
高效液相色谱法测定痔疮片中大黄素和大黄酚的含量

薛漓 广西梧州药品检验所 广西  梧州

摘要 目的  建立痔疮片中大黄素和大黄酚的含量测定方法 ∀方法  高效液相色谱法 ∀ ≤ 柱 甲醇2 磷酸液

Β 为流动相 流速为 检测波长 ∀结果  痔疮片中大黄素和大黄酚能有效分离 且无杂质干扰 ∀大黄素

进样量在 ∗ Λ 大黄酚进样量在 ∗ Λ 均呈良好线性关系 ρ ∀大黄素和大黄酚平均回收率分

别为 和 ν ≥⁄分别为 和 ∀结论  本法准确 !可靠 ∀可作为痔疮片的质量控制方法 ∀
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∆ετερµινατιον οφ εµ οδιν ανδ χηρψσοπηανολιν Ζηιχηυανγ ταβλετ βψ ΗΠΛΧ

÷ ∞ ( Γυανγξι Ωυζηου Χιτψ Ινστιτυτε φορ ∆ρυγ Χοντρολ, Ωυζηου , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ° ≤ ∏

ΜΕΤΗΟ∆  × ° ≤ ≤ ∏ 2

∏ Β ∂ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  2

∏ ∏ × ∏√ √ ∗

Λ ∗ Λ Χ √ × √ √

ν ≥⁄ √ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏ ∏ ∏

∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : ∏ ° ≤

  痔疮片由大黄 !白芷 !蒺藜 !功劳木等六味中药组成 ∀具

有清热解毒 !凉血止痛等功效 用于各种痔疮 !肛裂 !大便秘

结 ∀已收载于国家药品标准 ∀但现行质量标准仅有 × ≤ 鉴

别而无含量测定指标 ∀为了更好地控制药品质量 我们选取

本品中大黄的代表成分大黄素和大黄酚作为质控指标 对其

含量测定方法进行了研究 为进一步完善其质量标准提供了

参考依据 ∀

1  仪器与试药

高效液相色谱仪 • 泵 检测器 进样

器 ≥° 积分仪 ∀

大黄素对照品 中国药品生物制品检定所 批号 2

大黄酚对照品 中国药品生物制品检定所 批号 2

甲醇 !磷酸等溶剂均为分析纯 ∀

痔疮片 广西梧州市玉兰药厂 批号

∀

2  色谱条件

色谱柱 ≤ ≅ ∀大连化学物

理研究所 ∀流动相 参照中国药典三黄片中大黄的测定条件

调节比例 甲醇2 磷酸 Β 流速 检测波

长 ∀

系统适用性试验 按上述条件 理论塔板数按大黄素峰

计算为 按大黄酚峰计算为 二者的分离度为

连续进样 针 大黄素和大黄酚峰面积的 ≥⁄均为 ∀

3  对照品及供试品的制备

对照品溶液的制备 分别精密称取大黄素和大黄酚对照

品适量 加无水乙醇2醋酸乙醋 Β 制成每 含大黄素

大黄酚 的混合溶液 即得 ∀

供试品溶液的制备 取本品 片 除去糖衣 精密称定

研细 过三号筛 精密称取适量 约相当于 片 置锥形瓶

中 精密加乙醇 密塞 称定重量 加热回流 放冷

用乙醇补足减失的重量 滤过 ∀精密量取续滤液 置烧

瓶中 水浴蒸干 加 乙醇2盐酸 Β 溶液 水浴加

热水解 立即冷却 置分液漏斗中 加氯仿强力振摇提取

次 每次 合并氯仿液 水浴蒸干 残渣用无水乙醇2醋

酸乙酯 Β 溶解 移入 量瓶中 并稀至刻度 摇匀 微

孔滤膜 Λ 滤过 取续滤液即得 ∀

另取不含大黄的阴性样品适量 同法制成阴性对照溶

液 按上述色谱条件测定 结果表明阴性对照品无干扰 ∀

4  检测

分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各 Λ 注入

液相色谱仪 测定 以峰面积外标法计算含量 即得 ∀

5  线性关系考察

精密吸取对照品溶液 Λ 分别进样

分析 测定峰面积 以峰面积值为纵坐标 对照品进样量为横

坐标 作线性回归 得回归方程 大黄素 Ψ . Ξ

大黄酚 Ψ . Ξ . ; ρ 结果表
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明 大黄素在 ∗ Λ 大黄酚在 ∗ Λ 内

