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槐黄丸是连云港市中医院的医院制剂，由槐角、
大黄、黄芩、黄柏、当归等 9 味药组成，具有清热收
敛、润肠通便、止痛止血的功效。 临床上用于内痔出
血、肠炎、便秘。 为完善标准，控制其产品质量，采用
反相高效液相色谱法对制剂中的大黄素、大黄酚进
行了定量分析［1］。
1 仪器与试剂

Agilent 1200 高效液相色谱仪；大黄素、大黄酚
对照品（供含量测定用，中国药品生物制品检定所
提供，批号 110756-200110、110796-200310）；槐黄丸
（连云港市中医院制剂室，批号 20090531，20090720，
20091026）；甲醇为色谱纯，其他试剂均为分析纯。
2 方法与结果
2．1 溶液的制备
2．1．1 对照品溶液制备 精密称取大黄素对照品
10．01 mg、大黄酚对照品 10．06 mg，分别置 100 mL
容量瓶中，用无水乙醇 - 乙酸乙酯（2∶1）混合溶液溶
解并定容至刻度，吸取大黄素溶液 1 mL、大黄酚溶
液 2．5 mL，置 10 mL 容量瓶中，用无水乙醇 - 乙酸乙
酯（2∶1）混合溶液溶解并定容至刻度，制成每毫升含
大黄素 10．01 μg、大黄酚 25．15 μg 的混合溶液，即
得。
2．1．2 供试品溶液制备 取槐黄丸，研细，混匀，过
三号筛，取约 5 g，研细，精密称取 2．0112 g，置锥形
瓶中，精密加乙醇 25 mL，密塞，称定质量，置水浴上
加热回流 1 h，放冷，用乙醇补足减失的质量，滤过，
精密量取续滤液 10 mL，置烧杯中，水浴蒸干，加
30%乙醇 - 盐酸（10 ∶1）混合溶液 15 mL，置水浴中加
热回流 1 h，立即冷却，用三氯甲烷强力振摇提取 4
次，每次 15 mL，合并三氯甲烷液，置水浴上蒸干，残
渣用无水乙醇 - 乙酸乙酯（2∶1）混合溶液溶解，移置

25 mL 量瓶中，并稀释至刻度，摇匀，用微孔滤膜
（0．45 μm）滤过，取续滤液，即得。
2．1．3 阴性对照品溶液的制备 按处方比例配制
缺大黄素、大黄酚的阴性样品，按供试品溶液制备
方法制备即得。
2．2 色谱条件 色谱柱：Ultimate XB-C18柱（5 μm，
4．6 mm×250 mm）；流速为 1．0 mL/min；柱温：30 ℃；
流动相 ：甲醇 -0．1%磷酸溶液 （85∶15）；检测波长 ：
254 nm；进样量：10 μL。在此条件下，色谱图见图 1。

2．3 方法学考察 标准曲线的绘制：用无水乙醇 -乙
酸乙酯（2∶1）混合溶液分别制成含大黄素 0．1001 mg/
mL和大黄酚 0．1006 mg/mL溶液，分别精密量取大黄
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A．对照品 B． 供试品 C．不含大黄素、大黄酚的阴性对照
图 1 槐黄丸的色谱图
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3．2 壳聚糖是一种含有 - NH2 的相对高分子质量

的天然弱碱性物质，溶解于酸性溶液中而带正电荷，
能与酸性的高分子化合物（如酸性多糖）反应形成
聚电解质的复合物，在水中不溶解而沉淀析出。 沉
淀物具有较大的表面积，沉降的过程中能够吸附药
液中不溶性的微粒，使药液澄清。
3．3 本实验前期对壳聚糖吸附过程进行了单因素
考察，考察了壳聚糖加入量、放置时间、搅拌温度
等，确定了对壳聚糖澄清效果影响较大的条件，在
此基础上设计了正交试验的因素以及水平。
3．4 壳聚糖吸附法相对于传统水提取乙醇沉淀法
能较多的保留活性成分，尤其对高分子活性成分的

