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摘要： 目的　 完善大黄碳酸氢钠片质量标准。 方法　 ＴＬＣ 法对大黄酸、 大黄素、 大黄酚、 芦荟大黄素、 大黄素甲醚、
土大黄苷进行定性鉴别， 建立 ＵＰＬＣ 指纹图谱， 测定芦荟大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄酸⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄

素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄酚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄素甲醚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 芦荟大黄素、 大黄酸、 大黄素、
大黄酚、 大黄素甲醚的含量。 结果　 ＴＬＣ 斑点清晰， 专属性强。 ８ 批样品指纹图谱中有 ２０ 个共有峰， 相似度均大于

０􀆰 ５３５。 １０ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９７ ０）， 平均加样回收率 ９８􀆰 ７％ ～１０４􀆰 １％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ５９％ ～ ２􀆰 １３％ ，
含量范围分别为 ０􀆰 ２７４ １ ～ ２􀆰 ００５ ９、 ０􀆰 ５４７ ８ ～ ５􀆰 １９２ ２、 １􀆰 ２０９ ２ ～ ３􀆰 ９３６ ３、 １􀆰 ０３９ ３ ～ ３􀆰 ３３０ ２、 ０􀆰 ３０７ ０ ～ １􀆰 ２４８ １、
０􀆰 １１８ ２～０􀆰 ６７４ ７、 ０􀆰 １１５ １～０􀆰 ９７０ ３、 ０􀆰 ２２４ ５～１􀆰 ７８９ ３、 ０􀆰 ８８１ ４～ ４􀆰 ８８２ ６、 ０􀆰 ８０１ ４～ ５􀆰 ０９９ １ ｍｇ ／ ｇ。 结论　 该方法简

便稳定， 可有效控制大黄碳酸氢钠片中大黄质量。
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　 　 大黄碳酸氢钠片由大黄、 碳酸氢钠、 薄荷油组

成， 除了能改善胃酸过多、 消化不良、 食欲不振

外， 还可减少胃黏膜炎症损伤［１］， 促进术后、 重

症患者胃肠功能恢复［２⁃３］， 改善肾衰竭患者氮质代

谢［４⁃５］及尿毒症维持血液透析患者血管内皮功

能［６］， 延 缓 肾 病 患 者 肾 功 能 恶 化［７］， 防 治 便

秘［８⁃９］， 方中大黄起到重要作用［１０⁃１１］。 目前， 大黄

碳酸氢钠片质量标准收载于卫生部药品标准

［ＷＳ１⁃０４ （Ｂ） ⁃８９］ ［１２］， 但仅对大黄羟基蒽醌、 碳

酸氢钠进行定性鉴别， 对碳酸氢钠进行含量测定。
前期报道， 曾玉梅等［１３］ 采用 ＴＬＣ 法对大黄碳酸氢

钠片中薄荷油进行定性鉴别， 胡珀等［１４］ 采用

ＵＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法测定土大黄苷含量， 王鼎峰等［１５］

采用 ＧＣ 法测定薄荷脑含量， 而大黄相关成分含量

测定主要集中在游离蒽醌［１６⁃１９］， 但关于该制剂质

量标准或控制的研究仍存在以下问题： （１） 鉴别

项下仅有理化鉴别， 专属性不强； （２） 土大黄苷

检查采用 ＵＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法， 操作繁琐； （３） 含量

测定项下大黄指标成分主要为游离蒽醌， 缺少结合

蒽醌， 不够全面。 因此， 本实验对大黄碳酸氢钠片

质量标准进行完善， 以期为该制剂后续开发利用提

供参考。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器 　 Ｈ⁃Ｃｌａｓｓ 型超高效液相色谱仪 （美国

Ｗａｔｅｒｓ 公司）； ＢＳ２２４Ｓ 型电子天平 （德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ
公司）； ＭＥ２０３ 型电子天平 （瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃Ｔｏｌｅｄｏ 公

司）； ＫＱ５２００Ｅ 型超声仪 （昆山市超声仪器有限公

司）； Ｄｉｒｅｃｔ⁃Ｑ５ＵＶ 型超纯水机 （美国 Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ 公

司）； ＤＺＦ 型电热恒温干燥箱 （上海精宏实验设备

有限公司）； ＷＤ⁃９４０３Ｃ 型紫外仪 （北京市六一仪

器厂）； 硅胶 Ｇ 薄层板 （青岛海洋化工有限公司）。
１􀆰 ２　 试剂与药物 　 芦荟大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖

苷、 大黄酸⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄酚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃
葡萄糖苷、 大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄素甲

醚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄酸、 大黄素、 大黄酚、
芦荟大黄素、 大黄素甲醚 （ 批号 ＷＰ２３０８３００２、
ＷＰ２３０８２８０６、 ＷＰ２３０５１０１１、 ＷＰ２３０６３０６、 ＷＰ２３０５１１０７、
ＷＰ２３０５１２０６、ＷＰ２３０２０１１０、ＷＰ２３０５２９０９、ＷＰ２３０３０１１３、
ＷＰ２３０３０７１１） 对照品均购自四川省维克奇生物科

技有限公司 （纯度≥９８％ ）。 大黄对照药材 （批号

１２０９０２⁃２０１９１２） 购自中国食品药品检定研究院。
大黄碳酸氢钠片共 ８ 批， 具体见表 １， 相关阴性样

品 （自制）。 乙腈为色谱纯； 其余试剂均为分析

纯； 水为超纯水。

表 １　 大黄碳酸氢钠片信息

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ Ｄａｈｕａｎｇ Ｓｏｄｉｕｍ Ｂｉｃａｒｂｏｎａｔｅ Ｔａｂｌｅｔｓ

