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摘要   目的：建立宫颈炎康栓中苦参碱和槐定碱的 HPLC 测定方法。方法：采用 Ultimate XB-NH2 色谱

柱（4.6 mm×250 mm，5 μm），流动相为乙腈 -3% 磷酸溶液（97 ︰ 3），流速为 1.0 mL·min-1，检测

波长 206 nm，柱温 35 ℃。结果：苦参碱进样量在 0.05095 ～ 2.5475 μg 范围内线性关系良好（r=1.0000），

平均回收率为 98.0%；槐定碱进样量在 0.05144 ～ 2.5720 μg 范围内线性关系良好（r=1.0000），平均回

收率为 99.9%。结论：本法经方法学验证，可用于中成药宫颈炎康栓的质量控制。

关键词：  高效液相色谱法；宫颈炎康栓；苦参碱；槐定碱；中成药质量控制

中图分类号：R284.1; R927.2     文献标识码：A     文章编号：1002-7777(2017)06-0626-06
doi:10.16153/j.1002-7777.2017.06.009

Determination of the Content of Matrine and Sophoridine in Gongjing Yankang 
Suppository Using HPLC Method
Zhang Ronglin1, Lin Queyue2*(1. Guangxi-Asean Center for Food and Drug Safety Control, Nanning 530021, 
China; 2. Guangxi Institute for Food and Drug Control, Nanning 530021, China)

Abstract    Objective:  To develop HPLC method to determine matrine and sophoridine in Gongjing Yankang 
Suppository. Methods: The separation was performed on an Ultimate XB-NH2 column (4.6 mm×250 mm, 
5 μm) with acetonitrile-3% phosphoric acid (97∶3) as mobile phase. The flow rate was 1.0 mL·  
The detection UV wavelength was 206 nm. The column temperature was 35℃. Results: The calibration 
curve of matrine had a good linear relationship in the mass range of 0.05095-2.5475 μg (r=1.0000) and the 
average recovery rate was 98.0%. The calibration curve of sophoridine also had a good linear relationship 
in the mass range of 0.05144-2.5720 μg (r=1.0000) and the average recovery rate was 99.9%. Conclusion: 
The method was validated and could be used for the quality control of Gongjing Yankang Suppository.
Keywords：  HPLC; Gongjing Yankang Suppository; matrine; sophoridine; quality control of Chinese patent 
medicine
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HPLC 法同时测定宫颈炎康栓中苦参碱和槐定碱的含量
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·技术研究·

宫颈炎康栓系广西康华药业有限责任公司独

家产品，为原中药三类新药，主要用于慢性宫颈

糜烂属于带下湿热证候的治疗，临床上使用微波

结合宫颈炎康栓药物治疗宫颈糜烂均有较好的疗

效[1-4]。该中药主要成分为苦参、枯矾、苦杏仁、

冰片等，原有的质量标准中收载有苦参碱含量测定

方法，为薄层扫描法，该方法操作复杂，重现性

差，结果误差大，目前已有报道用HPLC法测定宫
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颈炎康栓中苦参碱的含量[5]，但同时测定苦参碱和

