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摘要# 目的!建立大败毒胶囊 "大黄’ 蒲公英’ 陈皮等$ 的质量标准& 方法!.MC法定性鉴别大黄’ 黄柏’ 赤芍’ 白
芷’ 陈皮’ 乳香& @BMC法测定芦荟大黄素’ 大黄酸’ 大黄素’ 大黄酚’ 大黄素甲醚含有量& 结果!.MC斑点清晰#
分离度好# 阴性无干扰& 芦荟大黄素’ 大黄酸’ 大黄素’ 大黄酚’ 大黄素甲醚分别在 ’<"- e+<-&’ ’<*% e#’<&*’
’<"* e+<#+’ ’<"+ e%<-"’ ’<"- e*<’* "=>2M范围内线性关系良好 "1)’<--- *$# 平均加样回收率分别为 -,<"#!
"ÂVn#<&&!$’ "’’<%"! "ÂVn#<("!$’ "’#<%#! "ÂVn#<’#!$’ --<#%! "ÂVn"<*’!$’ -,<’(! "ÂVn
#<-(!$& 结论!该方法简便’ 可靠’ 准确# 可用于大败毒胶囊的质量控制&
关键词! 大败毒胶囊( 芦荟大黄素( 大黄酸( 大黄素( 大黄酚( 大黄素甲醚( .MC( @BMC
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!!大败毒胶囊是由大黄’ 蒲公英’ 陈皮’ 木鳖
子’ 白芷’ 天花粉’ 金银花’ 黄柏’ 乳香 "制$’
当归’ 赤芍’ 甘草’ 蛇蜕 "酒炙$’ 干蟾 "制$’
蜈蚣’ 全蝎’ 芒硝 ", 味药材组成的复方制剂& 收
载于 +卫生部药品标准中药成方制剂, 第十二册#
具有清血败毒’ 消肿止痛之功效)"* # 临床上可用
于治疗梅毒)#* ’ 重症感染)&* ’ 重度痤疮)%*等# 但
其原质量标准)+*仅为大黄’ 黄柏的 .MC定性鉴别#

不够全面)*),* & 因此# 基于 #’"+ 版 +中国药典,
要求)(* # 本实验通过 .MC法鉴别大黄’ 黄柏’ 赤
芍’ 白芷’ 陈皮’ 乳香# @BMC法测定芦荟大黄
素’ 大黄酸’ 大黄素’ 大黄酚’ 大黄素甲醚含有
量# 为该制剂质量的全面控制提供依据&
GH材料

