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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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  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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定容至刻度 o为对照品 �∀精密吸取大黄素对照品溶液 ts

°�o大黄酚对照品溶液 x °�于 xss °�量瓶中 o加甲醇定容至

刻度 o为对照品 �∀对照品 �分别进样 uowo{ots Λ�~对照品 �

分别进样 woyots Λ�以进样量 ΞkΛªl为横坐标 o峰面积 Ψ为

纵坐标 ,得回归方程 :大黄素 : Ψ � p { y{z. vyu n v {xu xz|. twy

Ξ, ρ�sq||| |o线性范围为 sqstz {w ∗ sq{|u s Λª~大黄酚 }Ψ �

u uzs. uy{ n x svz uy{. xtuΞ, ρ� sq||| |o线性范围为 sqstu sz

∗ sqysv y Λª∀

2q3  精密度试验

取对照品 �溶液 o连续进样 y次 o每次进样 ts Λ�o测定峰

面积值 o计算 ∀大黄素 � ≥⁄ � sqt|h o大黄酚 � ≥⁄ � sqtxh ∀

2q4  重复性试验

取同一批号 kswsvstl样品 o按 / uq{0项下方法重复测定

y次 o大黄素平均含量为 sqt|u y °ª# ª
pt
o � ≥⁄ � sq|vh ~大

黄酚平均含量为 sqtwy y °ª# ª
pt
o � ≥⁄ � sqzxh ∀

2q5  加样回收率试验

精密称取已知含量的大败毒胶囊样品 k大黄素含量为

sqt|u y °ª# ª
pt
o大黄酚含量为 sqtwy y °ª# ª

pt
luqs ªo置

具塞锥形瓶中 o精密加入对照品 � x Λ�o按 / uq{0项下方法试

验 o计算回收率 o结果见表 tou∀

表 1  大黄素加样回收率实验结果

Ταβ 1  ∞°²§¬± � ¦̈²√ µ̈¼ µ̈¶∏̄·¶

取样量 rª 带入量 r°ª 加入量 r°ª 测的总量 r°ª 测得量 r°ª 回收率 rh 平均回收率 rh � ≥⁄rh

uqsxt x sqv|x t sqwwy s sq{vx s sqwv| | |{qyv

uqsvs | sqv|t u sqwwy s sq{uy z sqwvx x |zqyx

uqsw| { sqv|w { sqwwy s sq{u{ u sqwvv w |zqtz
|zqw{ sqy|

uqsvx w sqv|u s sqwwy s sq{uz y sqwvx y |zqyz

uqsxs v sqv|w | sqwwy s sq{uy x sqwvt y |yqzz

uqsu| | sqv|t s sqwwy s sq{uv y sqwvu y |zqss

表 2  大黄酚加样回收率实验结果

Ταβ 2  ≤«µ¼¶²³«¤±²̄¬± � ¦̈²√ µ̈¼ µ̈¶∏̄·¶

取样量 rª 带入量 r°ª 加入量 r°ª 测的总量 r°ª 测得量 r°ª 回收率 rh 平均回收率 rh � ≥⁄rh

uqsxt x sqvss { sqvst { sqysu t sqvst v ||q{v

uqsvs | squ|z z sqvst { sqx|z t squ|w w ||qus

uqsw| { sqvss x sqvst { sqx|x z squ|x u |{quw
|{qt| sqy|

uqsvx w squ|{ w sqvst { sqx|x u squ|y { |{qvw

uqsxs v sqvss y sqvst { sqx|s { squ|s u |yqty

uqsu| | squ|z y sqvst { sqx|t x squ|v | |zqv{

2q6  稳定性试验

取同一供试品溶液 o每 u «进样分析一次 o结果在 uw «

内大黄素峰面积的 � ≥⁄为 sqyzh ~大黄酚峰面积的 � ≥⁄为

sqw{h ∀表明供试品在 uw «内测定结果稳定 ∀

2q7  专属性试验

按处方比例 o制备不含大黄的空白样品 o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 o对大黄测定无干扰 ∀

2q8  样品测定

取本品装量差异项下的内容物约 w ªo精密称定 o置锥形

瓶中 o精密加入甲醇 xs °�o称定重量 o充分振摇 o超声处理

vs °¬±o放冷 o再称定重量 o用甲醇补足减失的重量 o滤过 o精

密量取续滤液 ux °�置锥形瓶中 o加盐酸 tqx °�o置水浴中

加热水解 t «o迅速冷却 o溶液转移至 xs °�量瓶中 o用甲醇

分次洗涤容器 o洗液转入量瓶中 o加甲醇至刻度 o摇匀 ∀取上

述溶液 ts Λ�o注入液相色谱仪 o测定 o即得 ∀结果见表 v∀

3  讨论

3q1  大黄素和大黄酚显弱酸性 o在流动相中加入少量磷酸

表 3  样品测定结果

Ταβ 3  � ¶̈∏̄·¶²©¶¤°³̄¨§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²±

批号 大黄素和大黄酚总量 r°ª# ªpt

svswst sqvw{ u

svswsu sqvxx u

svswsv sqvxu u

溶液可改善峰形及分离效果 o但酸浓度太大对色谱柱会有损

害 ∀通过试验发现 o选用甲醇 2sqth 磷酸溶液 kzxΒuxl可以

使大黄素 !大黄酚与其他成分较好的分离 o且不损害色谱柱 ∀

故选定此条件 ∀

3q2  在中国药典 usss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 o而且因为大黄素和大黄酚对热不稳定 o在

蒸干时若操作不当容易被破坏造成结果偏低 o本实验方法没

有蒸干萃取过程 o不但操作简便而且保证了结果的重复性 ∀
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