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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

赵晓春 闫淑伟 河北省药品检验所 石家庄 河北友爱医院 石家庄

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 ≥ ⁄ ≤ 2 ×高效液相色谱仪 2

≤ 色谱柱 ≅ Λ 甲醇 2 磷酸 Β 为流动相 检测波长 ∀流速 #

柱温为室温 ∀结果  大黄素在 ∗ Λ ρ 大黄酚在 ∗ Λ ρ 内线性关系

良好 ∀结论  方法简便 !快速 !准确 适用于大败毒胶囊的质量控制 ∀

关键词 高效液相色谱法 大败毒胶囊 大黄素 大黄酚

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

∆ετερµ ινατιον οφ Εµ οδιν ανδ Χηρψσοπηανολιν ∆αβαιδυ Χαπσυλεσβψ ΗΠΛΧ

÷ 2 ∏ ≠ ≥ ∏2 ( . Ηεβει Προϖινχιαλ Ινστιτυτε φορ ∆ρυγ Χοντρολ, Σηιϕιαζηυανγ , Χηινα; . Ηεβει Ψου Αι

Ηοσπιταλ, Σηιϕιαζηυανγ , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ° ≤ ⁄ ∏ ∏

ΜΕΤΗΟ∆ Σ ≤ ∏ ≅ Λ ∏ 2

∏ Β × √ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  ∞ ∏√

∗ Λ ρ √ √ ∞ ≤ ∏√

∗ Λ ρ √ √ ≤ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ

 × ∏ ∏ ∏ √ ⁄ ∏ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ° ≤ ⁄ ∏ ∏ ∞ ≤

  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 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 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

≥ ⁄ ≤ ×高效液相色谱仪 包括四元

梯度泵 !紫外检测器 !≥ ⁄ 液相工作站 !自动进样器

大败毒胶囊 批号 ! ! 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 中国药品生物制品检定所提

供 批号 供含量测定用 ∀

试剂 甲醇为色谱纯 水为去离子水 其他试剂均为分

析纯 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

≤ 色谱柱 ≅ Λ 流

动相 甲醇 2 磷酸 Β 流速 # 检测波

长 柱温为室温 进样量 Λ ∀理论板数按大黄素

峰计算应不低于 ∀

2 2  线性范围考察

精密称取大黄素对照品 加甲

醇溶解并定容至 为大黄素对照品储备液 ∀精密称取大

黄酚对照品 加甲醇溶解并定容至

为大黄酚对照品储备液 ∀精密吸取大黄素对照品储备

液 大黄酚对照品储备液 于 量瓶中 加甲醇
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定容至刻度 为对照品 ∀精密吸取大黄素对照品溶液

大黄酚对照品溶液 于 量瓶中 加甲醇定容至

刻度 为对照品 ∀对照品 分别进样 Λ 对照品

分别进样 Λ 以进样量 Ξ Λ 为横坐标 峰面积 Ψ为

纵坐标 ,得回归方程 :大黄素 : Ψ . .

Ξ, ρ 线性范围为 ∗ Λ 大黄酚 Ψ

. . Ξ, ρ 线性范围为

∗ Λ ∀

2 3  精密度试验

取对照品 溶液 连续进样 次 每次进样 Λ 测定峰

面积值 计算 ∀大黄素 ≥⁄ 大黄酚 ≥⁄ ∀

2 4  重复性试验

取同一批号 样品 按 / 0项下方法重复测定

次 大黄素平均含量为 # ≥⁄ 大

黄酚平均含量为 # ≥⁄ ∀

2 5  加样回收率试验

精密称取已知含量的大败毒胶囊样品 大黄素含量为

# 大黄酚含量为 # 置

具塞锥形瓶中 精密加入对照品 Λ 按 / 0项下方法试

验 计算回收率 结果见表 ∀

表 1  大黄素加样回收率实验结果

Ταβ 1  ∞ √ ∏

取样量 带入量 加入量 测的总量 测得量 回收率 平均回收率 ≥⁄

表 2  大黄酚加样回收率实验结果

Ταβ 2  ≤ √ ∏

取样量 带入量 加入量 测的总量 测得量 回收率 平均回收率 ≥⁄

2 6  稳定性试验

取同一供试品溶液 每 进样分析一次 结果在

内大黄素峰面积的 ≥⁄为 大黄酚峰面积的 ≥⁄为

∀表明供试品在 内测定结果稳定 ∀

2 7  专属性试验

按处方比例 制备不含大黄的空白样品 按样品测定方

法制备阴性对照溶液 ∀结果阴性对照品在与大黄素 !大黄酚

对应位置上无色谱峰 对大黄测定无干扰 ∀

2 8  样品测定

取本品装量差异项下的内容物约 精密称定 置锥形

瓶中 精密加入甲醇 称定重量 充分振摇 超声处理

放冷 再称定重量 用甲醇补足减失的重量 滤过 精

密量取续滤液 置锥形瓶中 加盐酸 置水浴中

加热水解 迅速冷却 溶液转移至 量瓶中 用甲醇

分次洗涤容器 洗液转入量瓶中 加甲醇至刻度 摇匀 ∀取上

述溶液 Λ 注入液相色谱仪 测定 即得 ∀结果见表 ∀

3  讨论

3 1  大黄素和大黄酚显弱酸性 在流动相中加入少量磷酸

表 3  样品测定结果

Ταβ 3  ∏

批号 大黄素和大黄酚总量 #

溶液可改善峰形及分离效果 但酸浓度太大对色谱柱会有损

害 ∀通过试验发现 选用甲醇 2 磷酸溶液 Β 可以

使大黄素 !大黄酚与其他成分较好的分离 且不损害色谱柱 ∀

故选定此条件 ∀

3 2  在中国药典 年版大黄项下采用甲醇提取后蒸干

加水水解后三氯甲烷萃取的方法进行含量测定 ∀但此法不

但操作较为繁琐 而且因为大黄素和大黄酚对热不稳定 在

蒸干时若操作不当容易被破坏造成结果偏低 本实验方法没

有蒸干萃取过程 不但操作简便而且保证了结果的重复性 ∀
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