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薄层扫描法测定通达滴鼻剂中小檗碱的含量

Determination of Berberine in Tongdadibiji by TLC-scanning
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摘要　采用双波长薄层扫描法测定通达滴鼻剂中小檗碱的含量 , 点样量在 0. 25～ 2. 59μg范围内呈良好的线性

关系 , 平均回收率为 98. 84% (n = 5)。该方法可靠、 数据准确、 操作简便、 易行 , 可以作为通达滴鼻剂质量控

制的方法之一。
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Abstract　 To establish the quality cont rol standard for Berberine in Tongdadibi ji , the content

in Tongdadibiji w as determined on TLC-scanning. The methodological study show ed that a

good linear correlation existed in the range o f 0. 25μg to 2. 59μg of the sample applied, and the

average recovery w as 98. 84% (n = 5) . It show s that this method is reliable, accura te and sim-

ple.
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　　通达滴鼻剂是国家批准正式上市的药品 (批准文

号:国药准字 B20020318)。通达滴鼻剂由黄连、辛夷、

白芷等 5味中药组成。具有疏散风寒 , 辛温通窍 , 止

痛止痒的功能 ,用于各种急慢性鼻炎。本药品的主要

药物黄连主含小檗碱。为了制定通达滴鼻剂中小檗碱

的含量控制标准 ,我们建立双波长薄层扫描法测定通

达滴鼻剂中小檗碱的含量。 该方法可靠 , 简便易行 ,

可以作为通达滴鼻剂质量控制的重要指标之一。

1　仪器与药品

　　日本岛津 CS-930双波长薄层扫描仪 ; 定量毛细

管 ( U SA Drum mand scienti fic Co. 生产 ) ; BXI-Ⅱ型

薄层层析点样台 (陕西前进机械厂生产 ) ; PBQ-Ⅰ型

薄层自动铺板器 (重庆南崖新力电器厂生产 ) ; ZF-Ⅰ

三用紫外分析仪 (上海顾村电光仪器厂生产 ) ; 对照

品盐酸小檗碱 (批号: 713-8702, 供含量测定用 , 中

国药品生物制品检定所生产 , 经薄层扫描测定 ,纯度

为 100% ); 硅胶 G (青岛海洋化工厂生产 ) ; 正丁醇、

冰醋酸等均为分析纯。 通达滴鼻剂样品 (批号:

200203) 广西药用植物园制药厂生产。

2　方法与结果

2. 1　对照品溶液的制备

　　精密称取于 105℃干燥至恒重的盐酸小檗碱 ,加

入甲醇溶解制成每毫升含 0. 259mg的溶液 , 即得。

2. 2　供试品溶液的制备

　　取通达滴鼻剂 10支内容物 , 混匀 , 精密量取 25

m l, 用氯仿振摇提取 5次 ( 20 m l、 15 m l、 15 m l、 10

m l、 10 ml) ,合并氯仿液 , 在水浴上蒸至少量 ,取出 ,

放冷 , 转移至 2 ml容量瓶中 , 加氯仿至刻度 , 摇匀 ,

作为供试品溶液。

2. 3　色谱条件及扫描条件

　　色谱条件: 吸附剂为硅胶 G65 g , 与 0. 7%羧甲

基纤维素钠 160 ml ,匀浆 , 用自动铺板器铺板 , 制成

厚度为 0. 3 mm的 10 cm× 20 cm薄层板 ,于 105℃活

化 1 h, 取出放冷 , 置干燥器中备用。展开剂: 正丁

醇 -冰醋酸 -水 ( 7∶ 1∶ 2)。扫描条件: 双波长反射法

锯齿扫描。

2. 4　测定波长的选择

　　吸取盐酸小檗碱对照品及本品供试品适量点样 ,

展开 , 取出 , 凉干 , 定位 , 用 CS-930型双波长薄层

扫描仪在 350～ 600 nm波长段进行光谱扫描 , 对照

品和供试品均在 430 nm波长处有最大吸收 (图 1)。

故选用波长λS = 430 nm作为测定波长 ; 参比波长为
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λR = 600 nm。

图 1　通达滴鼻剂薄层色谱紫外吸收扫描图
Fig. 1　 UV of TLC-scanning o f Tongdadibiji

a. 盐酸小檗碱对照品 ; b. 通达滴鼻剂供试品 ; c. 阴性对照

(不含黄连 )。
a. Contro l sample o f berberine hydrochlo ride; b. Sample o f

Tongdadibiji; c. Contro l sample ( non-coptidis rhizoma ) in

nega tiv e test.

2. 5　线性关系

　　用定量毛细管精密吸取浓度为 0. 259 m g /m l的

盐酸小檗碱溶液 1μl、 2μl、 3μl、 4μl、 6μl、 8μl、

10μl,分别点于同一硅胶 G- CM C- Na薄层板上测

定。以浓度为横坐标 , 峰面积值为纵坐标 , 绘制标准

曲线。 结果 (图 2、 图 3) 表明: 盐酸小檗碱点样量

在 0. 25～ 2. 59μg范围内呈良好的线性关系。其回归

方程为: A = 306. 41C + 65. 314; r = 0. 9995。

图 2　盐酸小檗碱对照片薄层色谱图
Fig. 2　 TLC-scanning o f berberine hydrochlo ride

图 3　样品薄层色谱图
Fig. 3　 TLC-scanning o f samples

1. 盐酸小檗碱 Berbe rine hydro ch lo ride.