编号 批号 生产日期 编号 批号 生产日期

Ｓ１ ２０２３０８１３ ２０２３ 年 ８ 月 １５ 日 Ｓ５ ２３０３０１ ２０２３ 年 ３ 月 １ 日

Ｓ２ ２３０７０２ ２０２３ 年 ７ 月 ２７ 日 Ｓ６ ２３０２０４ ２０２３ 年 ２ 月 ２４ 日

Ｓ３ ２３０８０３０２ ２０２３ 年 ８ 月 ３ 日 Ｓ７ ２０２２０７２１ ２０２２ 年 ７ 月 ２７ 日

Ｓ４ ２１０３２２０１ ２０２１ 年 ３ 月 ２２ 日 Ｓ８ ３７２３０５０１ ２０２３ 年 ５ 月 ３１ 日

２　 方法与结果

２􀆰 １　 ＴＬＣ 定性鉴别

２􀆰 １􀆰 １　 对照品溶液制备 　 精密称取芦荟大黄素、
大黄酸、 大黄素、 大黄酚、 大黄素甲醚对照品适

量， ７０％ 甲醇溶解， 制成每 １ ｍＬ 分别含 ０􀆰 ０２２ ４、
０􀆰 ００６ ６、 ０􀆰 ０１６ ６、 ０􀆰 ０９４ ８、 ０􀆰 ０８４ ８ ｍｇ 上述成分

的溶液， 即得。
２􀆰 １􀆰 ２　 供试品溶液制备 　 取本品 ２０ 片， 研成细

粉， 取约 ０􀆰 ５ ｇ， 精密称定， 加入 １０ ｍＬ ７０％ 甲醇，
超声 （９００ Ｗ、 ４０ ｋＨｚ） 处理 ３０ ｍｉｎ， 放冷， 摇

匀， 过滤， 即得。
２􀆰 １􀆰 ３　 对照药材溶液制备　 取对照药材约 ０􀆰 １ ｇ，
按 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下方法制备， 即得。
２􀆰 １􀆰 ４　 阴性样品溶液制备 　 取阴性样品 ０􀆰 ２５ ｇ，
按 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下方法制备， 即得。
２􀆰 １􀆰 ５　 鉴定方法　 吸取大黄酸、 大黄素甲醚对照

品溶液各 ９ μＬ， 大黄素、 大黄酚、 芦荟大黄素对

照品溶液各 ３ μＬ， 供试品、 对照药材、 阴性样品

溶液各 ９ μＬ， 点于同一硅胶 Ｇ 薄层板上， 以环己

烷⁃乙酸乙酯⁃甲酸 （１８ ∶ ２ ∶ ０􀆰 ５） 为展开剂， 展

开， 在紫外灯 （３６５ ｎｍ） 下检视， 结果见图 １。 由

此可知， 供试品溶液在对照品、 对照药材溶液相应

位置上显示相同的橙黄色荧光斑点。
２􀆰 ２　 检查

２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液制备　 取土大黄苷对照品适量，
７０％ 甲醇溶解， 制成每 １ ｍＬ 含 １０ μｇ 该成分的溶

液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ２　 检查方法　 分别吸取对照品溶液 ２ μＬ、 供

试品溶液 ６ μＬ， 点于同一硅胶 Ｇ 薄层板上， 以三

氯甲烷⁃甲醇⁃甲酸⁃水 （１００ ∶ ３０ ∶ ２ ∶ ３） 为展开

剂， 展开， 在紫外灯 （３６５ ｎｍ） 下检视， 结果见

图 ２。 由此可知， 供试品溶液在对照品溶液相应位

置上未发现相同的亮蓝色荧光斑点。
２􀆰 ３　 ＵＰＬＣ 指纹图谱建立

２􀆰 ３􀆰 １　 色谱条件 　 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｄｉｐｓｅ Ｐｌｕｓ Ｃ１８ 色谱柱

（３􀆰 ０ ｍｍ×１００ ｍｍ， １􀆰 ８ μｍ）； 流动相乙腈 （Ａ） ⁃
０􀆰 ５％ 磷酸 （Ｂ）， 梯度洗脱 （０ ～ ３􀆰 ５ ｍｉｎ， ２５％ ～
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注： １～７ 为供试品 （Ｓ２～ Ｓ８）， ８ 为大黄素甲醚对照品， ９ 为大黄

酸对照品， １０ 为大黄素对照品， １１ 为芦荟大黄素对照品， １２ 为

大黄酚对照品， １３ 为大黄对照药材， １４ 为阴性样品， １５ 为供试

品 （Ｓ１）。

图 １　 游离蒽醌 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｆｒｅｅ ａｎｔｈｒａｑｕｉｎｏｎｅｓ

注： １～８ 为供试品 （Ｓ１～ Ｓ８）， ９ 为土大黄苷对照品。

图 ２　 土大黄苷 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ２　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｒｈａｐｏｎｔｉｎ

６５％ Ａ； ３􀆰 ５～４􀆰 ５ ｍｉｎ， ６５％ Ａ； ４􀆰 ５ ～６ ｍｉｎ， ６５％ ～
９０％ Ａ； ６ ～ ７ ｍｉｎ， ９０％ ～ ９８％ Ａ； ７ ～ ７􀆰 １ ｍｉｎ，
９８％ ～ ２５％ Ａ； ７􀆰 １ ～ １１ ｍｉｎ， ２５％ Ａ）； 体积流量

０􀆰 ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３５ ℃； 检测波长 ２２２ ｎｍ； 进样

量 １ μＬ。
２􀆰 ３􀆰 ２　 对照品溶液制备 　 取大黄酚对照品适量，
７０％甲醇溶解， 制成每 １ ｍＬ 含 ０􀆰 ０２２ ９ ｍｇ 该成分

的溶液， 即得。
２􀆰 ３􀆰 ３　 供试品溶液制备 　 取本品 ２０ 片， 研成细

粉， 取约 ０􀆰 ２５ ｇ， 精密称定， 精密加入 ２５ ｍＬ ７０％
甲醇， 超 声 处 理 ３０ ｍｉｎ， 放 冷， 摇 匀， 过 滤，
即得。
２􀆰 ３􀆰 ４　 方法学考察

２􀆰 ３􀆰 ４􀆰 １　 精密度试验 　 取 “２􀆰 ３􀆰 ３” 项下供试品

溶液 （Ｓ８） 适量， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样

测定 ６ 次， 以大黄酚为参照， 测得各共有峰相对保

留时间 ＲＳＤ 均小于 ０􀆰 １０％ ， 相对峰面积 ＲＳＤ 均小

于 ０􀆰 ４２％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ３􀆰 ４􀆰 ２　 稳定性试验 　 取 “２􀆰 ３􀆰 ３” 项下供试品

