
2. 5　重现性试验:对于同一批供试品 ,分 5次取样 ,

每次精密称取 50 mg ,测定小檗碱含量 , RSD=

2. 68% (n= 5)。

2. 6　稳定性试验: 对于同一批供试品溶液 ,按含量

测定方法 ,连续 5次进样 ,每次间隔 12 h,测定小檗

碱含量 , RSD= 0. 35% (n= 5)。
2. 7　回收率试验:采用加样回收法。 对已知含量的

5批供试品 ,分别取样并相应添加盐酸小檗碱对照

品测定 ,计算回收率 ,得其平均值为 99. 48% ,

RSD= 0. 81% (n= 5)。结果表明 ,本品有良好的回

收率。

2. 8　供试品溶液的制备及测定:取本品 20片 ,除去

薄膜衣 ,研细 ,精密称取细粉约 50 mg ,置于具塞锥

形瓶中 ,精密加入 50%乙醇 25 mL,超声处理 60

min,放冷 ,微孔滤膜过滤 ,即得供试品溶液。分别吸
取对照品及供试品液 ,注入高效液相色谱仪 ,测定峰

面积积分值 ,按外标法计算含量 (见表 1)。

3　讨论
本实验采用高效液相色谱法 ,对金芪降糖片中

有效成分小檗碱进行了成功的定量分析。 该方法精

密度高、重现性好。 提取方法以 50%乙醇超声提取

60 min为最佳。分别以乙腈-0. 05 mol /L磷酸二氢

钠溶液 ( p H= 3. 0) ( 3∶ 7)和乙腈 -0. 05 mol /L磷酸

二氢钠 ( p H= 4. 0) -十二烷基磺酸钠溶液 ( 45∶ 55∶

0. 2, mL /mL /g )为流动相 ,其分离效果无明显差

异 ,但前者的出峰时间较短。 溶液的 pH值越低 ,小

檗碱的出峰时间越短 ,但 pH= 3. 0左右 ,小檗碱与

其它成分分离效果最佳。 乙腈的质量对小檗碱出峰

时间有影响 ,但不影响小檗碱与其它成分的分离。
表 1　金芪降糖片中小檗碱的含量测定结果

批　号 含量 ( mg /g)

9911097 13. 9

9911098 13. 6

9911099 13. 2

9910086 14. 3

9910088 15. 2
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薄层扫描法测定长安升白颗粒中小檗碱的含量

张旭香 ,张兴运 ,许志红 

(西安正大制药有限公司 ,陕西 西安　 710043)

　　长安升白颗粒是由黄芪、黄连、鸡血藤等 14味

中药制成的复方制剂 ,具有益气补血、健脾补肾、活

血通络之功效。其中黄连为本方中重要药材之一 ,因

此 ,本研究采用薄层扫描法对黄连中小檗碱 (转换成

盐酸小檗碱 )的含量进行了测定。

1　仪器与试药

日本岛津 CS-930薄层扫描仪 ,盐酸小檗碱对

照品 (中国药品生物制品检定所 ) ,长安升白颗粒 (西

安正大制药有限公司 ) ,硅胶 G(青岛海洋化工厂 ) ,

其他试剂均为分析纯。

2　方法与结果

2. 1　供试品溶液的制备:取样品 1 g ,精密称定 ,置

磨口三角瓶中 ,加盐酸 -甲醇 ( 1∶ 100)溶液 20 mL,

超声提取 30 min,滤过 ,滤液蒸干 ,残渣加甲醇溶解

并定容于 5 mL容量瓶中 ,摇匀 ,即得。

2. 2　对照品溶液的制备:精密称取盐酸小檗碱对照

品适量 ,加甲醇制成 0. 5 mg /mL的溶液。

2. 3　薄层色谱条件及扫描条件
[ 1]
:吸附剂:硅剂 G

板 ( 105℃活化 30 min) ;展开剂:苯 -醋酸乙酯-甲醇-

异丙醇-浓氨 ( 6∶ 3∶ 1. 5∶ 1. 5∶ 0. 5) ,且在展开槽

中加入等体积浓氨试液 ,预平衡 15 min。 展距 12

cm ,紫外线检出器下显色。 采用双波长荧光线性扫

描法 ,λS= 366 nm,λR= 400 nm, SX= 3。

2. 4　标准曲线的制备: 精密吸取对照品溶液 0. 2,

1. 0, 2. 0, 3. 0, 4. 0μL,点于同一薄层板上 ,按上述条

件展开显色 ,扫描测定。以点样量对斑点荧光强度积

分值进行回归 ,得回归方程 Y = 3 821. 02X +

838. 97, r= 0. 999 2,线性范围 0. 10～ 2. 00μg。

2. 5　稳定性试验:对展开后样品中的盐酸小檗碱每

隔一定时间测量一次斑点的荧光强度积分值 ,结果
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样品在 5 d内是稳定的 , RSD= 2. 54%。

