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高效液相色谱法测定生发颗粒中大黄素的含量

蒋 平，王文清，王 晨（华中科技大学同济医学院附属同济医院，武汉 "#$$#$）

摘要：目的 建立生发颗粒中大黄素含量的测定方法。方法 采用高效液相色谱法，色谱柱：%&’ ( )*+, -./ ( 0
’!1 柱 2 34$ 5 "6 7 88，4 !89，甲醇 ( $6 34 : 磷酸液（1$ ; 3$）为流动相，检测波长 34" <8。结果 大黄素的线性范

围是 $6 $3! != > $6 !44 !=，? @ $6 AAAA；平均回收率为 AA6 $# : ，B/. @ !6 "$ : （ ! @ 7）。结论 该法可用于测定生

发颗粒中大黄素的含量。
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表 ! 盐酸小檗碱加样回收率测定结果

样品含量 c 8=
$6 3#3!
$6 34A!
$6 33$1
$6 3#11
$6 3"47

加入样量 c 8=
$6 3$7"
$6 3$7"
$6 3$7"
$6 3$7"
$6 3$7"

测得量 c 8=
$6 "##7
$6 "7CA
$6 "374
$6 ""!3
$6 ""#7

回收率 c :
AC6 7#

!$!6 !7
AA6 77
A16 $7
A46 1$

平均回收率 c :

A16 "A

B/. c :

36 $#

7A#6 43，B/. 为 $6 "7 : 。

BC D 稳定性试验 取供试品溶液分别在 $，$6 4，!，

#，7 L 测 定 ， 结 果 平 均 峰 面 积 为 7346 #4，B/. 为

36 $! : 。结果表明在测定条件下，供试品溶液在 7 L
内稳定。

BC E 重现性试验 取同一批样品，精密称取 4 份，按

供试品溶液制备方法处理并测定，结果盐酸小檗碱平

均含量为 336 4# 8= c =，B/. 为 36 C! : 。

BC F 加样回收率试验 精密称取已知含量的胃肠舒胶

囊 样 品 适 量 ， 精 密 加 入 盐 酸 小 檗 碱 对 照 品 溶 液

（$6 !$#3 8= c 8]）3 8]，按供试品溶液制备方法处

理并测定，计算回收率，结果见表 !。

BC GH 样品测定 精密吸取对照品溶液和供试品溶

液各 4 !]， 分别注入液 相色谱仪， 按上述 色谱条

件测定 # 批样品盐酸小檗碱含量，色谱图见图 !，

结果见表 3。

I 讨论

盐酸小檗碱的甲醇溶液经紫外扫描确定在 #"4 <8
有最大吸收，故选择 #"4 <8 为检测波长。文献报道胃

肠舒胶囊中盐酸小檗碱成分的测定采用薄层扫描法 d!e，

本研究采用 T)]’ 法测定较前者更加快速准确，重复

性好，可以用于该制剂的质量控制。
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批 号

3$$3$C3#

3$$3$1!$

3$$3!3!4

盐酸小檗碱 c 8=·= ( !

336 4# f $6 3"4

3!6 1A f $6 ""4

336 #C f $6 3A4

B/. c :

!6 $A

36 $#

!6 #3

表 " 胃肠舒胶囊中盐酸小檗碱含量测定结果（ ! @ #）
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生发颗粒是由何首乌（制）、熟地黄、桑椹子、

怀牛膝、黑芝麻、菟丝子、茯苓组成的复方制剂，具

有补肾气、益精血、乌须发的功能。君药之一何首乌

含有大黄素、大黄酚等蒽醌类成分 # ! $ % &，大黄素在该

处方中是何首乌的特征成分，本文采用高效液相色谱

法测定了方中君药何首乌的特征成分大黄素的含量。

! 仪器和试药

’( $ !)* 高效液相色谱仪（日本岛津），+,- $
!)*. 紫外可见光光度检测器，(* $ /0* 色谱数据处

理机。流动相中的甲醇为色谱纯，其他试剂均为分析

纯。大黄素对照品 1批号 )2"0 $ %))))2，中国药品生

物制品检定所 3；生发颗粒由本院药学部实验室提

供，每袋 4 5，共 0 个批号。

" 方法与结果

"# ! 对照品溶液的制备 精密称取大黄素对照品适

量，加甲醇制成每 ! 6’ 含 !) !5 的溶液，即得。

"# " 供试品溶液的制备 取生发颗粒 ! 袋，研细，取

内容物 % 5，精密称定，加甲醇 %" 6’，加热回流 7)