D3F/XL#*-+ 型高效液相色谱仪 "配置 D3F/XL
#--( BVJ检测器# 美国 D3F/XL公司$( 薄层扫描
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仪 "配置 J.̂%)"-##*% 自动点样系统’ JVC#)
"-#’#’ 自动展开系统’ I4LP304l/X)"-#"%# 拍照系
统# 瑞士CJ]JQ公司$( G/[C03LL47]̂ 型 "’<’"
2=# 瑞士]/FF0/X).80/98公司$’ _J""’%G型 "’<"
2=# 上海舜宇恒平科学仪器有限公司$ 电子分析
天平( a@)+’’c型超声波清洗器 "昆山市超声仪
器有限公司$& 大黄 "产地甘肃$’ 黄柏 "产地四
川$’ 赤芍 "产地内蒙$’ 白芷 "产地安徽$’ 陈皮
"产地广西$ 均购自江苏仁寿药业有限公司# 经南
京中医药大学吴启南教授鉴定# 均为 #’"+ 版 +中
国药典, 项下规定的药材品种& 大黄’ 黄柏’ 白
芷’ 乳香对照药材 "批号分别为 "#’-(%)#’"#’#’
"#"+"’)#’""’+’ "#’-%+)#’"&’-’ "#’-,’)#’"#’& $#
盐酸小檗碱’ 欧前胡素’ 异欧前胡素’ 橙皮苷’ 大
黄酸’ 大黄素’ 芍药苷对照品 "批号 ""’,"&)
#’"#"#’ ""’(#*)#’"#"%’ ""’(#,)#’""’-’ ""’,#")
#’"&"*’ ""’,+,)#’’#’*’ ""’,+*)#’’""’’ "’’,&*)
#’’+’*$# 芦荟大黄素 "批号 ""’,-+)#’"&’(# 含
有量 -,<(!$’ 大黄酚 "批号 ""’,-*)#’"&"-# 含
有量 --<*!$’ 大黄素甲醚 "批号 ""’,+()#’"%"+#
含有量 --<"!$ 对照品均购自中国食品药品检定
研究院& 甲醇’ 乙腈’ 三氟乙酸为色谱纯( 其他试
剂均为分析纯( 水为 ]4004)o超纯水& 大败毒胶囊
"江苏仁寿药业有限公司# 每粒装 ’<+ =# 批号分别
为 #’"%’(’"’ #’"%’(’#’ #’"%’(’&’ #’"%""’"’
#’"%""’#’ #’"%""’&’ #’"%""’%’ #’"+""’"’
#’"+""’#’ #’"+""’&$&
LH方法与结果
#<"!.MC定性鉴别
#<"<"!阴性对照溶液制备!根据处方去除各药味#
按制剂工艺制成相应阴性对照# 并按各自供试品溶
液制备方法制成相应溶液# 即得&
#<"<#!大黄!取本品内容物约 + =# 加三氯甲烷
#+ 2M’ 盐酸 " 2M# 水浴加热回流 &’ 24E# 放冷#
过滤# 滤液水浴浓缩至约 + 2M# 作为供试品溶液(
取大黄饮片及其对照药材各 ’<+ =# 加三氯甲烷
"’ 2M’ 盐酸 " 2M# 同法制成相应溶液& 吸取上述
溶液各 + "M# 点于同一硅胶 Q薄层板上# 以石油
醚 "&’ e*’ d$ )甲酸乙酯)甲酸 ""+ x+ x"$ 的
上层溶液为展开剂# 展开# 取出# 晾干# 置于紫外
光灯 "&*+ E2$ 下检视# 结果见图 "& 由图可知#
供试品色谱在与各对照品色谱相应位置上显相同颜
色的斑点# 特征性强# 阴性无干扰&
#<"<&!黄柏!取本品内容物约 " =# 加 + 2M甲醇

"$阴性对照!#$对照药材!&$饮片!% e"&$样品
"$E/=3F4W/78EFX80!#$X/Y/X/E7/2/9474E3023F/X430&$2/9474E30

L047/L!% i"&$L32Z0/L

图 GH大黄:B;色谱图
N#&JGH:B;.2+"6)*"&+)6"-,=13,.93! %*,=3>’8.

超声处理 + 24E# 过滤# 滤液作为供试品溶液( 取
黄柏饮片及其对照药材各 ’<+ =# 同法制成相应溶
液( 取盐酸小檗碱对照品适量# 加甲醇制成
’<+ 2=>2M溶液& 吸取上述溶液各 # "M# 点于同一
硅胶Q薄层板上# 以正丁醇)冰醋酸)水 ", x" x#$
为展开剂# 展开# 取出# 晾干# 置于紫外光灯
"&*+ E2$ 下检视# 结果见图 #& 由图可知# 供试
品色谱在与各对照品色谱相应位置上显相同颜色的
斑点# 特征性强# 阴性无干扰&

"$阴性对照!#$对照药材!&$饮片!% e"&$样品!^$盐酸小

檗碱
"$E/=3F4W/78EFX80!#$X/Y/X/E7/2/9474E3023F/X430!&$2/9474E30

L047/L!% i"&$L32Z0/L!^$\/X\/X4E/H:9X87H08X49/

图 LH黄柏:B;色谱图
N#&JLH:B;.2+"6)*"&+)6"-*=100’91#9<3$=3#1#"3"?’<51!

#<"<%!赤芍!取本品内容物约 + =# 加 &’ 2M水溶
解# 水饱和正丁醇提取 # 次# 每次 &’ 2M# 合并正
丁醇液# 正丁醇饱和水洗涤 # 次# 每次 "’ 2M# 正
丁醇液置于水浴上蒸干# 残渣加 # 2M乙醇溶解#
取上清液# 作为供试品溶液& 另取赤芍饮片 ’<+ =#
加 "’ 2M乙醇超声 + 24E# 过滤# 滤液蒸干# 残渣
加 # 2M乙醇溶解# 作为赤芍饮片溶液( 取芍药苷
对照品适量# 甲醇制成 " 2=>2M溶液& 吸取上述
溶液各 + "M# 点于同一硅胶 Q薄层板上# 以三氯
甲烷)乙酸乙酯)甲醇)甲酸 "%’ x+ x"’ x’<#$ 为展
开剂# 展开# 取出# 晾干# 喷以 +!香草醛硫酸溶
液# (+ d下加热至斑点显色清晰# 结果见图 && 由

