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HPLC-ELSD测定甘遂及其制剂控涎丸中大戟二烯醇的含量
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［摘要］ 目的: 建立甘遂及其制剂控涎丸中大戟二烯醇的含量测定方法。方法:色谱柱为 Dikma Diamonsil C18柱

(4. 6 mm × 250 mm，5 μm)，流动相甲醇-水(99∶ 1)，流速 1. 0 mL·min － 1，检测器蒸发光散射检测器，柱温 35 ℃。结果:大戟二烯

醇在进样量为 1. 04 ～ 20. 80 μg( r = 0. 999 6)，进样量的常用对数值与峰面积的常用对数值呈良好的线性关系，平均回收率
97. 53%，RSD 2. 56%，另外对 10 批甘遂饮片和 5 批控涎丸进行了测定。结论:所建立的方法简单、准确、重复性好，可用于测

定甘遂及其制剂控涎丸中大戟二烯醇的含量。
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Determination of Euphol in Slices of Euphorbia kansui
and Kongxian Pills by HPLC-ELSD
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［Abstract］ Objective: To establish a HPLC method for the content determination of euphol in slices of E.
kansui and its preparation Kongxian Pills. Method: HPLC-ELSD was carried out on a Dikma Diamonsil C18 column

(4. 6 mm × 250 mm，5 μm)with methanol-water (99∶ 1) as the mobile phase，the flow rate was 1. 0 mL·min － 1，

and the detector was evaporative light-scattering detector ( ELSD) . The column temperature was set at 35 ℃ .
Result: The calibration curve was linear in the range of 1. 04-20. 80 μg ( r = 0. 999 6)，the average recovery was
97. 53% with RSD of 2. 56% . The content of euphol in ten batches of slices of E. kansui and five batches of
Kongxian Pills were determined. Conclusion: The method is simple，accurate and reproducible，and it can be used
to determine the content of euphol in slices of E. kansui and Kongxian Pills.
［Key words］ HPLC-ELSD; euphol; slices of Euphorbia kansui; Kongxian Pills ;content determination

甘遂在临床上多用于肝硬化腹水、胸腔积液、水 肿及二便不利等症。生品仅限外用，内服必须炮制。
以甘遂作为主药的常用方剂有控涎丸、十枣汤、甘遂
散和甘遂半夏汤等。其代表性制剂控涎丸，收载于
2005 年版《中国药典》，由甘遂(醋制)、红大戟、白芥
子组成。功效为涤痰逐饮。用于痰涎水饮停于胸
膈，胸胁隐痛，咳喘痛甚，痰不易出，瘰疬，痰核。《中
国药典》中对甘遂和控涎丸的质量控制主要是显微
鉴别，近年来对于甘遂和控涎丸的质量控制方面的
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研究报道较少，只见有学者采用 HPLC-UV 的方法测
定了甘遂药材中大戟二烯醇和表大戟二烯醇的含

量
［1］。目前对于以甘遂为主药的制剂工艺的研究几
乎停滞不前，其关键问题在于甘遂没有明确的质量

控制指标。课题组前期研究表明大戟二烯醇在甘遂
中含量较高

［2］，能显著的抑制 12-O-十四(烷)酰大
戟二萜醇-13-乙酸酯诱导的小鼠皮肤致癌作用［3］。

大戟二烯醇为三萜类化合物，结构中含有 2 个孤立
的双键，在紫外波长下只有末端吸收，故本文采用蒸

发光散射检测器对其进行检测，为甘遂及以甘遂为

主药的制剂进行开发研究奠定基础。
1 材料

Agilent 1100 高效液相色谱仪; Alltech ELSD
3300 型蒸发光散射器。
甲醇为分析纯和色谱纯;水为重蒸水;10 批甘

遂饮片为市场购买，生甘遂用 S 表示，经上海中医药
大学李惠讲师鉴定为大戟科植物甘遂 Euphorbia
kansui T. N. Liou ex T. P. Wang 的干燥块根;制甘
遂用 Z 表示，具体来源见表 1。5 批控涎丸为按照
2005 年版《中国药典》自制［4］，用 K 表示;大戟二烯
醇(自制，纯度 > 98% )［2］。
2 方法与结果
2. 1 色 谱 条 件 与 系 统 适 用 性 试 验 Dikma
Diamonsil C18柱(4. 6 mm × 250 mm，5 μm);蒸发光
散射检测器;蒸发温度 110 ℃，雾化温度 80 ℃，气体
流速 1. 5 L·min － 1;柱温 35 ℃ ;进样量 20 μL;流动相
甲醇-水(99∶ 1);流速 1. 0 mL·min － 1;理论塔板数按

