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大黄泻火散质量标准改进研究
缪 红 １，徐丹洋 ２，苏 健 ２△

（１．江苏省南通市妇幼保健院，江苏南通２２６０１０； ２．江苏省南通市食品药品监督检验中心，江苏南通２２６００６）
摘要：目的改进大黄泻火散（大黄、薄荷、炙甘草、连翘、黄芩、炒栀子仁）的质量标准。方法采用粉末显微鉴别法鉴别处方中大黄、薄
荷、炙甘草、连翘、黄芩、炒栀子仁；采用薄层色谱（ＴＬＣ）法鉴别处方中的炙甘草和黄芩。采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法，流动相为甲醇－
０． １％磷酸溶液，梯度洗脱；色谱柱为Ｗａｔｅｒｓ Ｃ１８柱牗 ２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ牘；流速为１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；检测波长为２５４ ｎｍ。测定大黄中的大
黄素和大黄酸；流动相为乙腈－ ０． １％磷酸溶液；色谱柱为Ｗａｔｅｒｓ Ｃ１８柱牗 ２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ牘；流速为１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；检测波长为
２０５ ｎｍ。测定连翘中的连翘苷。结果粉末显微鉴别中各饮片组织特征明显；薄层色谱中特征性斑点明显，分离度好，阴性对照无干扰。
大黄中大黄素和大黄酚进样量分别在５１． ２ ～ １ ２８０． ０ ｎｇ（ｒ ＝ ０． ９９９ ８）和４９． ８ ～ １ ２５０． ０ ｎｇ（ｒ ＝ ０． ９９９ ８）范围内与峰面积线性关系良好；
平均回收率分别为９５． ９５％和９５． ５８％，ＲＳＤ分别为１． ３９％和１． ５４％（ｎ ＝ ９）。连翘中连翘苷进样量在５４． ８ ～ １ ３７０． ０ ｎｇ（ｒ ＝ ０． ９９９ ９）范
围内与峰面积线性关系良好；平均回收率为９５． ８４％，ＲＳＤ为１． ２６％（ｎ ＝ ９）。结论鉴别方法专属性强、灵敏度高，定量测定方法简便
快速，结果准确，重复性良好，可作为大黄泻火散的质量控制方法。
关键词：大黄泻火散；质量标准；显微鉴别；薄层色谱；高效液相色谱
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大黄泻火散现行质量标准收载于《卫生部药品标
准·中药成方制剂（第十九册）》犤 １ 犦，组方为大黄、薄
荷、炙甘草、芒硝、连翘、黄芩、炒栀子仁，粉碎成细粉，
过筛，混匀，具有清热泻火的功效，临床用于胸膈烦
热、口渴便秘。大黄泻火散原标准只有性状及大黄中
蒽醌类及芒硝的鉴别项，缺少有效的质控项目。由于
大黄和连翘是方中主药，参考《中国药典》及文献犤 ２ 犦，
选择大黄中大黄素、大黄酚及连翘中的连翘苷作为质
控指标。为了提高药品质量标准，本研究中建立并增
加了大黄、薄荷、炙甘草、连翘、黄芩、炒栀子仁的显微
鉴别，炙甘草和黄芩的薄层色谱（ＴＬＣ）鉴别，以及大黄

中大黄素、大黄酚及连翘中的连翘苷的含量测定方
法。现报道如下。
１ 仪器与试药
１． １ 仪器

Ｕ３０００型高效液相色谱仪（戴安仪器公司）；ＫＱ －
３００ＤＢ型数控超声波清洗仪（昆山市超声仪器有限公
司）；Ｍｉｌｌｉ － Ｑ型超纯水机（Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公司）；ＣＰＡ２２５Ｄ型
电子分析天平（梅特勒－托利多仪器有限公司）；ＢＸ５１ －
ＤＰ７２型显微成像系统（奥林帕斯公司）；ＴＵＢＥ － ｍｉｌｌ
１００ Ｃ Ｓ０２５型粉碎机（ＩＫＡ公司）；药典筛（湖南省常德
粒度分析仪器厂）。

