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摘要 }目的  建立高效液相色谱法测定四黄膏中大黄素和大黄酚的含量 ∀方法  高效液相色谱法 ∀ ≥³«̈ µ¬¬²µ¥ ≤t{
柱 o流动相

为甲醇 2sqth磷酸溶液 k|sΒtslo检测波长 uxw±°o柱温为室温 ∀结果  大黄素进样量在 tqy ∗ {qsΛªo大黄酚进样量在 vqu ∗

tyqsΛª内 o线性关系良好 o相关系数大黄素 ρ� sq||| zo大黄酚 ρ� sq||| |o平均回收率大黄素为 tssqx|h k� ≥⁄ � tqt|h lo大

黄酚为 tssqu{h k� ≥⁄ � tqvvh l∀结论  本法操作简便 o结果准确 o重现性好 o可用于四黄膏的质量控制 ∀
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  四黄膏主要由大黄 !黄连等组成的中药复方制剂 o具有

清热解毒 o消肿止痛之功效 o我院临床应用多年 o治疗热毒疮

疖等 o颇有疗效 ∀笔者运用高效液相色谱法对其大黄中的大

黄素和大黄酚进行了含量测定 o为该制剂的质量控制提供快

速准确的测定方法 ∀

1  仪器与试药

高效液相色谱仪 }岛津 �≤ p ts�高效液相色谱仪 k手动

进样 l!≥°⁄ p ts�检测器 !威玛色谱工作站 ~大黄酚对照品

k批号 ttsz|y2ussvtsl和大黄素对照品 k批号 ttszxy2

ussttsl}中国药品生物制品检定所提供 ~四黄膏样品 }本院

制剂室提供 k批号 }ussws{uuousswttu{oussxsttsl∀所用试

剂 }水为高纯水 ~甲醇为色谱纯 ∀其余试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件

色谱柱 }≥³«̈ µ¬¬²µ¥≤t{ kxΛ°owqy°° ≅ txs°°l~流动相 }

甲醇 2sqth磷酸溶液 k|sΒtsl~流速 }tqs°�# °¬±
pt
~检测波

长 }uxw±°~柱温 }室温 ~进量样 }xΛ�~理论板数按大黄素计算

应不低于 v ssso大黄素和大黄酚的分离度 � � u∀

2q2  对照品溶液的配制

分别称取大黄素和大黄酚 u°ª和 ts°ªo精密称定 o置

tss°�量瓶中 o用甲醇溶解并稀释至刻度 o制成对照品贮备

溶液 ∀

2q3  标准曲线制备

2q3q1  大黄素标准曲线的制备  分别精密吸取大黄素贮备

液 tqsouqsovqsowqsoxqs°�o置 ux°�量瓶中 o用甲醇稀释至

刻度 o摇匀 o分别精密吸取 xΛ�o注入液相色谱仪 o每个浓度

进样 v次 ∀按上述色谱条件测定 o以进样量为横坐标 o峰面

积积分值为纵坐标 o绘制标准曲线 ∀回归方程为 Ψ �

uu tuu. yΞ p tw. |, ρ� sq||| zo结果表明 }大黄素进样量在

tqy ∗ {qsΛª范围内呈良好的线性关系 ∀
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2q3q2  大黄酚标准曲线的制备  分别精密吸取大黄酚贮备

