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摘要　目的：采用ＨＰＬＣ建立铁包金按摩膏中铁包金中大黄素、大黄酚和大黄素甲醚的含量测定方法，比较铁包金超微粉
与饮片中上述３种成分的含量。方法：ＨｙｐｅｒｓｉｌＣ１８柱（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）；流动相：甲醇－０２％甲酸水溶液，梯度洗
脱；流速：１０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２９０ｎｍ；柱温：２５℃。结果：大黄素、大黄酚和大黄素甲醚的线性范围分别为１１３～５１
μｇ／ｍＬ（ｒ２＝０９９９９）、１２７～５７μｇ／ｍＬ（ｒ２＝０９９９５）和２２２～４０μｇ／ｍＬ（ｒ２＝０９９９８），加样回收率分别为９９５８％、
９９４７％和９９２７％，ＲＳＤ值分别为１１８％、１４９％和１５２％。结论：该方法灵敏度高，精密度好，对比超微粉末与饮片中３
种成分含量发现，在相同提取方法中，超微粉中３种成分含量明显高于饮片，超微粉技术可提高铁包金中３种化学成分的
提取率。
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　　超微粉［１３］是指平均粒径在１～７５μｍ之间的颗
粒，它兴起于８０年代，是一门跨学科、跨行业的高新
技术。该技术被引入中草药加工领域，使药材细胞

破壁率达９０％以上，形成微米、纳米级中草药。由
于粒径的比表面积增加，能大大提高中草药中有效

成分的溶出率［４５］，提高中草药利用率，减少中草药

资源的浪费［６７］。铁包金按摩膏主要由铁包金、大

黄、生川乌、生草乌、木瓜、白芷、木鳖子、三棱、莪术

等２３味中药精制而成。具有活血化瘀、通络止痛的
功效，铁包金［８］作为君药主要含有黄酮类［９］、苯酚

类［１０］、蒽醌类［１１］、萜类［１２］、木脂素类等成分。其中

蒽醌类成分主要包含大黄素、大黄酚和大黄素甲

醚［１３］，徐煜纯［１４］等首次采用ＨＰＬＣ测定了壮药铁包
金中大黄酚和大黄素质量分数，发现细叶勾儿茶根、
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茎中蒽醌类成分的质量分数差异具有统计学意义

（Ｐ＜００５）。研究表明［１１］大黄素和大黄酚对 Ｄ２半
乳糖胺诱导的ＷＢ—Ｆ３４４大鼠肝表皮细胞毒性有一
定保护作用，且二者具有清除氧自由基的作用，是铁

包金能够起到抗肿瘤、肺结核咯血和黄疸型肝炎等

治疗作用的有效成分之一。大黄素甲醚具有很强的

抗炎作用。Ｌｅｅ［１５］等研究发现大黄素甲醚能够抑制
核因子激活内毒素细胞和促分裂原激活蛋白激酶，

从而发挥其抗炎的作用。

本文采用高效液相色谱法测定铁包金按摩膏中

铁包金药材中大黄素、大黄酚和大黄素甲醚的含量，

对比铁包金超微粉与饮片中上述３种成分的提取
率，探索提高其有效成分的入药比率，为更好地开发

铁包金按摩膏的药用价值提供参考。

１　材料与方法
１１　仪器　Ａｇｉｌｅｎｔ１２００高效液相色谱仪（美国Ａｇ
ｉｌｅｎｔ公司）；ＡＬ２０４电子分析天平（ＭｅｔｔｌｅｒＴｏｌｅｄｏ）；
ＫＱ５２００ＤＥ型超声波清洗器（昆山市超声仪器有限
公司）。

１２　材料　大黄酚（批号：１１０７９６２０１１１８）、大黄素
（批 号：１１０７５８２００１１０）大 黄 素 甲 醚 （１１０７５８
２０１０１３）对照品均购自中国食品药品检定研究院。
ＨＰＬＣ级甲醇、超纯水；其余试剂均为分析纯。铁包
金药材由湖南省中医药研究院中药研究所鉴定为多

花勾儿茶茎。

图１　１大黄素：２大黄酚：３大黄素甲醚
　　注：对照品溶液（Ａ）、铁包金饮片供试品（Ｂ）和铁包金超微粉供
试品（Ｃ）的ＨＰＬＣ色谱图

２　方法
２１　色谱条件　色谱柱：ＨｙｐｅｒｓｉｌＣ１８柱（２５０ｍｍ×
４６ｍｍ，５μｍ）；流动相：Ａ为甲醇，Ｂ为０２％甲酸
水溶液，梯度洗脱（０～３０ｍｉｎ，６５％ ～８５％ Ａ；３２～

４０ｍｉｎ，８５％～１００％ Ａ）；流速为１０ｍＬ／ｍｉｎ；柱温
为２５℃；检测波长２９０ｎｍ；进样量：１０μＬ；分析时间
为４０ｍｉｎ。色谱图见图１。
２２　对照品制备及标准曲线绘制　精密称取大黄
素、大黄酚和大黄素甲醚适量，置于容量瓶中，加甲

醇溶解并稀释到刻度，摇匀。大黄素、大黄酚和大黄

素甲醚浓度分别为１０２μｇ／ｍＬ、１１４μｇ／ｍＬ、４０μｇ／
ｍＬ。标准曲线的制备及线性关系考察：精密吸取上
述３种对照品溶液适量，配置成混合对照品溶液，过
０４５μｍ微孔滤膜。注入高效液相色谱仪，按上述
色谱条件测定，以峰面积为纵坐标，浓度为横坐标，