·研究·
Ｄｒｕｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ
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·研究·
Ｄｒｕｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ

１． ２ 试药
对照品大黄素（批号为１１０７５６ － ２０１５１２）、大黄酚

（批号为１１０７９６ － ２０１６２１）、连翘苷（批号为１１０８２１ －
２０１６１５）、黄芩苷（批号为１１０７１５ － ２０１６１９）、黄芩素（批
号为１１１５９５ － ２０１６０７）、甘草酸铵（批号为１１０７３１ －
２０１６１９），对照药材黄芩（批号为１２０９５５ － ２０１３０９）和甘
草（批号为１２０９０４ － ２０１５１９），均购自中国食品药品检
定研究院；硅胶Ｇ预制板牗默克公司牘；甲醇、乙腈均为
色谱纯，水为重蒸水，其余试剂均为分析纯；本试验所用
样品均为饮片粉碎后混匀自制；饮片分别购自南通三越
饮片公司及同仁堂，经南通市食品药品监督检验中心葛
建华主任中药师鉴定为正品。自制样品６批次，１ ～ ３号
样品的饮片均来源于南通三越饮片公司，４ ～ ６号样品
的饮片来源于同仁堂公司。

２ 方法与结果
２． １ 显微鉴别 犤 ３ 犦

取１ ～ ６号样品细粉，分别以水合氯醛透化制片，置
显微镜下观察。可见，草酸钙簇晶较多，类圆形，直径
２０ ～ １６０ μｍ，棱角大多短钝；偏光显微镜下，结晶亮黄
白色间多彩状（大黄）。非腺毛１ ～ ８个细胞，多弯曲，壁
厚，具疣状突起（薄荷）；显微多成束，周围细胞含草酸钙
方晶，形成晶纤维（炙甘草）。果皮表皮细胞表面观呈类
圆形或类方形，内充满黄棕色物质（连翘）。韧皮纤维单
个散在或成束，梭形，壁厚，沟孔细；偏光显微镜下，呈亮
黄白色（黄芩）。种皮石细胞黄色或淡棕色，类长方形、梭
形、长椭圆形或不规则形，壁厚，纹孔大；偏光显微镜下，
石细胞呈亮黄色（炒栀子仁）。６个组分的显微特征明
显，方法重复性良好。详见图１。

２． ２ ＴＬＣ鉴别
黄芩：取样品细粉５ ｇ，加乙酸乙酯－甲醇（３ ∶ １）３０ｍＬ，

加热回流３０ ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇２ ｍＬ使
溶解，作为供试品溶液。另取黄芩对照药材０． ５ ｇ，同法
制成对照药材溶液。取缺黄芩的阴性样品５ ｇ，同法制成
阴性对照品溶液。取黄芩苷对照品、黄芩素对照品分别
制成每１ ｍＬ约含１ ｍｇ的对照品溶液。照２０１５年版《中
国药典（四部）》通则０５０２中薄层色谱法犤 ４ 犦，分别精密吸
取供试品溶液、对照药材溶液、阴性对照品溶液各５ μＬ
及对照品溶液２ μＬ，分别点于同一含１％草酸的羧甲基
纤维素钠溶液为黏合剂的硅胶Ｇ薄层板上，以三氯甲
烷－甲醇（９ ∶ １）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以２％三
氯化铁乙醇溶液。１ ～ ６号样品分别做相应的阴性样品。
结果，供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液及对照品
溶液色谱相应位置上，显相同颜色的斑点，斑点清晰可

