，在与对照品
色谱图相应位置上有相同色谱峰，而阴性溶液在此保

留时间处无干扰。结果见图 1。

图 1 3 种溶液的高效液相色谱图
A．阴性对照溶液; B． 盐酸小檗碱对照品; C． 样品; 1． 盐酸

小檗碱

Fig 1 HPLC chromatogram of 3 kinds of solutions
A． negative control substance; B． berberine hydrochloride; C．

sample; 1． berberine hydrochloride

2． 7 线性关系考察 精密称取盐酸小檗碱对照品
12． 65 mg，置 25 mL量瓶，加甲醇溶解并稀释至刻度，
摇匀; 精密吸取上述溶液 5 mL，置 25 mL量瓶中，加甲
醇稀释至刻度，摇匀。再精密吸取上述溶液 0． 25，
0． 50，1． 00，2． 00，5． 00，10． 00 mL 分别置 10 mL 量瓶
中，加甲醇稀释并定容至刻度。分别精密吸取上述溶
液 10 μL注入液相色谱仪，记录色谱图。以峰面积的
积分值为纵坐标，盐酸小檗碱浓度为横坐标，绘制标准

曲线，得到一条直线。计算回归方程得: Y = 55． 147X－
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28． 866，r=1． 000 0。结果表明盐酸小檗碱在 2． 53 ～
101． 20 μg·mL-1范围内线性关系好。
2． 8 精密度实验
2． 8． 1 重复性实验 精密量取同一批号的洁泽洗液
( 批号: 090710) 6 份，按照“2． 3”项下制备方法制备供
试品溶液，依法测定。结果供试品中盐酸小檗碱平均
含量为 0． 60 mg·mL-1，RSD为 1． 76%。
2． 8． 2 中间精密度实验 分别在不同的日期，由不同
的分析人员测定 3 份样品溶液，记录色谱图，计算。结
果样品盐酸小檗碱含量的 RSD值为 1． 77%。
2． 9 供试品溶液的稳定性实验 取供试品溶液，于室
温( 20 ～ 25 ℃ ) 下放置，在不同时间段( 0，2，4，6，8 h)
分别进样测定，测得盐酸小檗碱峰面积的 RSD 为
1． 32%，说明供试品溶液在放置 8 h内含量稳定。
2． 10 加样回收率实验 取已知含量的洁泽洗液适量
( 批号: 090710) ，按含量测定项下的取样量的一半，精
密量取 9 份( 每份 1 mL) ，再精密添加盐酸小檗碱对照
品储备液 4，5，6 mL; 每个梯度平行 3 份; 按“2． 3”项下
的方法制备供试品溶液，分别取 10 μL进样，注入液相
色谱仪测定，结果 3 种不同浓度的平均加样回收率分
别为: 102． 88% ( RSD = 2． 13% ) ，98． 01% ( RSD = 0．
17% ) ，100． 15% ( RSD=2． 57% ) 。结果见表 1。
表 1 洁泽洗液中盐酸小檗碱加样回收率实验结果
Tab． 1 Results of recovery test of berberine

hydrochloride in jieze lotion n=3

序号
原有量 加入量 测得量

mg
回收率 /

%
1 0． 600 0 0． 476 8 1． 091 4 103． 06
2 0． 600 0 0． 476 8 1． 100 5 104． 97
3 0． 600 0 0． 476 8 1． 079 7 100． 61
4 0． 600 0 0． 596 0 1． 185 2 98． 19
5 0． 600 0 0． 596 0 1． 183 4 97． 89
6 0． 600 0 0． 596 0 1． 183 8 97． 95
7 0． 600 0 0． 715 2 1． 301 7 98． 11
8 0． 600 0 0． 715 2 1． 336 5 102． 98
9 0． 600 0 0． 715 2 1． 310 6 99． 36

2． 11 耐用性实验
2． 11． 1 不同色谱柱的比较 另取两个不同型号的色
谱柱［( AtlantisTM C18 ( 4． 6 mm × 250 mm，5 μm ) ，
SHIMADZU VP-ODS( 4． 6 mm×250 mm，5 μm) ］，精密
吸取同一份供试品溶液( 按照“2． 3”项下制备方法制
备) 及对照品溶液各 10 μL，按照上述色谱条件注入液
相色谱仪，测定供试品溶液中盐酸小檗碱的含量，分别

计算含量的平均值，与重复性项下供试品的含量比较，

盐酸小檗碱含量的 RSD为 3． 45%。
2． 11． 2 不同流动相比例的比较 另使用两个不同比

例的流动相［甲醇-0． 1% 磷酸溶液( 38∶62 ) ，甲醇-
0． 1%磷酸溶液( 42∶58 ) ］，按照上述色谱条件，精密
吸取“2． 11． 1”项下供试品溶液及对照品溶液各
10 μL，注入液相色谱仪，测定供试品溶液中盐酸小檗
碱的含量，分别计算含量的平均值，与重复性项下供

试品的含量比较，盐酸小檗碱含量的 RSD为 0． 96%。
2． 11． 3 不同检测波长的比较 另使用两个不同的检
测波长( λ=220，240 nm) ，按照上述色谱条件，精密吸
取“2． 11． 1”项下供试品溶液及对照品溶液各 10 μL，
注入液相色谱仪，测定供试品溶液中盐酸小檗碱的含

量，分别计算含量的平均值，与重复性项下供试品的含

量比较，盐酸小檗碱含量的 RSD为 2． 48%。
2． 12 样品含量测定 精密量取洁泽洗液( 批号:
100312，100316，100320) 适量，按“2． 3”项下制备方法
制备。分别精密吸取溶液各 10 μL，注入液相色谱仪，
3 批样品中盐酸小檗碱的含量分别为 0． 51 ( RSD =
0． 92% ) ，0． 52 ( RSD = 1． 83% ) 和 0． 54 mg·mL-1

( RSD=1． 01% ) 。
3 讨论
文献报道有多种方法来测定黄柏及其制剂中盐酸

小檗碱的含量［2-7］。笔者在本实验中考察甲醇-磷酸缓
冲盐、甲醇-0． 1%磷酸、甲醇-水-冰醋酸及乙腈-0． 1%
磷酸作为流动相时的出峰情况，结果发现甲醇-0． 1%
磷酸溶液( 40∶60 ) 作流动相时，保留时间理想，柱效
高，出峰峰形好，且不含缓冲盐，对色谱柱的损坏较小。
该方法经济、环保，结果准确，重复性好，因此可作为本
制剂含量的控制方法。
［DOI］ 10． 3870 /yydb． 2011． 11． 031
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