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  洁康舒洗剂为本院临床经验方，由大黄、黄柏、苦参等多味药材组成。主要用于肛肠疾患、湿疹及

妇科带下等疾病的治疗。本文对方中君药的有效成分进行丁研究，选择该制剂中主要有效成分大黄

酸、大黄素及大黄酚等采用高效液相色谱法进行含量测定。结果制剂中的主要成分得到了有效分离，

含量准确，重现性好。为洁康舒洗剂质量标准的制定提供了可行的量化指标。 

1仪器与试剂 

 Waters高效液相色谱仪系统  600泵和控制器：717自动进样器；486检测器；PC800色谱工作站(美国

Waters公司)：1／10万电子分析天平(瑞士)。 

 甲醇为色谱醇、磷酸为分析醇；洁康舒洗剂(本院生产批号分别为：030227  030305 030425  

030507  030508)：对照品：大黄酸、大黄素及大黄酚均为中国药品生物制品检定所购制(批号0796—

20006)。 

2方法与结果 

2．1  色谱条件 

 色谱柱Symmery(2．5em X 4．6mm，5btm)；预柱symmry(2．5emX4．6mm)；流动相为甲醇：水，磷酸

(80：20：0．1)；柱温24‘C：检测波长432nm；流速为1．0ml•rain”。 

2．2  对照品溶液的制备 

   精密称取对照品大黄酸、大黄素及大黄酚适量置100ml量瓶中，加甲醇溶解、摇匀，制成含大黄酸

76．00ug•ml”；大黄素17．50ug•ml”；大黄酚24．00ug•ml”的混合对照晶溶液，摇匀，作为对照

品储备液(置冰箱保存)。精密吸取混合对照晶储备液1、2、3、4、5ml置10ml量瓶中，加甲醇至刻

度、摇匀，作为对照品稀释液备用。 

2．3  供试晶溶液制备 

   精密吸取洁康洗剂2ml置10ml量瓶中，加2mol／LH2S041．2ml置水浴加热1h，加甲醇至近刻度，超

声20rain，放冷、加甲醇至刻度摇匀。用0．45t~m微孔膜滤过，取续滤液作为供试品溶液。 

2．4  阴性对照液制备 

   取处方量药材(除去大黄)按洁康舒洗剂生产工艺同法制备缺大黄的阴性对照溶液。精密吸取阴性

对照溶液2ml按“2．3”供试品溶液制备项下同法制备阴性对照液。 

2．5线行范围考察 

    精密吸取备用对照晶稀释液20t,l注入色谱仪，按“2．1”色谱条件进行测定，所得峰面积响应

值A与样品浓度C(ue．ml—¨进行线性回归得线性方程为大黄酸C：7．3159X10”+1．8966X10—5F—

0．9994)；大黄素C：1．0513+1．5680X 10—5；大黄酚C：1．226+1．4684X10”(r：0．9999)。结

果表明大黄酸在7．60—38．00ug—ml”；大黄素在1．75—8．75ug．ml”：大黄酚在2．40—

1200ug．mll范围内均具有良好的现性关系。 

2．6方法专属性试验 

   采用上述方法对混合对照品溶液、阴性对照液及样品供试晶溶液按“2．1”色谱条件进行检测。

由图A可见混合对照品峰1与峰3及图B样品的杂质峰与主峰之间均有较好的分离，而图C阴性对照液色

谱与其相应位置无干扰峰。 



2．7精密度试验 

    精密吸取备用对照品稀释液按样品含量测定方法操作，进样5次，每次20ul，混合对照晶峰面积

的RSD分别为大黄酸0．64％；大黄素为1．02％；大黄酚为0．92％(n=5)。 

2．8稳定性试验 

   精密吸取样品供试液20ral，每隔1h进样1次，共进样5次，结果样品供试液在4h内稳定P<0．01

(n=5)。 

2．9重复性试验 

   精密吸取同一批号(030507)洁康舒洗剂2ml(5份)，按样品含量测定方法测定，结果测得平均含量

大黄酸为88。09ug•ml-1大黄素为25．03ug•ml—1：大黄酚为50．90ug—ml—1。 

IRSD分别为0。39％；0．71％；0．51％(n=5)。 

2．10  回收率试验 

   精密取已知浓度的样品2ml(5份)，分别精密加入混合对照溶液1m1，按样品含量测定方法测定，结

果测得平均回收率大黄酸为98．02％，大黄素为96．63％，大黄酚为97．05％，PtSD分别为1．

78％、1．20％、1．15％，(n=5)。 

2．11  样品含量测定 

 取洁康舒洗剂5批，按“2．3”供试晶制各项下同法操作制备供试品溶液。精密取供试晶溶液20ul注

入色谱仪，按外标法计算洁康洗剂中大黄酸(Ct506H4)、大黄素(C15O6H5)、大黄酚(C15O6H6)的含

量。结果见表1。 

表1样品含量测定结果 

 

3  小结与讨论 

3．1  本文对洁康舒洗剂中主要有效成分大黄酸、大黄素及大黄酚进行了含量测定，本实验方法使混

合对照晶及样品中的三种有效成分均得到满意的分离。混合对照晶大黄酸与大黄素及大黄酚的分离度

为2．07及1．72，理论板数分别按大黄酸、大黄素及大黄酚峰面积计均大于20000，拖尾因子均小于

1．05。 

3．2  含量测定方法中对文献[1-2]报道加入HCl或H2S04以及加入酸的量，水解、超声时间等分别进

行了考察。发现加入上述两种酸对测定结果无明显差异，但HCl挥发性大，不利于操作，切对仪器的

腐蚀亦大，故选择加入H2S04水解，其水解时间为1h，浓度为2mol／L，用量为1．2ml较合适，超声时

间为20分钟。 

3．3  该制剂组方复杂，但本实验方法将该洗剂中主要成分能有效分离，为洁康舒洗剂质量标准的制

定提供了科学依据，具有实际参考意义。 
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 Samples
 测得值/Mg*ML-1(N=3)

 Rhen - x  RSD%  Emodin - x  RSD%  chrgsophanol - x  RSD%

 030428  89.45  0.16  24.12  0.49  48.93  0.72

 030507  88.09  0.39  25.03  0.71  50.90  0.51

 030508  81.09  0.75  24.51  0.53  49.18  0.70

 031202  98.25  0.85  25.54  0.62  53.12  0.85

 031220  98.72  0.67  30.85  1.21  53.52  0.93
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