见。缺黄芩阴性样品均对相应样品测定无干扰，且６批
样品及相应阴性样品的结果均一致（图２ Ａ）。

炙甘草：取样品细粉５ ｇ，加乙醚４０ ｍＬ，加热回流
１ ｈ，滤过，弃去醚液，药渣加甲醇３０ ｍＬ，加热回流１ ｈ，
滤过，滤液蒸干，残渣加水４０ ｍＬ使溶解，用正丁醇提取
３次，每次２０ ｍＬ，合并正丁醇液，用水洗涤３次，弃去水
液，正丁醇液蒸干，残渣加甲醇５ ｍＬ使溶解，作为供试
品溶液。另取甘草对照药材１ ｇ，同法制成对照药材溶液。
取缺炙甘草阴性样品５ ｇ，同法制成阴性对照品溶液。取
甘草酸铵对照品制成每１ ｍＬ约含１ ｍｇ的对照品溶液。
照２０１５年版《中国药典（四部）》通则０５０２中薄层色谱
法犤 ４ 犦，分别精密吸取供试品溶液、对照药材溶液、阴性对
照品溶液及对照品溶液各２ μＬ，分别点于同一含１％氢
氧化钠的羧甲基纤维素钠溶液为黏合剂的硅胶Ｇ薄层
板上，以乙酸乙酯－甲酸－冰醋酸－水（１５ ∶ １ ∶ １ ∶ ２）为

Ａ． 草酸钙簇晶牗放大倍数１０ × ２０ 牘 Ｂ． 偏光镜下草酸钙簇晶牗放大倍数１０ × ２０ 牘 Ｃ． 非腺毛牗放大倍数１０ × ４０ 牘
Ｄ． 果皮表皮细胞牗放大倍数１０ × ２０ 牘 Ｅ． 韧皮纤维牗放大倍数１０ × ４０ 牘 Ｆ． 偏光镜下韧皮纤维牗放大倍数１０ × ４０ 牘
Ｇ． 种皮石细胞牗放大倍数１０ × ２０ 牘 Ｈ． 偏光镜下种皮石细胞牗放大倍数１０ × ２０ 牘 Ｉ． 晶鞘纤维牗放大倍数１０ × ２０ 牘

Ｊ． 偏光镜下晶鞘纤维牗放大倍数１０ × ２０ 牘
图１ 显微鉴别图
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ｍＡＵ

ｔ ／ ｍｉｎ

１
２６． ８７０

２
３３． ７１７

７５． ０

５０． ０

２５． ０

０
０ １０． ０ ２０． ０ ３０． ０ ４０． ０ ５０． ０

Ａ

２６． ７４７
１

３３． ６２７
２

ｔ ／ ｍｉｎ
０ １０． ０ ２０． ０ ３０． ０ ４０． ０ ５０． ０

１００． ０
７５． ０
５０． ０
２５． ０
０

ｍＡＵ

Ｂ

１． 大黄素 ２． 大黄酚
Ａ．混合对照品溶液 Ｂ． １号供试品溶液 Ｃ． １号阴性对照品溶液

图３ 高效液相色谱图

ｔ ／ ｍｉｎ

Ｃ
０ １０． ０ ２０． ０ ３０． ０ ４０． ０ ５０． ０

ｍＡＵ
１００． ０
７５． ０
５０． ０
２５． ０
０

展开剂，展开，取出，晾干，喷以１０％硫酸乙醇溶液，在
１０５ ℃加热至斑点显色清晰，置紫外光灯（３６５ ｎｍ）下检
视。１ ～ ６号样品分别做相应的阴性样品。结果供试品溶
液色谱中，在与对照药材溶液及对照品溶液色谱相应位
置上，显相同颜色的荧光斑点，斑点清晰可见。缺甘草阴
性样品均对相应样品测定无干扰，且６批样品及相应阴
性样品的结果均一致（图２ Ｂ）。

２． ３ 大黄含量测定
２． ３． １ 溶液制备

取供试品细粉３ ｇ，精密称定，混匀，置具塞锥形瓶
中，精密加甲醇５０ ｍＬ，密塞，称定质量，浸泡１ ｈ，水浴
加热回流１ ｈ，放冷，用甲醇补足减失的质量，摇匀，滤
过，取续滤液，即得供试品溶液。取大黄素、大黄酚对照
品适量，精密称定，加甲醇制成每１ ｍＬ各约含５０ μｇ的
混合溶液，即得混合对照品溶液。取缺大黄阴性样品细
粉，与供试品溶液同法制成缺大黄阴性对照品溶液。
２． ３． ２ 色谱条件犤 ５ 犦与系统适用性试验

