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摘要# 目的!建立[KEO法同时测定栀子金花丸 "黄芩) 大黄) 栀子等# 中黄芩苷) 芦荟大黄素+*+YA!+K+吡喃葡萄糖
苷) 芦荟大黄素) 大黄酸+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷) 大黄酸) 大黄酚+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷) 大黄酚) 大黄素+*+Y+!+
K+吡喃葡萄糖苷) 大黄素) 大黄素甲醚+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷) 大黄素甲醚的含有量( 方法!该药物甲醇+(D#!
H4#OJ$ 提取液的分析采用C460;MG=3306;=O"*色谱柱 "#’( 33i)D- 33’ ’ $3#$ 流动相甲醇+(D()!磷酸’ 梯度洗
脱$ 体积流量 "D( 3E&35>$ 柱温 #’ e$ 检测波长 #-( >3( 结果!"" 种成分在各自范围内线性关系良好"*k(D... (#’
平均加样回收率 .*D"$!f..D’(!’ AG](D*"!f#D("!( 结论!该方法简便灵敏’ 重复性好’ 可为用于栀子金花丸
的质量控制(
关键词! 栀子金花丸$ 化学成分$ [KEO
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!!栀子金花丸是由黄芩) 大黄) 栀子) 黄连) 黄
柏) 金银花) 知母) 天花粉 * 味药材组成的口服制
剂’ 临床上常用于口舌生疮) 大便秘结等疾
病%"+$& ( 黄芩) 大黄作为栀子金花丸中含有量较高
的组分’ 具有泻火) 解毒) 凉血) 祛瘀之功效’ 在

发挥临床疗效中有较显著的作用’ 故对其质量进行
有效控制是保证该制剂质量的基础%)+’& ’ 其中黄芩
苷为黄芩主要活性成分’ 有着抗炎) 抗氧化) 抗病
毒) 抗菌) 抗肿瘤等广泛的药理作用$ 蒽醌类化合
物是大黄主要活性成分’ 游离蒽醌具有抗菌) 抗病
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毒等药理作用’ 而结合蒽醌与大黄致泻强度等有
关’ 对用药安全有较大影响%-+*& ( 查阅资料发现’
关于栀子金花丸仅有针对其少量有效成分含有量进
行检测的报道%.+""& ’ 故本实验采用 [KEO法同时测
定该制剂中黄芩苷及蒽醌类成分 "芦荟大黄素+*+
YA!AKA吡喃葡萄糖苷) 芦荟大黄素) 大黄酸+*+Y+
!+K+吡喃葡萄糖苷) 大黄酸) 大黄酚+*+Y+!+K+吡
喃葡萄糖苷) 大黄酚) 大黄素+*+YA!AKA吡喃葡萄
糖苷) 大黄素) 大黄素甲醚+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖
苷) 大黄素甲醚# 的含有量’ 以期为保证其质量
稳定提供参考(
MN材料

C460;M高效液相色谱仪 "美国 C460;M公司’
配置 C460;M#-.’ G0R4;465:>MW:a710) C460;M#..-
K@:6:a5:a0B;;4=]06096:;#$ PG"(’ 型电子分析天平
"瑞士梅特勒+托利多公司#$ T[##((]Q型超声波
清洗器 "昆山市超声仪器有限公司#( 对照品芦荟
大黄素+*+YA!AKA吡喃葡萄糖苷 "批号 "$(,#.("#
购于上海纯化生物科技有限公司$ 大黄酸+*+Y+!+
K+吡喃葡萄糖苷 "批号 ")($"’#) 大黄酚+*+Y+!+K+
吡喃葡萄糖苷 "批号 "$"#"##) 大黄素+*+YA!AKA吡
喃葡萄糖苷 "批号 "$(*###) 大黄素甲醚+*+Y+!+K+
吡喃葡萄糖苷 "批号 "$"("## 购于成都克洛玛生
物科技有限公司$ 黄芩苷 "批号 ""(,"’+#((#"##)
芦荟大黄素 "批号 ""(,.’+#((’(,#) 大黄酸 "批
号 ""(,’,+#((#(- #) 大 黄 酚 " 批 号 ""(,.-+
#((,")#) 大黄素 "批号 ""(,’-+#((*(##) 大黄素
甲醚 "批号 ""(,’*+#((’(*# 购于中国食品药品检
定研究院( 甲醇为色谱纯 "美国 L;490公司#$ 磷
酸为分析纯$ 水为娃哈哈纯净水( 栀子金花丸购于
西安天一秦昆制药有限公司 " . ?&袋’ 批号
",("(,) ",()(") ",(,(*#(
%N方法与结果
#D"! 色谱条件 ! C460;MG=3306;=O"* 色谱柱
"#’( 33i)D- 33’ ’ $3#$ 流动相甲醇 "B# +
(D()!磷酸 "Q#’ 梯度洗脱 "( f"( 35>’ $’! f
’’!B$ "( f$( 35>’ ’’! f-’!B$ $( f)( 35>’
-’! f.(!B$ )( f’( 35>’ .(!B#$ 检测波长
#-( >3$ 体积流量 "D( 3E&35>$ 柱温 #’ e( 色谱
图见图 "(
#D#!溶液制备
#D#D"!对照品溶液!精密称取各对照品适量’ 甲
醇稀释定容’ 再分别精密吸取适量置于量瓶中混
合’ 甲醇稀释定容’ 得到贮备液’ 质量浓度分别为

