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［摘　 要］ 　 为了研究仔泻康口服液质量标准，以便控制产品质量，采用薄层色谱法（ＴＬＣ）对制剂中

黄芪、黄芩、黄连、白头翁进行定性鉴别；用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法对制剂中黄芩苷、盐酸小檗碱进

行含量测定。 结果 ＴＬＣ 鉴别分离度好，简单、灵敏、专属性强。 黄芩苷线性范围在 ０．１２～０．７５ μｇ（Ｒ２ ＝

０．９９７５），平均回收率为 ９７％， ＲＳＤ ＝ １． ４６％ （ ｎ ＝ ６）；盐酸小檗碱线性范围在 ０． １２５ ～ ０． ７５ μｇ
（Ｒ２ ＝ ０．９９２９），平均回收率为 ９３．３３％，ＲＳＤ 为 ２．２１％（ｎ＝ ６）。 对黄芪、黄芩、黄连的定性鉴别及黄芩

苷、盐酸小檗碱的含量测定，方法简单、准确、可靠，所建的标准可用于仔泻康口服液的质量控制。
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　 　 仔泻康口服液的研究是针对仔猪湿热性腹泻

运用传统中兽医学理论，结合现代中药研究成果，

通过药物筛选、科学组方研制出的中兽药制剂［１］。

该方剂由黄芪、黄芩、黄连、白头翁、等药物组成，黄

芪有入脾、肺经，补气升阳，固表止汗，托毒生肌，利

水消肿的作用；黄芩有清热燥湿药，解热，镇静，利

尿，缓解肠管痉挛等作用；黄连有清化湿热而固大

肠的作用；白头翁有清热解毒，凉血止痢，专清大肠

血热而治腹泻的作用。 通过临床试验验证， 具有

清热解毒，燥湿止痢等功效，且疗效显著。 为了研

究该制剂的质量，确定了黄芪、黄芩、黄连、白头翁

的 ＴＬＣ 鉴别方法；建立了 ＨＰＬＣ 测定仔泻康口服液

中黄芩苷、盐酸小檗碱的含量测定方法。

１　 材　 料

１．１　 仪器　 ＳＰ －２０Ｅ 型全自动点样仪购自上海科

哲生化科技有限公司，Ｇｏｏｄ Ｓｅｅ －２０ Ｅ 薄层色谱成

像系统购自上海科哲生化科技有限公司，ＫＨ５２００

型超声波清洗购自昆山禾创超声仪器有限公司，

ＨＨＳ－４ 型恒温水浴购自北京科伟永兴仪器有限公

司，ＡＬ１０４ 电子天平购自梅特勒－托利多有限公司，

戴安 Ｕ－３０００ 购自戴安中国有限公司，超纯水制备

仪购自利康有限公司，ＭＥ２３５Ｓ 型微量分析天平购

自 Ｓａｒｔｏｒｉｕｒ 公司，ＳａｐｐｈｉｒｅＣ１８ 色谱柱（ ４． ６ ｍｍ×

２５０ ｍｍ，５ μｍ）购自美国赛分科技有限公司，Ｔｈｅｒｍｏ

色谱柱（４．６ ｍｍ×２５０ ｍｍ，５ μｍ）购自美国安捷伦科

技有限公司。

１．２　 药品　 仔泻康口服液由中国农业科学院兰州

畜牧与兽药研究所研制，每 １ ｍＬ 相当于原生药材

１ ｇ；黄芩苷标准品（批号：１１０７１５～２０１０１６），盐酸小

檗碱标准品（批号：１１０７１３ ～ ２０１２１２）、黄芪甲苷标

准品（批号：１１０７８１～２０１６１６）、白头翁皂苷 Ｂ４ 标准品

（批号：１６０８１０）、黄芩苷对照药材（批号：１２０９５５ ～

２０１３０９）、黄连对照药材（批号：１２０９１３ ～ ２０１３１０）、

黄芪对照药材（批号：１２０９７４ ～ ２０１６１２）和白头翁对

照药材（批号：１６０９０１）除白头翁对照药材和白头翁

皂苷 Ｂ４ 标准品购于北京北纳创联生物技术研究

院，其余均购于中国食品药品检定研究院，硅胶

ＧＦ２５４ 板购于青岛海洋化工厂；甲醇（Ｆｉｓｈｅｒ Ｓｃｉｅｎ⁃

ｔｉｆｉｃ，色谱纯），乙腈（Ｆｉｓｈｅｒ Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ，色谱纯），其他

