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ＵＰＬＣ法同时测定炎可宁片中１３个成分含量

董晓茜１，鄢长余２，马进１

（１．辽宁省中医药研究院（辽宁中医药大学附属第二医院），沈阳 １１００３４；２．大连市检验检测认证技术服务中心，大连 １１６０２１）

摘要　目的：采用超高效液相色谱法同时测定炎可宁片中黄柏碱、黄连碱、黄芩苷、巴马汀、小檗碱、汉黄芩
苷、黄芩素、芦荟大黄素、大黄酸、汉黄芩素、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚１３个成分含量。方法：采用Ａｇｉｌｅｎｔ
ＥｃｌｉｐｓｅＰｌｕｓ－Ｃ１８（１００ｍｍ×２１ｍｍ，１８μｍ）色谱柱，以乙腈 －０１％磷酸水为流动相，梯度洗脱，流速

０３ｍＬ·ｍｉｎ－１，测定波长２１０、２５４ｎｍ，柱温４０℃。结果：盐酸黄柏碱、盐酸黄连碱、黄芩苷、盐酸巴马汀、
盐酸小檗碱、汉黄芩苷、黄芩素、芦荟大黄素、大黄酸、汉黄芩素、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚的的线性范围

分别为０９７～４８６３、０９５～４７５２、０８６～４３１５、０８６～４３１９、０８９～４４３７、１００～４９８４、１０２～５１０１、
０９７～４８３１、０９９～４９５０、１０４～５１８０、１００～５００４、１００～４９８０、１０１～５０６４μｇ·ｍＬ－１；平均回收率
（ｎ＝６）分别为９５２％、９６７％、９８３％、９４１％、９５９％、９７６％、９９２％、９６６％、９５５％、９７２％、９７０％、
９７８％、９８７％，ＲＳＤ均＜２０％。３批样品中上述１３个成分的含量分别为１３６７～１４８８（以盐酸黄柏碱
计）、０３７８～０４１２（以盐酸黄连碱计）、４６１１～５５０５、０３２４～０４０７（以盐酸巴马汀计）、３６６５～３８７８（以盐酸
小檗碱计）、１１０７～１６８２、０３９２～０９４１、００７６～０１０５、００９７～０１１６、１０５９～１２１３、０１４９～０１６７、０２１３～
０２３９、００４７～００５９ｍｇ·ｇ－１。结论：该方法准确，分析效率高，重复性好，适用于炎可宁片的质量控制。
关键词：炎可宁片；超高效液相色谱法；消炎止痢；黄柏碱；黄连碱；黄芩苷；巴马汀；小檗碱；汉黄芩苷；黄芩

