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离子色谱法测定炎琥宁原料药中碳酸盐 
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摘  要：目的  建立离子色谱法测定炎琥宁原料药中碳酸盐残留的方法。方法  采用离子色谱法。色谱柱：Dionex IonPac AS18
（250 mm×4 mm）；淋洗液：0.022 mol/L 氢氧化钾；体积流量：1.0 mL/min；进样体积：10 μL；柱温：30 ℃；检测器：电

导检测器；检测池温度：35 ℃；抑制器：Dionex ASRS 300（4 mm）。结果  CO3
2−与 Cl−、NO2

−、NO3
−、SO4

2−分离良好，

CO3
2−在 10～120 μg/mL 与峰面积呈良好的线性关系（r=0.999 0）；平均回收率为 102.1%，RSD 值为 3.7%（n=9）。结论  该

方法灵敏、准确、简便，专属性好，可用于测定炎琥宁原料药中碳酸盐的残留。 
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Determination of carbonate in crude drug of potassium sodium dehydroandroan 
drographolide succinate by ion chromatography 
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Abstract: Objective  To establish a method to determine the residual of carbonate in potassium sodium dehydroandroan 
drographolide succinate by ion chromatography. Ion chromatography was used. The separation was carried out on a Dionex IonPac 
AS18 column (250 mm × 4 mm) with 0.022 mol/L KOH as mobile phase. The injection volume was 10 μL at the flow rate of 1.0 
mL/min. The temperature of column was set at 30 ℃. Conductivity detector with temperature of detector cell 35 ℃ was used. Dionex 
ASRS 300 (4 mm) was used as suppressor. Results  There was good separation between CO3

2− and Cl−, NO2
−, NO3

−, and SO4
2−. The 

standard curve was rectilinear in the range of 10 — 120 μg/mL (r=0.999 0). The average recovery was 102.1% with RSD value of 
3.7% (n = 9). Conclusion  This method is accurate, simple, and selective which could be used for the determination of the residual of 
carbonate in potassium sodium dehydroandroan drographolide succinate. 
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炎琥宁又名穿心莲内酯琥珀酸半酯钾钠盐，具

有抗菌、抗病毒、解热、抗炎等多种药理作用[1]。

调研发现，炎琥宁的主要生产企业均以穿琥宁（穿

心莲内酯琥珀酸半酯单钾盐）为原料，加入碳酸（氢）

钠、碳酸（氢）钾反应，得到炎琥宁[2-3]。合成路线

见图 1。目前，炎琥宁原料药的质量标准有 20 多个，

但均未对起始合成原料碳酸（氢）盐的残留进行控

制。碳酸盐的检测方法有酸碱滴定法、气量法、重

量法、离子色谱法等[4]。酸碱滴定法专属性较差，

气量法、重量法准确性较差，而离子色谱法具有灵

敏准确、操作简便、分析速度快、专属性高等特点，

且能够实现碳酸根与常规阴离子同时测定，与其他

方法相比优势明显。但离子色谱法测定水中碳酸盐

存在 2 个缺陷：由于空气中二氧化碳的存在，使得

碳酸盐的测定受空白水的干扰；碳酸根在离子色谱

上的响应较常规阴离子差，峰形不尖锐，定量较为

困难。这也是目前离子色谱法测定水中碳酸盐鲜有

报道的原因[5]。本研究建立了离子色谱法测定炎琥 
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宁原料药中碳酸盐的残留，该方法可用于炎琥宁原

料药的过程控制，也可为炎琥宁原料药的整体质量

评价提供参考，同时还可为其他药物中碳酸盐的检

测提供新思路。 
 

 
图 1  炎琥宁的合成路线 

Fig. 1  Synthetic route of potassium sodium dehydroandroandrographolide succinate 

