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)*+, 法测定黄丹兰颗粒剂中苦参碱和氧化苦参碱
含量
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黄丹兰颗粒剂是由苦参、黄芪、丹参、三七总

苷、螺旋藻、绞股兰总皂甙和蝙蝠蛾孢菌丝体粉等

组成，具有调节免疫功能，逆转纤维化进程，溶解纤

维斑块的功效。苦参中主要活性成分为苦参碱和氧

化苦参碱。近年来研究发现，其具有抗炎、抗菌、抗病

毒、抑制免疫、抗纤维化、抗肿瘤等生物学作用NH$(O。

在动物实验中，对肝纤维化、肺纤维化及溶解纤维

斑块等具有很好的治疗效果。中药苦参是黄丹兰颗

粒剂处方中的主药，为了有效控制产品的质量，参考

相关文献N&$CO采用)*+, 法测定了该颗粒剂中苦参碱

和氧化苦参碱的含量，建立该制剂的质量控制标

准，为申报医院制剂提供理论依据。
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H-H �� 美国高效液相色谱仪（PAQRS8;$ATU<=R<），

输液泵（P*11!% A8QR=<=9E =<9R8;S=RJ V3W$M4X），检测

器（PAQRS8; H%% Y;8=;Z>Q [;YQ>QEIST \QSQRS98），4E;<S;8

色谱工作站，2345)6! 789:;<=> ,

H1

色谱柱（'%%

::*?-" ::，@ !:L，7]$H%%V 型超声波清洗器^昆山

市超声仪器有限公司），4+,$'H%-? 电子分析天平

^4,,_+4V P;8S98=`< I89`A，北京赛多利斯仪器系统

有限公司），A) 计（雷磁 A)<$'@ 型，上海精密科学

仪器有限公司）。

H-' �F��3 苦参碱对照品（中国药品生物制

品检定所，批号为 HH%1%@$'%%0%"，供含量测定用）

和氧化苦参碱对照品（中国药品生物质品检定所，

批号为 HH%.1%$'%%@%"，供含量测定用）；黄丹兰颗

粒剂 （本室自制 0 批，批号：H?H%H?、H?H%H1 和

H?H%''）；甲醇（天津市康科德科技有限公司，色谱

纯）；乙腈（天津市康科德科技有限公司，色谱纯）；

其它试剂均为市售分析纯；重蒸水（自制）。

H-0 '(���o��Am�� 色谱柱：

2345)6! 789:;<=> ,

H1

柱（'%% ::*?-" ::，@ !:）；

流动相为磷酸盐缓冲液（磷酸调节 A) B0-%）$甲醇

（C0+.）；流速为 %-1 :+D:=E；检测波长为 ''% E:；柱

温为 0@,；进样量 '% !+。
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H-?-H 对照品溶液的制备 精密称取苦参碱对照品

H'-@ :I、氧化苦参碱对照品 H% :I，分别置于 @% :+

量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，密塞。精

密量取上述溶液各 H% :+，置 @% :+ 量瓶中，加甲醇

溶解并稀释至刻度，摇匀，密塞，制备成 @% !ID:+ 的

苦参碱对照品储备液和 ?% !ID:+ 的氧化苦参碱对

照品储备液，备用。

H-?-' 供试品溶液的制备 取黄丹兰颗粒剂至乳

钵中研细，取粉末 H-% I，精密称定，置具塞锥形瓶

中，加入浓氨水 H :+，,),>
0

@% :+，密塞，摇匀，精

密称定质量，放置 ? T，随时振摇，超声提取 '% :=E，

再精密称定质量，用 ,),>

0

补足其减失的质量，摇匀，

0123 ''4 513 @

PQA3 ("H"

第 ''卷 @期
("H" 年 C 月

天津医科大学学报
a9`8E;> 9b 2=;Ec=E dQ\=R;> _E=YQ8<=SU

?@'



滤过，精密量取续滤液 !" #$，回收溶剂至干，立即取

下，残渣加甲醇 % #$使其溶解，定量转移至 %& #$量

瓶中，加磷酸盐缓冲液至刻度，摇匀，滤过，取续滤

液，即得。

%'(') 阴性样品对照液的制备 按处方比例，取除

苦参外的其余药味，按工艺要求制成不含苦参的阴

性样品，再按“%'('! 项下”中的方法制成阴性样品对

照液。
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!'% !"#$% 精密吸取对照品溶液、供试品溶

液、阴性样品对照液各 !& !$，按照“%')”项下色谱

条件进样测定，记录色谱图。苦参碱和氧化苦参碱

对照品的保留时间分别为 *'+ 和 %!') #,- 左右，供

试品色谱行为与苦参碱和氧化苦参碱对照品色谱

峰相应的位置上有相应的色谱峰，阴性对照对测定

结果无干扰，色谱见图 %。
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!'!'% 苦参碱 精密量取苦参碱对照品储备液，配