素；芦荟大黄素；大黄酸；汉黄芩素；大黄素；大黄酚；大黄素甲醚；含量测定；质量控制
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ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎＹａｎｋｅｎｉｎｇｔａｂｌｅｔｓ，ｉｎｃｌｕｄｉｎｇｐｈｅｌｌｏｄｅｎｄｒｉｎｅ，ｃｏｐｔｉｓｉｎｅ，ｂａｉｃａｌｉｎ，ｐａｌｍａｔｉｎｅ，ｂｅｒｂｅｒｉｎｅ，ｗｏｇｏｎｏ
ｓｉｄｅ，ｂａｉｃａｌｅｉｎ，ａｌｏｅ－ｅｍｏｄｉｎ，ｒｈｅｉｎ，ｗｏｇｏｎｉｎ，ｅｍｏｄｉｎ，ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌ，ｐｈｙｓｃｉｏｎＭｅｔｈｏｄｓ：ＡｇｉｌｅｎｔＥｃｌｉｐｓｅ
ＰｌｕｓＣ１８（１００ｍｍ×２１ｍｍ，１８μｍ）ｃｏｌｕｍｎｗａｓｕｓｅｄｗｉｔｈａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ－０１％ ｐｈｏｓｐｈｏｒｉｃａｃｉｄａｓｍｏｂｉｌｅ
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ｐａｌｍａｔｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ，ｂｅｒｂｅｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ，ｂａｉｃａｌｉｎ，ｗｏｇｏｎｏｓｉｄｅ，ｂａｉｃａｌｅｉｎ，ａｌｏｅ－ｅｍｏｄｉｎ，ｒｈｅｉｎ，ｗｏｇｏ
ｎｉｎ，ｅｍｏｄｉｎ，ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌ，ｐｈｙｓｃｉｏｎｓｈｏｗｅｄｇｏｏｄｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓｗｉｔｈｉｎｔｈｅｉｒｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｒａｎｇｅｏｆ０９７－
４８６３μｇ·ｍＬ－１，０９５－４７５２μｇ·ｍＬ－１，０８６－４３１５μｇ·ｍＬ－１，０８６－４３１９μｇ·ｍＬ－１，０８９－
４４３７μｇ·ｍＬ－１，１００－４９８４μｇ·ｍＬ－１，１０２－５１０１μｇ·ｍＬ－１，０９７－４８３１μｇ·ｍＬ－１，０９９－
４９５０μｇ·ｍＬ－１，１０４－５１８０μｇ·ｍＬ－１，１００－５００４μｇ·ｍＬ－１，１００－４９８０μｇ·ｍＬ－１，１０１－
５０６４μｇ·ｍＬ－１Ｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ（ｎ＝６）ｗｅｒｅ９５２％，９６７％，９５９％，９８３％，９４１％，９７６％，
９９２％，９６６％，９５５％，９７２％，９７０％，９７８％，９８７％，ＲＳＤｖａｌｕｅｓｗｅｒｅａｌｌｌｅｓｓｔｈａｎ２０％Ｔｈｅｃｏｎ
ｔｅｎｔｓｏｆｔｈｅ１３ｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎ３ｂａｔｃｈｅｓｏｆｓａｍｐｌｅｓｗｅｒｅ１３６７－１４８８ｍｇ·ｇ－１（ｃａｌｃｕｌａｔｅｄａｓｐｈｅｌｌｏ
ｄｅｎｄｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ），０３７８－０４１２ｍｇ·ｇ－１（ｃａｌｃｕｌａｔｅｄａｓｃｏｐｔｉｓｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ），４６１１－５５０５ｍｇ·
ｇ－１，０３２４－０４０７ｍｇ·ｇ－１（ｃａｌｃｕｌａｔｅｄａｓｐａｌｍａｔｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ），３６６５－３８７８ｍｇ·ｇ－１（ｃａｌｃｕｌａｔｅｄａｓ
ｂｅｒｂｅｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ），１１０７－１６８２ｍｇ·ｇ－１，０３９２－０９４１ｍｇ·ｇ－１，００７６－０１０５ｍｇ·ｇ－１，
００９７－０１１６ｍｇ·ｇ－１，１０５９－１２１３ｍｇ·ｇ－１，０１４９－０１６７ｍｇ·ｇ－１，０２１３－０２３９ｍｇ·ｇ－１，
００４７－００５９ｍｇ·ｇ－１Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ：Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓａｃｃｕｒａｔｅ，ｈｉｇｈａｎａｌｙｓｉｓｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ，ｇｏｏｄｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙ，ｉｔｃａｎ
ｂｅｕｓｅｄｔｏｃｏｎｔｒｏｌｔｈｅｑｕａｌｉｔｙｏｆＹａｎｋｅｎｉｎｇｔａｂｌｅｔｓ
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：Ｙａｎｋｅｎｉｎｇ；ＵＰＬＣ；ａｎｔｉ－ｄｙｓｅｎｔｅｒｙａｎｄａｎｔｉ－ｉｎｆｌａｍｍａｔｏｒｙ；ｐｈｅｌｌｏｄｅｎｄｒｉｎｅ；ｃｏｐｔｉｓｉｎｅ；ｂａｉｃａｌｉｎ；
ｐａｌｍａｔｉｎｅ；ｂｅｒｂｅｒｉｎｅ；ｗｏｇｏｎｏｓｉｄｅ；ｂａｉｃａｌｅｉｎ；ａｌｏｅ－ｅｍｏｄｉｎ；ｒｈｅｉｎ；ｗｏｇｏｎｉｎ；ｅｍｏｄｉｎ；ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌ；ｐｈｙｓｃｉｏｎ；
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ；ｑｕａｌｉｔｙｃｏｎｔｒｏｌ