溶液 （ Ｓ８） 适量， 室温下于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、
２４ ｈ在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 以大黄

酚为参照， 测得各共有峰相对保留时间 ＲＳＤ 均小

于 ０􀆰 ７６％ ， 相对峰面积 ＲＳＤ 均小于 ２􀆰 ８３％ ， 表明

溶液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ３􀆰 ４􀆰 ３　 重复性试验 　 取本品 （Ｓ８） ０􀆰 ２５ ｇ， 按

“２􀆰 ３􀆰 ３” 项下方法平行制备 ６ 份供试品溶液， 在

“２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 以大黄酚为参

照， 测得各共有峰相对保留时间 ＲＳＤ 均小于

０􀆰 ５３％ ， 相对峰面积、 称样量比值 ＲＳＤ 均小于

２􀆰 ３３％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ３􀆰 ５　 图谱生成　 取 “２􀆰 ３􀆰 ３” 项下供试品溶液 ８
份， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 将相关

数据导入 “中药色谱指纹图谱相似度评价系统”
（２０１２ 版） 进行评价， 以 Ｓ１ 为参照， 采用中位数

法， 设定时间窗宽度为 ０􀆰 ２ ｓ， 进行全谱峰匹配，
见图 ３， 共确定 ２０ 个共有峰。

图 ３　 ８ 批大黄碳酸氢钠片 ＵＰＬＣ 指纹图谱 （Ａ） 及

对照图谱 （Ｂ）
Ｆｉｇ􀆰 ３　 ＵＰＬＣ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓ ｆｏｒ ８ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ Ｄａｈｕａｎｇ

Ｓｏｄｉｕｍ Ｂｉｃａｒｂｏｎａｔｅ Ｔａｂｌｅｔｓ （ Ａ ） ａｎｄ
ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ （Ｂ）

２􀆰 ３􀆰 ６　 相似度分析　 采用 “中药色谱指纹图谱相

似度评价系统” （２０１２ 版） 测定相似度， 结果见表

２。 由此可知， ８ 批样品相似度均大于 ０􀆰 ５３５， 提示

不同厂家、 批次样品质量有较大差异。
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表 ２　 相似度测定结果

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｆｏｒ ｓｉｍｉｌａｒｉｔｙ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
编号 Ｓ１ Ｓ２ Ｓ３ Ｓ４ Ｓ５ Ｓ６ Ｓ７ Ｓ８
Ｓ１ １􀆰 ０００ ０􀆰 ６９４ ０􀆰 ７２９ ０􀆰 ７２８ ０􀆰 ６６０ ０􀆰 ８２２ ０􀆰 ５３５ ０􀆰 ８９０
Ｓ２ ０􀆰 ６９４ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９４７ ０􀆰 ９２３ ０􀆰 ８９２ ０􀆰 ７９８ ０􀆰 ５７６ ０􀆰 ８５４
Ｓ３ ０􀆰 ７２９ ０􀆰 ９４７ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９８０ ０􀆰 ９３４ ０􀆰 ９２４ ０􀆰 ７５５ ０􀆰 ９１４
Ｓ４ ０􀆰 ７２８ ０􀆰 ９２３ ０􀆰 ９８０ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９６５ ０􀆰 ９３１ ０􀆰 ８１７ ０􀆰 ９３２
Ｓ５ ０􀆰 ６６０ ０􀆰 ８９２ ０􀆰 ９３４ ０􀆰 ９６５ １􀆰 ０００ ０􀆰 ８８６ ０􀆰 ８６１ ０􀆰 ８８０
Ｓ６ ０􀆰 ８２２ ０􀆰 ７９８ ０􀆰 ９２４ ０􀆰 ９３１ ０􀆰 ８８６ １􀆰 ０００ ０􀆰 ８６３ ０􀆰 ９２９
Ｓ７ ０􀆰 ５３５ ０􀆰 ５７６ ０􀆰 ７５５ ０􀆰 ８１７ ０􀆰 ８６１ ０􀆰 ８６３ １􀆰 ０００ ０􀆰 ７４２
Ｓ８ ０􀆰 ８９０ ０􀆰 ８５４ ０􀆰 ９１４ ０􀆰 ９３２ ０􀆰 ８８０ ０􀆰 ９２９ ０􀆰 ７４２ １􀆰 ０００

２􀆰 ３􀆰 ７　 相对保留时间、 相对峰面积测定 　 与对照

品溶液紫外光谱、 色谱保留时间进行比对， 确认

１９ 号峰为大黄酚， 见图 ４， 将其作为参照， 计算其

他共有峰相对保留时间和相对峰面积， 结果见

表 ３～４。
２􀆰 ３􀆰 ８　 共有峰归属　 通过与对照品比对确定 １０ 个

共有峰， 其中 ３ 号峰为芦荟大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄

　 　 　 　

图 ４　 大黄酚 ＵＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ４　 ＵＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌ

