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HPLC测定青参胶囊中青藤碱的含量
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关键词青参胶囊；青藤碱

青参胶囊由青风藤、黄连、苦参等5味中药组成，

可以祛风湿，通经络，临床上用于治疗风湿痹痛，关节

肿胀，麻痹瘙痒，具有很好的疗效。我们建立了高效液

相色谱法测定青参胶囊中青藤碱含量的方法，报道

如下。

1仪器与试药

1．1仪器A矛lent 1200系列高效液相色谱仪，包括

在线脱气机、四元泵、自动进样器、柱温箱、二极管阵列

检测器、A舀lent ChemStation工作站)；梅特勒AE240

电子分析天平；超纯水发生器(Millpore)。

1．2试药青藤碱对照品(110704—200318，供含量

测定用)由中国药品生物制品检定所提供；青参胶囊

(批号：20081201，20081202，20081203)；乙腈(色谱

纯，飞世尔科技)、重蒸水、其他试剂为分析纯。

2色谱条件

色谱柱：Watells Nova—Pak C18柱(250mm×

3．9mm，4斗m)；流动相为o．033moL／L磷酸二氢钾溶液

一乙腈(90：lO)；流速1．0mL／min；检测波长262nm。

3方法与结果

3．1 对照品溶液的制备取青藤碱对照品适量，精密

称定，加甲醇制成每mL含青藤碱0．0735mg的溶液，

作为对照品溶液。

3．2供试品溶液的制备取供试品0．59，精密称定，

精密加入甲醇50mL，称定莺量，超声提取30IIlin，放冷，

再称定重量，用甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续

滤液，用微孔滤膜(O．45岬)滤过，作为供试品溶液。
3．3线性关系考察 取青藤碱对照品适量，精密称

定，加甲醇制成含青藤碱O．735mg／mL的对照品贮备

液，精密吸取贮备液l、1．2、1．6、2．o、2．5、3．0、4．0mL

至25mL量瓶中，加甲醇定容。分别精密量取上述溶

液各10灿注入液相色谱仪，以峰面积Y为纵坐标，进
样浓度x(彬mL)为横坐标，绘制标准曲线，得青藤碱
的线性回归方程为Y=825．26x+10．31(r=0．9997，n

=6)，表明青藤碱进样量在O．294一1．176斗g范围内

呈良好的线性关系。

3．4精密度试验分别精密吸取青藤碱对照品溶液

10斗L，连续霞复进样6次，峰面积的RSD为O．2l％(n

=6)，表明本方法精密度良好。

3．5重现性试验 取同一生产批号(20081201)样

品，按照供试品溶液制备方法和上述色谱条件平行测

定6次，得到青藤碱平均含量为7．05mg／g，RSD=O．44

(n=6)，表明本方法重现性良好。

3．6稳定性试验取同一生产批号(20081201)的供

试品溶液，分别在0、2、4、8、12及24h进样10斗L，测定

峰面积，青藤碱平均含量为7．03mg／g，RsD=0．37％

(n=6)，表明样品溶液放置24h内稳定。

3．7 回收率试验 取已知含量的同一生产批号

(20081201)的样品，采用加样回收试验，分别以样品

量的80％，100％，120％的比例精密加入青藤碱对照

品，按样品测定项下的方法测定含量，平均回收率为

99．38％，RSD=O．46％(n=9)，结果见表1。

表l青藤碱加样回收率结果(n=9)

编号样篙量翟等零琴号紧尹平芎罢笋率咧％，

批号 称样壁 含量rng／g

3．9干扰试验模拟处方制备不含青风藤的阴性样

品，按供试品溶液制备方法配制1份阴性对照溶液。

分别吸取青藤碱对照品溶液，青参胶囊供试品溶液和

阴性对照溶液，按上述测定方法进行测定，结果表明其

他各味药材不干扰青藤碱的测定。
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RP—HPLC法测定老年咳喘片中补骨脂素和

异补骨脂素的含量
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关键词老年咳喘片；补骨脂素；异补骨脂素