"%芦荟大黄素+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷!#%大黄酸+*+Y+!+K+吡喃

葡萄糖苷!$%黄芩苷!)%大黄酚+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷!’%大

黄素+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷!-%大黄素甲醚+*+Y+!+K+吡喃葡萄

糖苷!,%芦荟大黄素!*%大黄酸!.%大黄素!"(%大黄酚
""%大黄素甲醚
"%41:0+03:a5>+*+Y+!+K+?179:R=;4>:M5a0!#%;@05>+*+Y+!+K+?179:R=;+

4>:M5a0!$%N459415>!)%9@;=M:R@4>:1+*+Y+!+K+?179:R=;4>:M5a0

’%03:a5>+*+Y+!+K+?179:R=;4>:M5a0!-%R@=M95:>+*+Y+!+K+?179:R=;+

4>:M5a0!,%41:0+03:a5>!*%;@05>!.%9@;=M:R@4>:1!"(%03:a5>!

""%R@=M95:>

图 MN各成分ETIB色谱图
S,W(MNETIB4/8+;71+W87;5+3678,+>54+.51,1>2.15

黄芩苷 ,)"D.- $?&3E) 芦荟大黄素+*+YA!AKA吡喃
葡萄糖苷 "$D(# $?&3E) 芦荟大黄素 ’’D.# $?&3E)
大黄酸+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷 -$D-( $?&3E) 大黄
酸 ".*D,# $?&3E) 大黄酚+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷
#’D)) $?&3E) 大黄酚 "’)D(* $?&3E) 大黄素+*+YA
!AKA吡 喃 葡 萄 糖 苷 $#D"( $?&3E) 大 黄 素
"(,D)( $?&3E) 大黄素甲醚+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖
苷 **D#( $?&3E) 大黄素甲醚 "#.D-( $?&3E’ 精
密吸取适量’ 甲醇稀释定容’ 即得(
#D#D#!供试品溶液!称取丸剂适量’ 研细’ 混匀
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后精密称取 #D(( ?’ 加 ’( 3E甲醇+(D#!H4#OJ$
溶液 "*( d#(#’ 称定质量’ 摇匀后浸泡 $( 35>’
超声 "#(( C) )( U[m# #( 35>’ 混合溶剂补足减
失的质量’ 上清液经 (D## $3微孔滤膜滤过’ 取
续滤液’ 即得(
#D#D$!阴性供试品溶液!按丸剂处方及制剂工艺
制得缺大黄的阴性供试品’ 按 .#D#D#/ 项下方法
制备相应溶液’ 即得(
#D$!专属性试验!精密吸取对照品) 供试品) 阴

性供试品溶液各 "( $E’ 在 .#D"/ 项色谱条件下
进样测定’ 结果见图 "( 由图可知’ 各成分分离度
良好’ 阴性供试品溶液相应位置无其他色谱峰’ 表
明阴性无干扰’ 方法专属性良好(
#D)!线性关系考察!取 .#D#D"/ 项下贮备液’
稀释成不同质量浓度’ 在 .#D"/ 项色谱条件下进
样测定( 以对照品质量浓度为横坐标 "Q#’ 峰面
积为纵坐标 "V# 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(

