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［通讯作者］　窦德强，Ｔｅｌ：（０４１１）８７５４９９９９－８０１９，Ｅ－ｍａｉｌ：ｄｏｕｄｅｑｉａｎｇ２００３＠ｙａｈｏｏｃｏｍｃｎ。
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解世全１，田芳１，窦德强１，王丽萍２，王燕文３

（１辽宁中医药大学药学院，辽宁　大连　１１６６２０；２辽宁省人民医院，
辽宁　沈阳　１１００１６；３吉林省白城市中心医院药剂科，吉林　白城　１３７０００）

［摘要］目的：为控制止泻保童颗粒的质量，考察了高效液相色谱法测定止泻保童颗粒中盐酸小檗碱的含量。方

法：色谱柱以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂，柱温２５℃，以甲醇－磷酸三乙胺水溶液（３０∶７０）为流动相，检测波长
为３５０ｎｍ。结果：盐酸小檗碱的加样回收率为９７１％，ＲＳＤ＝１６９％。结论：该法快速、简便、准确为制剂的质量控制
提供了可行的分析方法。

［关键词］止泻保童颗粒；盐酸小檗碱；高效液相色谱法

止泻保童颗粒是由黄连、人参、白术、茯苓、木

香等２２味中药组成，具有健脾止泻，温中化痢功
能［１］。原部颁标准中无含量测定，为提高其质量标准，

保证临床应用安全、质量可控，参照文献方法［２，３］，

本文采用高效液相色谱法测定盐酸小檗碱含量，为止

泻保童颗粒的质量控制提供可行的分析方法。

１　仪器与试药
!
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日本岛津 ＬＣ－６Ａ液相色谱仪，ＣＲ－３Ａ记录
仪，ＳＰＤ－６ＡＶ检测器，ＳＩＬ－６Ａ自动进样器。
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甲醇、乙腈为色谱纯，其他试剂为分析纯。盐酸小檗

碱对照品（中国药品生物制品检定所，批号０７１３－９９０６），止
泻保童颗粒（５ｇ／袋，实验室自制，批号见表２。）
２　方法与结果
"
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精密称取盐酸小檗碱对照品适量，加甲醇溶解，

制成每１ｍＬ含００１５ｍｇ的溶液，作为对照品溶液。
"
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取本品５ｇ，共２份，精密称定，置具塞锥形瓶
中，精密加甲醇 ５０ｍＬ，称重，超声处理（功率
２５０Ｗ，频率 ３３ＫＨｚ）２０ｍｉｎ，取出，放冷，称重，
加甲醇补足原重量，滤过，取续滤液，经微孔滤膜

（０４５μｍ）滤过，溶液备用。
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以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂；柱温２５℃；

以甲醇－磷酸三乙胺水溶液（３０∶７０）为流动相 （磷酸

三乙胺水溶液配制方法：１７ｍＬ磷酸与１８ｍＬ三乙胺
加水定容至１０００ｍＬ）；检测波长为３５０ｎｍ；理论塔板
数按盐酸小檗碱色谱峰计算，不得低于６０００。止泻保
童颗粒ＨＰＬＣ图见图１。

图１　止泻保童颗粒ＨＰＬＣ图谱
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取除去黄连以外的其他药材，按供试品溶液制备

方法制成阴性对照品溶液。精密吸取供试品溶液、阴

性对照品溶液、对照品溶液各５μＬ进样，色谱图提
示，在对照品色谱相应的位置上（２５９９ｍｉｎ），供试品
溶液具有相同保留时间的色谱峰，阴性对照品溶液在

此峰位无吸收，对本品中盐酸小檗碱含量测定无干扰，

方法专属性良好，见图２。
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取盐酸小檗碱对照品溶液（００１５５８ｍｇ·ｍＬ－１），
分别精密吸取１，３，５，７，９，１１μＬ溶液，注入液相
色谱器仪中，测定色谱峰面积，计算得回归方程Ｙ＝
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图２　止泻保童颗粒缺黄连的阴性对照品ＨＰＬＣ图

３７８９００４２Ｘ＋１９１１７５，ｒ＝０９９９４。由测定结果提
示，盐酸小檗碱进样量在００１５５８～０１７１３８μｇ线性
关系良好。
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分别在 ０，２，４，６，８ｈ时精密取同一供试液
５μＬ，进样分析，色谱峰面积无明显变化，ＲＳＤ＝
１４５％。说明在此时间内，待测组分化学性质稳定。
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分别精密吸取供试液 ５μＬ，连续进样 ５次，
ＲＳＤ＝１８％，测定结果表明精密度符合有关
规定。
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取５份样品粉末５ｇ精密称定，分别按样品含
量测定方法操作，测定，结果ＲＳＤ＝１４％。
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取２００２０８１４批止泻保童颗粒５份，精密称取粉末
５ｇ，加入盐酸小檗碱对照品溶液（００２１５ｍｇ·ｍＬ－１）
２５ｍＬ，精密加甲醇２５ｍＬ，其他按样品含量测定方法
操作，结果见表１。

表１　盐酸小檗碱回收率试验测定结果

序号
样品

含量／ｍｇ
测得量

／ｍｇ
回收率

／％
平均回

收率／％
ＲＳＤ
／％

１ ０４９７１ １０２６ ９８４

２ ０５１２８ １０２５ ９５３

３ ０５０９８ １０４３ ９９２ ９７０８ １６９

４ ０５１１９ １０３０ ９６４

５ ０５３８５ １０５５ ９６１

　注：盐酸小檗碱对照品加入量为０５３７５ｍｇ
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取不同批号样品，按已确立方法制备供试液，