"+%#
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图可知# 供试品色谱在与各对照品色谱相应位置上
显相同颜色的斑点# 特征性强# 阴性无干扰&

"$阴性对照!#$饮片!& e"#$样品!^$芍药苷
"$E/=3F4W/78EFX80!#$2/9474E30L047/L!& i"#$L32Z0/L!^$Z3/)

8E4Y08X4E

图 MH赤芍:B;色谱图
N#&JMH:B;.2+"6)*"&+)6"-*.1’#3.1,.93! ,:;<.

#<"<+!白芷!取本品内容物约 + =# 加 #’ 2M乙酸
乙酯浸渍 " H并不时振摇# 过滤# 滤液蒸干# 残渣
加 " 2M乙酸乙酯溶解# 作为供试品溶液( 取白芷
饮片及其对照药材各 " =# 同法制成相应溶液( 取
欧前胡素’ 异欧前胡素对照品适量# 加乙酸乙酯制
成每 " 2M含两者各 " 2=的溶液& 吸取上述溶液各
+ "M# 点于同一硅胶 Q薄层板上# 以石油醚
"&’ e*’ d$ )乙醚 "& x#$ 为展开剂# 在 #+ d以
下展开# 取出# 晾干# 置于紫外光灯 "&*+ E2$
下检视# 结果见图 %& 可知# 供试品色谱在与各对
照品色谱相应位置上显相同颜色的斑点# 特征性
强# 阴性无干扰&

"$阴性对照!#$对照药材!&$饮片!% e"&$样品!^"$异欧

前胡素!^#$欧前胡素
"$E/=3F4W/78EFX80!#$X/Y/X/E7/2/9474E3023F/X430!&$2/9474E30

L047/L!% i"&$L32Z0/L!^"$4L842Z/X3F8X4E!^#$42Z/X3F8X4E

图 VH白芷:B;色谱图
N#&JVH:B;.2+"6)*"&+)6"-+#4103$.19.=:<3$.1,.93!

#<"<*!陈皮!取本品内容物约 ’<# =# 加 "’ 2M甲
醇加热回流 #’ 24E# 过滤# 取滤液 + 2M# 浓缩至
" 2M# 作为供试品溶液( 取陈皮饮片 ’<# =# 同法
制成相应溶液( 取橙皮苷对照品适量# 加甲醇制成
’<+ 2=>2M溶液& 吸取上述溶液各 # "M# 点于同
一硅胶Q薄层板上# 以乙酸乙酯)甲醇)水 ""’’ x
", x"&$ 为展开剂# 展至约 & 72# 取出# 晾干#

再以甲苯)乙酸乙酯)甲酸)水 "#’ x"’ x" x"$ 上层
溶液为展开剂# 展至约 ( 72# 取出# 晾干# 喷以
三氯化铝试液# 置于紫外灯 "&*+ E2$ 下检视#
结果见图 +& 由图可知# 供试品色谱在与各对照品
色谱相应位置上显相同颜色的斑点# 特征性强# 阴
性无干扰&

"$阴性对照!#$饮片!& e"#$样品!^$橙皮苷
"$E/=3F4W/78EFX80! #$2/9474E30L047/L! & i"#$L32Z0/L!

^$H/LZ/X494E

图 RH陈皮:B;色谱图
N#&JRH:B;.2+"6)*"&+)6 "-?35<3<153$:0.5.1*1<3$.<73%

:8

#<"<,!乳香!取本品内容物约 + =# 加 #+ 2M无水
乙醇超声 &’ 24E# 过滤# 滤液蒸干# 残渣加 # 2M
无水乙醇溶解# 作为供试品溶液( 取乳香对照药材
’<+ =# 加 #+ 2M无水乙醇超声 &’ 24E# 过滤# 滤
液蒸干# 加 + 2M无水乙醇溶解# 作为对照药材溶
液& 吸取上述溶液各 + "M# 点于同一硅胶 Q薄层
板上# 以环己烷)乙酸乙酯 """ x#$ 为展开剂# 展
开# 取出# 晾干# 喷以 +!香草醛硫酸溶液# (+ d
下加热至斑点显色清晰# 结果见图 *& 由图可知#
供试品色谱在与各对照品色谱相应位置上显相同颜
色的斑点# 特征性强# 阴性无干扰&