　　炎可宁片为临床常用的清热泻火及消炎止痢药
物，用于治疗急性扁桃腺炎、细菌性肺炎、急性结膜

炎、中耳炎等症，其处方由黄柏、大黄、黄芩、黄连、板

蓝根５味药材组成。炎可宁片处方标准收载于卫生
部部颁标准第七册［１］，包含性状、显微鉴别和化学反

应。文献报道中对于炎可宁片各药味成分含量多为

单成分测定，无法准确控制药品的质量，因此完善提

高标准十分必要。前期报道，许学丽等［２］采用 ＨＰＬＣ
法测定可宁片中 ９个成分含量，高洪琳等［３］采用

ＨＰＬＣ法同时测定炎可宁片中 ６个成分含量，张丹
等［４］采用 ＵＰＬＣ－ＭＳ／ＭＳ法测定炎可宁片中５个成
分含量，尹永芹等［５］采用ＨＰＬＣ法测定炎可宁片中５
个蒽醌类成分含量，黄燕萍［６］测定了炎可宁片中盐

酸小檗碱、黄芩苷和汉黄芩素的含量，曹莺［７］测定炎

可宁片中小檗碱和巴马汀的含量，古炳明等［８］采用

ＨＰＬＣ法测定了炎可宁胶囊中 ６个成分含量，李亚
等［９］对炎可宁片中各个成分的含量测定研究进展进

行了总结。表明多成分含量测定逐渐成为一种能更

好地评价和控制复方制剂中药材质量、投料比例的

检测方法。因此本文结合前期报道中的各类化学成

分，并参考测定黄芩、黄连、黄柏３种药材的相关文
献中的梯度洗脱条件［１０－１４］，建立了超高效液相色谱

方法，在相同的色谱条件下测定炎可宁片中黄柏碱、

黄连碱、黄芩苷、巴马汀、小檗碱、汉黄芩苷、黄芩素、

芦荟大黄素、大黄酸、汉黄芩素、大黄素、大黄酚、大

黄素甲醚１３个成分含量，可以进一步提高炎可宁片
的质量控制标准。

１　仪器与试药
１１　仪器

Ｗａｔｅｒｓ２９９８ＡＣＱＵＩＴＹＵＰＬＣ系统（配 ＰＤＡ检测
器）（沃特世公司）；ＡｇｉｌｅｎｔＥｃｌｉｐｓｅＰｌｕｓＣ１８（１００ｍｍ×
２１ｍｍ，１８μｍ）色谱柱；ＳａｒｔｏｒｉｕｓＢＰ２２１Ｓ（００００１ｇ）、
ＳａｒｔｏｒｉｕｓＢＰ２２１Ｄ（０００００１ｇ）电子天平（赛多利斯
公司）。