689，滤过，滤液置 ") 6’ 量瓶中，用甲醇 %) 6’ 分

次洗涤残渣和滤器，洗液滤入同一量瓶中，加甲醇稀

释至刻度，摇匀，精密量取 !) 6’，水浴挥干，加水

%) 6’，盐酸 % 6’，振摇使溶解，再加氯仿 %) 6’，

水浴回流 ! :，立即冷却，移至分液漏斗中，分取氯

仿层，水层续用氯仿振摇提取 % 次（%)、!" 6’），

合并氯仿液，蒸干，残渣加甲醇溶解，定量转移至

!) 6’ 量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，即得。

"# $ 色谱条件 色谱柱：;<( $ ,=>? @-+ $ * (!A 柱

1 %") B 4C 0 66，" !63；流动相：甲醇 $ )C %" D 磷

酸 液 （A) E %)） ； 流 速 ：!C ) 6’·689 $ !； 检 测 波

长：%"4 96；柱温：室温。

"# % 系统适应性试验及专属性考察 分别取对照品

溶液、供试品溶液及阴性对照品溶液（缺何首乌，

制备方法同供试品溶液）各 !) !’，注入液相色谱

仪 ， 记 录 色 谱 图 。 理 论 板 数 以 大 黄 素 峰 计 不 低 于

%)))，大黄素峰与其他组分峰基线分离，/ F !C "，

保留时间为 !% 689，阴性对照品在大黄素峰位置处

无吸收。见图 !。

"# & 线性关系考察 精密称取大黄素对照品，加甲

醇适量溶解并定容至每 ! 6’ 含 !)C 7"% !5，精密吸

取上述溶液 %，4，0，A，!)，!" !’ 进样，以峰面积

积分值为纵坐标，大黄素进样量为横坐标，绘制标准

曲线，得回归方程：; G 7C A""" B !)0 H I !"7)， J G
)C KKKK。由方程可知，在 )C )%! !5 L )C !""!5 之间，

进样量和积分面积间呈良好的线性关系。

"# ’ 精 密 度 试 验 取 同 一 份 供 试 品 溶 液 1 批 号

)!)")2 3，重复进样 0 次，测得积分面积值分别是

4"2"0)、 4"A4"7、 4"2!A4、 4"2"!4、 4"7244、

4"240%，平均值为 4"0KA0 M !04"，/+- G )C 70 D 。

/+-N % D，表明精密度较好。

"# ( 重 现 性 试 验 取 同 一 批 号 的 样 品 1 批 号

)!)")2 3，按供试品溶液制备方法平行制备 0 份，按

上述方法测定，测得大黄素平均含量为 )C 7)"A 65 O 5，

/+- G !C )4 D （ ! G 0）。

"# ) 稳定性试验 取同一供试品溶液，于室温下放

置，每隔 ! : 测定 ! 次，共测定 0 次，测得供试品峰

面 积 积 分 值 分 别 是 4"2"0)、 4"A407、 4"2"!4、

4"240%、 4""KA0、 4"4K!!， 平 均 值 为 4"0KA! M
!7)"，/+- G )C %A D 。 取 同 一 大 黄 素 对 照 品 溶 液

（!)C 7"% !5·6’ $ !），于室温下放置，从配制第二

日起，每日对其含量测定 ! 次，共 0 次，测得对照品

峰 面 积 积 分 值 分 别 是 7KKA0%、 7KAAA0、 7K0!")、

7K24"4、 7K"K4"、 7K%)K)， 平 均 值 为 7K027! M
%272，/+- G )C 0K D 。结果表明，供试品与对照品

溶液的稳定性能满足测定要求。

"# * 加样回收率试验 精密称取已知含量的样品 0
份，分别精密加入一定量的大黄素甲醇溶液，按供试

品溶液制备方法制备并测定大黄素的含量，计算加样

回收率，结果见表 !。

"# !+ 样品测定 取 0 个批号样品，按照上述方法制

=C 对照品 PC 供试品 >C 阴性对照

图 ! 生发颗粒 Q,’( 图谱
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表 ! 生发颗粒中大黄素加样回收试验结果

样品含量 # !$

%!&’ (

%)*’ +

),"’ (

)&)’ -

%)"’ *

%+&’ %

加入量 # !$

!),’ -

!),’ -

)*&’ &

)*&’ &

%&&’ )

%&&’ )

测得量 # !$

--*’ "

-*%’ *

***’ *

*%%’ +

(!(’ %

",%’ ,

回收率 # .