2. 6　稳定性试验

　　取供试液点样于薄层板上 , 展开 , 取出 ; 晾干 ,

定位 , 按每隔 1 h扫描测定 1次 , 其斑点峰面积积分

值分别为: 631. 668, 647. 496, 625. 127, 638. 985,

625. 753, 617. 812, 615. 453, 610. 787, RSD 为

1. 97% (n = 8)。说明斑点峰面积积分值在 8 h内稳

定。

2. 7　精密度试验

　　仪器精密度: 取供试液 3μl点于薄层板上 , 展

开、取出、晾干、定位 ,测定同一斑点 5次。结果 RSD

= 0. 69% 。

　　同板精密度: 取同一供试品溶液在同一硅胶 G

薄层板上点样 5次 , 展开、取出、 晾干、定位 ,测定。

结果 RSD = 2. 25% 。

　　异板精密度: 取同一供试品溶液在 5块硅胶 G

薄层板上 , 分别点样、 展开、 取出、 晾干、 定位 , 测

定。 结果 RSD = 3. 60% 。

2. 8　重现性试验

　　取同一批号样品 5份 , 分别测定含量 , 结果为

0. 0310 mg /m l; 0. 0302 mg /m l; 0. 0318 mg /m l;

0. 0308 mg /m l; 0. 0324 mg /ml; X- = 0. 0312 mg /m l;

RSD = 2. 77%。

2. 9　回收率试验

　　用加样回收率方法 [1 ]测定。 取本品 15 ml (共 5

份 ;含量为 0. 32 m g /ml) ,分别定量加入浓度为 0. 30

mg /m l盐酸小檗碱对照品 1 ml, 按样品溶液制备方

法进行处理 , 测定 , 结果平均回收率为 98. 84% ( n

= 5; RSD = 3. 6% )。

2. 10　空白干扰试验

　　按相应处方量称取各味药材 (缺黄连 )共 4. 6 g ,

按本品工艺进行提取制备 ,作为阴性对照溶液。照样

品测定方法在同一薄层板上点样、 展开、 扫描测定。

结果表明 ,空白对照液在盐酸小檗碱相应出峰处无干

扰 (图 4)。

图 4　空白试验薄层色谱图
Fig . 4　 TLC-scanning o f contro l test

2. 11　样品测定

　　精密吸取 10批通达滴鼻剂样品 , 按样品溶液的
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长作用与体内 cAM P的高水平有关 , 即与高水平的

cAM P引起脂肪组织中激素敏感脂酶 ( Horm one-

sensi tiv e Lipase, HSL)的活化而保持高的脂肪分解

能力有关
[12 ]

; 也与 cAM P作为激素介导物使机体能

量重新分配 , 使更多的能量用于体蛋白的合成有

关
[10 ]

;此外 , cAM P还可减少胰岛素与脂肪细胞的结

合 , 以此对抗胰岛素对体脂沉积的促进作用 [ 12]。

　　综上所述 ,天然植物提取物对仔猪的促生长作用

可能是通过影响仔猪内分泌系统机能而实现的 ,似是

一种整体效应 ,一方面通过提高饲料养分消化率而促

进生长 [ 9] ,另一方面 ,是通过促进 GH、 IGF-I的合成

和分泌 , 加强合成代谢 ; 同时促进 T3、 T4、 cAM P的

合成和分泌 ,促进脂肪的动员 , 加速脂肪的氧化和分

解。
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制备项下操作 ,制备样品溶液。 分别吸取供试品溶液

3μl,对照品溶液 1μl与 3μl,分别交叉点于同一块以

羧甲基纤维素钠为粘合剂的硅胶薄层板上 ,以正丁醇

-冰醋酸 -水 ( 7∶ 1∶ 2)为展开剂 ,展开 ,取出 ,晾干 ,并

进行测定。测定结果见表 1。
表 1　 10批样品小檗碱含量测定结果 ( n= 3)

Table 1　 The content of ten batches of the berberine samples

(n= 3)

样品批号
Batch sample

含量 Content( mg /ml)

1 2 3
平均值
Average
content

相对平均
偏差

Rela tiv e
ave rage

dev ia tion
(% )

000201 0. 0310 0. 0302 0. 0318 0. 0310 2. 58

000206 0. 0313 0. 0322 0. 0325 0. 0320 1. 95

000305 0. 0294 0. 0322 0. 0298 0. 0305 4. 97

000312 0. 0234 0. 0220 0. 0229 0. 0228 3. 11

000417 0. 0210 0. 0228 0. 0218 0. 0219 4. 11

000508 0. 0300 0. 0302 0. 0314 0. 0305 2. 48

000519 0. 0364 0. 0382 0. 0375 0. 0375 2. 63

000523 0. 0340 0. 0348 0. 0349 0. 0349 2. 73

000602 0. 0301 0. 0305 0. 0319 0. 0308 3. 07

000607 0. 0208 0. 0219 0. 0220 0. 0216 3. 08

　　表 1结果表明 , 10批样品中 ,最低含量为

0. 0216% , 最 高含 量为 0. 0375% , 平均 含 量为

0. 0294% 。考虑到本品在大生产时药材产地不同、药

材采收季节不同等原因 ,以及在大量加工提取时存在

生产条件的差异 ,故暂定本品每支 ( 10 ml)含黄连以

盐酸小檗碱 ( C20 H17N O4· HCl)计 ,不少于 0. 20 mg。

3　结束语

　　以正丁醇-冰醋酸 -水 ( 7∶ 1∶ 2)为展开剂 ,双波

长反射法锯齿扫描的薄层扫描法测定通达滴鼻剂中

小檗碱的含量 ,点样量在 0. 25～ 2. 59μg范围内呈良

好的线性关系 ,平均回收率为 98. 84% (n = 5)。方法

可靠、数据准确、操作简便、易行 ,可以用于测定通达

滴鼻剂的小檗碱含量 ,从而控制药品的内在质量。
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