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摘要# 目的!建立ZbUM法同时测定乌金止痛丸 "大黄( 当归( 香附等# 中 + 种成分的含有量’ 方法!该药物 +%!乙
醇提取液的分析采用T64HABDHM"’(Z色谱柱 ".L/ 66o#+% 66& + !6#$ 流动相甲醇(%L%+!三氟乙酸& 梯度洗脱$ 体
积流量 "L% 6UK68<$ 柱温 &% g$ 检测波长 #+. <6’ 结果!芦荟大黄素( 大黄酸( 大黄素( 大黄酚( 大黄素甲醚分别
在 %L’%+ . f’%L+.% "( %L’"+ & f’"L+#+ &( %L’## # f’#L#") "( %L’+* + f’+L*+. ’( %L&’# + f&’L#+& / !=K6U范围内
线性关系良好 "+p%L*** *#& 平均加样回收率分别为 *.L&"!( */L))!( "%"L".!( *"L/.!( *)L#)!& -V1分别为
&L//!( &L*"!( "L’.!( &L**!( "L/*!’ 结论!该方法准确& 重复性好& 可用于乌金止痛丸的质量控制’
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!!乌金止痛丸由大黄( 当归( 香附( 苏木( 益母
草( 僵蚕( 黑豆( 乌药( 五灵脂( 延胡索( 莪术(
桃仁( 红花( 木香( 乳香( 肉桂( 没药 ") 味药材
组成& 能活血化瘀& 行气止痛& 临床上用于产后瘀
血不清( 腹痛腰痛( 胸胁刺痛+", & 但目前其质量
标准中无含有量测定项’ 方中大黄为君药& 具有清
热解毒( 消积化瘀止血的功效& 其主要活性成分为

蒽醌& 其中芦荟大黄素具有抑菌和抗病毒作
用+#(/, $ 大黄素和大黄酸具有抑菌抗炎作用+#(/, $
大黄酚在体内氧化为大黄素和大黄酸& 可增强两者
作用+#(&, $ 大黄酚和大黄素甲醚均具有止血作
用+&&+, ’ 因此& 本实验以大黄中的芦荟大黄素( 大
黄酸( 大黄素( 大黄酚( 大黄素甲醚为指标& 在前
期报道和查阅文献基础上+)("&, & 建立 ZbUM方法同

"’/#

#%"’ 年 "# 月
第 .% 卷!第 "# 期

中 成 药
MA8<4D43‘7I8H8@<75b7H4<HN4I8?8<4

14?46J4‘#%"’
d@5$.%!O@$"#



时测定乌金止痛丸中上述 + 种成分的含有量& 为其
质量控制提供依据’
(I材料
"L"!仪器! T=854<H"#/% 高效液相色谱仪 "美国
T=854<H公司#$ ]_(+%%12超声波清洗器 "昆山市
超声仪器有限公司#$
"L#!试药!芦荟大黄素 "批号 ""%)*+(#%"/%*& 含
有量 *’L"!#( 大黄酸 "批号 ""%)+)(#%"/%)& 含
有量 **L&!#( 大黄素 "批号 ""%)+/(#%"+"#& 含
有量 *’L)!#( 大黄酚 "批号 ""%)*/(#%"&"*& 含
有量 **L/!#( 大黄素甲醚 "批号 ""%)+’(#%"/"/&
含有量 **L%!# 对照品均购自中国食品药品检定
研究院’ 甲醇( 三氟乙酸为色谱纯$ 其他试剂均为
分析纯$ 水为纯净水’ 乌金止痛丸 "/L& =K丸& 广
东宏兴集团股份有限公司宏兴制药厂& 批号
e#%")%+%"#
JI方法与结果
#L"!对照品溶液制备! 精密称取各对照品适量&
加甲醇制成每 " 6U含芦荟大黄素( 大黄酸( 大黄
素( 大黄酚各 "/ !=& 大黄素甲醚 ’ !=的溶
液& 即得’
#L#!供试品溶液制备! 取丸剂适量& 与硅藻土按
& h" 比例混合& 粉碎& 精密称取 # =& 置于 "%% 6U
具塞锥形瓶中& 精密加入 +%!乙醇 +% 6U& 称定质
量& ’+ g加热回流 " A& 放冷& 甲醇补足减失的质
量& 摇匀& 滤过& 精密量取续滤液 "% 6U置于锥形
瓶中& 回收溶剂& 加 & 6@5KU盐酸 "% 6U& 超声
# 68<& 加入三氯甲烷 &% 6U& 水浴回流 " A& 放
冷& 置于分液漏斗中& 少量三氯甲烷洗涤容器& 并
入分液漏斗中& 分取三氯甲烷层& 酸液再用三氯甲
烷洗涤 & 次& 每次 #% 6U& 合并三氯甲烷液& 回收
溶剂& 残渣加甲醇溶解稀释& 并转移至 "% 6U量瓶
中& 加甲醇至刻度& 摇匀& 过 %L.+ !6微孔滤膜&
取续滤液& 即得’
#L&!阴性样品溶液制备! 按处方比例及工艺制备
缺大黄阴性样品& 按 / #L# 0 项下方法制备&
即得’
#L.!色谱条件与系统适用性试验! T64HABDHM"’(
Z色谱柱 ".L/ 66o#+% 66& + !6#$ 流动相甲
醇 "T# (%L%+!三氟乙酸 "e#& 梯度洗脱 "% f
#% 68<& /&!T$ #% f#+ 68<& /&!#)*!T$ #+ f
++ 68<& )*!T$ ++ f/% 68<& )*!#/&!T$ /% f
)% 68<& /&!T#$ 体积流量 "L% 6UK68<$ 柱温
&% g$ 检测波长 #+. <6$ 进样量 "% !U’ 理论塔

