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高效液相法测定排毒养颜胶囊中大黄素的含量
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摘要  目的 }建立排毒养颜胶囊中大黄素含量测定方法 ∀方法 }用高效液相法测定 o选定 ≠ • �2≤t{分析柱kw qy°° ≅ uxs°° o

xΛ°l o流动相 }甲醇2s qux h磷酸k{sΒusl o检测波长 }wvy±° o流速 }t qt°̄ r°¬±o柱温 }室温 ∀结果 }本法简便 !灵敏 !准确 !重现性

好 o线性范围 s qvy ∗ t q{sΛªkρ� s q||||l o平均回收率 || qtw h oΡΣ∆ � s q{t h ∀结论 }建立的定量方法可用于排毒养颜胶囊的质

量控制标准 ∀
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  排毒养颜胶囊是由西洋参 o红参 o大黄 o荷叶等药味组

成 o其功能是通便排毒 o健脾益肾 o补血化於 o降脂养颜 o用于

脾气虚引起的便秘及痤疮 o颜面色斑 o肥胖症 o高血脂 o高血

压 o早衰 o腹胀 o腹痛 o胃炎等的辅助治疗 ∀为了更好控制产

品质量 o保证用药的安全和有效 o研究建立了高效液相法测

定处方中大黄素的方法 ∀

1  仪器与试药

≥°{{ss高效液相色谱仪k美国光学物理公司l owu|s积分

仪 o{wxs检测仪 o{{ss泵 ~大黄素对照品k中国药品生物制品

检定所l ~排毒养颜胶囊k云南盘龙云海药业有限公司l ~所用

试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 q1  色谱条件及系统适应性  ≠ • �2≤t{分析柱kw qy°° ≅

uxs°° oxΛ°l o流动相 }甲醇2s qux h 磷酸k{sΒusl ~检测波长 }

wvy±° o流速 t qt°̄ r°¬±~柱温 }室温 ~理论塔板数为 tssss ∀

样品溶液的制备  取排毒养颜胶囊内容物约 s qxªo精密

称定 o置索氏提取器中 o加入乙醇适量 o于水浴中加热回流提

取至无色 o提取液水浴上浓缩至约 x°̄ o放冷 o加入稀盐酸

x°̄ o氯仿 vs°̄ o置水浴k{s ε 左右l中加热水解 vs°¬±o放冷 o

分出氯仿液 o水液用氯仿萃取二次kus otx°̄ l o合并三次氯仿

液 o挥干氯仿 o残渣用甲醇洗涤并转入 ts°̄ 量瓶中 o稀释至

刻度 ∀摇匀 o取上层清液离心后即为供试品溶液 ∀

对照品溶液的制备  精密称取大黄素 |°ªo加甲醇定容

于 ts°̄ 的量瓶中 o制成每 t°̄ 甲醇含 s q| °ª大黄素的溶液

作为对照品溶液 ∀

按处方比例及生产制备方法 o制备不含大黄的阴性样

品 o按样品溶液制备方法制备阴性溶液 o分别取供试液 !阴性

对照溶液及对照品溶液按上述色谱条件进行分离 o进样

tsΛ̄ o结果见图 t o对照品峰与阴性溶液峰没有重叠 ∀

图 1  

� p对照 ~�p样品 ~≤ p阴性

2 q2  线性关系考察  分别精密吸取对照品溶液 t ou ov ow和

x°̄ 置于 ux°̄ 量瓶中 o用流动相稀释至刻度 o摇匀 o按上述色
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谱条件 o分别进样 tsΛ̄ o以对照品浓度kΛªrΛ̄l为横坐标k Ξ) ,

主峰面积为纵坐标( Ψ)作图 ,回归方程为 : Ψ � wwxzsvu Ξ n

|{s .z{tu , ρ� s q|||| o线性范围 s qvy ∗ t q{sΛª∀

2 q3  精密度实验  取样品测定项下对照品溶液 o重复进样 x

次 o每次 tsΛ̄ o测定峰面积 ∀ ΡΣ∆ � t qx h ∀

2 q4  稳定性实验  取同一供试品 o在 s ov oy和 tu«o分别进

样 tsΛ̄ 测定峰面积 ∀ ΡΣ∆ � s qvu h ∀

2 q5  重复性实验  取批号为 |{syus的同一批样品 o按样品

测定法测定 y次 o计算大黄素的含量 ∀ ΡΣ∆ � u qtu h ∀

2 q6  加样回收率  取已知含量的本品k批号为 |{syusl内容

物 x份 o精密称定 o各加入对照品溶液ks qvu°ªr°̄ lu °̄ o按样

品测定法测定 o分别计算回收率 o平均回收率为 || qtw h o

ΡΣ∆ � s q{t h ∀结果见表 t ∀

表 1  大黄素加样回收率

样品中大黄

素的量rΛª

大黄素加

入量rΛª

测定结果

rΛª

回收率

r h

平均回

收率r h

ΡΣ∆

r h

y quv y qws tu qyy tss qw

x q{| y qws tu quv || qs

y qxv y qws tu q{u |{ qu || qtw s q{t

z qss y qws tv qvx || qu

x q|y y qws tu qu| |{ q|

2 q7  样品测定  精密吸取对照品溶液与供试品溶液 tsΛ̄ o

分别注入液相色谱仪 ∀测定峰面积 o计算即得 ∀每批样品各

测定 v次 o结果见表 u ∀

3  讨  论

3 q1  本法测定大黄素简便 o准确 o快速 o重现性很好 ∀

3 q2  目前 o排毒养颜胶囊的质量控制仅仅限于定性 o而该药

表 2  样品测定结果

批  号 测定结果r°ª#ªpt 平均含量r°ª#ªpt

|{syus y qwx  y qww  y qwy y qwx

|{sxtz y qu|  y qv|  y quy y qu{

|{syut y quu  y quw  y quv y quv

的主要成分大黄素起主要功效 o因此测定大黄素的含量就成

为控制其内在质量的重要指标 ∀

v qv  样品提取方法及条件考察  分别对样品氯仿提取次数

进行考察 o比较峰面积的大小 o结果见表 v ∀可见选择二次是

合理 !经济和节约时间的 ∀

表 3  提取方法对大黄素含量的影响

提取次数 峰面积积分值 提取次数 峰面积积分值

t {v{uvs u {y{tvs

v {y{uvs w {y{t|t

x {y{uuu
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