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摘要 }目的  建立产舒康颗粒中盐酸水苏碱的高效液相色谱法定量方法 ∀方法  通过强酸性阳离子交换树脂柱得到产舒康

颗粒中盐酸水苏碱 ∀高效液相色谱法测定条件 }≥³«̈ µ¬¶²µ¥ ≥≤÷ 柱 txs °° ≅ wqy °°ox Λ°~流动相 }甲醇 2水 kysΒwsl含 sqsx

°²̄# �
pt磷酸二氢钾 ~检测波长 }utx ±°∀结果  盐酸水苏碱在 tqs ∗ xqs Λª内线性关系良好 o平均回收率 |yquth o� ≥⁄ �

uquuh o三批颗粒中盐酸水苏碱含量分别为 sqsvswh osqsuzyh osqst|th ∀结论  该方法简便 !灵敏 !准确 o为控制产舒康颗

粒的质量提供依据 ∀
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  产舒康颗粒由当归 us ªo川芎 | ªo益母草 us ªo胎盘超微

粉 vªo桃仁 y ªo炮姜 v ªo炙甘草 x ª组成 ∀当归 !川芎 !益母

草中均含有阿魏酸 ≈t 
o阿魏酸质控指标没有盐酸水苏碱特征

性专属性强 o故应再选择盐酸水苏碱为质控指标 ∀水苏碱

k¶·¤¦«¼§µ¬± l̈具有子宫兴奋等作用 o为本品有效成分之一 ∀

水苏碱在其他药材和制剂中含量测定方法有 }雷氏盐沉淀比

色法 !薄层扫描法 !高效毛细管电泳法 !高效液相色谱法

等 ≈u2x  ∀笔者尝试使用离子交换树脂法进行样品前处理 o取

得一定效果 o可作为产舒康颗粒质控方法之一 ∀

1  实验仪器与材料

• ¤·̈µ¶高效液相色谱法系统 }yss∞泵 ozzux¬定量进样

阀 ou||y二级管阵列检测器 o� vu色谱工作站 ∀ ≥³«̈ µ¬¶²µ¥

≥≤÷ ktxs °° ≅ wqy °°ox Λ°lo大连依利特公司 ∀甲醇一级

色谱纯 o天津四友生物医学技术有限公司 ~其他试剂均为分

析纯 ∀盐酸水苏碱对照品 o含量测定用 o批号 ztu p usstsxo

中国药品生物制品检定所 ∀产舒康颗粒三批由济南市妇幼

保健院制剂室制备 o批号 ussxsvsuoussxsvu{oussxswtx∀

2  实验方法与结果

2q1  阳离子交换树脂预处理

强酸性阳离子交换树脂 wx ªo约占 ys °�体积 o加 t uss

°�u °²̄# �
pt盐酸 o以约 t °�# °¬±

pt速度交换使它成为 �

型 o水洗至流出液呈中性 o再加 yss °�t °²̄ # �
pt氢氧化钠

同速度交换使它成为 �¤型 o水洗至无 �¤
n流出 ∀再重复进

行一次 ∀最后用 t °²̄# �
pt盐酸进行交换使它又成为 �型 o

水洗至中性 o备用 ∀

2q2  阳离子交换树脂处理供试品溶液方法学考察

强酸性阳离子交换树脂用量考察 o取 vxowxoxx ª树脂处

理 o测试供试品溶液中盐酸水苏碱含量检查是否交换完全 o

用量 wxoxx ª时其含量一致不再增加 o而用量 vx ª时其含量

较低 o故用量 wx ª即可 ∀采用甲醇 2氨水洗脱 o选择比例 zxΒ

uxo{xΒtxo|xΒx测试供试品溶液中盐酸水苏碱含量 o结果甲

醇 2氨水 k{xΒtxl效果好 ∀选择用量 tssotxsoussouxsovss

°�o测试供试品溶液中盐酸水苏碱含量 o结果 uss °�洗脱量

已经洗脱完全 ∀

2q3  供试品 !阴性对照品与对照品溶液的制备

供试品溶液 }取本品 ts ªo研细 o精密称定 o置具塞锥形

瓶中 o精密加水 xs °�o称定重量 o超声处理 us °¬±o放冷 o再

称定重量 o加水补足减失的重量 o滤过 o精密量取续滤液 us

°�o用盐酸调 ³�至 uo加至已处理好的强酸性阳离子交换树

脂柱上 o水洗至无糖反应 ∀再用甲醇 2氨水 k{xΒtxluss °�洗