板数均大于 & %%%& 各成分色谱峰与相邻峰的分离
度均大于 "L+’
#L+!专属性试验!取对照品( 供试品( 阴性样品
溶液各 "% !U& 在 /#L.0 项色谱条件下进样测定&
结果见图 "’ 由图可知& 供试品( 对照品在相同保
留时间处均有色谱峰& 待测成分与其他成分分离度
良好& 阴性无干扰’

"$芦荟大黄素!#$大黄酸!&$大黄素!.$大黄酚!+$大黄素

甲醚
"$75@4(46@I8<!#$‘A48<!&$46@I8<!.$?A‘BD@;A7<@5!+$;AB(

D?8@<

图 (I各成分A8D=色谱图
L"/M(IA8D=!2.*%$&*/.$%0*5N$."*O0!*#0&"&O-#&0

#L/!线性关系考察!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& 加甲醇
制成质量浓度分别为’%L+.% "( ’"L+#+ &( ’#L#") "(
’+L*+. ’( &’L#&+ / !=K6U的贮备液& 精密吸取
#%( "%( +( #( " 6U至 "%% 6U量瓶中& 甲醇稀释
至刻度& 摇匀& 即得系列质量浓度对照品溶液& 在
/#L.0 项色谱条件下进样测定’ 以峰面积为纵坐
标 "[#& 溶液质量浓度为横坐标 "\# 进行回归&
结果见表 "& 可知各成分在各自范围内线性关系
良好’
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表 (I各成分线性关系
;$6M(ID"#-$..-4$&"*#02"30*5N$."*O0!*#0&"&O-#&0

成分 回归方程 线性范围K"!=-6Uq"# +
芦荟大黄素 [p+% )"#L’/" "\q’ %’/L.&" % %L’%+ . f’%L+.% " %L*** *
大黄酸 [p.# ")%L&+# ’\Q# "&#L#/+ % %L’"+ & f’"L+#+ & %L*** *
大黄素 [p&) )+%L*.& &\q" /.’L%+* " %L’## # f’#L#") " %L*** *
大黄酚 [p+# %&)L%+. .\q+’#L/#. & %L’+* + f’+L*+. ’ %L*** *
大黄素甲醚 [p&/ %"’L&/) /\Q# #/&L%’’ # %L&’# + f&’L#+& / %L*** *