槐定碱的含量未见报道。本文参照有关文献[6-10]，

建立了HPLC法同时测定宫颈炎康栓中苦参碱及槐

定碱的含量。

1   仪器与试药
1.1   仪器

Agilent 1100高效液相色谱仪，VWD紫外检测

器（美国Agilent公司），Millipore纯水机（美国密

理博公司）。

1.2   试药

苦参碱对照品（中国药品生物制品检定所，

批号：110805-200306，供含量测定用），槐定

碱对照品（中国药品生物制品检定所，批号：

110784-200303，供鉴别用，经峰面积归一化法计

算含量为99.4%），氧化苦参碱对照品（中国药品

生物制品检定所，批号：110780-200405，供含量

测定用）；宫颈炎康栓（批号：100301、100804、

100908、101007、101108、101109、101110、

110101、110102、110103，广西康华药业有限责任

公司）；乙腈为色谱纯，水为高纯水，其他试剂均

为分析纯。缺苦参的阴性对照样品由本中心自制。

2   方法与结果
2.1   色谱条件与系统适用性试验

色 谱 柱 ： U l t i m a t e  X B - N H 2 （ 4 . 6  m m ×

250 mm，5 μm）；流动相：乙腈-3%磷酸溶液

（97︰3）；流速：1.0 mL·min-1；检测波长：

206 nm；柱温：35 ℃；进样量：10 μL。理论板数

按苦参碱计算应不低于5000；理论板数按槐定碱计

算应不低于5000。

2.2   溶剂的制备

2.2.1   对照品储备液的制备

精密称取苦参碱对照品10.19 mg，置20 mL量瓶

中，加乙腈使溶解并稀释至刻度，摇匀，作为苦参

碱对照品储备液；精密称取槐定碱对照品10.35 mg，

置20 mL量瓶中，加乙腈使溶解并稀释至刻度，摇

匀，作为槐定碱对照品储备液；精密称取氧化苦参

碱对照品10.42 mg，置20 mL量瓶中，加乙腈使溶

解并稀释至刻度，摇匀，作为氧化苦参碱对照品储

备液。

2.2.2   供试品溶液的制备

取宫颈炎康栓10粒，精密称定，置温水中使

融化，混匀，冷却，取约0.5 g，精密称定，置具

塞锥形瓶中，精密加入乙醇50 mL，密塞，称定重

量，加热回流30 min，放冷，再称定重量，用乙醇

补足减失的重量，摇匀，置0 ℃下放置30 min，取

出，放至室温，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

2.2.3   阴性对照溶液的制备

按制剂制备方法，制备不含苦参的阴性样

品，按“2.2.2”节方法制备阴性对照溶液。

2.3   空白试验

按上述色谱条件，分别取对照品溶液、供试

品溶液及阴性对照溶液各10 μL，注入液相色谱

仪，记录色谱图。结果表明：阴性对照溶液在与苦

参碱和槐定碱对照品溶液相同保留时间处无干扰峰

出现，处方中其他药味对测定结果无影响。HPLC

色谱图见图1。

2.4   线性关系考察

分别精密吸取苦参碱和槐定碱对照品储备液

各1、2、5、10、20、50 mL，置100 mL容量瓶中，

加乙腈定容至刻度，制成不同浓度的混合对照品

溶液，按上述色谱条件测定，以对照品的进样量

X (μg)为横坐标，峰面积Y为纵坐标，绘制标准曲

线，并进行线性回归。

苦参碱的回归方程：Y=1852.3X+3.6333，

r=1.0000，表明苦参碱进样量在0.05095～2.5475 μg

与峰面积呈良好的线性关系。

槐定碱的回归方程：Y=1689.7X-4.4056，

r=1.0000，表明槐定碱进样量在0.05144～2.5720 μg

与峰面积呈良好的线性关系。

2.5   精密度试验

取同一混合对照品溶液，连续进样6次，测

定峰面积，以峰面积考察精密度，苦参碱RSD为

0.11%，槐定碱RSD为0.99%，表明仪器精密度

良好。

2.6   重复性试验

取同一样品（批号：110103）6份，按“2.2.2”

节方法制备供试品溶液，按“2.1”节方法进行

测定，结果苦参碱的平均含量为2.85 mg·g-1，

RSD=2.33%，槐定碱的平均含量为2.10 mg·g-1，

RSD=1.93%，表明本试验重复性良好。
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2.7   稳定性试验

精密吸取同一供试品溶液，分别于制备后0、

8、14、20、24 h，按“2.1”节方法进行测定，苦

参碱的平均峰面积为540.875，RSD=0.14%，槐定

碱的平均峰面积为353.595，RSD=0.62%，表明供

试品溶液在24 h内稳定。

2.8   加样回收试验

精密称取苦参碱对照品18.56 mg，置50 mL

量瓶中，加甲醇使溶解并稀释至刻度，摇匀，即

得，作为苦参碱加样对照品溶液；精密称取槐定

碱对照品12.75 mg，置50 mL量瓶中，加甲醇使溶

解并稀释至刻度，摇匀，即得，作为槐定碱加样

对照品溶液。精密称取已知含量的同一样品（批

号：110103）约0.25 g，共9份，分别置具塞锥形瓶

中，每3份分别精密加入苦参碱对照品溶液及槐定

碱对照品溶液各1.0、2.0、4.0 mL，低温挥干，按

“2.2.2”节方法制成供试品溶液，按“2.1”节方

法进行测定，分别计算回收率，结果见表1、表2。

A. 阴性样品；B. 对照品；C. 样品；1. 苦参碱；2. 槐定碱；3. 氧化苦参碱。

图 1   宫颈炎康栓 HPLC 色谱图
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表 1   苦参碱加样回收率试验结果（n=9）

