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调经益母胶囊中盐酸水苏碱的犎犘犔犆测定

叶静，肖美添，张学勤，黄雅燕

（华侨大学 化工学院，福建 厦门３６１０２１）

摘要：　建立一种调经益母胶囊中盐酸水苏碱含量的离子交换高压液相色谱（ＨＰＬＣ）测定方法．色谱条件：

色谱柱为 ＨｙｐｅｒｓｉｌＳＣＸ（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；流动相为１２ｍｍｏｌ·Ｌ
－１磷酸二氢钾溶液（含体积分数为

０．０２％三乙胺和体积分数为０．２％冰乙酸）；检测波长为１９２ｎｍ；流速为１．０ｍＬ·ｍｉｎ－１；柱温为３０℃．实验

结果表明：盐酸水苏碱在０．１６２８～０．８１４０μｇ范围内呈良好的线性关系（狉＝０．９９９９５），平均加样回收率为

９７．３１％，峰面积积分值的相对标准偏差为０．８８％ （狀＝６）．
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调经益母胶囊系由国家标准品种“调经益母片”改剂型而得，由益母草、冰糖草和丹参３味中药组

成，具有调经活血，祛瘀生新之功效，多用于月经不调、经期腹痛、产后瘀血不清和子宫收缩不良等症．原

标准收载于《卫生部药品标准》中药成方制剂１２册，未标示处方中任一药味的含量．目前相关文献也无

关于调经益母胶囊相关制剂的含量测定报道．益母草的主要成分是盐酸水苏碱，而有关盐酸水苏碱含量

的测定方法已有较多报道，如施法等［１］采用 ＨＰＬＣ法测定益母草胶囊中盐酸水苏碱的含量；汪祺等
［２］

采用高效液相色谱法测定益母丸中盐酸水苏碱的含量；朱友林［３］采用 ＨＰＬＣ法测定癃闭舒胶囊中盐酸

水苏碱的含量；刘炜等［４］采用ＨＰＬＣ测定复方益母口服液中的盐酸水苏碱质量分数．本文采用离子交

换ＨＰＬＣ法对调经益母胶囊中的盐酸水苏碱含量进行测定．

１　实验部分

１．１　仪器

ＬＣ?２０１０Ａ高效液相色谱仪（日本岛津公司，ＳＰＤ?１０ＡＶＰ检测器，Ｃｌａｓｓ?ＶＰ工作站）；ＫＱ?２５０Ｅ型

超声波清洗器（江苏省昆山市超声仪器有限公司），ＡＥ?２４０电子天平（瑞士梅特勒公司）．

１．２　试药

１）对照品溶液：精密称定适量的对照品盐酸水苏碱（批号１１０７１２?２００７０９，中国药品生物制品检定

所），加乙醇制成每１ｍＬ约含３０μｇ的溶液．

２）供试品溶液：取装量差异项下的调经益母胶囊（自制，０．４２ｇ·粒
－１）内容物，混匀，研细；精密称

定１．５ｇ，置于具塞锥形瓶中，精密加入乙醇２５ｍＬ，称定质量，超声处理（１００Ｗ，５０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，放冷；

再称定质量，用乙醇补足减失的质量，摇匀，滤过，精密量取续滤液１０．０ｍＬ，过氧化铝?活性炭柱（碱性

氧化铝４ｇ，上覆层析用４０～６０目活性炭１．５ｇ）；收集洗脱液５ｍＬ，蒸干，残渣用流动相定容于１０ｍＬ

量瓶中，摇匀，用０．２２μｍ微孔滤膜滤过，取续滤液．

３）阴性样品溶液：按制剂处方比例，取不含益母草药材的阴性样品１．５ｇ，精密称定，按供试品溶液

制备方法操作，制备阴性样品溶液．

４）磷酸二氢钾、三乙胺和冰乙酸（美国Ｓｉｇｍａ试剂有限公司），二次蒸馏水，其他试剂均为分析纯．
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２　实验结果与分析