分别精密吸取供试品溶液与对照液各５μＬ，注入液
相色谱仪中，测定，即得。结果见表２。

表２　止泻保童颗粒中盐酸小檗碱含量定结果
ｍｇ／袋

批号 盐酸小檗碱含量

２００２０８１４ ０５３５

２００２０８２０ ０５０５

２００２０９０６ ０５００

２００２０９１５ ０４８４

２００２０９３０ ０５０３

２００２１００６ ０３８７

２００２１０１５ ０３９４

２００２１０２２ ０３８２

２００２１１０６ ０５０６

２００２１１２１ ０５１６

根据上述测定结果，暂定本品每袋含黄连以盐

酸小檗碱计算，不得少于０３ｍｇ。
３　讨论
#


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经绘制紫外图谱，确定测定波长为３５０ｎｍ。紫
外图谱测定条件：溶剂为甲醇，扫描纸数为４０ｎｍ·
ｃｍ－１，扫描区间４００～２００ｎｍ。
#


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先后采用甲醇 －乙腈 －磷酸三乙胺水溶液
（３５∶０５∶６５）、甲醇 －磷酸三乙胺水溶液（３０∶７０）
为流动相，结果提示，第２个系统下，供试品中盐
酸小檗碱与其他组分分离度良好，经方法学考察，

重复性良好，固确立此系统为流动相。

#
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本实验对提取溶剂、提取方法进行了定量考

察，认为甲醇超声方法简便且活性成分含量较高。

根据上述测定结果，暂定本品每袋含黄连以盐

酸小檗碱计算，不得少于０３ｍｇ。该法快速灵敏而
准确，方法学考察各项指标均符合规定，是控制止

泻保童颗粒质量的有效方法。

参考文献

［１］卫生部卫生部药品标准·中药成方制剂（第六册）［Ｓ］
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［２］沙明 高效液相色谱法在中药规范化研究中的应用
［Ｍ］沈阳：辽宁科技出版社，２０００

［３］孙毓庆现代色谱法及其在医药中的应用［Ｍ］北京：
人民卫生出版社，１９９８

（收稿日期　２００７?０２?０８）
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３　加强野生五味子资源保护的措施
'
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保护好野生药材资源，是贯彻落实科学发展

观，确保医药经济持续、健康发展的需要，具有十

分重要的意义。在现有的社会条件下，对野生药材

资源的保护管理靠老百姓自觉不现实，必须采取法

律和行政手段。为了确保野生药材资源永续利用，

黑龙江省制定了 《野生药材资源保护条例》，规定

采集、收购、运输野生药材要分别办理 《采药证》

《野生药材收购许可证》《野生药材运输证明》，采

集野生药材不得使用破坏性手段和提前采集，野生

药材主产区的县 （市）采取出动宣传车、张贴布

告、散发宣传单等多种形式，宣传加强野生药材资

源保护管理工作的重要意义，使广大药农了解采

集、收购、运输野生药材需要注意的事项和办理的

相关手续，形成依法保护野生药材资源的良好社会

氛围。

'
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野生五味子资源的监管工作涉及到食品药品监

督、林业、森工、公安、交通运输等几个部门，光

靠一个部门很难监管到位。为此，要建立以一个主

管部门牵头，相关部门配合的工作机制，各方面协

调一致、密切配合，共同做好工作。黑龙江省以

《野生药材资源保护条例》为依据，由食品药品监

督管理部门牵头，调动了相关部门的力量共同加强

野生五味子资源的监管工作，各相关部门之间密切

配合，查处了多起非法采集、收购野生五味子的案

件，使违法采集、收购野生五味子的现象得到了有

效的遏制。

'
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野生五味子主要生长在山地、丘陵间的杂木

林缘、小乔木丛、灌木丛。目前，很多林地都实

行了管护经营，野生五味子作为林下资源的一部

分，能为林地的经营管护者带来良好的经济效益，

具有广阔的发展前景。对于已经实行管护经营的

山区林地，在签订经营管护合同的同时，就要同

时明确林下资源的管护责任，要求责任人履行保

护野生药材资源的义务。不管是否实行管护经营，

在野生五味子资源相对比较集中的山区林地，都

可以考虑建立野生五味子资源保护区，指定专人

承包管理，实行 “谁管护、谁受益”，既能保护

好资源，又能给林地的所有者或经营者带来良好

的经济效益。

'


( ��O���= ��'7IJ��O���= ��'7IJ��O���= ��'7IJ��O���= ��'7IJ

发展野生药材资源的人工种植，不仅能够满足

市场需求，缓解供求矛盾，也能够通过调整市场价

格，缓解野生药材资源保护工作的压力。目前，五

味子人工栽培技术已经获得成功并且在逐步推广，

人工种植的五味子颗粒饱满、采摘期适宜、产量

高、质量好，即使是市场行情有所回落也有利可

图，是农民致富的一条值得尝试的途径，适宜栽培

的地区不妨大力发展人工种植，按照 《中药材生产

质量管理规范》 （ＧＡＰ）的要求，建立人工培育基
地。

（上接第３１页）
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