取样量 /g 含有量 /mg 加入量 /mg 测得量 /mg 回收率 /% 平均回收率 /% RSD/%

0.2502 0.7141 0.3712 1.0988 103.92

98.0 2.57

0.2493 0.7116 0.3712 1.0654 95.30

0.2499 0.7133 0.3712 1.0707 96.29

0.2586 0.7381 0.7424 1.4721 98.87

0.2502 0.7141 0.7424 1.4409 97.89

0.2464 0.7033 0.7424 1.4196 96.49

0.2485 0.7093 1.4848 2.1775 98.88

0.2573 0.7344 1.4848 2.1764 97.12

0.2573 0.7344 1.4848 2.1757 97.07

表 2   槐定碱加样回收率试验结果（n=9）

取样量 /g 含有量 /mg 加入量 /mg 测得量 /mg 回收率 /% 平均回收率 /% RSD/%

0.2502 0.5251 0.2535 0.7878 103.61

99.9 2.76

0.2493 0.5233 0.2535 0.7754 99.43

0.2499 0.5245 0.2535 0.7887 104.23

0.2586 0.5428 0.5069 1.0308 96.27

0.2502 0.5251 0.5069 1.0356 100.70

0.2464 0.5172 0.5069 1.0135 97.90

0.2485 0.5216 1.0139 1.5492 101.36

0.2573 0.5400 1.0139 1.5314 97.78

0.2573 0.5400 1.0139 1.5333 97.97

2.9   样品测定

取本品 10 批，按“2.2.1”节方法制备对照品

溶液，按“2.2.2”节方法制备供试品溶液，按“2.1”

节色谱条件，进行含量测定，结果见表 3。
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表 3   10 批样品测定结果

批号 苦参碱含量 /（mg·g-1） 槐定碱含量 /（mg·g-1）

100301 2.83 2.06

100804 2.97 2.06

100908 3.00 2.09

101007 2.85 2.00

101108 2.71 1.96

101109 2.63 1.87

101110 2.74 1.99

110101 2.86 2.09

110102 2.87 2.11

110103 2.85 2.10

3   讨论
3.1   测定波长的选择

苦参碱在204 nm有最大吸收，槐定碱在206 nm

有最大吸收，两者在206 nm处均有较高吸收，故选

择检测波长为206 nm。

3.2   流动相的选择

《中国药典》2015年版中苦参含量测定项

下，所选用流动相为乙腈-无水乙醇-3％磷酸溶液

（80︰10︰10），而乙醇在小于210 nm有最末端吸

收，对苦参碱和槐定碱的测定产生干扰，试验过

程中对流动相进行优化，采用乙腈-3％磷酸溶液

（97︰3）作为流动相，能使待测成分得到较好的

分离且不受其他成分的干扰。

3.3   色谱柱、提取溶剂和提取时间的选择

参考文献，比较了2种色谱柱：C18柱和氨基

柱，使用氨基柱时苦参碱和槐定碱的峰形良好，分

离度均大于1.5，且不受杂质峰的影响。比较了甲

醇、三氯甲烷、乙醇、乙醇-氨水（100︰2）作为

提取溶剂的提取效果，结果显示：甲醇在加热过程

中无法使样品完全溶解；《中国药典》2015年版中

苦参含量测定项下，苦参的提取溶剂为三氯甲烷-

浓氨，本品为栓剂，选用的辅料多为脂溶性成分，

试验中三氯甲烷溶解了大量的基质辅料，较难净

化；乙醇-氨水（100︰2）提取后，样品的峰形不

好，且保留时间漂移；最终选择提取效果最佳的乙

醇作为提取溶剂。比较了超声和回流的提取效果，

结果显示：超声处理的样品基质无法溶散，样品结

块，影响提取效率，故选择提取方式为加热回流。

比较了加热回流15、30、60 min的提取效率，结果

显示：加热回流30 min提取较完全。

3.4   结果分析

苦参为方中主药，含有苦参碱、氧化苦参

碱、槐定碱等活性成分[11-13]，研究表明苦参中的苦

参碱和氧化苦参碱存在相互转化的过程，含有苦

参药材的复方水煮以后，苦参碱含量远高于氧化

苦参碱，并且随着加热时间的延长，比例在显著

地增大[14]，氧化苦参碱在有还原物质存在时，加热

氧化苦参碱转变为苦参碱，甚至未能检出氧化苦

参碱[15]。试验中通过HPLC分析氧化苦参碱，发现

本样品中未检测到氧化苦参碱的峰，推断本制剂

可能在制备过程中由于水煮与方中其他药味发生

反应，使苦参中的大部分氧化苦参碱转化为苦参

碱，使试验中检测不到。本文采用苦参碱与槐定

碱之和作为控制指标，实验分析表明，此方法操

作简便、分析快速，能够准确测定宫颈炎康栓中

的主要活性物质，有利于该制剂的质量控制。
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