大戟二烯醇计算不低于5 000。
2. 2 对照品溶液的制备 取大戟二烯醇对照品适
量，精密称定，加甲醇溶解，制备 1. 04 g·L － 1

的大戟

二烯醇对照品溶液，即得。
2. 3 供试品溶液的制备 将各批甘遂饮片和控涎
丸粉碎，称取甘遂细粉约 2 g、控涎丸细粉约 6 g，精
密称定，置磨口具塞锥形瓶中，加入甲醇，超声 2 次
(25，25 mL)，每次 15 min，滤过，合并滤液，回收溶
剂后，残渣加甲醇定容至 10 mL，即得。每个样品平
行制备 3 份供试液。
2. 4 方法学考察
2. 4. 1 线性关系考察 精密移取大戟二烯醇对照
品溶液，加甲醇稀释，配制质量浓度分别为 0. 052，
0. 104，0. 312，0. 624，0. 832，1. 04 g·L － 1

的对照品溶

液，进样 20 μL，进行高效液相分析。以进样量的常

用对数值(X)为横坐标，峰面积的常用对数值(Y)为
纵坐标绘制标准曲线，回归方程为 Y = 1. 471 0X +
2. 084 3，r = 0. 999 6，大戟二烯醇在进样量为 1. 04 ～
20. 80 μg 进样量的常用对数值与峰面积的常用对数
值呈良好的线性关系。
2. 4. 2 精密度试验 取同一浓度的大戟二烯醇溶
液，按照 2. 1 项下色谱条件连续测定 5 次，色谱峰面
积的 RSD 1. 88%，表明精密度良好。
2. 4. 3 稳定性试验 取控涎丸样品 K1 供试品溶
液，分别于 0，2，4，8，12 和 24 h 进样分析，记录峰面
积，RSD 2. 71%，表明供试品溶液在 24 h 内稳定。
2. 4. 4 重复性试验 称取控涎丸样品 K1 5 份，精
密称定，按照 2. 3 项下方法制备供试品溶液进样分
析，记录峰面积，采用随行标准曲线的对数回归方程

计 算 大 戟 二 烯 醇 的 含 量，平 均 含 量 为

0. 871 2 mg·g － 1，RSD 2. 21%，表明重复性良好。
2. 4. 5 加样回收率试验 称取已知大戟二烯醇含
量的控涎丸样品 K1 5 份，各约 2 g，精密称定，分别
加入对照品 1. 8 mg，按照 2. 3 项下方法制备供试品
溶液进行分析，记录峰面积，采用随行标准曲线的对

数回归方程计算大戟二烯醇的含量，测得平均回收

率为 97. 53%，RSD 为 2. 56%。
2. 5 样品含量测定 取 2. 3 项下供试品溶液，经
0. 45 μm 的微孔滤膜滤过，滤液注入液相色谱仪，按
照 2. 1 项下色谱条件测定峰面积，色谱图见图 1。采
用随行标准曲线的对数回归方程计算大戟二烯醇的

含量，结果见表 1。
表 1 大戟二烯醇的含量测定( n = 3) mg·g － 1

No. 来源 含量

S1 上海 2. 798 8

S2 安徽亳州 2. 848 6

S3 河北安国 1. 517 4

S4 四川 4. 700 8

S5 河北安国 2. 548 3

Z1 上海 4. 507 5

Z2 北京 1. 656 1

Z3 江苏南京 2. 380 6

Z4 山东济南 4. 304 1

Z5 河北安国 1. 495 2

K1 自制 0. 871 2

K2 自制 0. 911 7

K3 自制 0. 911 1

K4 自制 0. 975 6

K5 自制 1. 006 1
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图 1 大戟二烯醇对照品和甘遂及控涎丸的 HPLC

A. 对照品;B. 生甘遂;C. 制甘遂;D. 控涎丸;

E. 阴性对照(控涎丸缺甘遂);1. 大戟二烯醇

3 讨论
由于缺乏甘遂及其制剂的内在质量控制指标，

限制了对甘遂的进一步开发研究。课题组以前期研
究分离得到的甘遂中含量较高的大戟二烯醇为指

标，建立了甘遂及其制剂控涎丸中大戟二烯醇的含

量测定方法，为进一步对甘遂及其制剂开展研究奠

定基础。
研究过程中曾比较了超声、回流和冷浸的提取

方法，结果表明，以甲醇为溶剂超声和回流提取所得

成分含量较高，两者相差不大，超声提取的方法所需

时间较短，且操作简单;另对超声次数和时间进行了

比较，发现超声 2 次就可以提取 98%的成分，每次超
声时间超过 15 min 所提取的成分含量相差不大，所
以供试品溶液是以甲醇为溶剂超声 2 次的方法提取
制备的。
通过测定各批甘遂饮片中指标成分大戟二烯醇

的含量，发现不同产地的生甘遂和制甘遂中该指标

成分的含量差别较大，生甘遂和制甘遂中大戟二烯

醇的 含 量 分 别 在 1. 517 4 ～ 4. 700 8 mg·g － 1
和

1. 495 2 ～ 4. 507 5 mg·g － 1，所以有必要对甘遂饮片

的指标成分进行含量控制，以保证为临床提供质量

稳定的饮片。
实验过程中对控涎丸与控涎丸中缺甘遂的阴性

对照图谱进行了比较，阴性样品无干扰，控涎丸中大

戟二烯醇来自于甘遂，本方法可以用于进一步开展

控涎丸的开发研究。
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