试剂均为分析纯。

２　 方　 法

２．１　 黄芩 ＴＬＣ 鉴别 　 取本品 ３０ ｍＬ，加稀盐酸调

ｐＨ 至 ２，用醋酸乙酯震荡提取 ２ 次，每次 ４０ ｍＬ，合

并醋酸乙酯液，水浴蒸干，残渣加甲醇 １ ｍＬ 使溶

解，作为供试品溶液；按处方比例，取除黄芩外的其

他药味，按照供试品溶液制备工艺和前处理方法，

制成阴性对照溶液；取黄芩对照药材 １ ｇ，加乙酸乙

酯－甲醇 （ ３ ∶ １） 的混合溶液 ６０ ｍＬ，加热回流

３０ ｍｉｎ，放冷，过滤，滤液蒸干，残渣加甲醇 ５ ｍＬ 使

溶解，取上清液作为对照药材溶液。 再取黄芩苷对

照品，加甲醇制成每 １ ｍＬ 含 ２ ｍｇ 的溶液，作为对

照品溶液。 照薄色层谱法（中国药典 ２０１５ 版一部

附录ⅥＢ）试验［２］，吸取上述溶液各 １ μＬ，分别点于

同一以羧甲基纤维素钠为粘合剂的硅胶 Ｇ 薄层板

上，以醋酸丁酯－甲酸－水（７ ∶ ４ ∶ ３）的上层溶液为

展开剂，展开，取出，晾干，喷以 ２％三氯化铁乙醇溶

液显色。

２．２　 黄芪 ＴＬＣ 鉴别　 取本品 ３０ ｍＬ，用以水饱和的

正丁醇提取 ２ 次，每次 ３０ ｍＬ，合并正丁醇液加 １％

氢氧化钠溶液洗涤 ２ 次，每次 ２０ ｍＬ，取正丁醇液用

以正丁醇饱和的水洗至中性。 取正丁醇液蒸干，残

渣加甲醇 １ ｍＬ 使溶解，作为供试品溶液。 按处方

比例，取除黄芪外的其他药味，按照供试品溶液制

备工艺和前处理方法，制成阴性对照溶液；取黄芪

对照药材 １ ｇ，加甲醇 ３０ ｍＬ，加热回流 １ ｈ，放冷，过

滤，滤液蒸干，残渣加水 ３０ ｍＬ 使溶解，同法制成对

照药材溶液。 再取黄芪甲苷对照品，加甲醇制成每

１ ｍＬ 含 １ ｍｇ 的溶液，作为对照品溶液。 照薄层色

谱法（中国药典 ２０１５ 版一部附录ⅥＢ）试验［２］，吸

取上述溶液各 ５ μＬ，分别点于同一以羧甲基纤维素

钠为粘合剂的硅胶 Ｇ 薄层板上，以氯仿－甲醇－水

（１３ ∶ ６ ∶ ２）１０ ℃以下放置的下层溶液为展开剂，

展开，取出，晾干。 喷以 １０％的硫酸乙醇试液，在

１０５ ℃加热至斑点显色清晰。
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２．３　 黄连 ＴＬＣ 鉴别　 取样品 １５ ｍＬ，用三氯甲烷振