"$阴性对照!#$对照药材!& e"#$样品
"$E/=3F4W/78EFX80!#$X/Y/X/E7/2/9474E3023F/X430!& i"#$L32Z0/L

图 ZH乳香:B;色谱图
N#&JZH:B;.2+"6)*"&+)6"-(03;.#:8

#<#!@BMC定量测定"-)""#

#<#<"!色谱条件!D3F/XL^:22/FX:C"( 色谱柱
"%<* 22f#+’ 22# + "2$( 流动相乙腈 "J$ i
’<’+!三氟乙酸 "c$# 梯度洗脱 "程序见表 "$(

#+%#
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检测波长 #+% E2( 体积流量 "<’ 2M>24E( 柱温
&’ d( 进样量 #’ "M&

表 GH梯度洗脱程序
:)IJGH0+)!#%3*%(’*#"35+"&+)6/

时间>24E J乙腈>! c’<’+!三氟乙酸>!
’ e"+ %’ *’
"+ e%+ %’ e,+ *’ e#+
%+ e%, ,+ #+
%, e+’ ,+ e%’ #+ e*’
+’ e++ %’ *’

#<#<#!对照品溶液制备!分别精密称取芦荟大黄
素’ 大黄酸’ 大黄素’ 大黄酚’ 大黄素甲醚对照品
*<’*’ +<’-’ +<#+’ %<-&’ &<’* 2=# 置于 "’’ 2M
量瓶中# 适量甲醇超声溶解并定容至刻度# 摇匀#
即得 "质量浓度分别为 +-<#,’ +’<-’’ +#<+’’
%-<"’’ &’<&# "=>2M$&
#<#<&!供试品溶液制备!精密称取本品内容物约
# =# 置于具塞锥形瓶中# 精密加入甲醇 +’ 2M# 称
定质量# (’ d下水浴加热回流 *’ 24E# 放冷# 甲
醇补足减失的质量# 过滤# 滤液 "& ’’’ X>24E 下离
心 "’ 24E# 取上清液# 即得&
#<#<%!方法学考察
#<#<%<"!专属性考察!图 , 显示# 阴性对照在对
照品相同保留时间处未出现对应色谱峰# 表明阴性
无干扰&

"$芦荟大黄素!#$大黄酸!&$大黄素!%$大黄酚!+$大黄素

甲醚
"$308/)/2894E!#$XH/4E!&$/2894E!%$7HX:L8ZH3E80!+$ZH:)

L748E

图 ^H各成分?4B;色谱图
N#&ĴH?4B;.2+"6)*"&+)6/"-[)+#"’/."3/*#*’%3*/

#<#<%<#!线性关系考察!精密量取大黄酸’ 大黄

素甲醚对照品溶液 #’’ "’ 2M# 大黄素’ 大黄酚’
芦荟大黄素对照品溶液各 + 2M# 置于 +’ 2M量瓶
中混匀# 甲醇定容至刻度# 再将其倍半稀释为 * 个
质量浓度# 在 -#<#<". 项色谱条件下进样测定&
以峰面积为纵坐标 "8$# 质量浓度为横坐标 "X$
进行线性回归# 结果见表 ## 可知各成分在各自范
围内线性关系良好&

表 LH各成分线性关系
:)IJLHB#3%)++%()*#"3/2#5/"-[)+#"’/."3/*#*’%3*/

成分 回归方程 1
线性范围>

""=/2Mi"$
芦荟大黄素 8n-% +++Xi" *&’<, ’<--- - ’<"- e+<-&
大黄酸 8n*, *#(Xi#* ,(’ ’<--- * ’<*% e#’<&*
大黄素 8n," ---Xi# #-+<% ’<--- - ’<"* e+<#+
大黄酚 8n"’" ,%%Xm*’<",% "<’’’ ’ ’<"+ e%<-"
大黄素甲醚 8n,# %&(Xi" ("*<- "<’’’ ’ ’<"- e*<’*