表 ３　 共有峰相对保留时间

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ｏｆ ｃｏｍｍｏｎ ｐｅａｋｓ
峰号 Ｓ１ Ｓ２ Ｓ３ Ｓ４ Ｓ５ Ｓ６ Ｓ７ Ｓ８ ＲＳＤ ／ ％
１ ０􀆰 １９１ ０􀆰 １９１ ０􀆰 １９２ ０􀆰 １９２ ０􀆰 １９２ ０􀆰 １９１ ０􀆰 １９２ ０􀆰 １９２ ０􀆰 １０
２ ０􀆰 ２２６ ０􀆰 ２２６ ０􀆰 ２２６ ０􀆰 ２２６ ０􀆰 ２２６ ０􀆰 ２２６ ０􀆰 ２２６ ０􀆰 ２２６ ０􀆰 ０９
３ ０􀆰 ２６０ ０􀆰 ２６０ ０􀆰 ２６１ ０􀆰 ２６１ ０􀆰 ２６１ ０􀆰 ２６０ ０􀆰 ２６０ ０􀆰 ２６１ ０􀆰 １１
４ ０􀆰 ２７９ ０􀆰 ２７９ ０􀆰 ２７９ ０􀆰 ２７９ ０􀆰 ２７９ ０􀆰 ２７９ ０􀆰 ２６６ ０􀆰 ２６７ ２􀆰 ０５
５ ０􀆰 ２９４ ０􀆰 ２９４ ０􀆰 ２９５ ０􀆰 ２９４ ０􀆰 ２９５ ０􀆰 ２９４ ０􀆰 ２９４ ０􀆰 ２９５ ０􀆰 １４
６ ０􀆰 ３３１ ０􀆰 ３３０ ０􀆰 ３３１ ０􀆰 ３３１ ０􀆰 ３３１ ０􀆰 ３３１ ０􀆰 ３３０ ０􀆰 ３３１ ０􀆰 ０７
７ ０􀆰 ３５４ ０􀆰 ３５４ ０􀆰 ３５４ ０􀆰 ３４７ ０􀆰 ３５４ ０􀆰 ３５３ ０􀆰 ３５３ ０􀆰 ３５４ ０􀆰 ６９
８ ０􀆰 ４０５ ０􀆰 ４０５ ０􀆰 ３９８ ０􀆰 ４０５ ０􀆰 ４０５ ０􀆰 ４０５ ０􀆰 ４０５ ０􀆰 ４０５ ０􀆰 ６４
９ ０􀆰 ４２８ ０􀆰 ４２８ ０􀆰 ４２８ ０􀆰 ４２７ ０􀆰 ４２７ ０􀆰 ４２７ ０􀆰 ４２６ ０􀆰 ４２８ ０􀆰 １２
１０ ０􀆰 ４４０ ０􀆰 ４３９ ０􀆰 ４４０ ０􀆰 ４３９ ０􀆰 ４３９ ０􀆰 ４３９ ０􀆰 ４３９ ０􀆰 ４３９ ０􀆰 ０７
１１ ０􀆰 ４６９ ０􀆰 ４４９ ０􀆰 ４７０ ０􀆰 ４６９ ０􀆰 ４６９ ０􀆰 ４６９ ０􀆰 ４６９ ０􀆰 ４６９ １􀆰 ５４
１２ ０􀆰 ４８６ ０􀆰 ４８５ ０􀆰 ４８６ ０􀆰 ４８５ ０􀆰 ４８５ ０􀆰 ４８５ ０􀆰 ４８５ ０􀆰 ４８５ ０􀆰 ０９
１３ ０􀆰 ５１０ ０􀆰 ５１０ ０􀆰 ５１１ ０􀆰 ５１０ ０􀆰 ５１０ ０􀆰 ５１０ ０􀆰 ５１０ ０􀆰 ５１０ ０􀆰 ０５
１４ ０􀆰 ５８９ ０􀆰 ５８９ ０􀆰 ５８９ ０􀆰 ５８８ ０􀆰 ５８８ ０􀆰 ５８８ ０􀆰 ５８８ ０􀆰 ５８８ ０􀆰 ０５
１５ ０􀆰 ６４８ ０􀆰 ６４８ ０􀆰 ６４８ ０􀆰 ６４８ ０􀆰 ６４８ ０􀆰 ６４７ ０􀆰 ６４８ ０􀆰 ６４８ ０􀆰 ０３
１６ ０􀆰 ６６１ ０􀆰 ６６１ ０􀆰 ６６１ ０􀆰 ６６１ ０􀆰 ６６０ ０􀆰 ６６０ ０􀆰 ６６０ ０􀆰 ６６０ ０􀆰 ０３
１７ ０􀆰 ７１７ ０􀆰 ７１７ ０􀆰 ７１７ ０􀆰 ７１７ ０􀆰 ７１７ ０􀆰 ７１７ ０􀆰 ７１７ ０􀆰 ７１７ ０􀆰 ０４
１８ ０􀆰 ８２８ ０􀆰 ８２９ ０􀆰 ８２９ ０􀆰 ８２８ ０􀆰 ８２９ ０􀆰 ８２８ ０􀆰 ８２８ ０􀆰 ８２８ ０􀆰 ０２
１９ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ ０􀆰 ００
２０ １􀆰 ０４６ １􀆰 ０４６ １􀆰 ０４６ １􀆰 ０４６ １􀆰 ０４６ １􀆰 ０４６ １􀆰 ０４６ １􀆰 ０４６ ０􀆰 ０１

糖苷， ４ 号峰为大黄酸⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷， ９ 号峰

为大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷， １０ 号峰为大黄酚⁃８⁃
Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷， １２ 号峰为大黄素甲醚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃
葡萄糖苷， １５ 号峰为芦荟大黄素， １６ 号峰为大黄

酸， １８ 号峰为大黄素， １９ 号峰为大黄酚， ２０ 号峰

为大黄素甲醚， 见图 ５。
２􀆰 ４　 含量测定

２􀆰 ４􀆰 １　 对照品溶液制备　 精密称取芦荟大黄素⁃８⁃
Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄酸⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大

黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄酚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖

苷、 大黄素甲醚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 芦荟大黄素、
大黄酸、 大黄素、 大黄酚、 大黄素甲醚对照品适

量， 置于 ５ ｍＬ 量瓶中， ７０％ 甲醇溶解并稀释至刻

度， 摇匀， 制成质量浓度分别为 ０􀆰 ４６０、 １􀆰 ８２０、
０􀆰 ８９６、 ０􀆰 ７４４、 ０􀆰 ３６２、 ０􀆰 ６７２、 ０􀆰 ８２８、 ０􀆰 ５０２、
０􀆰 ５７２、 ０􀆰 ５１２ ｍｇ ／ ｍＬ 的溶液， 精密吸取 １ ｍＬ， 置