摇提取 ２ 次，每次 １５ ｍＬ，合并提取液，蒸干，残渣加

甲醇 １ ｍＬ，作为供试品溶液。 按处方比例，取除黄

连外的其他药味，按照供试品溶液制备工艺和前处

理方法，制成阴性对照溶液；取对照药材 ０．５ ｍｇ，加

水 ３０ ｍＬ，煎煮 ２ 次，每次 ３０ ｍｉｎ，合并煎煮液，浓缩

至近干，加甲醇 ２ ｍＬ 使溶解，作为对照药材溶液。

再取盐酸小檗碱对照品，加甲醇制成每 １ ｍＬ 含

１ ｍｇ的溶液，作为对照品溶液。 照薄层色谱法（中

国药典 ２０１５ 版一部附录ⅥＢ）试验［２］，分别吸取供

试品溶液和阴性对照溶液各 ５ μＬ，对照药材和对照

品溶液各 １ μＬ，分别点于同一以羧甲基纤维钠为粘

合剂的硅胶 Ｇ 薄层板上，以环己烷－乙酸乙酯－异

丙醇－甲醇－水－三乙胺（３ ∶ ３．５ ∶ １ ∶ １．５ ∶ ０．５ ∶ １）

为展开剂，置氨蒸汽饱和的展开缸内，预饱和３０ ｍｉｎ，

展开，取出，晾干，置 ３６５ ｎｍ 紫外灯光下检视。

２．４　 白头翁 ＴＬＣ 鉴别　 取本品 １５ ｍＬ，加 ７０％乙醇

３０ ｍＬ，超声 ３０ ｍｉｎ，冷却，过滤。 １５００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心