制成 !'"、"、%&、%"、!& 和 !" !./#$ 系列对照品溶

液。精密量取上述标准溶液 !& !$ 注入液相色谱仪

测定，记录色谱图。以峰面积（0）对苦参碱浓度（!）

进行线性回归，得回归方程 01(& &+('&*2"%('+)

（!1&'*** *，"1)），结果表明：苦参碱进样量在 !'"#

!" !.3#$ 范围内，呈良好线性关系。

!'!'! 氧化苦参碱 精密量取氧化苦参碱对照品

储备液，配制成 !'&、('&、4'&、%&'&、%" 和 !& !.3#$ 系

列对照品溶液。精密量取上述标准溶液 !& !$ 注入

液相色谱仪测定，记录色谱图。以峰面积（0）对

苦参碱浓度（2）进行线性回归，得回归方程 01

") )4&'!+2$(5 &)"（!1&'*** *，"1)），结果表明：氧

化苦参碱进样量在 !'&%!&'& !.3#$ 范围内，呈线性

关系。

!') ,-'$% 精密吸取供试品溶液 !& !$ ，在

&、!、(、5、4 及 %! 6 测定苦参碱和氧化苦参碱峰面

积值，结果苦参碱的 #$% 为 %7"%& "8，氧化苦参碱

#&% 为 &7**% )8 9"15:，表明供试品溶液在 %! 6 内

稳定性良好。

!7( ./0$% 精密吸取供试品溶液 !& !$，按

上述色谱条件，连续测定 5 次，结果其中苦参碱 '&%

为 %7&"& +8，氧化苦参碱 #&% 为 &7!!+ "8（" 15），

表明仪器的精密度良好。

!7" 12'$% 按“%7(7!”项下方法平行制备

5份供试品溶液，分别取 !& !$ 进样测定，结果苦参

碱和氧化苦参碱的含量分别为 &7"&( !，&7)&5 * #.3.，

#&% 分别为 &7!%+ 48，&7+&) 48（"15），表明本法的

重复性良好。

!75 345$%

!757% 苦参碱 精密称取已知含量的样品，精密加

入不同量的苦参碱对照品，按供试品溶液的制备方

法制得待测液，测定含量，平均回收率为 **7**8，

#&% 为 &7&"+ +8，见表 %。

!757! 氧化苦参碱 精密称取已知含量的样品，精

密加入不同量的氧化苦参碱对照品，按供试品溶液

的制备方法制得待测液，测定含量，平均回收率为

**7+48，#&% 为 &7(() !8，见表 !。
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批号
苦参碱

含量!"#$!$%

苦参碱平

均含量!

"#$!$%

!"#!&

氧化苦参

碱含量!

"#$!$%

氧化苦参

碱平均

含量!"#$!$%

!"#!&

'(')'( )*+)( , )*-). /

'(')'0 )*+)+ ( )*+)+ . )*,/0 1 )*-)1 ' )*-). 1 )*'+( ,

'('),, )*+)1 , )*-). ,

! ! "#$%&'()

,*1 !"#$ 按上述色谱条件和含量测定方法，

精密测定 - 批样品，记录峰面积，计算含量。苦参碱

平均含量为 )*+)+ . #$!$，氧化苦参碱平均含量

)*-). 1 #$!$，见表 -。

! *+

-*' %&'()* 分别考察 - 种不同比例的流

动相：（'）乙腈2)*'& 34

,

56

(

溶液；（,）乙腈2水（含

34

,

56

(

和庚烷磺酸钠）；（-）磷酸盐缓冲液（74 8-*)）

2甲醇（/-!1）。结果表明：使用流动相为磷酸盐缓冲

液（74 8-*)）2甲醇（/-!1），流速为 )*0 #9!#:;，柱温

为 -+ "时，色谱峰对称，基线平稳，分离效果最好。

-*, +,"-./012()* 根据苦参碱和

氧化苦参碱的溶解性能，并参考有关文献<(2/=的提取

纯化方法，最终选取如下方法：取黄丹兰颗粒剂至

乳钵中研细，置具塞锥形瓶中，加入浓氨水使样品

充分润湿，加入 >4>?

-

，密塞，摇匀，放置 ( @，随时振

摇，超声提取 ,) #:;，滤过。超声的方法比回流法更

为简便。

-*- 3456,7 薄层色谱（#$%）分析在药物

制剂等快速检测中具有独特的优势，简便易行，可

以作为定量分析初始依据。在建立 459> 定量分析

中，同时利用“'*( 项下”的样品溶液进行了 A9> 试

验，硅胶 B 加 ,& CD64 溶液的自制板，展开剂为氯

仿!甲醇!浓氨溶液（+!)*.!)*-），上行展开 0 E#，显色

剂为依次喷以稀碘化铋钾试液和亚硝酸钠试液，日

光下苦参碱和氧化苦参碱显红棕色斑点，阴性对照

液无干扰<02''=，结果显示 A9> 分析可以作为该制剂

的定性分析方法。
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