#<#<%<&!稳定性试验!取供试品溶液 "批号
#’"%""’"$# 于 ’’ #’ %’ (’ "’’ "# H 在 -#<#<".
项色谱条件下进样 #’ "M测定# 测得芦荟大黄素’
大黄酸’ 大黄素’ 大黄酚’ 大黄素甲醚峰面积
ÂV分别为 ’<+%!’ ’<&,!’ ’<,&!’ ’<*’!’
#<*%!# 表明供试品溶液在 "# H内稳定性良好&
#<#<%<%!精密度试验!精密吸取供试品溶液 "批
号 #’"%""’"$ #’ "M# 在 -#<#<". 项色谱条件下
进样测定 * 次# 测得芦荟大黄素’ 大黄酸’ 大黄
素’ 大黄酚’ 大黄素甲醚峰面积 ÂV分别为
’<+&!’ ’<&&!’ "<"&!’ ’<&*!’ "<(&!# 表明
仪器精密度良好&
#<#<%<+!重复性试验!取样品 "批号 #’"%""’"$
* 份# 按 -#<#<&. 项下方法制备供试品溶液# 在
-#<#<". 项色谱条件下进样 #’ "M测定# 测得芦
荟大黄素’ 大黄酸’ 大黄素’ 大黄酚’ 大黄素甲醚
含有量 ÂV分别为 ’<,(!’ ’<-(!’ ’<,%!’
’<+(!’ #<-%!# 表明该方法重复性良好&
#<#<%<*! 加样回收率试验 ! 分别精密量取
-#<#<#. 项下含有量已知的芦荟大黄素’ 大黄酸’
大黄素’ 大黄酚’ 大黄素甲醚对照品溶液 ""’ ,’’
-’ "’’ %<& 2M# 混合于 +’’ 2M量瓶中# 甲醇稀释
至刻度& 精密称取样品 "批号 #’%’""’"$ * 份#
每份约 "<’ =# 置于具塞锥形瓶中# 精密加入
+’ 2M上述对照品溶液# 在 -#<#<". 项色谱条件
下进样测定# 计算回收率& 结果# 芦荟大黄素’ 大
黄酸’ 大黄素’ 大黄酚’ 大黄素甲醚平均加样回收
率分别为 -,<"#!’ "’’<%"!’ "’#<%#!’ --<#%!’
-,<’(!# ÂV 分 别 为 #<&&!’ #<("!’ #<’#!’

&+%#
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"<*’!’ #<-(!&
#<&!样品含有量测定!取 "’ 批样品# 按上述方法
测定含有量# 结果见表 &# 可知 "’ 批样品游离总
蒽醌平均含有量为 &’+<# "=>粒& 以 i#’!为下

限# 含有量限度 "以游离总蒽醌计$ 应不低于
#%%<# "=>粒# 综合考虑其他因素# 最终将其设定
为每粒胶囊中游离总蒽醌含有量不得低于
#%’<’ "=&

表 MH各成分含有量测定结果 $#QM&
:)IJMH$%/’(*/"-."3*%3*!%*%+6#3)*#"3"-[)+#"’/."3/*#*’%3*/$#QM&

批号
含有量>""=/粒 i"$

芦荟大黄素 大黄酸 大黄素 大黄酚 大黄素甲醚 游离总蒽醌"总量$
#’"%’(’" %*<+- "(,<- &,<&# %(<"# "%<(* &&%<(
#’"%’(’# %-<(- "(-<% &,<(& +"<%, "+<-" &%%<+
#’"%’(’& &%<(* ""*<( &*<(, *’<-% ##<"# #,"<*
#’"%""’" &+<*( "",<, &*<(+ *’<-- ##<," #,&<-
#’"%""’# %#<,* "*,<& &%<(& %#<(% "&<,& &’"<%
#’"%""’& %&<%* ",+<, &(<%+ %%<&% "%<&" &"*<#
#’"%""’% %’<%" "*+<+ &%<*# %"<’’ "&<&* #-%<-
#’"+""’" %"<,% "*(<- &*<"- %#<-* "%<"# &’&<-
#’"+""’# &*<’( "#’<, &*<%, +-<*& #’<-+ #,&<(
#’"+""’& %(<"+ "(%<, &(<*% +’<", "+<%% &&,<"

