
文档编号：LC-K2025-01-200603

1

关黄柏中盐酸小檗碱及盐酸巴马汀的测定 高效液相色谱法

一、摘要

本文使用悟空 K2025高效液相色谱仪对关黄柏中盐酸小檗碱及盐酸巴马汀进行测定。

对照品及供试品连续进样 7针的峰面积的重复性完全满足 2020年版《中国药典》的要求。

二、背景

关黄柏清热燥湿，泻火除蒸，解毒疗疮。收录于 2020年版《中国药典》中，用于

阴虚火旺，盗汗骨蒸的功效。其中含有的盐酸小檗碱及盐酸巴马汀是关黄柏主要的活性成分，

在 2020年版《中国药典》规定，可利用高效液相色谱法测定制关黄柏中盐酸小檗碱及盐酸

巴马汀的含量以控制药物质量。

三、实验过程

1 范围

本文根据盐酸小檗碱及盐酸巴马汀的性质，对关黄柏中盐酸小檗碱及盐酸巴马汀进行测

定，并对测定方法进行方法学验证，以确保测试方法的重现性及重复性。

2 原理

2，3，5，4'-四羟基二苯乙烯-2-O-β-D-葡萄糖苷在 265nm处有紫外吸收，使用高效液相

色谱法进行检测，外标法定量。

3 试剂与材料

3.1 水：符合 GB/T6682的一级水；

3.2 乙腈：色谱纯；

3.3 0.22μm微孔尼龙滤膜；

3.4 磷酸二氢钠：优级纯

3.5 磷酸：色谱纯
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4 仪器与设备

4.1 高效液相色谱仪：K2025 P2二元高压输液泵、K2025 AS自动进样器、K2025 CO

柱温箱、K2025 UVD紫外-可见光检测器；

4.2 分析天平：精确到 0.0001g；

5 测定步骤

5.1对照品溶液的制备

分别称取盐酸小檗碱及盐酸巴马汀各 5mg用 60%乙醇溶液定容至 100mL。

5.2 样品前处理

取本品粉末约 0.2g，精密称定，置 50ml量瓶中，加入 60%乙醇 40ml，超声处理（功率

250W，频率 40kHz）45分钟，放冷，加 60%乙醇至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

5.3 测定

5.3.1 色谱条件：

a）色谱柱: C18 4.6×250mm，5μm或者相当的色谱柱；

b）流动相：A：乙腈；B：0.1%磷酸水溶液（加入磷酸二氢钠使其达到 0.02moI/L的浓度）

c）柱温：35℃；

d）进样量:10μL；

e）流速：1mL/min；

f）波长：345nm；

g）梯度洗脱程序见表 1：

表 1 梯度洗脱程序

时间/min A%(乙腈）
B%（0.1%磷酸溶液（加入磷酸二氢钠使其

达到 0.02moI/L的浓度））

0 25 75
20 25 75
40 65 35
45 90 10
50 90 10
50.1 25 75
65 25 75
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6 色谱图及重复性结果

6.1按照上述色谱条件（5.3.1）进行采集，对照品溶液色谱图和样品色谱图如下：

（1）对照品溶液重复性

图 1 对照品溶液进样 7针的重复性

表 2 对照品溶液进样 7针重复性数据统计

（2）供试品溶液重复性

图 2 供试品溶液进样 7针的重复性

表 3供试品溶液进样 7针重复性数据统计
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7.结论

分离度、理论塔板数方面均可满足《中国药典 2020年版》的要求，保留时间以及峰面

积的 RSD（n=7）均小于 0.3%，满足《中国药典 2020年版》小于 2.0%的要求，因此，使用

wooking K2025的高效液相色谱仪测定关黄柏中盐酸小檗碱及盐酸巴马汀有良好的重复性。