色谱柱：Ｗａｔｅｒｓ Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ）；流
动相：甲醇（Ａ）－ ０． １％磷酸溶液，梯度洗脱（０ ～ １５ ｍｉｎ时
７１％Ａ→７１％Ａ，１５ ～ ４５ ｍｉｎ时７１％Ａ→８５％Ａ）；流速：
１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；检测波长：２５４ ｎｍ。６批样品和相应阴性样
品同法测定。在此色谱条件下，供试品溶液中大黄素、大
黄酚均能得到较好地分离，阴性样品无干扰，详见图３。
２． ３． ３ 方法学考察

线性关系考察：精密吸取大黄素（５１． ２ μｇ ／ ｍＬ）、大
黄酚（４９． ８ μｇ ／ ｍＬ）混合对照品溶液１，２，５，１０，２０，
２５ μＬ，注入液相色谱仪，按拟订色谱条件进行测定，以
峰面积（Ｙ）为纵坐标、进样量（Ｘ，ｎｇ）为横坐标进行线性
回归，得回归方程分别为，大黄素Ｙ ＝ ２． ８９５ Ｘ － ０． ０２１
（ｒ ＝ ０． ９９９ ８），大黄酚Ｙ ＝ ３． ９５８Ｘ － ７． ０６２（ｒ ＝ ０． ９９９ ８）。
结果表明，大黄素、大黄酚进样量分别在５１． ２ ～ １ ２８０． ０ ｎｇ
和４９． ８ ～ １ ２５０． ０ ｎｇ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取对照品溶液１０ μＬ，按拟订色谱条

件连续进样６次，测定峰面积。结果大黄素、大黄酚的
ＲＳＤ分别为０． ５１％和０． ２７％ 牗 ｎ ＝ ６ 牘，表明仪器精密度
良好。

重复性试验：取６号样品６份，依法制备供试品溶
液，按拟订色谱条件进行测定。结果大黄素和大黄酚峰
平均含量分别为０． ３３ ｍｇ ／ ｇ和０． ６９ ｍｇ ／ ｇ，ＲＳＤ分别为
０． ９１％和１． ２４％ 牗 ｎ ＝ ６ 牘，表明方法重复性良好。

专属性试验：阴性干扰试验，按处方配比制成缺大
黄阴性样品，依法制备阴性样品溶液，按拟订色谱条件
进行测定。结果在大黄素、大黄酚处未出现色谱峰，
（图３），缺大黄阴性样品无干扰。峰纯度检查，试验中采
用二极管阵列检测器对样品中大黄素、大黄酚峰进行了
色谱峰纯度检查，均未检测到杂质。

加样回收试验：取已知含量的６号样品９份，精密
加入大黄素、大黄酚对照品溶液，按２． ３． １项下方法制
备溶液，按拟订色谱条件进行测定，计算回收率。结果
见表１。

稳定性试验：取同一批３号样品制备的供试品溶
液，分别于０，１，２，４，６，１２，２４ ｈ时进样１０ μＬ。结果大黄
素和大黄酚峰面积的ＲＳＤ分别为０． ４７％和０． ５８％
牗 ｎ ＝ ６ 牘，表明供试品溶液在２４ ｈ内稳定。
２． ３． ４ 样品含量测定

取１ ～ ６号样品，按２． ３． １项下方法制备供试品溶
液，按拟订色谱条件进行测定，用外标法计算含量。结果
见表２。

Ａ Ｂ
１ ２ ３′ ５１ ２ ３ ４ ５

１． １号供试品溶液 ２． 对照药材溶液 ３． 黄芩苷
３＇ ． 甘草酸铵对照品溶液 ４． 黄芩素对照品溶液

５． 阴性对照品溶液
Ａ． 黄芩 Ｂ． 炙甘草
图２ 薄层色谱图
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Ａ
０． ４９６ ０
０． ４９９ ６
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０． ４９１ ８
０． ４９９ ６
０． ４９２ １
０． ４９６ ８
０． ４９１ ７
０． ４９７ ２