呈良好的线性关系 ∀

6  精密度试验

取同一批号样品的供试液 重复进样 次 测定 峰面积

值分别为 大黄素 平均值

≥⁄ 大黄酚 平均值

≥⁄ 精密度良好 ∀

7  稳定性试验

取同一批号的供试品液分别在 进行测定

结果表明在 内基本稳定 ≥⁄ ∀

8  重现性试验

取同一批号的样品 分别取样 份 按供试品溶液制备

方法制备 进样 测定 结果 大黄素

平均值 ≥⁄ 大黄酚

平均值 ≥⁄

表明本方法重现性良好 ∀

9  加样回收率试验

精密称取已测定含量的样品 批号 约 精

密加入适量大黄素和大黄酚对照品 按含量测定方法测定

计算回收率 次实验结果分别为 大黄素

平均回收率 ≥⁄ 大黄酚

平均回收率 ≥⁄

∀

10  样品测定

取样品 批 按上述方法测定含量 结果见表 ∀

表 1  样品测定结果 ν

Ταβ 1  × ν

批号 大黄素 大黄酚 总量

11  讨论

大黄作为痔疮片的主药之一 已知其主要有效成分为蒽

醌类 其中又含结合蒽醌和游离蒽醌 ∀为了便于测定 本实

验参照三黄片的含量测定方法 把结合蒽醌水解后测定其苷

元大黄素和大黄酚 ∀实验证明 三黄片含量测定的提取 !水

解及 ° ≤ 条件也适合于本品的含量测定 ∀

从所测 批样品结果看 其含量相差较远 可能主要与

大黄原料的质量不同有关 ∀至于其生产工艺对含量有何影

响 生产中其蒽醌的提取率如何 产品含量限度指标的合理

制定等 还有待于进一步研究 ∀

为了更好地控制痔疮片的质量 建议修订本品的质量标

准 增加大黄蒽醌的含量测定项目 ∀

收稿日期 2 2

反相高效液相色谱法测定盐酸克林沙星片中克林沙星的含量

黄开合 胡耀平 祝昱 田华 李元宏 湖北省十堰市太和医院 湖北  十堰 湖南省衡阳县人民医院 湖南  衡阳

中国药科大学分析测试中心 江苏  南京

摘要 目的  建立盐酸克林沙星片中克林沙星含量的测定方法 ∀方法  反相高效液相色谱法 ∀色谱柱为 × ≤ Λ

≅ ε 流动相为≈ 枸橼酸2 醋酸铵 Β 三乙胺调 2乙腈 Β 检测波长为

∀结果  平均回收率为 ≥⁄为 ν ∀日内精密度为 ν 日间精密度为 ν ∀

结论  反相高效液相色谱法测定盐酸克林沙星片中克林沙星的含量准确 !灵敏 !专属性强 ∀

关键词 盐酸克林沙星片 克林沙星 反相高效液相色谱法

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

∆ετερµινατιον οφ χλιναφλοξαχιν ιν χλιναφλοξαχιν ηψδροχηλοριδεταβλετσ βψ ΡΠ2ΗΠΛΧ

2 ≠ 2 ≠∏ × ∏ ≠∏ 2 ( Ταιηε ηοσπιταλ , Σηιψαν , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ: ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × √ ¬ ¬

ΜΕΤΗΟ∆  × °2 ° ≤ × ∏ ≅ Λ

∏ ∏ ≈ ∏ Β ∏ ∏

2 Β ∂ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × √ √ ≥⁄

ν × 2 2 ν ν √ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×
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