绘制标准曲线。结果见表１。

表１　３种对照品线性方程及相关系数

对照品 线性范围（μｇ／ｍＬ） 线性方程 相关系数（ｒ２）

大黄素 １１４～５１ ｙ＝３０６５１ｘ－１８８２５ ０９９９９
大黄酚 １２７～５７ ｙ＝４３３６８ｘ－４３７１ ０９９９５

大黄素甲醚 ２２２～４０ ｙ＝２３２１４ｘ－２９５１５ ０９９９９

２３　样品的制备
２３１　超微粉体的制备　铁包金药材经粉碎成粗
粉，在６０℃干燥至水分约为６％，振幅为１００ＨＺ，振
动粉碎时间为１０ｍｉｎ，粉碎温度为０～１０℃，经测
定：粒度＜７５μｍ的占９６５９％。
２３２　供试品溶液的制备　精密称取铁包金超微
粉末与饮片各约４ｇ，置锥形瓶中，加入甲醇２５ｍＬ，
称重，置水浴中加热回流１ｈ，取出，放冷，再称重。
用甲醇补足减失量，摇匀、过滤置于具塞锥形瓶中，

水浴蒸干至少量，精密加入 ８％（体积分数，下同）
ＨＣｌ溶液 ２５ｍＬ，超声 ５ｍｉｎ，再加入二氯甲烷 ２５
ｍＬ，置水浴中加热回流３０ｍｉｎ，取出，冷却。置于分
液漏斗中，用少量二氯甲烷洗涤锥形瓶，洗液合并。

取二氯甲烷层，蒸干，残渣加甲醇溶解。移至５ｍＬ
容量瓶中，加甲醇定容，摇匀即得。铁包金超微粉及

饮片样品图见图１。
２４　精密度试验　分别精密吸取大黄素１０２μｇ／
ｍＬ、大黄酚１１４μｇ／ｍＬ和大黄素甲醚４０μｇ／ｍ对照
品溶液２５ｍＬ、２５ｍＬ和５ｍＬ至２０ｍＬ容量瓶中，
加甲醇定容，配置制成混合对照品溶液（大黄素

１２７５μｇ／ｍＬ、大黄酚 １４２５μｇ／ｍＬ和大黄素甲醚
１０μｇ／ｍＬ），按上述色谱条件连续进样 ６次，大黄
素、大黄酚和大黄素甲醚峰面积 ＲＳＤ分别为
３７３％、３６４％和３４３％（ｎ＝６），结果表明仪器精
密度良好。

２５　稳定性试验　取 １号铁包金超微粉，按
“２４２”项下方法制备得到供试品溶液，分别在０、
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２、４、６、８、１２、２４、４８ｈ进样。计算大黄素、大黄酚和
大黄素甲醚的含量，其 ＲＳＤ值分别为 ０８３％、
０８１％和１１１％，表明在 ４８ｈ内供试液稳定性良
好。

２６　加样回收率试验　称取２号铁包金超微粉末
样品４５２０６ｇ，按照２４２供试品处理方法对样品
进行处理。从供试液中吸取供试品６００μＬ，依次加
入大黄素对照品１００μＬ（１０２μｇ／ｍＬ）、大黄酚对照
品１００μＬ（１１４μｇ／ｍＬ）和大黄素甲醚对照品２００μＬ
（４０μｇ／ｍＬ）混匀，微孔滤膜滤过，得加样回收液，重
复做６份，进样１０μＬ，测定峰面积。大黄素、大黄酚
及大黄素甲醚的平均回收率分别为 ９９５８％、
９９４７％ 和 ９９２７％，其 ＲＳＤ值分别为 １１８％、
１４９％和１５２％，
２７　样品测定　本实验测定了湖南产地３个批次
的样品。样品处理方法见“２４２”供试品溶液的制
备，得供试品，按上述色谱条件测定，记录峰面积，按

外标法计算含量。含量测定结果见表２。

表２　铁包金超微粉与饮片中３种化学成分含量测定结果

样品批号 大黄素（μｇ／ｇ） 大黄酚（μｇ／ｇ） 大黄素甲醚（μｇ／ｇ）

饮片１ １２９７ １２０７ ９３６
超微１ １８４６ １８１０ １３５５
饮片２ １２７４ １２９３ １３６５
超微２ １７３８ １６４９ １７７５
饮片３ １３４２ １６２１ １０５５
超微３ １６３９ ２０５６ １５８２

３　结果
从表中可以看出超微粉中大黄酚、大黄素和大

黄素甲醚的含量均高于饮片。铁包金属于根茎类药

材，常以饮片入药，其有效成分很难充分溶解出来，

铁包金超微粉３种成分含量高于饮片，可能由于细
胞破壁率提高，促进了细胞内的有效成分在短时间

内大量溶出，提高了提取效率。

４　讨论
本文旨在建立高效液相色谱法测定铁包金按摩

膏中铁包金超微粉与饮片中大黄素、大黄酚和大黄

素甲醚的含量测定。主要研究铁包金超微粉与饮片

中上述３种成分对比研究实验。文章考察了流动相
组成甲醇和水，以及甲醇和 ０２％甲酸水。实验表
明，在水相中加入０２％的甲酸有利于改善各个化

合物的峰性。同时采用梯度洗脱，３种化合物得到
快速分离。本文测定了湖南产地３批次铁包金超微
粉与饮片中大黄素、大黄酚和大黄素甲醚的含量，从

实验结果来看，超微粉中３种成分的含量均高于同
批次饮片。在同一提取方法下超微粉体技术很好地

提高铁包金药材中这３种成分的提取率，增加入药
比率，采用超微粉碎技术可节省中药材资源，促进中

药产业长足发展。
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