Ｂ
１． ０４６ ５
１． ０５４ １
１． ０３７ ０
１． ０３７ ７
１． ０５４ １
１． ０３８ １
１． ０４８ ２
１． ０３７ ３
１． ０４８ ９

Ａ
０． ２５６ ０
０． ２５６ ０
０． ２５６ ０
０． ５１２ ０
０． ５１２ ０
０． ５１２ ０
０． ７６８ ０
０． ７６８ ０
０． ７６８ ０

Ｂ
０． ４９８ ０
０． ４９８ ０
０． ４９８ ０
０． ９９６ ０
０． ９９６ ０
０． ９９６ ０
１． ４９４ ０
１． ４９４ ０
１． ４９４ ０

Ａ
０． ７３８ ０
０． ７４９ ０
０． ７３５ ０
０． ９９４ ０
０． ９９６ ０
０． ９８６ ０
１． ２２１ ２
１． ２２５ ６
１． ２２７ ３

Ｂ
１． ５２８ ５
１． ５２４ ９
１． ５２５ ６
１． ９９２ ３
１． ９８９ ７
１． ９８１ ８
２． ４９８ ５
２． ４４１ ３
２． ４７０ ６

Ａ
９４． ５３
９７． ４２
９５． １２
９８． ０９
９６． ９５
９６． ４７
９４． ３２
９５． ５６
９５． ０７

Ｂ
９６． ７９
９４． ５４
９８． １２
９５． ８４
９３． ９４
９４． ７５
９７． ０８
９３． ９８
９５． １６

Ａ

９５． ９５

Ｂ

９５． ５８

Ａ

１． ３９

Ｂ

１． ５４
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表１ 大黄素和大黄酚加样回收试验结果牗 ｎ ＝ ９ 牘
样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

注：Ａ为大黄素，Ｂ为大黄酚。

表２ 样品含量测定结果（ｍｇ ／ ｇ）
样品编号
１
２
３

大黄素
０． ２８２
０． ２２４
０． ２９５

大黄酚
０． ６２４
０． ５１２
０． ６８９

样品编号
４
５
６

大黄素
０． ３４９
０． ２６５
０． ３３１

大黄酚
０． ７３０
０． ６１４
０． ６９２

２． ４ 连翘含量测定
２． ４． １ 溶液制备

取６号样品细粉３ ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，
精密加入甲醇５０ ｍＬ，称定质量，浸渍过夜，超声处理
牗功率为２５０ Ｗ，频率为４０ ｋＨｚ牘 ２５ ｍｉｎ，放冷，再称定质
量，用甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，精密量取续滤
液５ ｍＬ，蒸至近干，加中性氧化铝１％拌匀，加在中性氧
化铝柱（１００ ～ １２０目，１ ｇ，内径为１ ～ １． ５ ｃｍ牘上，用
７０％乙醇８０ ｍＬ洗脱，收集洗脱液，浓缩至干，残渣用
５０％甲醇溶解，转移至５ ｍＬ容量瓶中，并稀释至刻度，
摇匀，滤过，取续滤液，即得供试品溶液犤 ６ 犦。取连翘苷对
照品，精密称定，加甲醇制成每１ ｍＬ约含５０ μｇ的溶
液，即得对照品溶液。取缺连翘阴性样品细粉，与供试品
溶液同法制成缺连翘阴性对照品溶液。
２． ４． ２ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：Ｗａｔｅｒｓ Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ）；流
动相：乙腈－ ０． １％磷酸溶液（２２ ∶ ７８）；流速：１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；
检测波长：２０５ ｎｍ。６批样品和相应阴性样品同法测定。
在该色谱条件下，供试品溶液中连翘苷能得到较好地分
离，阴性样品无干扰，详见图４。
２． ４． ３ 方法学考察