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高效液相色谱法测定大败毒胶囊中大黄素和大黄酚的含量
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摘要 }目的  建立大败毒胶囊大黄素和大黄酚的 � °�≤测定方法 ∀方法  采用 ≥� �� �⁄�� �≤ 2usts� � ×高效液相色谱仪 o�ª2

¬̄̈ ±·�¼³̈ µ¶¬̄ ≤t{
色谱柱 kwqy °° ≅ uss °°ox Λ°l甲醇 2sqth磷酸 kzxΒuxl为流动相 o检测波长 uxw ±°∀流速 }t °�# °¬±

pt
o

柱温为室温 ∀结果  大黄素在 sqstz {w ∗ sq{|u s Λªkρ� sq||| |lo大黄酚在 sqstu sz ∗ sqysv y Λªkρ� sq||| |l内线性关系

良好 ∀结论  方法简便 !快速 !准确 o适用于大败毒胶囊的质量控制 ∀
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º«·«¬± ·«̈ µ¤±ª̈ ²©sqstu sz ∗ sqysv y Λªkρ� sq||| |lo¤±§·«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ²©≤«µ¼¶²³«¤±²̄¬± º¤¶|{qt|h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ
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ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: � °�≤~ ⁄¤¥¤¬§∏¦¤³¶∏̄ ~̈ ∞°²§¬±~ ≤«µ¼¶²³«¤±²̄¬±

  大败毒胶囊收载于 5卫生部药品标准 6中药成方制剂第

十二册 o具清血败毒 !消肿止痛之功效 ∀由大黄 !黄柏 !蒲公

英 !陈皮 !白芷等十七味药材组成 ∀大黄为方中君药 ∀其中

蒽醌类成分为杀菌败毒的有效成分 ∀但原标准仅收载了大

黄 !黄柏的薄层色谱鉴别 ∀为更有效的控制药品质量 o笔者

以大黄素 !大黄酚为对照品对君药大黄进行了含量测定 ∀使

本品质量标准更加完善 ∀

1  仪器与试药

≥� �� �⁄�� �≤ p usts� � ×高效液相色谱仪 k包括四元

梯度泵 !紫外检测器 !≥� �� �⁄��液相工作站 !自动进样器 lo

大败毒胶囊 k批号 svswst!svswsu!svswsvl及处方中的用于

制备阴性供试品的药材由秦皇岛皇威药业有限公司提供 ∀

对照品 }大黄素 !大黄酚 k中国药品生物制品检定所提

供 o批号 }szxy p ussttsosz|y p usstsz供含量测定用 l∀

试剂 }甲醇为色谱纯 o水为去离子水 o其他试剂均为分

析纯 ∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件

�ª¬̄̈ ±·�¼³̈ µ¶¬̄≤t{
色谱柱 kwqy °° ≅ uss °°ox Λ°l~流

动相 }甲醇 2sqth磷酸 kzxΒuxlo流速 }tqs °�# °¬±
pt检测波

长 }uxw ±° o柱温为室温 o进样量 ts Λ�∀理论板数按大黄素

峰计算应不低于 v sss∀

2q2  线性范围考察

精密称取大黄素对照品 kszxy p ussttslsqstt tx ªo加甲

醇溶解并定容至 ux °�o为大黄素对照品储备液 ∀精密称取大

黄酚对照品 kz|y p usstszlsqstx s| ªo加甲醇溶解并定容至

ux °�o为大黄酚对照品储备液 ∀精密吸取大黄素对照品储备

液 ts °�o大黄酚对照品储备液 x °�于 xs °�量瓶中 o加甲醇
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