１０ ｍｉｎ，将上层清夜置蒸发皿中水浴挥干，放冷，残

渣加甲醇 １ ｍＬ 使溶解，作供试品溶液。 按处方比

例，取除白头翁外的其他药味，按照供试品溶液制

备工艺和前处理方法，制成阴性对照溶液；取白头

翁对照药材 １ ｇ，加 ７０％乙醇 ２０ ｍＬ，超声 ３０ ｍｉｎ，冷

却，过滤，滤液蒸干，残渣加甲醇 ２ ｍＬ 使溶解，作为

对照药材溶液。 再取白头翁皂苷 Ｂ４ 对照品， 加甲

醇制成每 １ ｍＬ 含 １ ｍｇ 的溶液，作为对照品溶液备

用。 照薄层色谱法（中国药典 ２０１５ 版一部附录Ⅵ

Ｂ）试验［２］，取上述各溶液 １０ μＬ，分别点于同一以

羧甲基纤维钠为粘合剂的硅胶 Ｇ 薄层板上，以氯仿

一甲醇一水（７ ∶ ３ ∶ ０．５）下层溶液为展开剂，预饱

和 １０ ｍｉｎ。 展距为 ７．０ ｃｍ。 取出，晾干，置于紫外

光灯（３６５ ｎｍ）下检视，喷以 １０％硫酸水溶液，加热

至显色。

２．５　 黄芩苷含量的测定

２．５．１　 色谱条件 　 Ｔｈｅｒｍｏ 色谱柱（４．６×２５０ ｍｍ，

５ μｍ，美国安捷伦科技有限公司）以甲醇－０．２％磷

酸溶液（５０ ∶ ５０）为流动相［３－５］，流速 １ ｍＬ ／ ｍｉｎ，柱

温 ３０ ℃，检测波长 ２７６ ｎｍ。

２．５．２　 样品溶液的制备 　 标准品：精确量取黄芩

苷标准品 ６．２５ ｍｇ，置 ２５ ｍＬ 容量瓶中，加甲醇定

容，浓度为 ２５０ μｇ ／ ｍＬ，作为母液，分别量取母液

１．２５、２．５、３．７５、５、６．２５、７．５ ｍＬ 置于 ２５ ｍＬ 容量瓶

中，并用甲醇溶解作为标准品溶液。 供试品：精确

量取仔泻康口服液 １ ｍＬ，至于 ２５ ｍＬ 容量瓶中，加

适量甲醇，超声处理 ３０ ｍｉｎ，放置室温，加甲醇定

容，振摇、静置，取上清微孔膜（０．４５ ｕｍ）滤过，取续

滤液即得。 阴性对照：取不含黄芩的处方药材，制

备不含黄芩的阴性对照样品，按供试品溶液制备方

法配制阴性对照品溶液。

２．５．３　 系统适应性试验　 分别吸取仔泻康口服液、

标准品溶液、阴性对照溶液各 １０ μＬ 进样，并记录

色谱峰。

２．５．４　 线性关系考察　 精密称取浓度为 １２．５、２５、

３７．５、５０、６２． ５、７５ μｇ ／ ｍＬ 的黄芩苷标准品溶液 １

０ μＬ，按上述色谱条件注入色谱仪，测定峰面积。

以黄芩苷进样含量 Ｘ 为横坐标，以峰面积 Ｙ 为纵

坐标，进行线性回归，回执标准曲线，求回归方程。

２．５．５　 精密度试验　 吸取浓度为 ２５ μｇ ／ ｍＬ 的标准

品溶液 １０ μＬ，重复进样 ６ 次，记录峰面积，计算精

密度 ＲＳＤ 值。

２．５．６ 　 重复性试验 　 精密称取样品 ６ 份，每份

１ ｍＬ，按仔泻康口服液供试品方法制备，各进样

１０ μＬ，检测并记录峰面积。

２．５．７　 日间稳定性试验 　 精密称取样品 １ ｍＬ，按

仔泻康口服液供试品方法制备，在制备后 ０、２、４、８、

１２、２４ ｈ 各进样 １０ μＬ，测定峰面积。

２．５．８　 加样回收率试验 　 精密称取已知含量的样

品 ６ 份，每份 １ ｍＬ 置于 ２５ ｍＬ 容量瓶中，精密加入

已知浓度的黄芩苷溶液 ４ ｍＬ，按仔泻康口服液供试

品制备，进样 １０ μＬ，测定峰面积，计算加样回收率。

２．５．９　 样品测定试验　 取样品 ３ 批，各批次取平行

样品 ３ 份，按仔泻康口服液供试品方法制备，每份

样品进样量 １０ μＬ，记录峰面积并计算出样品中黄

芩苷的含量。

·９５·
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２．６　 盐酸小檗碱含量的测定

２．６．１ 　 色谱条件 　 ＳａｐｐｈｉｒｅＣ１８ 色谱柱（４．６ ｍｍ×

２５０ ｍｍ，５ μｍ，美国赛分科技有限公司）以乙腈－水
（４７ ∶ ５３）（１０００ ｍＬ 水中含磷酸二氢钾 ３．４ ｇ 与十

二烷基磺酸钠 １．７ ｇ）为流动相［６－８］，流速 １ ｍＬ ／ ｍｉｎ，
柱温 ３０ ℃，检测波长 ３４７ ｎｍ。
２．６．２　 样品溶液的制备 　 标准品：精确量取盐酸

小檗碱标准品 ６２５ μｇ，置 ２５ ｍＬ 容量瓶中，加甲醇

定容，浓度为 ２５ μｇ ／ ｍＬ，作为标准品溶液。 供试

品：精确量取仔泻康口服液 １ ｍＬ，至于 ２５ ｍＬ 容量

瓶中，加适量甲醇，超声处理 ３０ ｍｉｎ，放置室温，加
甲醇定容，振摇、静置，取上清微孔膜（０．４５ μｍ）滤
过，取续滤液即得。 阴性对照：取不含黄连的处方

药材，制备不含黄连的阴性对照样品，按供试品溶

液制备方法配制阴性对照品溶液。
２．６．３　 系统适应性试验　 分别吸取仔泻康口服液、
标准品溶液、阴性对照溶液各 １０ μＬ 进样，并记录

色谱峰。
２．６．４　 线性关系考察　 精密称取浓度为 ２５ μｇ ／ ｍＬ
的盐酸小襞碱标准品溶液 １０ μＬ，按上述色谱条件

注入色谱仪，测定峰面积。 以盐酸小檗碱进样含量

Ｘ 为横坐标，以峰面积 Ｙ 为纵坐标，进行线性回归，
绘画标准曲线，求回归方程。
２．６．５　 精密度试验　 吸取浓度为 ２５ μｇ ／ ｍＬ 的标准

品溶液 １０ μＬ，重复进样 ６ 次，记录峰面积，计算精

密度 ＲＳＤ 值。
２．６．６ 　 重复性试验 　 精密称取样品 ６ 份，每份

１ ｍＬ，按仔泻康口服液供试品方法制备，各进样

１０ μＬ，检测并记录峰面积。
２．６．７　 日间稳定性试验 　 精密称取样品 １ ｍＬ，按
仔泻康口服液供试品方法制备，在制备后 ０、２、４、８、
１２、２４ ｈ 各进样 １０ μＬ，测定峰面积。
２．６．８　 加样回收率试验　 精密称取已知含量的样