１２　试药及样品
对照品盐酸黄柏碱（批号１１１８９５－２０１８０５，纯度

９４９％）、盐酸黄连碱（批号 １１２０２６－２０１８０２，纯度
９４０％）、黄芩苷 （批号 １１０７１５－２０１３１８，纯度
９３３％）、盐酸巴马汀（批号 １１０７３２－２０１９１３，纯度
８５７％）、盐酸小檗碱（批号 １１０７１３－２０２０１５，纯度
８５９％）、汉黄芩苷（批号 １１２００２－２０１５０１，纯度
９８８％）、黄芩素 （批号 １１１５９５－２０１８０８，纯度
９７９％）、芦荟大黄素（批号 １１０７９５－２０１３０８，纯度
９７８％）、大黄酸 （批号 １１０７５７－２０１６０７，纯度
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９９３％）、汉黄芩素（批号 １１１５１４－２０１７０６，纯度
１０００％）、大黄素 （批号 １１０７５６－２０１５１２，纯度
９８７％）、大黄酚 （批号 １１０７９６－２０１６２１，纯度
９９２％）、大黄素甲醚（批号 １１０７５８－２０１４１５，纯度
９９１％）均购买自中国食品药品检定研究院；甲醇、
乙腈、磷酸均为色谱纯。收集炎可宁片３批（吉林玉
仁制 药 股 份 有 限 公 司，批 号 １９０５０２、１８０３０６、
２０１００５）。
２　方法与结果
２１　溶液的配制
２１１　混合对照品溶液　精密称取各对照品适量，
加甲醇制成每１ｍＬ含盐酸黄柏碱５μｇ、盐酸黄连碱
１０μｇ、盐酸巴马汀１０μｇ、盐酸小檗碱３０μｇ、黄芩苷
２０μｇ、汉黄芩苷 １５μｇ、黄芩素 ５μｇ、芦荟大黄素
５μｇ、大黄酸５μｇ、汉黄芩素１０μｇ、大黄素１０μｇ、大
黄酚２０μｇ、大黄素甲醚５μｇ的混合溶液，即得。
２１２　供试品溶液［１５－１６］　取去除包衣层的样品２０
片，研细混匀后，称取细粉约２ｇ，精密称定，置具塞
锥形瓶中，加７０％甲醇水５０ｍＬ后称量，８５℃水浴
连续加热回流１ｈ，室温下放冷，用７０％甲醇水补足
减失的量，滤过后即得。

２１３　阴性样品溶液　根据炎可宁片处方配伍比
例，配制３种阴性样品（依次为缺黄柏、黄连阴性样
品；缺黄芩阴性样品；缺大黄阴性样品）。再分别按

照“２１２”项下方法操作，制备阴性样品溶液。
２２　色谱条件［１７－２０］

采用 ＡｇｉｌｅｎｔＥｃｌｉｐｓｅＰｌｕｓＣ１８（１００ｍｍ×２１
ｍｍ，１８μｍ）色谱柱，以乙腈（Ａ）－０１％磷酸水溶
液为流动相，进行梯度洗脱（０～３ｍｉｎ，１０％Ａ→１５％
Ａ；３～７ｍｉｎ，１５％Ａ→３５％Ａ；７～１０ｍｉｎ，３５％Ａ；
１０～１５ｍｉｎ，３５％Ａ→４５％Ａ；１５～１８ｍｉｎ，４５％Ａ；
１８～２０ｍｉｎ，４５％Ａ→７５％Ａ；２０～２５ｍｉｎ，７５％Ａ→
９０％Ａ），流速 ０３ｍＬ·ｍｉｎ－１，双波长切换（０～６
ｍｉｎ，黄柏碱，２１０ｎｍ；６～２５ｍｉｎ，其他 １２个成分，
２５４ｎｍ）。柱温４０℃，进样量１μＬ。结果表明，１３个
成分分离度符合要求，且无阴性样品干扰（图１）。
２３　方法学验证
２３１　线性范围考察　精密吸取“２１１”项下混合
对照品溶液适量，用甲醇逐级稀释成５个质量浓度
的溶液，按“２２”项下条件进样测定，记录色谱图，以
对照品质量浓度（Ｘ）为横坐标，峰面积（Ｙ）为纵坐标
进行线性回归。结果见表１。ｒ均＞０９９９，表明各成

分在相应范围内线性关系良好。

２３２　精密度试验　取炎可宁片样品（批号
１８０３０６），按“２１２”项下方法制备成供试品溶液，连
续进样６次，结果黄柏碱、黄连碱、黄芩苷、巴马汀、
小檗碱、汉黄芩苷、黄芩素、芦荟大黄素、大黄酸、汉

黄芩素、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚峰面积的 ＲＳＤ
分别为 ０５２％、０８１％、０３７％、０８３％、０３５％、
０９３％、０８３％、１０％、０８６％、０６８％、０６３％、
０８６％、１１％，表明仪器精密度良好。
２３３　重复性试验　取炎可宁片样品（批号
１８０３０６），按“２１２”项下方法平行制备供试品溶液６
份，按“２２”项下条件进样测定，结果黄柏碱（以盐酸
黄柏碱计）、黄连碱（以盐酸黄连碱计）、黄芩苷、巴马

