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　　摘要：采用高效液相色谱法测定暗红小檗茎中盐酸小檗碱的含量。ＷｅｌｃｈｒｏｍＣ１８色谱柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，

５μｍ），以乙腈－０．０３ｍｏｌ／ｍＬ磷酸二氢钠（２５∶７５）为流动相，流速１．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长３４５ｎｍ。结果表明，回归方
程ｙ＝５０９９ｘ＋１０７４４０，相关系数ｒ＝０．９６１，盐酸小檗碱在０．０４２～０．１４２８μｇ／ｍＬ之间呈良好线性关系。平均加样回
收率为１０１．１９％，ＲＳＤ＝０．５８％。本方法精确、高效，适合用于生药材中药用成分含量测定，经过比较，暗红小檗中小
檗碱含量较高，可以作为当地小檗碱来源的替代品。
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　　暗红小檗（Ｂｅｒｂｅｒｉｓａｇｒｉｃｏｌａ）是小檗科小檗属植物，是中
国的特有植物。据记载，暗红小檗以茎枝和根入药，能治疗细

菌性痢疾、肝炎、胃肠炎、中耳炎、咽喉炎、急性眼结膜炎等病

症。小檗属是小檗科中最大的一个属，全世界约有５００种，我
国约有２００种，入药的有５０种，各省均有分布，西南、西北等
地区种类较多，东北地区也有一定储量。在西藏，暗红小檗主

要生长于海拔３２００～３６００ｍ的路边山坡灌木丛中。
据记载，暗红小檗根和茎内含小檗碱、木兰花碱等多种活

性成分，小檗碱为季胺型异喹啉类生物碱，主要存在于小檗科

植物小檗、毛茛科植物黄连、芸香科植物黄柏中，俗称黄连素，

是应用非常广泛的从植物中提取出来的抗菌消炎药物，对肠

炎、痢疾、角膜炎等症疗效显著［１］。经研究发现有多种小檗

科植物具有生理活性，民间取根煎服，为清热解毒的草药，具

有悠久的历史。该属植物均含有异喹啉类生物碱，又多数含

有小檗碱，在我国西北、西南等地常常以其他小檗属植物代黄

连、黄柏使用，作为小檗碱成分的资源植物。据《西藏经济植

物》记载，西藏所产的小檗属植物大多小檗碱含量在１％以
上，高者达４％以上［２］。除小檗碱外，研究认为小檗属植物提

取物对心脑血管系统、血糖、肿瘤、肝脏等多方面具有药理

作用［３］。

据报道黄连中小檗碱的含量采用 ＨＰＬＣ法测定，具体方
法很多，在实践中发现各有优缺点。为此，笔者在综合分析黄

连中小隕碱含量测定方法的基础上，经过多次实践，采用了乙

腈－磷酸二氢钠流动相测定暗红小檗中盐酸小檗碱的含量。
该法操作简便快速，结果准确稳定，重现性好，成本较低，值得

推广使用。

１　材料

１．１　仪器
Ａｇｉｌｅｎｔ１２００高效液相色谱仪（安捷伦公司），Ｗｅｌｃｈｒｏｍ

Ｃ１８色谱柱［月旭材料科技（上海）有限公司］，ＢＳ２１４Ｓ电子天
平（德国Ｓａｔｏｒｉｕｓ公司），粉碎机（旗箭），微量移液器（艾本
德），棕色容量瓶，ｐＨ计，ＫＱ３２００Ｖ型超声波清洗器（昆山市
超声仪器有限公司）。

１．２　药材
样品采自西藏林芝地区八一镇周边和工布江达县、米林

县，经西藏农牧学院兰小中、张华老师及笔者鉴定为暗红小

檗。样品为经自然干燥的茎、叶。

１．３　试剂
乙腈：色谱纯，成都科龙化学试剂厂生产，批号为

２０１０１１２２；甲醇：色谱纯，美国 ｆｉｓｈｅｒ公司生产；磷酸二氢钠：
分析纯，成都科龙化学试剂厂生产，批号为 ２０１００３０８；盐酸小
檗碱（Ｂｅｚｂｅｆｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ）对照品：中国药品生物制品检定
所生产，批号１１０７１３－２００９１１，含量为８６．８％。
１．４　色谱条件

色谱柱：ＷｅｌｃｈｒｏｍＣ１８色谱柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；
流动相：乙腈 －０．０３ｍｏｌ／ｍＬ磷酸二氢钠（２５∶７５）；流速
１．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长３４５ｎｍ，柱温２０℃。