于 ２５ ｍＬ 量瓶中， ７０％ 甲醇定容， 摇匀， 即得。
２􀆰 ４􀆰 ２　 供试品溶液制备 　 取本品 ２０ 片， 研成细

０４１２
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　 　 　 表 ４　 共有峰相对峰面积

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｐｅａｋ ａｒｅａｓ ｏｆ ｃｏｍｍｏｎ ｐｅａｋｓ
峰号 Ｓ１ Ｓ２ Ｓ３ Ｓ４ Ｓ５ Ｓ６ Ｓ７ Ｓ８ ＲＳＤ ／ ％
１ ０􀆰 ８８２ ０􀆰 ５６３ ０􀆰 ３１９ ０􀆰 ３６８ ０􀆰 ３４８ ０􀆰 ２９９ ０􀆰 １７１ ０􀆰 ７１６ ５２􀆰 ４５
２ ０􀆰 １２５ ０􀆰 ０７１ ０􀆰 ０３２ ０􀆰 ０１９ ０􀆰 ０３６ ０􀆰 ０２１ ０􀆰 ００７ ０􀆰 ０５２ ８３􀆰 ４５
３ ０􀆰 ９６０ ０􀆰 ５３８ ０􀆰 ３３８ ０􀆰 ２３３ ０􀆰 ２２０ ０􀆰 １６９ ０􀆰 ０２４ ０􀆰 ３１９ ８２􀆰 ０７
４ １􀆰 ９４０ ０􀆰 ６９７ ０􀆰 ３９３ ０􀆰 ２９９ ０􀆰 １９２ ０􀆰 ２８９ ０􀆰 ０６１ ０􀆰 ７１６ １０４􀆰 ２４
５ ２􀆰 ４１１ ０􀆰 １１３ ０􀆰 ２４１ ０􀆰 ２８６ ０􀆰 ０９６ ０􀆰 ６０１ ０􀆰 １８３ ０􀆰 ８６０ １２９􀆰 ９６
６ ０􀆰 １５７ ０􀆰 ０３１ ０􀆰 ０２５ ０􀆰 ０２４ ０􀆰 ０３５ ０􀆰 ０３４ ０􀆰 ０１０ ０􀆰 ０８４ ９６􀆰 ５４
７ ０􀆰 ２８９ ０􀆰 １５９ ０􀆰 ０９２ ０􀆰 ０７４ ０􀆰 ０６９ ０􀆰 ０８３ ０􀆰 ０３７ ０􀆰 １４９ ６７􀆰 ３２
８ ０􀆰 ０９４ ０􀆰 １１２ ０􀆰 ０９３ ０􀆰 ０４３ ０􀆰 ０７２ ０􀆰 ０４２ ０􀆰 ０３３ ０􀆰 １１０ ４２􀆰 ８２
９ １􀆰 ４０７ １􀆰 ４３０ ０􀆰 ８０９ ０􀆰 ６９０ ０􀆰 ５３３ ０􀆰 ４９５ ０􀆰 １５６ １􀆰 １３１ ５４􀆰 ９１
１０ １􀆰 ２５６ ２􀆰 ３０３ １􀆰 ２０１ ０􀆰 ９８８ ０􀆰 ７２１ ０􀆰 ６５６ ０􀆰 １５９ ０􀆰 ８４８ ６１􀆰 ４３
１１ ０􀆰 ０３２ ０􀆰 ０４４ ０􀆰 ０１２ ０􀆰 ０１５ ０􀆰 ０１８ ０􀆰 ０１３ ０􀆰 ００５ ０􀆰 ０２３ ６１􀆰 ７６
１２ ０􀆰 ４７３ ０􀆰 ４２５ ０􀆰 ２５５ ０􀆰 ２１２ ０􀆰 １６１ ０􀆰 １６２ ０􀆰 ０５３ ０􀆰 ３２４ ５５􀆰 ０７
１３ ０􀆰 １７９ ０􀆰 ８３７ ０􀆰 ６９４ ０􀆰 ６７３ ０􀆰 ４１２ ０􀆰 ２８７ ０􀆰 ２３８ ０􀆰 ６６８ ４９􀆰 ９５
１４ ０􀆰 ０４４ ０􀆰 ０６５ ０􀆰 １０３ ０􀆰 １１０ ０􀆰 ０４６ ０􀆰 ０７２ ０􀆰 ０４７ ０􀆰 １０４ ３８􀆰 ２０
１５ ０􀆰 ３２６ ０􀆰 １１７ ０􀆰 １４９ ０􀆰 １９８ ０􀆰 １３５ ０􀆰 １６９ ０􀆰 １１３ ０􀆰 １６９ ３９􀆰 ７２
１６ ０􀆰 ４５２ ０􀆰 １１７ ０􀆰 １６１ ０􀆰 ２７８ ０􀆰 １１４ ０􀆰 ２６１ ０􀆰 １５１ ０􀆰 ３３３ ５１􀆰 ２８
１７ ０􀆰 ７１８ ０􀆰 ４１９ ０􀆰 ６６４ ０􀆰 ３３３ ０􀆰 ０７９ ０􀆰 ６０７ ０􀆰 １７５ ０􀆰 ４４６ ５３􀆰 ２９
１８ ０􀆰 ２４３ ０􀆰 １４５ ０􀆰 ２４９ ０􀆰 ３０４ ０􀆰 １１４ ０􀆰 ２３８ ０􀆰 １９４ ０􀆰 ３０６ ３０􀆰 ９０
１９ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ ０􀆰 ００
２０ ０􀆰 １６５ ０􀆰 １３３ ０􀆰 １６６ ０􀆰 １５９ ０􀆰 １５３ ０􀆰 １４５ ０􀆰 １４７ ０􀆰 １７０ ８􀆰 １１

３． 芦荟大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷　 ４． 大黄酸⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖

苷　 ９． 大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷 　 １０． 大黄酚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄

糖苷　 １２． 大黄素甲醚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷　 １５． 芦荟大黄素　
１６． 大黄酸　 １８． 大黄素　 １９． 大黄酚　 ２０． 大黄素甲醚

３． ａｌｏｅ ｅｍｏｄｉｎ⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃ｇｌｕｃｏｓｉｄｅ　 ４． ｒｈｅｉｎ⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃ｇｌｕｃｏｓｉｄｅ　
９． ｅｍｏｄｉｎ⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃ｇｌｕｃｏｓｉｄｅ 　 １０． ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌ⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃
ｇｌｕｃｏｓｉｄｅ 　 １２． ｐｈｙｓｃｉｏｎ⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃ｇｌｕｃｏｓｉｄｅ 　 １５． ａｌｏｅ⁃ｅｍｏｄｉｎ 　
１６． ｒｈｅｉｎ　 １８． ｅｍｏｄｉｎ　 １９． ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌ　 ２０． ｐｈｙｓｃｉｏｎ