液 tqsouqsovqsowqsoxqs°�o置 ux°�量瓶中 o用甲醇稀释至

刻度 o摇匀 o分别精密吸取 xΛ�o注入液相色谱仪 o每个浓度

进样 v次 ∀按上述色谱条件测定 o以进样量为横坐标 o峰面

积积分值为纵坐标 o绘制标准曲线 ∀回归方程为 Ψ �

uz w|v. yΞ n vwx. {, ρ� sq||| |o结果表明 }大黄酚进样量在

vqu ∗ tyqsΛª范围内呈良好的线性关系 ∀

2q4  重复性试验

取同一批号 kussxsttsl样品 y份 o每份约 tªo精密称定 o

按 /样品测定 0项下方法测定样品中大黄素和大黄酚的含量 o

平均结果大黄素为 sqtytx°ªrªk� ≥⁄ � tqsxh lo大黄酚为

sqvv|t°ªrªk� ≥⁄ � tquth l∀

2q5  回收率试验

取已知含量的样品 kussxsttsly份 o每份约 sqxªo精密

称定 o分别精密加入相当于 sqxª样品量的对照品大黄素和

大黄酚 o按 /样品测定 0项下方法制备供试品溶液 o并依法测

定 o其平均回收率大黄素为 tssqx|h o� ≥⁄ � tqt|h kν � ylo

大黄酚为 tssqu{h o� ≥⁄ � tqvvkν � ylo结果见表 t∀

表 1  回收率测定结果

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·

已知量 r°ª

大黄素 大黄酚

加入量 r°ª

大黄素 大黄酚

测得量 r°ª

大黄素 大黄酚

回收率 rh

大黄素 大黄酚

平均回收率 rh

大黄素 大黄酚

� ≥⁄rh

大黄素 大黄酚

sqsz|{ sqty{x sqs{u sqtzt sqtysx sqvwsw ||qwt tssqxt 

sqs{s{ sqtzsy sqs{u sqtzt sqtyvw sqvwsv tssqzx ||quv

sqs{t{ sqtzuz sqs{u sqtzt sqtyw{ sqvwt{ tstqux |{q|t tssqx| tssqu{ tqt| tqvv

sqs{tw sqtzt{ sqs{u sqtzt sqtyvt sqvwxw ||qyv tstqxw

sqs{uv sqtzvy sqs{u sqtzt sqtyyw sqvw{u tsuqx{ tsuqtu

sqs{uy sqtzwv sqs{u sqtzt sqtywy sqvwwu ||q|y ||qvz

2q6  系统适用性试验

2q6q1  精密吸取 x份相同含量的同一供试品溶液 o分别注

入液相色谱仪 o依法测定峰面积 o结果大黄素 � ≥⁄ � tqsxh

kν � xlo大黄酚 � ≥⁄ � tquth kν � xl∀

2q6q2  将供试品溶液在 sotouowo{otyouw«分别进样 o记录

峰面积 o大黄素 � ≥⁄为 tqszh k ν � zlo大黄酚 � ≥⁄为

sqzwh kν � zl∀

2q7  阴性样品的配制

按处方配比除去大黄 o并按 /样品测定 0项下方法制备 o

得到阴性对照样品溶液 o按上述色谱条件测定 o结果见图 t∀

2q8  样品测定

取供试品 tªo精密称定 o置 tss°�锥形瓶中 o精密加入

甲醇 ux°�o称定重量 o加热回流 vs°¬±o放冷 o再称定重量 o用

甲醇补足减失的重量 o摇匀 o滤过 o精密量取续滤液 ts°�o置

烧瓶中 o挥去溶剂 o加水 tx°�使溶解 o再加盐酸 t°�o超声处

理 x°¬±o加热回流 vs°¬±o立即冷却 o置分液漏斗中 o用少量

乙醚洗涤容器 o并入分液漏斗中 o用乙醚分 v次振摇提取 o每

次 tx°�o合并乙醚液 o蒸干 o残渣加入甲醇使溶解 o转移至

ux°�量瓶中 o加甲醇至刻度 o摇匀 ∀用 sqwxΛ°滤膜过滤 o取

续滤液作为供试品溶液 ∀

分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各 xΛ�o注入高

效液相色谱仪 o按外标法计算供试中大黄素和大黄酚的含

量 ∀测定结果见表 u∀高效液相色谱图分别见图 t∀

表 2  样品测定结果

Ταβ 2  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈

批号
含量 rk°ªrªl

大黄素 大黄酚

� ≥⁄rh kν � vl

大黄素 大黄酚

ussws{uu sqtxwz sqvvzt sqz{ sq|t

usswttu{ sqtyys sqvwu{ sqx| sqx{

ussxstts sqtyut sqvwut sqyu sqzv

图 1  标准品 !样品和阴性样品的 � °�≤图谱

Φιγ 1  � °�≤ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶²© ¶·¤±§¤µ§o ¶¤°³̄¨ ¤±§ ¥̄¤±®

¶¤°³̄¨

�q大黄素 ~�q大黄酚 ~≤q样品 ~⁄q阴性样品

�q¶·¤±§¤µ§ ²© °̈²§¬±~�q¶·¤±§¤µ§ ²©¦«µ¼¶²³«²±²̄~≤ q¶¤°³̄ ~̈⁄q¥̄¤±®

¶¤°³̄¨

3  讨论

以多种比例甲醇 2sqth磷酸溶液 kzsΒvs~{sΒus~|sΒtsl

试验选择流动相 o当比例为 |sΒts时 o大黄素和大黄酚色谱

峰分离度大于 uo基线平直 o峰形较对称 ∀本方法操作简便 o

结果准确 o可用于该制剂中大黄素和大黄酚的含量测定 ∀
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