1  仪器与试药 
Dionex ICS3000 离子色谱仪、电导检测器、

Chromeleon 6.8 软件；Mettler XP205 电子天平；

KH—500 型超声波（昆山禾创超声仪器有限公司）。 
碳酸钠由 Sigma 公司提供，质量分数≥99.9%；

碳酸氢钠购自国药集团化学试剂有限公司，质量分

数≥99.5%；Cl−、NO2
−、NO3

−、SO4
2−标准溶液（1 000 

μg/mL）由中国计量科学研究院提供；所用水来自

Milli-Q 纯水系统。样品预处理小柱：Dionex 
OnGuardTMⅡRP 小柱。炎琥宁由成都天台山制药有

限公司提供，批号 A、B、C。 
2  方法与结果 
2.1  色谱条件 

色谱柱：Dionex IonPac AS18（250 mm×4 
mm）；淋洗液：0.022 mol/L 氢氧化钾；体积流量：

1.0 mL/min；进样体积：10 μL；柱温：30 ℃；检

测器：电导检测器；检测池温度：35 ℃；抑制器：

Dionex ASRS 300（4 mm）。 
2.2  专属性试验 

分别精密量取 Cl−、NO2
−、NO3

−、SO4
2−、CO3

2−

标准溶液（1 000 μg/mL）适量，加水稀释制成含

Cl−、NO2
−、NO3

−、SO4
2−分别为 10 μg/mL，CO3

2−

为 100 μg/mL 的混合溶液，进样测定，考察常规阴

离子是否干扰 CO3
2−的测定，见图 2。结果表明，

CO3
2−与 Cl−、NO2

−、NO3
−、SO4

2−分离良好。 
2.3  定量限考察 

水样中的 CO3
2−具有化学不稳定性，为排除空

白水中 CO3
2−的影响，采用随行空白水样，扣空白

的方法。经考察不同来源空白水样在 0～8 h CO3
2− 

 
1-Cl−  2-NO2

−  3-CO3
2−  4-SO4

2−  5-NO3
− 

图 2  专属性试验图谱 
Fig. 2  IC chromatogram of specified test 

的质量浓度为 2～5 μg/mL，当 CO3
2−的质量浓度大

于 10 μg/mL 才能进行扣空白准确定量，虽然其色谱

峰响应远大于 10 倍信噪比。同时，由于 CO3
2−峰的

拖尾特性，质量浓度过高时，会造成峰面积的精密

度较差，故最终选择的测定范围为 10～120 μg/mL。 
2.4  线性范围考察 

精密称取碳酸钠适量，加水溶解制成含 CO3
2− 

1 000 μg/mL 的溶液，作为 CO3
2−标准溶液。分别精

密量取 CO3
2−标准溶液适量，加水稀释制成含 CO3

2−

分别为 10、20、50、100、120 μg/mL 的溶液，进样

测定。以质量浓度对峰面积进行线性回归，得回归

方程 A＝0.006 1 C＋0.049 8，r=0.999 0。结果表明，

CO3
2−在 10～120 μg/mL 与峰面积呈良好的线性关系。 

2.5  精密度试验 
精密量取 50 μg/mL CO3

2−标准溶液，连续进样

5 次，进行测定，计算得 CO3
2−峰面积的 RSD 值为

1.2%。 
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2.6  稳定性试验 
精密量取 50 μg/mL CO3

2−标准溶液，分别于 0、
2、4、6、8 h 进样测定，计算得 CO3

2−峰面积的 RSD
值为 1.5%。 
2.7  回收率试验 

精密称取炎琥宁样品（批号 A）适量，分别加

40、50、60 μg/mL CO3
2−标准溶液溶解，并稀释制

成 2 mg/mL 的溶液各 3 份，经 Dionex OnGuardTM

ⅡRP 小柱预处理，进样测定，采用标准曲线法计算

得平均回收率为 102.1%，RSD 值为 3.7%。 
2.8  样品测定 

精密称取炎琥宁原料药适量，加水溶解并稀释

制成含炎琥宁 2 mg/mL 的溶液，经 Dionex 
OnGuardTMⅡRP 小柱预处理后，作为供试品溶液，

进样测定，采用标准曲线法计算 CO3
2−的含量。结

果 3 批炎琥宁原料药样品中 CO3
2−质量浓度均小于

10 μg/mL（0.5%），色谱图见图 3。 

 

图 3  炎琥宁原料药（A）和水（B）的 IC 色谱图 
Fig. 3  IC chromatogram of crude drug of potassium 

sodium dehydroandroan drographolide succinate 
(A) and water (B) 

3  讨论 
3.1  色谱柱的选择 

常规阴离子柱中，可以检测 CO3
2−的有 Dionex 

IonPac AS11（250 mm×4 mm）、Dionex IonPac AS19
（250 mm×4 mm）、Dionex IonPac AS18（250 mm×

4 mm）。采用 Dionex IonPac AS18（250 mm×4 mm）

色谱柱等度洗脱即可较好地检测 CO3
2−，峰形较好，

与其他阴离子分离良好，分析时间较快。因此与其

他阴离子柱相比具有明显的优势。 

3.2  淋洗液种类及浓度的选择 
阴离子测定用淋洗液主要有碳酸盐体系和氢氧

根体系。碳酸盐体系本身含有 CO3
2−，故测定 CO3

2−

首选氢氧根体系，且抑制器产生的 H+离子与 OH−

离子结合生成的 H2O 电导率也很小。而 HCO3
−经氢

氧根体系洗脱，生成 CO3
2−。因此无论是 HCO3

−还

是 CO3
2−，抑制型离子色谱法最终测定的均是 CO3

2−。 
淋洗液浓度大小成为有效分离峰的关键所

在，实验尝试 0.030、0.025、0.022、0.015 mol/L
氢氧化钾，最终选择 0.022 mol/L 氢氧化钾，CO3

2−

与 Cl−、NO2
−、NO3

−、SO4
2−分离良好，且分析时

间小于 10 min。 
3.3  试验用水的选择 

由于水中本身存在 CO3
2−，而且随着时间的延

长会再引入空气中的 CO2，故试验考察了 Milli-Q
纯化水、蒸馏水、新沸冷水在 8 h 内的变化。结果

表明 3 种水均随着时间的增长，CO3
2−峰面积变大，

其中新沸冷水增长速度最快，蒸馏水增长速度最慢，

4 h 内蒸馏水与 Milli-Q 纯化水的 CO3
2−含量相当。

因此选择 Milli-Q 纯化水作为试验用水，且要求样

品处理快、分析时间短，这样才能保证 CO3
2−测定

结果的准确可靠。 
本研究针对离子色谱水空白中 CO3

2−的干扰以

及 CO3
2−在离子色谱中响应低、峰形差等缺陷，考

察了色谱柱、淋洗液种类及浓度、水的影响，克服

了离子色谱在测定 CO3
2−定量困难的难题，实现了

离子色谱有效定量检测药物中 CO3
2−，建立了离子

色谱法测定炎琥宁中碳酸盐残留的方法。 
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