２．１　色谱条件的选择

２．１．１　流动相　采用０．１ｍｏｌ·Ｌ
－１磷酸盐溶液（０．１ｍｏｌ·Ｌ－１磷酸二氢钠溶液，用０．１ｍｏｌ·Ｌ－１磷酸

氢二钠溶液调节ｐＨ值至５．５）作为流动相
［５］，样品中盐酸水苏碱色谱峰与相邻色谱峰未达基线分离．通

过调整流动相的ｐＨ值，以１２ｍｍｏｌ·Ｌ
－１的磷酸二氢钾溶液（含有体积分数为０．０２％三乙胺和体积分

数为０．２％冰乙酸）作为流动相，此时盐酸水苏碱与其他成分之间的分离效果最好．

２．１．２　检测波长　对盐酸水苏碱对照品的乙醇溶液进行光谱扫描，结果盐酸水苏碱的最大吸收波长在

１９２ｎｍ，故采用１９２ｎｍ作为检测波长．

２．１．３　柱温　考察柱温为２５，３０，４０℃时对分离效果的影响，结果以３０℃时分离效果最好，因此选择

柱温为３０℃．

２．１．４　提取条件的确定　分别考察提取溶剂（乙醇、质量分数为６０％乙醇和甲醇）和提取方法（静置过

夜、超声提取和加热回流）对样品中盐酸水苏碱的提取效率，结果表明采用乙醇超声提取效率最高，同时

节省时间．采用单因素实验考察了不同的超声提取时间（１５，３０，６０ｍｉｎ）、超声提取次数（１，２，３次）和提

取溶剂的用量（２５，５０，１００ｍＬ）对提取效率的影响，结果表明采用２５ｍＬ乙醇超声提取３０ｍｉｎ时，可将

样品中的盐酸水苏碱基本提取完全．

２．２　样品的精制

采用氧化铝?活性炭柱法精制样品，除杂效果明显，且盐酸水苏碱因其水溶性极强，不易被固定相吸

附，回收率高．

２．３　色谱分析

取盐酸水苏碱对照品溶液、调经益母胶囊供试品溶液和阴性样品溶液各１０μＬ，分别进行高效液相

（ａ）标准品

色谱分析，如图１所示．色谱条件：色谱柱为 ＨｙｐｅｒｓｉｌＳＣＸ

（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；流动相为１２ｍｍｏｌ·Ｌ
－１的磷

酸二氢钾溶液（含有体积分数为０．０２％三乙胺和体积分数

为０．２％冰乙酸）；流速为１．０ｍＬ·ｍｉｎ－１；检测波长为１９２

ｎｍ；柱温为３０℃．

从图１可知：样品中其他成分对盐酸水苏碱的质量分

数测定无干扰，盐酸水苏碱色谱峰与相邻色谱峰分离度大

　（ｂ）调经益母胶囊　　　　　　　　　　　　　　　（ｃ）阴性样品　

图１　调经益母胶囊的高效液相色谱谱图

Ｆｉｇ．１　ＨｉｇｈｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｏｆＴｉａｏｊｉｎｇＹｉｍｕｃａｐｓｕｌｅｓ

于１．５，理论板数按盐酸水苏碱峰计算应不低于５０００．

２．４　线性关系考察

分别量取浓度为３２．５６μｇ·ｍＬ
－１的盐酸水苏碱对照品溶液５．０，１０．０，１５．０，２０．０，２５．０μＬ注入液

相色谱仪，在上述色谱条件下测定盐酸水苏碱峰面积的积分值．以峰面积积分值为纵坐标，进样量为横

坐标，进行线性回归，得回归方程：犢＝１．３９５×１０５犡－１．１０２×１０３（狉＝０．９９９９５）．表明盐酸水苏碱进样

量在０．１６２８～０．８１４０μｇ范围内呈良好的线性关系．

２．５　精密度、稳定性与重复性试验

吸取浓度为３２．５６μｇ·ｍＬ
－１的盐酸水苏碱对照品溶液１０μＬ，重复进样５次，按上述色谱条件进
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行测定，结果峰面积积分值的相对标准偏差（ＲＳＤ）为０．３９％．

吸取供试品溶液，分别于配制后０，２，４，８，１２，２４ｈ进样１０μＬ，依法测定，结果峰面积积峰值ＲＳＤ

为０．６４％，表明供试品溶液在２４ｈ内基本稳定．

取同一批样品（批号２０１０１００６０１）６份，分别按制备供试品溶液的方法制备，结果测得样品中盐酸水

苏碱质量的平均值１４．１６５ｍｇ·ｇ
－１，ＲＳＤ为０．７９％．

２．６　加样回收率试验

称取与上同一批号的样品６份，分别加入质量浓度为０．４０４８ｍｇ·ｍＬ
－１的盐酸水苏碱对照品溶液

２５．０ｍＬ，进样测定，计算回收率．结果表明：平均回收率为９７．３１％，ＲＳＤ为０．８８（狀＝６）．

２．７　样品质量分数测定

分别对６批样品进行盐酸水苏碱的含量（ρ）测定，结果如表１所示．

表１　样品测定结果（狀＝３）

Ｔａｂ．１　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅ（狀＝３）

样品批号 ２０１０１００６０１ ２０１０１００６０２ ２０１０１００６０３ ２０１０１００８０１ ２０１０１００８０２ ２０１０１００８０３

ρ／ｍｇ·粒
－１ ５．９４９ ５．２１１ ５．３９７ ４．９８１ ４．７９０ ５．２３５

ＲＳＤ／％ ０．６７ ０．５３ ０．４１ ０．５２ ０．５９ ０．６４

３　结束语

采用离子交换 ＨＰＬＣ法，对调经益母胶囊中君药益母草所含盐酸水苏碱的含量进行测定．该法简

单、准确，重现性好，可作为调经益母胶囊的质量控制方法．
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