#L)!中间精密度试验!同一实验室不同人员采用
不同品牌仪器& 取丸剂 "批号 e#%")%+%"#& 按
/#L#0 项下方法制备供试品溶液& 在 /#L.0 项色
谱条件下进样测定& 测得芦荟大黄素( 大黄酸( 大
黄素( 大黄酚( 大黄素甲醚含有量中间精密度
-V1分别为 &L**!( &L’%!( "L++!( &L**!(
#L%’!& 说明该方法中间精密度良好’
#L’!稳定性试验!取丸剂 "批号e#%")%+%"#& 按
/#L#0 项下方法制备供试品溶液& 于 %( /( "#(
#%( #) A在 /#L.0 项色谱条件下进样测定& 测得
芦荟大黄素( 大黄酸( 大黄素( 大黄酚( 大黄素甲
醚峰面积 -V1分别为 %L’#!( %L&.!( %L.’!(
%L#’!( %L+)!& 表明溶液在 #) A内稳定性良好’
#L* ! 重 复 性 试 验 ! 取 同 一 丸 剂 " 批 号
e#%")%+%"#& 按 /#L#0 项下方法平行制备 / 份供
试品溶液& 在 /#L.0 项色谱条件下进样测定& 测
得芦荟大黄素( 大黄酸( 大黄素( 大黄酚( 大黄素
甲醚峰面积-V1分别为 &L’#!( &L/&!( "L#.!(
#L/&!( #L%&!& 表明该方法重复性良好’
#L"%!加样回收率试验!精密称取含有量已知的
丸剂 "批号e#%")%+%"# 与硅藻土按 & h" 比例混
合粉碎的粉末 " =& 共 / 份& 置于具塞锥形瓶中&
精密加入含有芦荟大黄素 ’L%+/ !=K6U( 大黄酸
"%L"*# !=K6U( 大黄素 "%L./. !=K6U( 大黄酚
#+L... !=K6U( 大黄素甲醚 /L/*/ !=K6U的对照
品溶液 #+ 6U& 按 /#L#0 项下方法制备供试品
溶液& 在 /#L.0 项色谱条件下进样测定& 结果
见表 #’
#L""!样品含有量测定!取丸剂 / 批& 按 /#L#0
项下方法制备供试品溶液& 在 /#L.0 项色谱条件
下进样测定& 外标法计算含有量& 结果见表 &’
KI讨论
&L"!流动相筛选!本实验考察了甲醇(磷酸( 乙
腈(磷酸( 甲醇(三氟乙酸( 乙腈(三氟乙酸流动相&
发现甲醇(%L%+!三氟乙酸洗脱时色谱峰峰型和分
离效果均比较理想& 故选择其作为流动相’

表 JI各成分加样回收率试验结果 %$UW’
;$6MJI<-0O4&0*5.-!*N-., &-0&05*.N$."*O0!*#0&"&O-#&0

%$UW’

组分
取样量K

=
原有量K

6=
加入量K

6=
测得量K

6=
回收率K

!

平均回收

率!

"-V1K!#
芦荟大黄素 "L%%/ + %L")’ " %L#%" . %L&/& % *"L’" *.L&"

"L%"/ ’ %L")* * %L#%" . %L&)% # *.L.* "&L//#
"L%#& " %L"’" % %L#%" . %L&)) + *)L+)
%L*+. ) %L"/’ * %L#%" . %L&.) / ’’L)&
"L%.% ) %L"’. " %L#%" . %L&)) & *+L*&
"L%/+ . %L"’’ + %L#%" . %L&’. + *)L&#

大黄酸 "L%%/ + %L#+# # %L#+. ’ %L+%# ) *’L&" */L))
"L%"/ ’ %L#+. ’ %L#+. ’ %L.’/ % *%L). "&L*"#
"L%#& " %L#+/ . %L#+. ’ %L.*’ * *+L")
%L*+. ) %L#&* # %L#+. ’ %L.*’ + "%"L))
"L%.% ) %L#/% ’ %L#+. ’ %L+%. * *+L’%
"L%/+ . %L#/) % %L#+. ’ %L+"’ ’ *’L’#

大黄素 "L%%/ + %L#)) / %L#/" / %L+." # "%%L)/ "%"L".
"L%"/ ’ %L#’% . %L#/" / %L+&/ ) *)L*) ""L’.#
"L%#& " %L#’# " %L#/" / %L++" + "%#L*’
%L*+. ) %L#/& & %L#/" / %L+&# . "%#L’)
"L%.% ) %L#’) % %L#/" / %L++# ’ "%"L/"
"L%/+ . %L#*& ’ %L#/" / %L++) " "%%L/+