MH讨论
中药质量标准的规范化是现代中药发展的瓶颈

之一)"#)"%* # 我国现行中成药标准中药味的鉴别数
量大多少于组方药味的三分之一# 并且含有量测定
指标较少& 大败毒胶囊作为由 ", 味药材组成的复
方制剂# 原标准仅以其中 # 味药材的 .MC鉴别作
为其质量控制依据# 故本实验采用 .MC’ @BMC法
完善了质量标准&

在.MC定性鉴别中# 本实验不仅改进了原标
准中大黄’ 黄柏的鉴别方法# 并新建了臣药与佐使
药白芷’ 赤芍’ 陈皮’ 乳香的鉴别方法& 另外# 还
曾对蒲公英’ 金银花鉴别条件进行摸索# 但因两者
阴性有干扰# 故暂不予以考虑&

大黄为大败毒胶囊君药# 其主要成分为芦荟大
黄素’ 大黄酸’ 大黄素’ 大黄酚’ 大黄素甲醚等蒽
醌类& #’"+ 版 +中国药典, 建议# 尽量测定中药
中的游离成分而不是转化成分& 以其为指导原则#
本实验选择测定以上 + 种游离蒽醌含有量及其总
量# 并对流动相进行优化& 当应用 #’"+ 版 +中国
药典, 中大黄含有量测定的流动相甲醇)’<"!磷酸
"(+ x"+$ 时# 调节流动相比例进行等度或梯度洗
脱均无法使所测成分达到良好的分离# 而换用洗脱
能力更强的三氟乙酸)乙腈系统并调节流动相比例
后# 各成分分离度理想& 然后# 进一步考察不同体
积分数三氟乙酸 "’<’#+!’ ’<’+!’ ’<"!$# 结
果基于对分离度及色谱柱保护的考虑# 最终选择乙
腈)’<’+!三氟乙酸作为流动相&
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摘要# 目的!建立胃气痛片 "乌药’ 青皮’ 白芍等$ 的质量标准& 方法!.MC法定性鉴别青皮’ 乳香’ 白芍’ 木香’
肉桂# @BMC法测定去甲异波尔定’ 芍药苷’ 橙皮苷含有量& 结果!.MC斑点清晰# 分离度好# 阴性无干扰& 去甲异
波尔定’ 芍药苷’ 橙皮苷分别在 %<,%* , e""(<**( "=>2M"1n’<--- ($’ "-<#’, ( e"-#<" "=>2M"1n’<--- ($’
"’<+" e"’+<" "=>2M"1n’<--- -$ 范围内线性关系良好# 平均加样回收率分别为 -&<,#! "ÂVn’<,!$’ -&<#-!
"ÂVn’<(!$’ -*<##! "ÂVn’<#!$& 结论!该方法简便’ 准确’ 可靠# 可用于胃气痛片的质量控制&
关键词! 胃气痛片( 去甲异波尔定( 芍药苷( 橙皮苷( .MC( @BMC
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"ÂVn’<,!$# -&<#-! " ÂVn’<(!$# -*<##! " ÂVn’<#!$# X/LZ/7F4W/0:$;@C;BA9<@C!.H4L
L42Z0/# 377PX3F/3E9 X/043\0/2/FH89 73E \/PL/9 Y8XFH/6P304F:78EFX808YD/464F8E=.3\0/FL$
D>EF@$19! D/464F8E=.3\0/FL( E8X4L8\8094E/( Z3/8E4Y08X4E( H/LZ/X494E( .MC( @BMC

!!胃气痛片由乌药’ 郁金’ 香附’ 青皮’ 乳香’
没药’ 五灵脂’ 高良姜’ 八角茴香’ 白芍’ 木香’
丁香’ 肉桂 "& 味药材组成# 并有木香)乌药’ 丁香)
郁金’ 乳香)没药等药对)")%* # 功效理气’ 和胃’ 止
痛# 对胃脘疼痛’ 胸腹胀满’ 呕吐酸水’ 消化不良

等症状有较好的疗效& 目前# 胃气痛片执行质量标
准收载于中华人民共和国卫生部药品标准 "中药
成方制剂第十三册$# 编号为 D^&)c)#+*")-,)+* #
但该标准构成简单# 缺少必要的定性鉴别’ 定量测
定项目& 因此# 本实验采用 .MC法定性鉴别胃气
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