汀（以盐酸巴马汀计）、小檗碱（以盐酸小檗碱计）、汉

黄芩苷、黄芩素、芦荟大黄素、大黄酸、汉黄芩素、大

黄素、大黄酚、大黄素甲醚的平均含量分别为１４５２、
０３８１、５５２３、０３３１、３６０２、１２５２、０４０３、００９４、
０１０４、１０８２、０１５４、０２２３、００６２ｍｇ·片 －１，ＲＳＤ分
别为０７５％、１２％、０５８％、１１％、０９８％、０９３％、
１２％、１０％、１１％、０９６％、１０％、０７８％、１０％，
表明本方法重复性良好。

２３４　稳定性试验　取炎可宁片样品（批号
１８０３０６），按“２１２”项下方法制备供试品溶液，分别
在溶液制备后０、４、８、１２、２４ｈ进样测定，结果黄柏
碱、黄连碱、黄芩苷、巴马汀、小檗碱、汉黄芩苷、黄芩

素、芦荟大黄素、大黄酸、汉黄芩素、大黄素、大黄酚、

大黄素甲醚峰面积的 ＲＳＤ分别为 ０３２％、０７４％、
０２５％、０６７％、０３２％、０４８％、０８３％、１０％、
０９５％、０７９％、１０％、１０％、１３％，表明１３个成分
在２４ｈ内稳定性良好。
２３５　回收率试验　精密称取各对照品，分别加甲
醇制成每１ｍＬ含盐酸黄柏碱０４７７３ｍｇ、盐酸黄连
碱００９６１６ｍｇ、黄芩苷 １８８７０ｍｇ、盐酸巴马汀
０８５８７ｍｇ、盐酸小檗碱 １３４５２ｍｇ、汉黄芩苷
０４９７０ｍｇ、黄芩素 ００９９５０ｍｇ、芦荟大黄素
００５１５９ｍｇ、大黄酸００５０３０ｍｇ、汉黄芩素０２５０２
ｍｇ、大黄素００５０５８ｍｇ、大黄酚０１００６ｍｇ、大黄素
甲醚００５０５９ｍｇ的混合对照品溶液。

取已知含量的炎可宁片样品（批号 １８０３０６）２０
片（去除包衣），研细，取约１ｇ，精密称定。精密加入
上述混合对照品溶液 １０ｍＬ，水浴挥干溶剂，按
“２１２”项下方法制备供试溶液，按“２２”项下
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１．黄柏碱（ｐｈｅｌｌｏｄｅｎｄｒｉｎｅ）　２．酸黄连碱（ｃｏｐｔｉｓｉｎｅ）　３黄芩苷（ｂａｉｃａｌｉｎ）　４．酸巴马汀（ｐａｌｍａｔｉｎｅ）　５．小檗碱（ｂｅｒｂｅｒｉｎｅ）　６．汉黄芩苷（ｗｏｇｏｎｏ
ｓｉｄｅ）　７．黄芩素（ｂａｉｃａｌｅｉｎ）　８．芦荟大黄素（ａｌｏｅ－ｅｍｏｄｉｎ）　９．大黄酸（ｒｈｅｉｎ）　１０．汉黄芩素（ｗｏｇｏｎｉｎ）　１１．大黄素（ｅｍｏｄｉｎ）　１２．大黄
酚（ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌ）　１３．大黄素甲醚（ｐｈｙｓｃｉｏｎ）
Ａ．混合对照品溶液（ｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅｓ）　Ｂ．供试品溶液（ｓａｍｐｌｅｓｏｌｕｔｉｏｎ）　Ｃ．缺黄柏、黄连阴性样品溶液（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｓｏｌｕ
ｔｉｏｎｗｉｔｈｏｕｔＰｈｅｌｌｏｄｅｎｄｒｉＣｈｉｎｅｎｓｉｓＣｏｒｔｅｘａｎｄＣｏｐｔｉｄｉｓＲｈｉｚｏｍａ）　Ｄ．缺黄芩阴性样品溶液（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｓｏｌｕｔｉｏｎｗｉｔｈｏｕｔＳｃｕｔｅｌｌａｒｉａｅＲａｄｉｘ）　Ｅ．缺
大黄阴性样品溶液（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｓｏｌｕｔｉｏｎｗｉｔｈｏｕｔＲｈｅｉＲａｄｉｘｅｔＲｈｉｚｏｍａ）
图１　炎可宁片ＵＰＬＣ色谱图
Ｆｉｇ１　ＵＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆＹａｎｋｅｎｉｎｇｔａｂｌｅｔｓ
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表１　线性关系
Ｔａｂ１　Ｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ

