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HPLC测定痔血胶囊中的苦参碱
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摘要: 目的 � 采用 HPLC法测定痔血胶囊中苦参碱的含量。方法 � 采用 Zo rbax SB - C18色谱柱 ( 250 mm  4. 6 mm, 5 �m ) ,

流动相为甲醇 -乙腈 -磷酸盐缓冲液 ( pH 6. 8) -三乙胺 ( 18� 18� 70� 0. 1) , 流速 1. 0 m l�m in- 1, 检测波长 215 nm。结果 �

苦参碱的标准曲线为 : Y= 1�898  105X + 2�036  104 ( r= 0. 9999)在 0. 392~ 1. 960 �g的线性关系良好。结论 � 所建方法简

便、准确,可用于制剂的质量控制。
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Determ ination ofm atrine in Zhixue capsules by HPLC
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Abstrac t: OBJECTIVE� To deve lop an H PLC m ethod fo r determ ination o f m atr ine in Zhixue C apsules. M ETHODS� The Zo rbax

SB- C
18
co lum n ( 250 mm  4� 6 mm , 5 �m ) was used. Them obile phase consisted o fm ethanol- aceton itrile- phosphate sa lt buffer

so lution ( pH6. 8) - tr ie thy lam ine ( 18� 18� 70� 0. 1). The flow ra te was 1. 0 m l�m in- 1. The detection w avelengh was at 215 nm.

RESULTS� Therew as a good linear re lationship w ithin the range of 0. 392 - 1. 960 �g, and regress ion equation w as Y= 1. 898  

105X + 2. 036  104 ( r= 0. 9999). CONCLU SION� Th is m ethod is s imp le and accura te, and it can be app lied to the quality contro l

o f Zhixue capsu le.
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� � 痔血胶囊由苦参、白鲜皮两味中药组成,属纯中