大黄酚 "L%%/ + %L/%/ + %L/&/ " "L#"+ " *+L/’ *"L/.
"L%"/ ’ %L/"# ) %L/&/ " "L")’ % ’’L’) "&L**#
"L%#& " %L/"/ + %L/&/ " "L"/# . ’+L’#
%L*+. ) %L+)+ & %L/&/ " "L")# & *&L’+
"L%.% ) %L/#) " %L/&/ " "L#"# # *"L*’
"L%/+ . %L/.# % %L/&/ " "L#&) ) *&L/+

大黄素甲醚 "L%%/ + %L"). . %L"/) . %L&&+ % *+L*. *)L#)
"L%"/ ’ %L")/ # %L"/) . %L&&/ ) *+L’’ ""L/*#
"L%#& " %L")) & %L"/) . %L&&* " */L/+
%L*+. ) %L"/+ . %L"/) . %L&&& " "%%L"’
"L%.% ) %L"’% & %L"/) . %L&.# . */L’&
"L%/+ . %L"’. / %L"/) . %L&.’ * *’L"+

表 KI各成分含有量测定结果 %%/Z/’
;$6MKI<-0O4&0*5!*#&-#&)-&-.%"#$&"*#*5N$."*O0!*#0&"&1

O-#&0%%/Z/’

批号 芦荟大黄素 大黄酸 大黄素 大黄酚 大黄素甲醚
M"’%"%" %L"+% & %L"*% # %L#&+ + %L++. / %L"+’ .
M"’%"%# %L"/" + %L"*) . %L#./ " %L+*# / %L"/+ %
M"’%"%& %L"+& % %L"*% / %L#&# ) %L+/’ ’ %L"+) *
e"’%"%" %L#"% ) %L#/* % %L&#+ & %L)/% ) %L#"+ %
e"’%"%# %L#") + %L#’% ’ %L&&) * %L)’+ + %L##" )
e"’%"%& %L#"% & %L#)) ’ %L&&# & %L))& ’ %L#") "

&’/#
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&L#!柱温筛选!本实验考察了柱温 #+( &%( &+ g
对分离效果的影响& 发现 #+ g时芦荟大黄素色谱
峰中包裹杂质峰& &+ g时芦荟大黄素( 大黄素色
谱峰峰形较差& &% g时各成分色谱峰和分离度均
较好& 故选择 &% g作为柱温’
&L&!提取方法筛选!本实验考察了回流提取( 超
声提取对提取率的影响& 发现前者效率更高& 故选
择该方法提取$ 考察了提取溶剂甲醇( 乙醇对提取
率的影响& 发现前者提取效率更高& 故选择其作为
提取溶剂$ 考察了提取时间 &%( /%( "#% 68< 对提
取率的影响& 发现 /%( *% 68< 时提取率相近& 均
高于 &% 68<时& 故选择 /% 68< 作为提取时间$ 考
察了提取溶剂体积对提取率的影响& 发现 #+(
+% 6U时芦荟大黄素( 大黄素( 大黄酚( 大黄素甲
醚提取率无显著差异& 但 +% 6U时大黄酸提取率更
高& 故选择其作为提取溶剂体积’
&L.!水解及萃取方法筛选!本实验考察了 "( #(
& 6@5KU盐酸对提取率的影响& 发现 #( & 6@5KU时
总蒽醌提取率高于 " 6@5KU& & 6@5KU时大黄酚( 大
黄素甲醚提取率高于 # 6@5KU& 故选择 & 6@5KU盐
酸溶液作为水解溶剂$ 考察了萃取溶剂二氯甲烷(
三氯甲烷( 乙醚对提取率的影响& 发现三氯甲烷提
取率较高& 故选择其作为萃取溶剂$ 考察了萃取次
数对提取率的影响& 发现萃取 #( &( . 次提取率无
显著差异& 考虑到萃取的充分性& 选择萃取 & 次’
&L+!耐用性试验!本实验考察了体积流量 %L’(
"L%( "L# 6UK68<时的色谱峰情况& 发现在各体积
流量下各成分色谱峰分离度均较好& 其含有量
-V1均小于 .!’ 再应用T64HABDHM"’(Z".L/ 66o
#+% 66& + !6#( RU[<4‘HV:DH78< M"’ ".L/ 66o
#+% 66& + !6# 色谱柱测定同一供试品溶液& 发

现各成分分离度均大于 "L+& 其含有量-V1均小于
.!& 表明该方法耐用性良好’
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