,&’ !

,,’ %

!++’ +

,"’ &

!++’ (

,,’ %

平均回收率 # .

,,’ +%

/01 # .

!’ -+

备供试品溶液，进样 !+ !2，依照已确定的色谱条件

测定大黄素含量，结果见表 )。

! 讨论

本文曾考察了 3456 789: 9;9 < =10 柱和 >?@ <
A89: =10 < B 柱，选用后者峰形较佳。流动相曾考察

了甲醇 < +’ ! . 磷酸液（&* C !*）和甲醇 < +’ )* .
磷酸液（&+ C )+）及（(* C )*），其中只有甲醇 <
+’ )* . 磷 酸 液 （&+ C )+）能 排除阴性及 杂质峰干

扰，拖尾因子小，分离度高。

制备供试品溶液过程中水解酸试用过稀盐酸液

和稀硫酸液，但硫酸液使氯仿液蒸干后有棕黑色残

渣，而盐酸无此现象，确定用稀盐酸作为水解酸。

萃取溶媒选用了氯仿、乙醚，乙醚在酸水的上层，

给多次萃取带来操作上的不便，再则乙醚萃取的杂

质较多，使用氯仿则克服了上述缺点。
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表 " 样品中大黄素含量测定结果 # ! F % $

批号

平均含量 # 6$·$ < !

/01 # .

+!+%+!

+’ )(&&

!’ )

+!+%+)

+’ %+(*

!’ +

+!+-+"

+’ )-,(

!’ -

+!+-+(

+’ )"(,

!’ *

+!+*+"

+’ )"*"

!’ %

+!+*+(

+’ %+)&

)’ +
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石菖蒲醇提液主要化学成分 I@ < ?0 分析

林双峰 !，魏 刚 !，何 斌 )，方永奇 !（!’ 广州中医药大学第一附属医院实验中心，广州 *!+-+*；)’ 广州奥尔健
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摘要：目的 探讨石菖蒲乙醇提取液的主要化学成分。方法 用 I@ < ?0 对 - 批次石菖蒲 &+ . 乙醇提取液及其浓缩

液直接进样分析。结果 石菖蒲第一、第二次醇提液及浓缩液中均含有挥发油的 " 个特征性成分，在醇提浓缩液

中，还检出相对含量较大的 - 个水溶性成分，鉴定了其中 ) 个：)J % < 二氢 < %J * < 二羟基 < " < 甲基 < -K < 吡喃 <
- < 酮（- K < ALM8N < - < ONP，)，% < Q54LQMO < %，* < Q54LQMORL < " < 6PS4L;）和 * < 羟甲基糠醛（) < TUM8N98MVOR8;QPW
4LQP，* < D4LQMORL6PS4L; E < ）。结论 石菖蒲乙醇提取液中除含有挥发油成分外，还含有较多的水溶性成分，其药

理作用的物质基础可能与水溶性成分有关，其非挥发性成分尤其是醇提部分值得进一步研究与开发。

关键词：石菖蒲；醇提液；化学成分 ；I@ < ?0
中图分类号：/)&-’ ! 文献标识码：B 文章编号：!++% < ,(&% G)++- H+) < +!!" < +%

石 菖 蒲 为 天 南 星 科 植 物 石 菖 蒲 （ "#$%&’ ()()%*+
!$,** 094OSS）的干燥根茎，具有化湿开胃、开窍豁

痰、醒神益智之功效。石菖蒲醇提取物能明显对抗大

鼠、小鼠的最大电休克发作和小鼠的戊四氮最小阈发

作及小鼠的士的宁惊厥反应，表明其具有明显的抗惊

厥作用 D ! E。我们的药理实验研究表明，石菖蒲醇提液

具有协同戊巴比妥钠睡眠、协同士的宁兴奋脊髓、协

同苦味毒兴奋中枢神经系统的作用，推测石菖蒲醇提

取液有兴奋脊髓、中脑和大脑的作用 D ) E。

本研究采用 I@ < ?0 对石菖蒲醇提液的成分进

行分析，探究石菖蒲醇提取液起作用的物质基础，结

果石菖蒲醇提取液除含有 " < 细辛醚、# < 细辛醚等

挥发性成分外，还含有 )J % < 二氢 < %J * < 二羟基 <
" < 甲基 < -K < 吡喃 < - < 酮和 * < 羟甲基糠醛等相对

含量较大的 - 个水溶性成分。现将结果报道如下。