药复方制剂,于 2004年 8月获得国家发明专利证书

(专利号: ZL13266. 6)。成品质量标准中把有效成

分白鲜碱作为含量测定的指标性成分, 而苦参只作

定性检测。为此,查阅文献并比较多种含量测定方

法后, 特采用 HPLC测定了痔血胶囊中的有效成分

苦参碱。其分离效果良好,准确且灵敏度高。

1� 实验部分

1�1� 仪器与试药
UV3000紫外检测器 (日本岛津 )。苦参碱对照

品 (中国药品生物制品检定所 ) ;其他试剂为分析纯

或色谱纯;水为重蒸水; 痔血胶囊 (四川维奥制药有

限公司 )。

1�2� 方法与结果
1. 2. 1� 色谱条件 � 色谱柱为 Zorbax SB - C18柱

( 250mm  4. 6 mm, 5 �m ) ; 流动相为甲醇 - 乙

腈 -磷酸盐缓冲液 ( pH6. 8) - 三乙胺 ( 18� 18�

70� 0�1) , 流速 1. 0 m l�m in- 1, 检测波长 215 nm,

进样量 5 � ,l柱温为 30! 。

1. 2. 2� 溶液的制备 � 精密称取约 0. 5 g痔血胶囊

样品粉末,精密称定, 加 40m l水, 再加 2 m l浓氨试

液, 摇匀, 超声处理 30 m in后转移至分液漏斗中, 用

氯仿提取 ( 20 m l 3) , 合并提取液, 过滤,残渣及容

器、滤器用少量氯仿洗涤,过滤,水浴蒸干,残渣加甲

醇溶解并转移至 5 m l量瓶中, 加甲醇稀释至刻度,

摇匀,过滤, 弃去初滤液, 取续滤液, 用 0. 45 �m微

孔滤膜过滤,滤液作为供试品溶液。

精密称取 9. 8mg苦参碱对照品,置 50 m l量瓶

中, 加甲醇溶解并稀释至刻度, 摇匀, 制得 0. 196

mg�m l- 1的对照品溶液。
按处方组成,除不加苦参外, 其他药品按制备工

艺要求制成不含苦参的样品, 依供试液溶液项下方

法操作,制得空白溶液。

1. 2. 3� 线性范围的考察 � 分别吸取 2、4、6、8、10 � l

对照品溶液,进样, 记录积分值, 以苦参碱对照品进

样量为横坐标,峰面积积分值为纵坐标、绘制标准曲

线, 回归方程为: Y = 1. 898  105X + 2�036  104

( r= 0. 9999), 苦参碱 0. 392~ 1. 96 �g与峰面积积

分值的线性关系良好。

1. 2. 4� 专属性试验 � 分别吸取 5 �l对照品、供试



品、阴性对照溶液,进样。供试品溶液中苦参碱达到

基线分离,阴性对照溶液无干扰,基线稳定 (图 1)。

图 1� 苦参碱对照品 ( A )、样品 ( B) 和阴性样品 ( C)溶液的色谱图

F ig 1 � Chroma tog ram s of m atrine contro l so lution ( A ), sam ple

solution( B) and nega tive sam ple solution ( C )

1. 2. 5� 精密度试验 � 分别精密吸取对照品溶液和
供试品溶液各 5 � ,l重复进样 5次, 测定苦参碱的峰

面积,对照品峰面积的 RSD = 0. 57% ,供试品峰面积

的 RSD = 0. 68% ,表明精密度良好。

1. 2. 6� 稳定性试验 � 分别精密吸取 5 � l供试品溶

液,每隔 4 h进样 1次, 共 3次, 测定苦参碱的峰面

积。其 RSD = 1. 7%。试验结果表明, 供试品在 8 h

内稳定性良好。

1. 2. 7� 重复性试验 � 对同一批供试品重复平行测

定 5次,计算含量。RSD = 1. 6%, 表明重复性良好。

1. 2. 8� 加样回收率试验 � 分别取 0. 5 g已知苦参

碱含量的痔血胶囊, 精密称定,分别精密加入 0. 8、

1�0、1. 2 m l苦参碱对照品溶液各 2份, 测定含量。

平均回收率为 98. 2%, RSD = 2. 7% ( n = 6)。

1. 2. 9� 样品的测定 � 按 ∀ 1. 2. 2#项供试品溶液的
制备方法和 ∀ 1�2�1#项测定方法, 分别对 6批样品

进行测定。结果苦参碱的含量分别为 9. 24、9. 02、

9. 17、8. 21、8. 43、8. 08mg� g- 1。

2� 讨论

比较典型的苦参碱含量测定方法为薄层扫描

法、GC法和 HPLC法
[ 1~ 6]

, 我们曾用双波长薄层扫

描法测定痔血胶囊中苦参碱的含量, 操作烦琐,外界

因素对测定结果影响较大,特别是二次显色,很难把

握, 重复性差。而采用 GC法测定,内标物的出峰位

置很难与被分析物质的出峰位置分开,且前处理较

复杂,花时较长。

曾选用过甲醇 -水 -三乙胺 ( 50� 50� 0. 04)、

甲醇 - 乙腈 - 磷酸盐缓冲液 ( pH7. 6 ) - 三乙胺

( 15� 25� 65� 0. 1)、甲醇 -水 -二乙胺 ( 55� 45�

0�1) [ 1 ]和乙腈 - 0. 02%三乙胺 ( 30� 70) , 均未达到

良好的分离效果,最后选用甲醇 -乙腈 -磷酸盐缓

冲液 ( pH6. 8) -三乙胺 ( 18� 18� 70� 0. 1)
[ 2]
, 分

离效果良好。文中考察了样品的提取方法, 选择了

不同超声处理时间、不同提取次数来进行比较,发现

超声处理 30m in( 8. 22mg� g- 1 )和超声处理 40 m in

( 8. 28mg� g- 1 ), 萃取 3次 ( 8�56 mg� g- 1 )和萃取 4

次 ( 8. 57 mg� g- 1 )的含量上无明显差异, 故选定超

声处理 30 m in, 并萃取 3次。

实验旨在对痔血胶囊复方制剂中主要有效成分

苦参碱含量测定方法进行研究。含量测定方法学的

考察结果显示,文中方法操作简便、专属、准确,具有

良好的重复性。
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