线性关系考察：精密吸取连翘苷（５４． ８ μｇ ／ ｍＬ）对
照品溶液１，２，５，１０，２０，２５ μＬ，注入液相色谱仪，按拟
订色谱条件进行测定，以峰面积（Ｙ）为纵坐标、进样量
（Ｘ，ｎｇ）为横坐标进行线性回归，得回归方程Ｙ ＝
６． ２９３ Ｘ － ０． ２３２，ｒ ＝ ０． ９９９ ９ 牗 ｎ ＝ ６）。结果表明，连翘苷
进样量在５４． ８ ～ １ ３７０． ０ ｎｇ范围内与峰面积线性关系
良好。

精密度试验：取对照品溶液１０ μＬ，按拟订色谱条
件连续进样６次，测定峰面积。结果连翘苷的ＲＳＤ为
０． ４５％ 牗 ｎ ＝ ６ 牘，表明仪器精密度良好。

重复性试验：取６号样品６份，按２． ４． １下方法制
备供试品溶液，按拟订色谱条件进行测定。结果连翘苷
平均含量为０． ９０ ｍｇ ／ ｇ 牗 ｎ ＝ ６ 牘，表明方法重复性良好。

专属性试验：阴性干扰试验，按处方配比制成缺连
翘阴性样品，依法制备阴性样品溶液，按拟订色谱条件
进行测定。结果，在连翘苷峰处未出现色谱峰牗图４ 牘，说
明按本试验条件测定，缺连翘阴性样品无干扰。峰纯度
检查，试验中采用二极管阵列检测器对样品中连翘苷峰
进行了色谱峰纯度检查，均未检测到杂质。
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表３ 连翘苷加样回收试验结果牗 ｎ ＝ ９ 牘
样品含量
（ｍｇ）
１． ３８４ ４
１． ３７８ ８
１． ３５７ ８
１． ３９９ ４
１． ３８９ ０
１． ３８２ １
１． ３８１ ４
１． ３７２ ５
０． ４９７ ２

加入量
（ｍｇ）
０． ８２２ ０
０． ８２２ ０
０． ８２２ ０
１． ３７０ ０
１． ３７０ ０
１． ３７０ ０
２． １９２ ０
２． １９２ ０
２． １９２ ０

测得量
（ｍｇ）
２． １７４ ８
２． １５９ ８
２． １５５ ４
２． ６８８ ９
２． ６９０ ２
２． ６７８ ９
３． ５０４ ８
３． ５１２ ２
１． ２２７ ３

回收率
（％）
９６． １６
９５． ０１
９７． ０３
９４． １２
９４． ９８
９４． ６６
９６． ８７
９７． ６２
９６． １４

Ｘ
（％）

９５． ８４

ＲＳＤ
（％）

１． ２６

加样回收试验：取已知含量的６号样品９份，精密
加入连翘苷对照品溶液，依法制备供试品溶液，按拟订
色谱条件进行测定，计算回收率。结果见表３。

稳定性试验牶取同一批３号样品制备的供试品溶
液，分别于０，１，２，４，６，１２，２４ ｈ时进样１０ μＬ。结果连翘
苷峰面积的ＲＳＤ为０． ６８％ 牗 ｎ ＝ ６ 牘，表明供试品溶液在
２４ ｈ内稳定。
２． ４． ４ 样品含量测定

取１ ～ ６号样品，依法制备供试品溶液，按拟订色谱
条件进行测定，用外标法计算含量。结果样品编号为
１ ～ ６的连翘苷的含量分别为０． ７８３，０． ６５４，０． ４９２，
０． ９２２，０． ５５６，０． ９２０ ｍｇ ／ ｇ。
３ 讨论

由于本试验样品均是自制混合细粉，故显微鉴别、
薄层色谱鉴别及含量测定的每个批次的阳性样品均对
应一个阴性样品，以排除阴性干扰。结果表明，所有批次
的阴性样品对在方法学考察下的阳性样品均无干扰，表
明方法可行、可靠。