保留较乙醇沉淀法优越。 但从本实验中可看出，壳
聚糖吸附法仍然能够造成活性成分的损失，因此不
应盲目的肯定壳聚糖的絮凝效果。
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素对照品溶液和大黄酚对照品溶液 1．0 mL、2．0 mL、
4．0 mL、6．0 mL、8．0 mL， 置 10 mL量瓶中， 加无水乙
醇 -乙酸乙酯（2∶1）混合溶液稀释至刻度。 按上述色
谱条件进样 10 μL，分别以大黄素、大黄酚对照品浓
度为横坐标，以大黄素、大黄酚对照品峰面积为纵
坐标，进行线性回归。 结果表明：大黄素在 10．01～
80．08 μg/mL 范围内与峰面积线性关系良好，其回
归方程为：Y=36．218X－15．47，r=0．9998；大黄酚在
10．06～80．48 μg/mL 范围内与峰面积线性关系良
好，其回归方程为：Y=51．67X＋25．355，r=0．9997。
精密度试验：精密吸取混合对照溶液 10 μL，重

复进样 6 次，按上述色谱条件测定峰面积。 大黄素
RSD为 0．5%，大黄酚 RSD为 0．5%，表明进样精密度
良好。
稳定性试验：吸取同一供试品溶液，每隔 2 h 按

上述色谱条件测定 1 次，12 h 内连续测定 6 次。 结
果大黄素的 RSD 为 0．4%，大黄酚的 RSD 为 0．4%，
表明供试品溶液在 12 h内稳定。
重现性试验：取同一批号（20090531）样品，按

含量测定项下方法操作，平行操作 6 份，按上述色
谱条件测定。 结果大黄素平均含量为 0．58 mg/g，
RSD＝0．9%，大黄酚平均含量为 0．68 mg/g，RSD＝
0．9%，表明方法重现性较好。
加样回收试验：将已知含量的样品溶液（20090

531），用无水乙醇 -乙酸乙酯 （2∶1）混合溶液稀释
100 倍后，精密量取 6 份，分别精密加入大黄素、大
黄酚对照品溶液，按上述测定方法进行测定。 大黄
素平均回收率 99．3%，RSD 为 0．6%（n＝6），大黄酚
平均回收率 99．2%，RSD为 0．7%（n＝6）。
2．4 样品测定 取 3 批不同批号的槐黄丸，按供试
品溶液制备方法制备成供试液，分别精密吸取对照
品溶液和供试品试液 10 μL，按上述色谱条件测定
并计算其总含量。 结果见表 1。

3 讨论
槐黄丸由槐角、大黄、黄芩、黄柏、当归等 9 味

药组成，具有清热收敛、润肠通便、止痛止血的功
效，用于内痔出血、肠炎、便秘疗效显著。 其中大黄
含有游离的蒽醌类衍生物如大黄素、大黄酚、大黄酸
等，它们对多种病毒和细菌具有抑制和杀灭作用［2］。
随着中药质量控制技术的进展，测定中药或复方中
的单一成分已不能满足全面控制中药制剂质量的

要求，多成分含量测定则能够更进一步提高中药控
制质量。 由于大黄中大黄素、大黄酚 2 种蒽醌类成
分含量均较高，故本实验选择以上 2 种蒽醌类成分
作为含量测定的指标成分。 在本实验研究过程中，
参照文献报道的色谱条件 ［3-4］，进行了样品提取溶
剂、提取方法和提取次数等因素的考察，结果表明
以无水乙醇 - 乙酸乙酯（2∶1）混合溶液为溶剂效果较
好，且杂质较少，供试品中的大黄素、大黄酚可提取
完全。 本方法简单、可靠，可作为槐黄丸的质控指标
之一。
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表 1 样品含量测定（n=6，m/mg·g-1）
批号 大黄素 大黄酚 RSD（%）

20090531 0.55 0.69 0.9
20090720 0.61 0.72 0.6
20090126 0.59 0.71 0.7

558