品 ６ 份，每份 １ ｍＬ 置于 ２５ ｍＬ 容量瓶中，精密加入

已知浓度的盐酸小檗碱溶液 １ ｍＬ，按仔泻康口服

液供试品制备，进样 １０ μＬ，测定峰面积，计算加样

回收率。
２．６．９　 样品测定试验　 取样品 ３ 批，各批次取平行

样品 ３ 份，按仔泻康口服液供试品方法制备，每份

样品进样量 １０ μＬ，记录峰面积并计算出样品中盐

酸小檗碱的含量。
３　 结果与分析

３．１　 黄芩 ＴＬＣ 鉴别　 试验结果见图 １，供试品色谱

中，在与对照药材色谱、对照品色谱相应的位置上，
显相同颜色的斑点，斑点清晰，阴性对照无相应的

斑点，无干扰，方法具有专一性。

１．黄芩阴性；２．黄芩对照品；３．黄芩供试样品；４．黄芩对照药材

图 １　 黄芩的 ＴＬＣ 图谱

Ｆｉｇ １　 ＴＬＣ ｍａｐ ｏｆ Ｒａｄｉｘ ｓｃｕｔｅｌｌａｒｉａｅ

３．２　 黄芪 ＴＬＣ 鉴别　 试验结果见图 ２，供试品色谱

中，在与对照药材色谱、黄芪甲苷对照品色谱相应

位置上，显相同颜色的斑点，斑点清晰，阴性对照无

相应的斑点，阴性对照无干扰，方法具有专一性。

１．黄芪阴性对照；２．黄芪对照品；３．黄芪供试样品；４．黄芪对照药材

图 ２　 黄芪的 ＴＬＣ 图谱

Ｆｉｇ ２　 ＴＬＣ ｍａｐ ｏｆ Ｒａｄｉｘ ａｓｔｒａｇａｌｏｓ

３．３　 黄连 ＴＬＣ 鉴别　 试验结果见图 ３，供试品色谱

中， 在与对照药材色谱相应位置上，显相同颜色的荧

光斑点；在与盐酸小檗碱对照品色谱相应的位置上，
显相同颜色的荧光斑点，斑点清晰，阴性对照液无相

应的斑点，阴性对照无干扰，方法具有专一性。

·０６·
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３．４　 白头翁 ＴＬＣ 鉴别　 试验结果见图 ４，供试品色

谱中，在与对照药材色谱、白头翁皂苷 Ｂ４ 对照品色

谱相应位置上，显相同颜色的斑点，斑点清晰，阴性

对照无相应的斑点，阴性对照无干扰，方法具有专

一性。
３．５　 黄芩苷含量测定

３．５．１　 系统适应性试验　 样品中黄芩苷与相邻杂

质峰分离良好，阴性对照在黄芩苷出峰时间无色谱

峰，检测无干扰，如图 ５ 所示。
３．５．２　 线性关系考察　 黄芩苷线性回归直线回归

方程：Ｙ＝ １．６６８１Ｘ－２．４４１９，Ｒ２ ＝ ０．９９７５（以黄芩苷进

样浓度为横坐标，以峰面积为纵坐标）。 结果表明：
黄芩苷峰面积与浓度在 ０．１２ ～ ０．７５ μｇ 范围内呈现

良好的线性关系。
３．５．３　 精密度试验　 仔泻康口服液中黄芩苷含量

的 ＲＳＤ 为 １．３７％（ｎ ＝ ６），表明仪器精密度良好，如
表 １ 所示。

１．黄连对照品；２．黄连对照药材；３．黄连供试样品；４．黄连阴性对照

图 ３　 黄连的 ＴＬＣ 图谱

Ｆｉｇ ３　 ＴＬＣ ｍａｐ ｏｆ Ｒｈｉｚｏｍａ ｃｏｐｔｉｄｉｓ

１．白头翁阴性对照；２．白头翁供试样品；３．白头翁阴性；
４．白头翁供试样品；５．白头翁对照药材；６．白头翁对照品

图 ４　 白头翁的 ＴＬＣ 图谱

Ｆｉｇ ４　 ＴＬＣ ｍａｐ ｏｆ Ｒａｄｉｘ ｐｕＬｓａｔｉｌｌａｅ

　 　 Ａ．黄芩苷对照品　 　 　 　 　 　 Ｂ．仔泻康口服液阴性供试品　 　 　 　 Ｃ．仔泻康口服液供试品　

图 ５　 黄芩苷的 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ ５　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｍａｐ ｏｆ Ｂａｉｃａｌｉｎ