化合物　　　　

（ｃｏｍｐｏｕｎｄ）　　　　

回归方程

（ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎｅｑｕａｔｉｏｎ）
ｒ

线性范围

（ｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅ）／（μｇ·ｍＬ－１）

盐酸黄柏碱（ｐｈｅｌｌｏｄｅｎｄｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ） Ｙ＝１６４８９０８Ｘ－２５５５ ０９９９９ ０９７～４８６３

盐酸黄连碱（ｃｏｐｔｉｓｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ） Ｙ＝１０２１６０６Ｘ－１９６７ ０９９９９ ０９５～４７５２

黄芩苷（ｂａｉｃａｌｉｎ） Ｙ＝４２１９７３７Ｘ－６３４３ ０９９９８ ０８６～４３１５

盐酸巴马汀（ｐａｌｍａｔｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ） Ｙ＝１１８２５１２Ｘ－５２０５ ０９９９９ ０８６～４３１９

盐酸小檗碱（ｂｅｒｂｅｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ） Ｙ＝４３６６２１２Ｘ＋２９１９ ０９９９９ ０８９～４４３７

汉黄芩苷（ｗｏｇｏｎｏｓｉｄｅ） Ｙ＝１０４４７０４Ｘ－１６３６ ０９９９９ １００～４９８４

黄芩素（ｂａｉｃａｌｅｉｎ） Ｙ＝１７２５１０４Ｘ＋５４３１ ０９９９９ １０２～５１０１

芦荟大黄素（ａｌｏｅ－ｅｍｏｄｉｎ） Ｙ＝１２３６５５１Ｘ－３１４６ ０９９９９ ０９７～４８３１

大黄酸（ｒｈｅｉｎ） Ｙ＝１３４７４１４Ｘ－３３１５ ０９９９９ ０９９～４９５０

汉黄芩素（ｗｏｇｏｎｉｎ） Ｙ＝１１１０４１７Ｘ－１４７８ ０９９９８ １０４～５１８０

大黄素（ｅｍｏｄｉｎ） Ｙ＝１２０２８７８Ｘ－５００７ ０９９９９ １００～５００４

大黄酚（ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌ） Ｙ＝１２３５３７２Ｘ＋２２７１ ０９９９８ １００～４９８０

大黄素甲醚（ｐｈｙｓｃｉｏｎ） Ｙ＝１２４３４０９Ｘ－２３４８ ０９９９９ １０１～５０６４

条件测定并计算回收率。结果盐酸黄柏碱、盐酸黄连

碱、黄芩苷、盐酸巴马汀、盐酸小檗碱、汉黄芩苷、黄芩

素、芦荟大黄素、大黄酸、汉黄芩素、大黄素、大黄酚和

大黄素甲醚的平均加样回收率（ｎ＝６）分别为９５２％、
９６７％、９５９％、９８３％、９４１％、９７６％、９９２％、
９６６％、９５５％、９７２％、９７０％、９７８％、９８７％，ＲＳＤ
分别为０８８％、０５９％、０５８％、１２％、１２％、０４６％、
０９３％、１０％、０８２％、１２％、０８７％、０９４％、１１％，

符合方法学要求。

２４　含量测定结果
取３批炎可宁片，每批称取平行样品 ２份，按

“２１２”项下方法制备供试品溶液，按“２２”项下条
件，进样２次进行分析，并按外标法计算含量（黄柏
碱、黄连碱、巴马汀、小檗碱的含量分别以盐酸黄柏

碱、盐酸黄连碱、盐酸巴马汀、盐酸小檗碱计）。结果

见表２。

表２　３批样品含量测定结果
Ｔａｂ２　Ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆ３ｂａｔｃｈｅｓｏｆｓａｍｐｌｅｓ