薄层色谱鉴别考察因素包括不同厂家的硅胶Ｇ预
制板、不同的温湿度、展开系统及饱和度，以及样品处理
等。不同厂家的硅胶粒度、性质、黏合剂和制版技术都会
导致色谱行为产生差异。温度高，一般Ｒｆ值也高。温度
还影响有机试剂的蒸发程度，从而改变了展开剂的比
例。湿度影响薄层板的吸附能力，样品的提取决定了斑
点之间能否达到满意的分离效果犤 ７ 犦。结果表明，甘草薄
层色谱鉴别在室温１５ ℃、相对湿度５０％的条件下，用
默克公司的预制板能达到较好的分离度，且展开缸和薄
层板是否饱和对甘草薄层鉴别影响较大。黄芩色谱鉴别
若采用２０１５年版《中国药典（一部）》的方法，不仅会造
成严重的拖尾现象，且阴性样品干扰，达不到鉴别效果。
黄芩色谱鉴别对硅胶Ｇ板的选择性不强，在室温１５ ℃、
相对湿度５０％的条件下，青岛海洋公司和默克公司的
硅胶Ｇ预制板都能很好地分离，甲酸能很好地抑制斑
点的拖尾现象。

含量测定方法研究过程中，大黄的总蒽醌含量远高

于游离蒽醌，采用酸水解考察总蒽醌含量应更合理犤 ８ － ９ 犦，
但在方法考察的过程中，由于酸水解过程中产生的副产
物对大黄酸及大黄素峰位置均有干扰，且酸水解的酸度
和时间对蒽醌苷元有影响犤 １０ 犦，故仅考虑游离蒽醌的含
量测定。游离蒽醌的测定过程中，大黄酸峰位置干扰明
显，大黄素甲醚含量较低且保留时间较长，故只考察大
黄素及大黄酚的含量测定。提取过程考察了浸泡１ ｈ后
超声提取３０ ｍｉｎ和６０ ｍｉｎ或加热回流提取１ ｈ和２ ｈ，
并进行方法学考察和耐用性试验。流动相参考２０１５年
版《中国药典（一部）》大黄品种项下方法。不同品牌色谱
柱犤Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｃｉｌｐｓｅ Ｐｌｕｓ Ｃ１８柱，Ｗａｔｅｒｓ Ｓｙｍｍｅｔｒｙ Ｃ１８柱，
Ｐｕｒｏｓｐｈｅｒ Ｓｔａｒ 牗Ｍｅｒｃｋ 牘 犦和不同品牌的液相色谱仪器（戴
安Ｕ３０００，沃特世ｅ２６９５），测得大黄中大黄素、大黄酚
的ＲＳＤ均在２． ０％之内，说明本方法测定耐用性好。设
计连翘苷的含量来控制连翘的质量。连翘的品质虽分为
青翘和老翘，但药典中规定连翘苷的限度一致，而市场
上流通的老翘中连翘苷的含量很难达到药典限度犤 １１ 犦，
故设定连翘苷的含量来控制连翘的品质很有必要。连翘
苷的含量测定方法研究中，提取方法参考２０１５年版《中
国药典（一部）》连翘品种项下方法，流动相考察乙腈－
水和乙腈－ ０． １％磷酸溶液。不同品牌色谱柱犤Ａｇｉｌｅｎｔ
Ｅｃｉｌｐｓｅ Ｐｌｕｓ Ｃ１８ 柱，Ｗａｔｅｒｓ Ｓｙｍｍｅｔｒｙ Ｃ１８ 柱，Ｐｕｒｏｓｐｈｅｒ
Ｓｔａｒ 牗Ｍｅｒｃｋ）犦和不同品牌的液相色谱仪（戴安Ｕ３０００，
沃特世ｅ２６９５），测得连翘中连翘苷的ＲＳＤ在２． ０％之
内，说明本方法测定耐用性好。
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