图 ６　 黄芩苷线性关系图

Ｆｉｇ ６　 Ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｃｕｒｅ ｏｆ ｂａｉｃａｌｉｎ

表 １　 黄芩苷精密度试验结果表

Ｔａｂ １　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ ｔｅｓｔ ｏｆ ｂａｉｃａｌｉｎ
编号 峰面积 ＲＳＤ ／ ％

１ １３．０４４３

２ １３．０３１７

３ １２．９５０９

４ １２．９６４８

５ １２．６５１７

６ １２．６７６３

１．３７

·１６·
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３．５．４　 重复性试验　 仔泻康口服液中测定的黄芩

苷含量结果如表 ２ 所示，黄芩苷峰面积 ＲＳＤ 值为

２．７４％，表明该检测方法重复性良好。

表 ２　 黄芩苷重复性试验结果表

Ｔａｂ ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｉｌｉｔｙ ｔｅｓｔ ｏｆ ｂａｉｃａｌｉｎ
编号 峰面积 ＲＳＤ ／ ％

１ ７４．３２００

２ ７５．６７５９

３ ７５．０４１６

４ ７４．９３８８

５ ７１．１８００

６ ７７．４１２２

２．７４

３．５．５　 日间稳定性试验　 仔泻康口服液在制备后

０，２，４，８，１２，２４ 分别测定黄芩苷，黄芩苷峰面积

ＲＳＤ 值为 ０．５４％，表明黄芩苷在仔泻康口服液中具

有良好的稳定性，结果如表 ３ 所示。
３．５．６　 加样回收率试验 　 ６ 份已知黄芩苷含量的

样品加样回收率测定结果如表 ４，平均回收率 ９７ ％，
ＲＳＤ 为 ２．３ ％。

表 ３　 黄芩苷日间稳定性试验结果表

Ｔａｂ ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｔｅｓｔ ｏｆ ｂａｉｃａｌｉｎ
时间 ／ ｈ 峰面积 ＲＳＤ ／ ％

０ ７６．６９５３

２ ７５．８６２９

４ ７５．７７２３

８ ７６．０１１０

１２ ７５．６６７９

２４ ７５．５３２１

０．５４

３．５．７　 样品测定试验　 经上述方法测定，第一批黄

芩苷的平均含量为 ３．４８９ ｍｇ ／ ｍＬ，第二批黄芩苷的

平均含量为 ３．５７０ ｍｇ ／ ｍＬ，第三批黄芩苷的平均含

量为 ３．５１０ ｍｇ ／ ｍＬ，ＲＳＤ ＝ １．１９ ％，说明不同批号的

仔泻康口服液中黄芩苷的含量稳定。

３．６　 盐酸小檗碱含量测定

３．６．１　 系统适应性试验　 样品中盐酸小檗碱与相

邻杂质峰分离良好，阴性对照在盐酸小檗碱出峰时

间无色谱峰，检测无干扰，如图 ７ 所示。

表 ４　 黄芩苷加样回收率试验结果表

Ｔａｂ ４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｃｏｓｆｆｉｃｉｅｎｔ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ ｏｆ ｂａｉｃａｌｉｎ
编号 样品 ／ ｍｇ 加样 ／ ｍｇ 测得 ／ ｍｇ 回收率 ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