表 MN各成分线性关系
A70(MNI,.27882:71,+.5/,<5+3678,+>54+.51,1>2.15

成分 回归方程 * 线性范围&"$?,3Eh"#
黄芩苷 Vg(D-"’ "Qq(D.-- , (D... . -D"*$ f,)"D.
芦荟大黄素+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷 Vg")D$(.Qq$D-$) $ (D... , (D"(* ’ f"$D(#
芦荟大黄素 Vg#-D"*Qq#-D#,, (D... * (D)-- ( f’’D.#
大黄酸+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷 Vg##D*.-Qq)$D(*$ (D... # (D’$( ( f-$D-(
大黄酸 Vg#"D)$.Qq"(-D-. (D... $ "D-’- f".*D,
大黄酚+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷 Vg".D"$#Qq"(D,,- (D... ) (D#"# ( f#’D))
大黄酚 Vg#,D’,"Qq.$D$,# (D... ) "D#*) f"’)D"
大黄素+*+YA!AKA吡喃葡萄糖苷 Vg,D,#)Qq-D$($ ) (D... # (D#-, ’ f$#D"(
大黄素 Vg#"D..Qq’"D#*) (D... ) (D*.’ ( f"(,D)
大黄素甲醚+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷 Vg-D(". ’Qq""D-$) (D... ) (D,$’ ( f**D#(
大黄素甲醚 Vg""D)-$Qq$-D#-) (D... " "D(*( f"#.D-

#D’!稳定性试验!取供试品溶液 "批号 ",("(,#
适量’ 于制备后 () #) )) -) *) "() "# @ 在
.#D"/ 项色谱条件下进样测定’ 测得黄芩苷) 芦
荟大黄素+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷) 芦荟大黄素)
大黄酸+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷) 大黄酸) 大黄酚+
*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷) 大黄酚) 大黄素+*+Y+!+K+
吡喃葡萄糖苷) 大黄素) 大黄素甲醚+*+Y+!+K+吡
喃葡萄糖苷) 大黄素甲醚含有量 AG]分别为
#D.,!) "D*"!) "D"(!) #D,,!) (D**!) #D,*!)
"D*-!) #D("!) (D.,!) "D’*!) "D"$!’ 表明该方
法稳定性良好(
#D-!精密度试验!精密吸取 .#D#D"/ 项下对照
品溶液 - 份’ 在 .#D"/ 项色谱条件下进样测定’
测得黄芩苷) 芦荟大黄素+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷)
芦荟大黄素) 大黄酸+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷) 大
黄酸) 大黄酚+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷) 大黄酚) 大
黄素+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷) 大黄素) 大黄素甲醚+
*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷) 大黄素甲醚峰面积AG]分
别为 "D.)!) "D-*!) "D(,!) (D..!) "D’"!)
#D("!) "D,)!) "D.,!) (D.’!) "D,-!’ 表明仪
器精密度良好(
#D,!重复性试验!精密称取丸剂 "批号 ",("(,#
适量’ 按 .#D#D#/ 项下方法制备供试品溶液 -