2. 6　精密度试验: 精密吸取供试品溶液 2. 0μL,在

同板和异板上依法点样展开 ,扫描测定 ,结果前者

RSD= 0. 87(n= 5) ,后者 RSD= 2. 93% (n= 5)。

2. 7　空白试验:按处方比例制成不含黄连的长安升

白颗粒 ,按供试品制备方法制备及测定 ,结果阴性对

照无干扰。

2. 8　加样回收率试验:精密称取一定量的盐酸小檗

碱对照品 ,加到已知含量的样品中 ,按上述方法制备

供试品溶液 ,依法测定 ,结 果平均回收率为

98. 10% , RSD= 1. 54% (n= 5)。

2. 9　样品测定 [ 2]:精密吸取供试品溶液 2μL,对照

品溶液 1μL与 4μL,交叉点于同一硅胶 G薄层板

上 ,依法测定 ,测得 3批长安升白颗粒样品中盐酸小

檗碱的含量分别为 1. 845, 1. 940, 1. 926 mg /g。

3　讨论

经对供试品制备方法的研究表明 ,超声 30 min

以上提取效果最好。 本方法用于长安升白颗粒中盐

酸小檗碱含量的测定 ,简便 ,准确 ,为控制该产品的

质量提供了依据。
参考文献:

[1 ]　中国药典 . 2000年版 . 一部 .

[2 ]　王宝 . 中成药质量标准与标准物质研究 [M ]. 北京:中国医

药科技出版社 , 1994.

HPLC法测定中药功能食品金奥立中总黄酮含量
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( 1. 天津市医药科学研究所 , 天津　 300070; 2. 天津市第四中心医院 , 天津　 302140)

　　功能食品金奥立用于心脑血管疾病的保健 ,主

要成分是银杏叶提取物。目前国内有报道银杏叶提

取物中槲皮素的含量的测定
[1, 2 ]
。随着中药功能食品

逐渐被人们接受 ,其内在质量控制变得十分必要。本

实验采用酸水解法 ,对生成的槲皮素、异鼠李素、山

萘酚三种物质利用 HPLC法 ,以槲皮素为对照品 ,

外标法测定 ,然后按分子量比换算成总黄酮的含量。

其结果准确度高 ,重现性好 ,操作性强 ,可用于该产

品的质量控制。

1　仪器试药及色谱条件

岛津 10A HPLC仪 , SPD-10Avp紫外检测器 ,

CTO-10Avp柱温箱 , C-R8A积分仪 ; AE-240电子

分析天平 (瑞士梅特勒 )。色谱柱 Hypersi l ODS( 250

mm× 4. 6 mm , 5μm);理论塔板数以槲皮素峰计算

不低于 2 500;柱温 30℃ ;纸速 2 mm /min;检测波

长 370 nm;流动相为甲醇 -0. 4%磷酸 ( 450∶ 550) ;

流速为 1. 0 m L /min;槲皮素对照品 ,购于中国药品

生物制品检定所。 水为重蒸馏水 ,甲醇为色谱纯 ,水

解液为甲醇-蒸馏水 -盐酸 ( 7∶ 2∶ 1) ,其余试剂均为

分析纯。

2　实验方法及结果

2. 1　标准曲线的制备: 精密称取槲皮素对照品约 5

A-槲皮素对照品　 B-水解样品　 a-槲皮素

b-山萘酚　 c-异鼠李素

图 1　 HPLC图谱

mg ,置于 50 mL量瓶中 ,用甲醇溶解并稀释至刻度。

分别精密吸取 1, 2, 3, 4, 5 mL置 25 m L容量瓶中 ,

加甲醇稀释至刻度 ,摇匀。分别进样 20μL,以进样

量为纵坐标 ,峰面积为横坐标 ,绘制标准曲线。结果

表明 ,当槲皮素浓度在 0. 080 3～ 0. 401μg范围内

其峰面积与进样量呈良好线性关系 ,回归方程为

Y= 0. 013 40+ 4. 324× 10- 7
X , r= 0. 999 6。

·620· 中草药　 Chinese T raditional and Herbal Drug s　 2002年第 33卷第 7期

 收稿日期: 2001-10-07