老年咳喘片由黄芪、白术、防风、甘草、黄精、淫羊

藿、补骨脂制成，有滋阴壮阳、扶正同本的功效，可以提

高免疫力，促进病体康复，用于老年慢性支气管炎及各

种体虚症。补骨脂含香豆精类、黄酮类、单萜酚类以及

挥发油、皂苷、多糖、类脂等成分。补骨脂素和异补骨

脂素为香豆精类，在补骨脂中含量较高，故选取其作为

定鼍指标控制本品的质量，采用高效液相色谱法测定

其含量。

l仪器、试剂与样品

LC一10ATv，高效液相色谱仪；sPD一10AVP紫外

检测器；威玛龙色谱数据工作站。

补骨脂素、异补骨脂素对照品(中国药品生物制

品检定所，供含量测定用)；老年咳喘片及缺补骨脂的

阴性对照样品由某药厂提供；甲醇为色谱纯，水为超纯

水，其他试剂为分析纯。

2方法与结果

2．1色谱条件及系统适用性试验色谱柱：十八烷基

硅烷键合硅胶柱(Kromasil C18 5斗m；250mm×

4．6mm)，流动相：甲醇一水(55：45)；流速：1．0mL／

min；检测波长：246nm；柱温：30℃；进样晕：10mL；理论

板数按补骨脂素、异补骨脂素峰计算应不少于4000，

分离度应不小于1．5。

2．2对照品溶液的制备精密称取补骨脂素、异补骨

脂素对照品适量，加甲醇制成每1mL各含20斗g的溶

液，即得。

2．3供试品溶液的制备取本品lO片，除去包衣，精

密称定，研细，取粉末约29，精密称定，置具塞锥形瓶

中，精密加入甲醇20mL，密塞，称定重量，超声处理

(功率160w，频率50kHz)40min，放冷，再称定重量，用

甲醇补足减失的重量，摇匀，静置，取上清液滤过，取续

滤液，即得。

2．4阴性对照溶液的制备依照“2．3项”下方法制

备阴性对照溶液。

2．5空白试验精密吸取对照品溶液、供试品溶液和

阴性对照溶液各10“L，分别注入液相色谱仪，在

“2．1”色谱条件下测定，在老年咳喘片供试品色谱图

中，在与对照品色谱相应位置(补骨脂素tR=

12．1min，异补骨脂素tR=14．5min)上，确认了补骨脂

素和异补骨脂素的吸收峰，而阴性对照溶液无补骨脂

素和异补骨脂素的吸收峰，故认为无干扰。

2．6 线性关系考察试验 取补骨脂素对照品约

9．4mg，异补骨脂素对照品约9．2mg，精密称定，置同一

100mL量瓶中，加甲醇使溶解并稀释至刻度，摇匀，备

用。精密吸取以上对照品溶液O．5、1、2、5、lOmL，分别

置10mL量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，精密吸取

溶液各10斗L，注入液相色谱仪进行测定。以对照品进

样量(mg)为横坐标，峰面积积分值为纵坐标绘制标准

曲线。结果表明补骨脂素在0．0470～0．9400mg范围

内时，进样量与峰面积积分值呈良好的线性关系；异补

骨脂素在0．0460～0．9200mg范围内时，异补骨脂素进

样量与峰面积积分值呈良好的线性关系。回归方

程为：

卒h骨脂素：Y=7．1211×106x+5．1969×103(r=

0．99991

异j2l、骨脂素：Y=7．1589×106X+5．1495×103(r

=O．9999)

4讨论

有关青参胶囊中青藤碱含量测定方法的文献报道

较少，本实验建立了青藤碱含最测定的高效液相色谱

法，并对青藤碱样品的提取方法进行了考察，结果发现

经超声提取30min后，青藤碱摹本完全提取出来。同

时，样品中青藤碱峰与杂质峰完全分离，分析时间短，

结果准确，重现性良好，可作为青参胶囊的质量控制的

依据。
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