化合物　　　

（ｃｏｍｐｏｕｎｄ）　　　

含量（ｃｏｎｔｅｎｔ）／ｍｇｐｅｒｔａｂｌｅｔ

ｌｏｔＮｏ１８０３０６ ｌｏｔＮｏ１９０５０２ ｌｏｔＮｏ２０１００５

盐酸黄柏碱（ｐｈｅｌｌｏｄｅｎｄｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ） １４８８ １３６７ １４１１

盐酸黄连碱（ｃｏｐｔｉｓｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ） ０３９３ ０３７８ ０４１２

黄芩苷（ｂａｉｃａｌｉｎ） ５５０５ ４７３５ ４６１１

盐酸巴马汀（ｐａｌｍａｔｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ） ０３２４ ０４０７ ０３６８

盐酸小檗碱（ｂｅｒｂｅｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ） ３６６５ ３８７８ ３８２３

汉黄芩苷（ｗｏｇｏｎｏｓｉｄｅ） １２３５ １６８２ １１０７

黄芩素（ｂａｉｃａｌｅｉｎ） ０３９２ ０９４１ ０６０８

芦荟大黄素（ａｌｏｅ－ｅｍｏｄｉｎ） ００８８ ０１０５ ００７６

大黄酸（ｒｈｅｉｎ） ００９７ ０１１６ ０１１７

汉黄芩素（ｗｏｇｏｎｉｎ） １０５９ １２１３ １１４７

大黄素（ｅｍｏｄｉｎ） ０１５４ ０１６７ ０１４９

大黄酚（ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌ） ０２１３ ０２２８ ０２３９

大黄素甲醚（ｐｈｙｓｃｉｏｎ） ００５５ ００５９ ００４７
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３　讨论
３１　测定波长的确认

采用ＰＤＡ检测器在２００～４００ｎｍ范围内对选定
的黄柏碱、黄连碱、黄芩苷、巴马汀、小檗碱、汉黄芩

苷、黄芩素、芦荟大黄素、大黄酸、汉黄芩素、大黄素、

大黄酚和大黄素甲醚１３个指标性成分进行光谱扫
描，结果显示，黄柏碱在其最大吸收波长２８４ｎｍ处
的紫外吸收过低，供试品溶液中黄柏碱峰面积小，无

法满足定量的要求，为了保证定量计算的准确性，故

选择２１０ｎｍ作为其测定波长［９］，其他１２个指标性成
分在２５４ｎｍ处均有较好的紫外吸收，因此最终确定
以２１０ｎｍ和２５４ｎｍ作为测定波长。
３２　样品前处理方法的考察

本试验对提取溶剂和提取方法均进行了方法学

考察。比较了 ５０％甲醇水、７０％甲醇水、９０％甲醇
水、甲醇４种溶剂的提取效率，通过对指标成分的含
量、峰形、分离度、杂质等因素的综合考虑，确定用

７０％甲醇水作为提取溶剂。供试品溶液制备时，提
取方法分别考察了超声处理和加热回流，结果表明

采用加热回流提取有效成分，其效率高于超声处理；

用７０％甲醇分别加热回流提取０５、１和１５ｈ，结果
提取１、１５ｈ高于０５ｈ的含量，且提取１５ｈ比１ｈ
的含量并无明显差异，故选择加热回流提取１ｈ作为
提取方法。

３３　结语
本方法采用ＵＰＬＣ法同时测定了黄柏、黄芩、大

黄、黄连药材中的１３个指标性成分，提取方法简单，
可操作性强，在分离度良好的情况下，２５ｍｉｎ内完成
１３个指标性成分的分离，分析用时较短，与常规液相
色谱分析相比，分析效率提高约３倍［２－３］，且色谱峰

峰形好，阴性无干扰，本方法可以更有效地控制炎可

宁片中４种中药材的质量。
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