图 ５　 共有峰 ＵＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ５　 ＵＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｃｏｍｍｏｎ ｐｅａｋｓ

粉， 取约 ０􀆰 ２５ ｇ， 精密称定， 精密加入 ２５ ｍＬ ７０％
甲醇， 超声处理 ３０ ｍｉｎ， 放冷， 摇匀， 过滤， 取续

滤液， 即得。
２􀆰 ４􀆰 ３　 阴性样品溶液制备 　 取阴性样品 ０􀆰 １２５ ｇ，
按 “２􀆰 ４􀆰 ２” 项下方法制备， 即得。
２􀆰 ４􀆰 ４　 色谱条件 　 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｄｉｐｓｅ Ｐｌｕｓ Ｃ１８ 色谱柱

（３􀆰 ０ ｍｍ×１００ ｍｍ， １􀆰 ８ μｍ）； 流动相乙腈 （Ａ） ⁃

０􀆰 ５％ 磷酸 （Ｂ）， 梯度洗脱 （０ ～ ３􀆰 ５ ｍｉｎ， １５％ ～
３７％ Ａ； ３􀆰 ５ ～ ３􀆰 ６ ｍｉｎ， ３７％ ～ ４０％ Ａ； ３􀆰 ６ ～ ５ ｍｉｎ，
４０％ Ａ； ５～６ ｍｉｎ， ４０％ ～ ６０％ Ａ； ６ ～ ７ ｍｉｎ， ６０％ ～
９８％ Ａ； ７～８ ｍｉｎ， ９８％ Ａ； ８ ～ ８􀆰 １ ｍｉｎ， ９８％ ～ １５％
Ａ； ８􀆰 １～１２ ｍｉｎ， １５％ Ａ）； 体积流量 ０􀆰 ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ；
柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２６０ ｎｍ； 进样量 １ μＬ。
２􀆰 ４􀆰 ５　 专属性试验　 取 “２􀆰 ４􀆰 １” 至 “２􀆰 ４􀆰 ３” 项

下对 照 品、 供 试 品、 阴 性 样 品 溶 液 适 量， 在

“２􀆰 ４􀆰 ４” 项色谱条件下进样测定， 结果见图 ６。 由

此可知， 各成分分离度良好 （均大于 １􀆰 ５）， 理论

塔板数均大于 ５０ ０００， 供试品、 对照品溶液相应成

分色谱峰的保留时间一致， 阴性无干扰， 表明该方

法专属性良好。
２􀆰 ４􀆰 ６　 方法学考察

２􀆰 ４􀆰 ６􀆰 １　 线性关系考察　 分别吸取 “２􀆰 ４􀆰 １” 项下对

照品溶液 ０􀆰 ３、 ０􀆰 ５、 １􀆰 ０、 ２􀆰 ０、 ４􀆰 ０ μＬ， 在 “２􀆰 ４􀆰 ４”
项色谱条件下进样测定。 以对照品进样量为横坐标

（Ｘ）， 峰面积为纵坐标 （Ｙ） 进行回归， 结果见表

５， 可知各成分在各自范围内线性关系良好。
２􀆰 ４􀆰 ６􀆰 ２　 检测限、 定量限考察 　 将 “２􀆰 ４􀆰 １” 项

下对照品溶液依次稀释， 分别以信噪比 １０ ∶ １、
３ ∶ １ 时 的 进 样 量 为 定 量 限 （ ＬＯＱ ）、 检 测 限

（ＬＯＤ）， 结果见表 ５。
２􀆰 ４􀆰 ６􀆰 ３　 精密度试验 　 取同一份供试品溶液

（Ｓ１）， 在 “２􀆰 ４􀆰 ４” 项色谱条件下进样测定 ６ 次，
１４１２
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１． 芦荟大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷　 ２． 大黄酸⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖

苷　 ３． 大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷　 ４． 大黄酚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖

苷　 ５． 大黄素甲醚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷　 ６． 芦荟大黄素　 ７． 大

黄酸　 ８． 大黄素　 ９． 大黄酚　 １０． 大黄素甲醚

１． ａｌｏｅ ｅｍｏｄｉｎ⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃ｇｌｕｃｏｓｉｄｅ　 ２． ｒｈｅｉｎ⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃ｇｌｕｃｏｓｉｄｅ　
３． ｅｍｏｄｉｎ⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃ｇｌｕｃｏｓｉｄｅ　 ４． ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌ⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃ｇｌｕｃｏｓｉｄｅ
５． ｐｈｙｓｃｉｏｎ⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃ｇｌｕｃｏｓｉｄｅ　 ６． ａｌｏｅ⁃ｅｍｏｄｉｎ　 ７． ｒｈｅｉｎ
８． ｅｍｏｄｉｎ　 ９． ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌ　 １０． 　 ｐｈｙｓｃｉｏｎ

图 ６　 各成分 ＵＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ６　 ＵＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

　 　 　

测得芦荟大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄酸⁃８⁃Ｏ⁃
β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄

酚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄素甲醚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄

糖苷、 芦荟大黄素、 大黄酸、 大黄素、 大黄酚、 大

黄素 甲 醚 峰 面 积 ＲＳＤ 分 别 为 ０􀆰 １８％ 、 ０􀆰 １９％ 、
０􀆰 １６％ 、 ０􀆰 １１％ 、 ０􀆰 １５％ 、 ０􀆰 １８％ 、 ０􀆰 ２８％ 、 ０􀆰 ２９％ 、
０􀆰 ０８％ 、 ０􀆰 ４２％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ４􀆰 ６􀆰 ４　 稳定性试验 　 取同一份供试品溶液

（Ｓ１）， 于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 ４􀆰 ４” 项色

谱条件下进样测定， 测得芦荟大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡
萄糖苷、 大黄酸⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄素⁃８⁃Ｏ⁃
β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄酚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄

素甲醚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 芦荟大黄素、 大黄酸、
大黄素、 大黄酚、 大黄素甲醚峰面积 ＲＳＤ 分别为