１ ３．４７４ ０．１ ３．５７１ ９７

２ ３．４７４ ０．１ ３．５７２ ９８

３ ３．４７４ ０．１ ３．５６９ ９５

４ ３．４７４ ０．１ ３．５７３ ９９

５ ３．４７４ ０．１ ３．５７０ ９６

６ ３．４７４ ０．１ ３．５７１ ９７

９７ １．４６

表 ５　 黄芩苷含量测定结果表

Ｔａｂ ５　 Ｃｏｎｔｅｎｔｓ ｏｆ ｂａｉｃａｌｉｎ
批号 黄芩苷含量 ／ （ｍｇ·ｍＬ－１） ＲＳＤ ／ ％

１ ３．４８９

２ ３．５７０

３ ３．５１０

１．１９

３．６．２　 线性关系考察　 盐酸小檗碱线性回归直线

回归方程：Ｙ＝ １．７０５８Ｘ－１．９２４６，Ｒ２ ＝ ０．９９２９（以盐酸

小檗碱进样浓度为横坐标，以峰面积为纵坐标）。
结果表明：盐酸小檗碱峰面积与浓度在 ０．１２５～０．７５ μｇ
范围内呈现良好的线性关系。

·２６·
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Ａ．盐酸小檗碱对照品　 　 Ｂ．仔泻康口服液供试品　 　 Ｃ．仔泻康口服液阴性供试品

图 ７　 盐酸小檗碱 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ ７　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｍａｐ ｏｆ Ｂｅｒｂｅｒｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ

图 ８　 盐酸小檗碱线性关系图

Ｆｉｇ ８　 Ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｃｕｒｅ ｏｆ ｂｅｒｂｅｒｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ

３．６．３　 精密度试验　 仔泻康口服液中盐酸小檗碱

含量的 ＲＳＤ 为 ０．１２ ％（ｎ ＝ ６），表明仪器精密度良

好，如表 ６ 所示。

表 ６　 盐酸小檗碱精密度试验结果表

Ｔａｂ ６　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ ｔｅｓｔ ｏｆ ｂｅｒｂｅｒｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ
编号 峰面积 ＲＳＤ ／ ％

１ １５．６２２７

２ １５．５９５８

３ １５．５８８２

４ １５．５８３８

５ １５．６０１０

６ １５．５６９０

０．１２

３．６．４　 重复性试验　 仔泻康口服液中测定的盐酸

小檗碱含量结果如表 ７ 所示，盐酸小檗碱峰面积

ＲＳＤ 值为 １．０５ ％，表明该检测方法重复性良好。

表 ７　 盐酸小檗碱重复性试验结果表

Ｔａｂ ７　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｉｌｉｔｙ ｔｅｓｔ
ｏｆ ｂｅｒｂｅｒｉｎ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ

编号 峰面积 ＲＳＤ ／ ％

１ ３３．９１８９

２ ３３．３０９３

３ ３３．７３６９

４ ３３．０８００

５ ３３．８１８６

６ ３３．２３３９

１．０５

３．６．５　 日间稳定性试验　 仔泻康口服液在制备后

０、２、４、８、１２、２４ ｈ 分别测定盐酸小檗碱，盐酸小檗碱

峰面积 ＲＳＤ 值为 ０．５６ ％，表明盐酸小檗碱在仔泻

康口服液中具有良好的稳定性，结果如表 ８ 所示。

表 ８　 盐酸小檗碱日间稳定性试验结果表

Ｔａｂ ８　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｔｅｓｔ ｏｆ ｂｅｒｂｅｒｉｎ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ
时间 ／ ｈ 峰面积 ＲＳＤ ／ ％

０ ３３．３４５３

２ ３２．９７１８

４ ３２．９１３３

８ ３２．８９２２

１２ ３２．８５２３

２４ ３３．０８７２

０．５６

３．６．６　 加样回收率试验 　 ６ 份已知盐酸小檗碱含

量的样品加样回收率测定结果如表 ９，平均回收率

９３．３３ ％，ＲＳＤ 为 ２．２１ ％。

·３６·
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表 ９　 盐酸小檗碱加样回收率试验结果表

Ｔａｂ ９　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｃｏｓｆｆｉｃｉｅｎｔ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ ｏｆ ｂｅｒｂｅｒｉｎ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ
编号 样品 ／ ｍｇ 加样 ／ ｍｇ 测得 ／ ｍｇ 回收率 ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