份’ 在 .#D"/ 项色谱条件下进样测定’ 测得黄芩
苷) 芦荟大黄素+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷) 芦荟大黄
素) 大黄酸+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷) 大黄酸) 大黄
酚+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷) 大黄酚) 大黄素+*+Y+!+
K+吡喃葡萄糖苷) 大黄素) 大黄素甲醚+*+Y+!+K+吡
喃葡萄糖苷) 大黄素甲醚含有量AG]分别为 "D$*!)
"D"*!) "D--!) (D**!) "D*.!) "D,$!) "D.-!)
#D$)!) "D,"!) #D($!) "D)#!’ 表明该方法重复
性良好(
#D*!加样回收率试验!精密称取含有量已知的丸
剂 "批号 ",("(,# - 份’ 每份约 " ?’ 精密加入对
照品溶液 # 3E’ 按 .#D#D#/ 项下方法制备供试品
溶液’ 在 .#D"/ 项色谱条件下进样测定’ 计算回
收率( 结果’ 黄芩苷) 芦荟大黄素+*+Y+!+K+吡喃
葡萄糖苷) 芦荟大黄素) 大黄酸+*+Y+!+K+吡喃葡
萄糖苷) 大黄酸) 大黄酚+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷)
大黄酚) 大黄素+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷) 大黄素)
大黄素甲醚+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷) 大黄素甲醚
平均回收率分别为 .*D"$!) ..D)*!) ..D($!)
.*D-.!) ..D’(!) ..D#-!) .*D**!) .*D,*!)
.*D,-!) .*D*(!) .*D-’!’ AG]分别为 #D("!)
"D(-!) "D(’!) "D)$!) (D.)!) (D*"!) "D(-!)
"D(*!) (D..!) "D$"!) "D$(!(
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#D.!样品含有量测定!取 $ 批丸剂"批号 ",("(,)
",()(") ",(,(*#’ 每批 $ 份’ 按 .#D#D#/ 项下
方法制备供试品溶液’ 在 .#D"/ 项色谱条件下进
样测定’ 计算含有量’ 结果见表 #(

表 %N各成分含有量测定结果 $’W\W% $QO&
A70(%N"25>:15+34+.12.1*2128;,.71,+.+3678,+>54+.51,1!

>2.15$’W\W% $QO&

成分
批号

",("(, ",()(" ",(,(*
黄芩苷 * ($$D’, * $#-D), , *.)D$$
芦荟大黄素+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷 #(D*# #"D-# ".D.,
芦荟大黄素 "#-D)- "#*D*, "##D)"
大黄酸+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷 "#-D). "#.D*. "#*D$#
大黄酸 $#’D)# $".D#, $$"D’)
大黄酚+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷 )*D,* ),D$" ).D(-
大黄酚 #-#D’) #-.D") #’’D#)
大黄素+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷 ,,D". ,)D#’ ,*D$.
大黄素 #’)D.* #-"D** #-*D#’
大黄素甲醚+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷 ")’D$$ "’#D"$ ")*D-)
大黄素甲醚 ".)D$" "**D)" ",-D$*

ON讨论
栀子金花丸收载于 #("’ 年版 *中国药典+ 一

部’ 但仅对其中栀子苷进行含有量控制( 查阅文献
发现’ 针对大黄仅测定芦荟大黄素) 大黄酸等游离
蒽醌含有量’ 而尚未涉及结合蒽醌’ 难以全面反映
该药材质量’ 相关报道也较少’ 研究表明其含有量
与大黄致泻作用相关’ 对临床疗效有较大影
响%"#+"’& ( 本实验采用[KEO法同时测定栀子金花丸
中 "" 种成分的含有量’ 包括黄芩苷) ’ 个游离蒽
醌 "芦荟大黄素) 大黄酸) 大黄酚) 大黄素) 大
黄素甲醚#) ’ 个结合蒽醌 "芦荟大黄素+*+Y+!+K+
吡喃葡萄糖苷) 大黄酸+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷)
大黄酚+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖苷) 大黄素+*+Y+!+K+
吡喃葡萄糖苷) 大黄素甲醚+*+Y+!+K+吡喃葡萄糖
苷#’ 该方法简便快速’ 灵敏度高’ 重复性好’ 可
对大黄质量进行有效控制’ 也能为该制剂质量标准
建立提供参考依据(

由于蒽醌类成分含有酚羟基’ 呈酸性’ 故本实
验选择甲醇+(D#!H4#OJ$ "*( d#(# 作为溶剂’
并通过超声法对待测成分进行提取’ 发现回收率均
高于 .’!’ 符合分析要求%"-+",& ( 黄芩苷在 #*( >3
波长处有最大吸收’ 而蒽醌类成分在 #’) >3处吸
收较强’ 故选择 #-( >3作为检测波长’ 此时各成
分峰形良好’ 杂质峰较少( 然后’ 对甲醇+水) 乙
腈+水) 甲醇+磷酸 $ 种流动相系统进行比较’ 发现
以甲醇+(D()!磷酸梯度洗脱时’ 基线平稳’ 各成
分分离度较好 " k"D’#’ 阴性无干扰(
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