１􀆰 ５０％ 、 ２􀆰 １５％ 、 ２􀆰 ８３％ 、 １􀆰 ０８％ 、 ２􀆰 ３１％ 、 １􀆰 ６１％ 、
１􀆰 １３％ 、 ０􀆰 ７７％ 、 ０􀆰 ９８％ 、 １􀆰 ０６％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ
内稳定性良好。
２􀆰 ４􀆰 ６􀆰 ５ 　 重复性试验 　 取本品 （ Ｓ１） ６ 份， 按

“２􀆰 ４􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ４􀆰 ４”
项色谱条件下进样测定， 测得芦荟大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃
Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄酸⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄素⁃
８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄酚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大

黄素甲醚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 芦荟大黄素、 大黄

酸、 大黄素、 大黄酚、 大黄素甲醚含量 ＲＳＤ 分别

为 １􀆰 ８２％ 、 ０􀆰 ５４％ 、 １􀆰 ０５％ 、 １􀆰 ５３％ 、 １􀆰 １６％ 、 １􀆰 ７４％ 、
１􀆰 ９０％ 、 １􀆰 ２６％ 、 １􀆰 ７５％ 、 ２􀆰 ３３％ ， 表明该方法重复

性良好。
表 ５　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
成分 回归方程 ｒ 线性范围 ／ μｇ ＬＯＤ ／ μｇ ＬＯＱ ／ μｇ

芦荟大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷 Ｙ＝ ２􀆰 ０４６×１０６Ｘ－２􀆰 ８２０×１０３ １􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ００５ ５～０􀆰 ０７３ ６ ０􀆰 ０００ １２ ０􀆰 ０００ １８
大黄酸⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷 Ｙ＝ ５􀆰 １７９×１０６Ｘ－７􀆰 ３７３×１０３ １􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ０２１ ８～０􀆰 ２９１ ２ ０􀆰 ０００ ０７ ０􀆰 ０００ ２４
大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷 Ｙ＝ ４􀆰 ７７５×１０６Ｘ－３􀆰 ６７５×１０３ １􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ０１０ ６～０􀆰 １４３ ４ ０􀆰 ０００ １２ ０􀆰 ０００ ３６
大黄酚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷 Ｙ＝ ５􀆰 ５７５×１０６Ｘ－１􀆰 ８７７×１０４ ０􀆰 ９９７ ０ ０􀆰 ００８ ９～０􀆰 １１９ ０ ０􀆰 ０００ ０１ ０􀆰 ０００ ３０

大黄素甲醚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷 Ｙ＝ ４􀆰 ９９０×１０６Ｘ－２􀆰 １１６×１０３ １􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ００４ ３～０􀆰 ０５７ ９ ０􀆰 ０００ １５ ０􀆰 ０００ ４４
芦荟大黄素 Ｙ＝ ８􀆰 ５７５×１０６Ｘ－１􀆰 ４９７×１０３ １􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ００１ ６～０􀆰 ０２１ ５ ０􀆰 ０００ １６ ０􀆰 ０００ ２５

大黄酸 Ｙ＝ ８􀆰 ９９４×１０６Ｘ－２􀆰 ０９１×１０３ １􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ００２ ０～０􀆰 ０２６ ５ ０􀆰 ０００ １５ ０􀆰 ０００ ２０
大黄素 Ｙ＝ ６􀆰 ０３４×１０６Ｘ－３􀆰 ９６６×１０２ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ００１ ２～０􀆰 ０１６ ６ ０􀆰 ０００ １２ ０􀆰 ０００ ３６
大黄酚 Ｙ＝ １􀆰 ０２８×１０７Ｘ－８􀆰 ２８０×１０３ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ００６ ９～０􀆰 ０９１ ５ ０􀆰 ０００ ０８ ０􀆰 ０００ ２３

大黄素甲醚 Ｙ＝ ４􀆰 ６６９×１０６Ｘ－６􀆰 ３１４×１０２ ０􀆰 ９９９ ８ ０􀆰 ００６ １～０􀆰 ０８１ ９ ０􀆰 ０００ ９３ ０􀆰 ００１ ８６

２􀆰 ４􀆰 ６􀆰 ６　 加样回收率试验　 取各成分含量已知的

本品 （Ｓ１） ６ 份， 每份约 ０􀆰 １２５ ｇ， 精密称定， 按

１００％水平加入对照品溶液， 按 “２􀆰 ４􀆰 ２” 项下方法

制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ４􀆰 ４” 项色谱条件下进样

测定， 计算回收率。 结果， 芦荟大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃
葡萄糖苷、 大黄酸⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄素⁃８⁃

Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄酚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大

黄素甲醚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 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 １００􀆰 ５％ 、 １０４􀆰 １％ 、 １０１􀆰 ８％ 、 ９９􀆰 ３％ 、 ９８􀆰 ８％ 、
１０２􀆰 ９％ 、 １０１􀆰 ６％ 、 ９８􀆰 ７％ 、 １０２􀆰 ４％ 、 １０２􀆰 ８％ ， ＲＳＤ
分 别 为 １􀆰 ６７％ 、 １􀆰 ０６％ 、 １􀆰 ０８％ 、 １􀆰 ５２％ 、 ０􀆰 ５９％ 、
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１􀆰 ０７％ 、 ２􀆰 １３％ 、 ２􀆰 ０３％ 、 １􀆰 ４８％ 、 １􀆰 ８２％ 。
２􀆰 ４􀆰 ６􀆰 ７ 　 样 品 含 量 测 定 　 取 ８ 批 样 品， 按

“２􀆰 ４􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ４􀆰 ４”
项色谱条件下进样测定， 计算含量， 结果见表 ６。

表 ６　 各成分含量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝２）
Ｔａｂ􀆰 ６　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｆｏｒ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝２）