１ １．２６７ ０．０２５ １．２９１ ９６

２ １．２６７ ０．０２５ １．２９０ ９２

３ １．２６７ ０．０２５ １．２９０ ９２

４ １．２６７ ０．０２５ １．２９１ ９６

５ １．２６７ ０．０２５ １．２９０ ９２

６ １．２６７ ０．０２５ １．２９０ ９２

９３．３３ ２．２１

３．６．７　 样品测定试验　 经上述方法测定，第一批盐

酸小檗碱的平均含量为 １．５５６ ｍｇ ／ ｍＬ，第二批盐酸

小檗碱的平均含量为 １．５０３ ｍｇ ／ ｍＬ，第三批盐酸小

檗碱的平均含量为 １．４８８ ｍｇ ／ ｍＬ，ＲＳＤ ＝ ２．４ ％，说
明不同批号的仔泻康口服液中盐酸小檗碱的含量

稳定。

表 １０　 盐酸小檗碱含量测定结果表

Ｔａｂ １０　 Ｃｏｎｔｅｎｔｓ ｏｆ ｂｅｒｂｅｒｉｎ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ
批号 黄芩苷含量 ／ （ｍｇ·ｍＬ－１） ＲＳＤ ／ ％

１ １．５５６

２ １．５０３

３ １．４８８

２．４

４　 讨论与结论

在白头翁皂苷 ｂ４ 鉴别研究中，同时参考中国

药典（２０１５ 版一部附录ⅥＢ）和中国兽药典委员会

（２０１０）方法［９］，两者相比，以中国兽药典委员会

（２０１０）的展开剂正丁醇－醋酸－水（４ ∶ １ ∶ ２）展开

后显色，此方法分离度差，杂质多，超载严重，出现

大斑点，此斑点会使白头翁皂苷 Ｂ４ 位置的斑点模

糊，影响结果的观察，而中国药典（２０１５ 版一部附

录ⅥＢ）以氯仿－甲醇－水（７ ∶ ３ ∶ ０．５）下层溶液为

展开剂，预饱和 １０ ｍｉｎ，可以得到良好清晰的斑点

并且简单易便。
在盐酸小檗碱鉴别研究中，当展开剂以苯－乙

酸乙酯－甲醇－异丙醇－浓氨溶液（１２ ∶ ６ ∶ ３ ∶ ３ ∶ １），
分层效果虽然很好，但是苯时毒性物质，挥发快，易

在空气中扩散，对人危害性很大，不建议用此方法

去定性鉴别黄连，当展开剂以环己烷－乙酸乙酯－异
丙醇－甲醇－水－三乙胺（３ ∶ ３．５ ∶ １ ∶ １．５ ∶ ０．５ ∶ １）
为展开剂，置氨蒸汽饱和的展开缸内熏蒸，熏蒸时

间不够，分层不好，并且当板全跑时，供试品溶液与

对照品相应的位置的荧光斑点有些虚，一般跑到离

边缘 ３ ｃｍ 左右时，效果较理想。
在黄芩苷鉴别研究中，对仔泻康口服液样品进

行提取时，为了避免有效成分的损失，直接加甲醇

溶解，结果是干扰成分太多，效果不太理想。 而用

一定量的乙酸乙酯萃取，过滤，结果斑点清晰，此萃

取方法为仔泻康口服液的质量控制提供了有效、可
靠的检测方法，也为水煎合剂中黄芩的薄层鉴别提

供了借鉴。
在黄芪甲苷鉴别研究中，因黄芪甲苷在正丁醇

中有一定的溶解度，而仔泻康口服液中其他成分在

正丁醇中溶解度很小，故用正丁醇对供试品进行萃

取，这样能除去一部分杂质而富集黄芪甲苷的含

量，展开后的黄芪甲苷对照斑点清晰，阴性无干扰，
效果较理想；同时也尝试用乙醇对供试品进行萃

取，结果发现，乙醇的萃取效果没有正丁醇的

好［１０］，当放置时间长后，黄芪甲苷就会析出，不利

于点样。
采用高效液相色谱法测定仔泻康口服液中的

黄芩苷和盐酸小檗碱的含量，精密度高，分离度好，
重现性好，保留时间适中，阴性无干扰，但是在黄芩

苷样品标准品中出现两个峰，除标准峰以外的峰此

峰经试验验证是溶剂峰，并对标准峰无干扰现象，

·４６·
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因此，通过黄连、黄芪、黄芩、白头翁的定性鉴别及

黄芩苷和盐酸小檗碱的含量测定，能够达到控制仔

泻康口服液质量控制的目的，为新药的研究提供试

验资料。
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