２　方法与结果

２．１　对照品溶液的制备［１］

精确称取 １００℃ 干燥 ２ｈ的盐酸小檗碱对照品
２６３６ｍｇ，置２５０ｍＬ烧杯中，加沸水约１５０ｍＬ溶解，稍冷后
加入ＨＣｌ溶液３ｍＬ搅匀，冷却，转移至２５０ｍＬ量瓶中，加水
至刻度，摇匀，精确量取２ｍＬ置２５ｍＬ量瓶中，用流动相稀释
至刻度，摇匀，即得（每１ｍＬ含盐酸小檗碱８．４μｇ）。
２．２　标准曲线的绘制

精确吸取盐酸小檗碱５．０、７．０、１１．０、１３．０、１７．０μｇ注入
液相色谱仪，按上述色谱条件进样测定，以峰面积（ｙ）为纵坐
标，对照品浓度（ｘ）为横坐标，绘制标准曲线。得回归方程为
ｙ＝６０７０２８＋１０７４４０，ｒ＝０．９８０３，结果表明：盐酸小檗碱在
０．０４２～０．１４２８μｇ／ｍＬ之间呈良好线性关系。对照品色谱图
见图１，５次进样峰面积值与浓度的标准曲线见图２。
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２．３　供试品溶液的制备［３］

精确称取０．２５ｇ暗红小檗茎粉置于５０ｍＬ磨口三角瓶
中，加甲醇２０ｍＬ称重，浸泡１６ｈ，超声处理３０ｍｉｎ，用甲醇补
足重量，过滤，取续滤液１０ｍＬ蒸干，用流动相定容在 ２５ｍＬ
容量瓶中备用。供试品色谱图见图３。

２．４　精密度试验
精确吸取对照品溶液１０μＬ注入液相色谱仪，测定峰面

积，重复６次，盐酸小檗碱峰面积ＲＳＤ＝１．３％，精密度良好。
２．５　重复性试验

取同一批药材，按“２．３”制备５份样品，测得盐酸小檗碱
平均含量为０．２６％，ＲＳＤ＝１．８％，表明本方法重复性良好。
２．６　稳定性试验

取同一批药材按“２．３”制备样品１份，分别于０、１、２、４、
８ｈ注入液相色谱仪中测定，盐酸小檗碱峰面积 ＲＳＤ＝
１６５％，稳定性良好。
２．７　加样回收率试验

精确称取 ０．１０ｇ药材共 ９份，分别按照 ８０％、１００％、

１２０％加入盐酸小檗碱对照品，按“２．１”方法制备样品，每处
理３次重复，并按上述色谱条件测定，计算回收率，结果见
表１。

表１　加样回收率测定结果

加样量

（ｍｇ）
药材中小檗碱含量

（ｍｇ）
回收量

（ｍｇ）
回收率

（％）
ＲＳＤ
（％）

０．２１２ ０．２４５ ０．４５０ ９８．５
０．２４９ ０．４５３ ９８．３
０．２４８ ０．４５１ ９８．０
平均 ９８．２７ ０．２５

０．２６３ ０．２８５ ０．５５０ １００．３６
０．２８３ ０．５４９ １００．５５
０．２８６ ０．５５３ １００．７３
平均 １００．５５ ０．１８５

０．３４８ ０．２８７ ０．６６２ １０４．２５
０．２９３ ０．６７０ １０６．２０
０．２９１ ０．６６３ １０３．７６
平均 １０４．７４ １．２９

２．８　样品含量测定
取３批暗红小檗生药材，按上述样品制备项下操作，结果

见表２。

表２　３批暗红小檗中盐酸小檗碱含量测定结果

暗红小檗批次
平均含量

（％）
ＲＳＤ
（％）

２０１１－０６－１２ ０．４２７ ３．５１１９
２０１１－０７－１９ ０．４５ ３．６０５６
２０１１－０８－０６ ０．４７ ３．２１４６

３　讨论

暗红小檗生药材中主要含小檗碱、药根碱、非洲防己碱、

小檗红碱、小檗胺等成分，盐酸小檗碱含量采用化学滴定法、

紫外分光光度计法等测定。但这２种方法误差比较大，经对
比后，确定采用高效液相色谱法测定盐酸小檗碱的含量，并对

其中具体方法进行了改进［３］。色谱条件和样品处理方法如

前文所述，盐酸小檗碱与其他组成成分分离较好，试验重现性

好，精密度好而且回收率高。

经过比较，暗红小檗中小檗碱含量较高，可以作为西藏药

用小檗碱来源之一［４－５］。
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