编号
芦荟大黄素⁃８⁃Ｏ⁃
β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷

大黄酸⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃
葡萄糖苷

大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃
Ｄ⁃葡萄糖苷

大黄酚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃
Ｄ⁃葡萄糖苷

大黄素甲醚⁃８⁃Ｏ⁃
β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷

芦荟大

黄素
大黄酸 大黄素 大黄酚

大黄素

甲醚

Ｓ１ ２􀆰 ００５ ９ ５􀆰 １９２ ２ ３􀆰 ９３６ ３ ２􀆰 ２９４ ４ １􀆰 ２４８ １ ０􀆰 ４５８ ８ ０􀆰 ７６４ ７ ０􀆰 ６３９ ９ １􀆰 ５５７ ５ １􀆰 ８５１ ３
Ｓ２ ０􀆰 ５８８ ８ １􀆰 ０１２ ７ ２􀆰 ３６１ ８ ２􀆰 ５５４ ７ ０􀆰 ６２３ ２ ０􀆰 １１８ ２ ０􀆰 １１５ １ ０􀆰 ２２４ ５ ０􀆰 ８８１ ４ ０􀆰 ８０１ ４
Ｓ３ ０􀆰 ８２１ ８ １􀆰 ３４４ ３ ３􀆰 ０５１ １ ３􀆰 ０１７ ７ ０􀆰 ９３８ ９ ０􀆰 ３２７ ７ ０􀆰 ３５１ ３ ０􀆰 ８５５ ４ ２􀆰 ０２２ ８ ２􀆰 ３７３ １
Ｓ４ ０􀆰 ７７８ ２ １􀆰 ４１１ ９ ３􀆰 ４６０ ２ ３􀆰 ３３０ ２ １􀆰 ０３６ ６ ０􀆰 ５８３ ０ ０􀆰 ７７３ ８ １􀆰 ３７９ ３ ３􀆰 ０５６ ５ ３􀆰 １８５ １
Ｓ５ ０􀆰 ３３０ ０ ０􀆰 ５４７ ８ １􀆰 ２０９ ２ １􀆰 ０３９ ３ ０􀆰 ３０７ ０ ０􀆰 １７２ ２ ０􀆰 １６８ ０ ０􀆰 ２３８ ２ １􀆰 １１６ ７ １􀆰 １７０ ８
Ｓ６ ０􀆰 ７３１ ６ １􀆰 ８１０ ６ ３􀆰 ０７３ １ ２􀆰 ６１５ ９ ０􀆰 ８７０ ２ ０􀆰 ５８４ ４ ０􀆰 ９２４ １ １􀆰 ２７９ ７ ３􀆰 １９８ ８ ３􀆰 ３７０ ５
Ｓ７ ０􀆰 ２７４ １ ０􀆰 ９３８ ４ １􀆰 ７４９ ７ １􀆰 １５２ ５ ０􀆰 ５６０ ５ ０􀆰 ６７４ ７ ０􀆰 ９７０ ３ １􀆰 ７８９ ３ ４􀆰 ８８２ ６ ５􀆰 ０９９ １
Ｓ８ ０􀆰 ８３５ ７ ２􀆰 ５２４ １ ３􀆰 ８９３ ２ １􀆰 ９１８ １ ０􀆰 ３８１ ６ ０􀆰 ３５３ ３ ０􀆰 ７０６ ８ ０􀆰 ９５６ ９ １􀆰 ７６０ ９ ２􀆰 １６７ ０

平均值 ０􀆰 ７９５ ８ １􀆰 ８４７ ８ ２􀆰 ８４１ ８ ２􀆰 ２４０ ４ ０􀆰 ７４５ ８ ０􀆰 ４０９ ０ ０􀆰 ５９６ ８ ０􀆰 ９２０ ４ ２􀆰 ３０９ ７ ２􀆰 ５０２ ３

３　 讨论

３􀆰 １　 ＴＬＣ 定性鉴别 　 在 ８ 批大黄碳酸氢钠片 ＴＬＣ
色谱图中， 与对照品、 对照药材相应位置上均有相

同颜色的斑点， 但其深浅存在差异。 因此， 初步判

断不同厂家、 批次样品中游离蒽醌含量有所差异。
３􀆰 ２　 含量限度拟定　 含量测定结果显示， 不同厂

家、 批次大黄碳酸氢钠片中各成分含量均存在较大

差异， 故以其平均值的 ８０％ 为限度， 拟定芦荟大

黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷不得少于 ０􀆰 ６３ ｍｇ ／ ｇ， 大黄

酸⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷不得少于 １􀆰 ４０ ｍｇ ／ ｇ， 大黄素

⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷不得少于 ２􀆰 １５ ｍｇ ／ ｇ， 大黄酚⁃８⁃
Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷不得少于 １􀆰 ８３ ｍｇ ／ ｇ， 大黄素甲醚⁃
８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷不得少于 ０􀆰 ６４ ｍｇ ／ ｇ， 芦荟大黄

素不得少于 ０􀆰 ３３ ｍｇ ／ ｇ， 大黄酸不得少于 ０􀆰 ４６ ｍｇ ／ ｇ，
大黄素不得少于 ０􀆰 ７３ ｍｇ ／ ｇ， 大黄酚不得少于

１􀆰 ９１ ｍｇ ／ ｇ， 大黄素甲醚不得少于 ２􀆰 ０４ ｍｇ ／ ｇ。
３􀆰 ３　 质量差异分析 　 （１） 大黄来源不同， 其质

量可能存在一定的差异， 并且企业采购原料时无法

统一； （２） 大黄质量参差不齐， 即使是统一来源

的药材， 由于其产地、 贮存时间不同也会存在差

异； （３） 生产工艺参数不同［２０］， 如湿法制粒压片

时润湿剂加入量、 制粒时间、 干燥温度等， 导致产

品质量有所差异。
４　 结论

本实验采用 ＴＬＣ 法， 对大黄碳酸氢钠片中大

黄酸、 大黄素、 大黄酚、 芦荟大黄素、 大黄素甲

醚、 土大黄苷进行定性鉴别； 建立 ＵＰＬＣ 指纹图

谱， 发现 ２０ 个共有峰， 鉴定出其中 １０ 个， 分别为

芦荟大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄酸⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃
葡萄糖苷、 大黄素⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄酚⁃８⁃

Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 大黄素甲醚⁃８⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、
芦荟大黄素、 大黄酸、 大黄素、 大黄酚、 大黄素甲

醚， 并测定其含量， 上述方法简便稳定， 将定性和

定量相结合， 可为该制剂质量标准完善提供参考。
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