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摘 要 目的：了解低温配制工艺对虎杖膏中总二苯乙烯和总蒽醌含量的影响。方法：采用将虎杖粉加入80 ℃麻油中的低温配

制工艺制备虎杖膏；以虎杖苷为对照品，采用一阶导数光谱法在343 nm和345 nm波长处测定虎杖膏中总二苯乙烯的含量；以大黄

素为对照品，采用分光光度法在437 nm波长处测定虎杖膏中总蒽醌的含量。计算虎杖膏制备过程中总二苯乙烯和总蒽醌的转移

率。结果：虎杖苷、大黄素检测质量浓度线性范围分别为4.24～14.84 μg/mL（r＝0.999 9）和3.96～13.86 μg/mL（r＝0.999 5）；精密

度、稳定性（6 h）、重复性试验的RSD均＜3％（n＝6或n＝7）；平均回收率分别为99.43％、98.70％，RSD分别为0.94％、0.91％（n＝

6）；测得 3批虎杖粉及制得的虎杖膏所含虎杖粉中总二苯乙烯（以虎杖苷计）的平均含量分别为（29.444±0.445）、（29.518±

0.437）、（28.323±0.609）和（26.558±0.227）、（28.045±0.303）、（25.290±0.781）mg/g，总蒽醌（以大黄素计）的平均含量分别为

（20.557±0.257）、（19.520±0.292）、（18.795±0.444）和（18.438±0.240）、（18.621±0.017）、（16.808±0.076）mg/g，3批虎杖加入

80 ℃麻油调配成软膏后，总二苯乙烯和总蒽醌转移率分别为（90.22±2.13）％、（95.01±0.38）％、（89.28±0.84）％和（89.71±

2.29）％、（95.41±1.52）％、（89.46±2.52）％。结论：采用较低油温（80 ℃）中加入虎杖粉进行调配虎杖膏，总二苯乙烯和总蒽醌的

转移率均在 89％以上，表明该低温配制工艺能较好地避免热敏性成分受到破坏，具有合理性。

关键词 虎杖膏；麻油；低温配制；转移率；分光光度法；一阶导数光谱法；总二苯乙烯；总蒽醌；虎杖苷；大黄素

粉末 1.0 g，提取溶剂 70％甲醇 50 mL超声 30 min，作为

供试品的提取方法。

当前随着仪器检测手段的不断发展，中药制剂质量

标准由单一有效成分向多组分体系发展[11]。本试验建

立了同时测定肝康复中没食子酸、栀子苷、芍药内酯苷、

芍药苷、丹酚酸B、丹皮酚和丹参酮ⅡA 7个成分含量的

方法，结果显示，该法具有简便、准确、重现性好、灵敏度

高的特点，为肝康复质量控制和质量标准的建立提供了

参考方法和依据。
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虎杖膏是遵义医学院附属医院自制的一种传统中

药软膏制剂，由虎杖细粉、冰片，经麻油和固体石蜡调制

而成的油膏剂，具有清热解毒、消肿止痛之功效，主要用

于红肿而未溃烂的疮、痈、疔、疖及无名肿毒等症，在院

内已使用多年，疗效明显[1-4]。虎杖为该制剂的君药，为

蓼科植物虎杖（Polygonum cuspidatum Sieb.et Zucc）的干

燥根茎和根，性味苦寒，有清热解毒、活血化瘀、散瘀止

痛等功效，临床主要应用于痈肿疮毒、毒蛇咬伤、血瘀经

闭、肺热咳嗽、热结便秘、关节痹痛、跌扑损伤等疾病[5-7]。

虎杖中主要含二苯乙烯类、蒽醌类、黄酮类等化学成分，

其中二苯乙烯类主要包括白藜芦醇和白藜芦醇苷（虎杖

苷）等化合物，具有镇咳、降脂、抗血栓、抗休克、防治脑

缺血等作用；蒽醌类主要包括大黄素、大黄酚、大黄酸、

芦荟大黄素、大黄素甲醚、大黄素-8-O-β-D-葡萄糖苷等

化合物，具有抑菌、抗炎、免疫调节和抗肿瘤等作用[8-12]。

中药油膏通常采用油煎中药工艺进行制备，已有研究证

实高温油煎中药工艺会使热敏性成分分解，如大黄蒽醌

类成分的分解程度随着油温升高和时间延长而增多[13-14]。

虎杖膏的制备采用低温配制工艺，即将虎杖粉加入较低

油温（80 ℃）的麻油中进行调配[1]，但由于虎杖中蒽醌类

和二苯乙烯类成分均属热敏性成分[15-17]，该配制工艺是

否对其含量有影响尚未进行研究。因此，本试验选择以

总二苯乙烯（以虎杖苷计）、总蒽醌（以大黄素计）为测定

指标，采用分光光度法测定虎杖膏制备过程中总二苯乙

烯和总蒽醌的含量变化，旨在为阐明其配制工艺合理性

提供实验依据。

1 材料
1.1 仪器

T9系列双光束紫外可见分光光度计（北京普析通用

仪器有限责任公司）；HH-S6双列六孔电热恒温水浴锅

（郑州长城科工贸有限公司）；ME204E电子天平[梅特

勒-托利多仪器（上海）有限公司]。

1.2 药品与试剂

虎杖粉（重庆慧远药业有限公司，批号：20171201、

20180115、20180220）；冰片（四川青神康华制药有限公

司，批号：Z51022577）；麻油（贵阳市南明区陈章旗调味

品厂，批号：2015111）；石蜡（南昌白云药业有限公司，批

号：20140809）；虎杖膏（遵义医学院附属医院药剂科自

制，批号：20180118、20180213、20180320，规格：40 g/盒）；

虎杖苷对照品（批号：AF8071101，纯度：99.87％）、大黄

素对照品（批号：AF7021741，纯度：98.89％）均购自成都

埃法生物科技有限公司；乙醇为分析纯。

Effects of Low-temperature Preparation Technology on the Contents of Total Stilbenes and Total

Anthraquinone in Polygonum cuspidatum Ointment

WANG Yuhe1，ZHAO Ping2，CHEN Tingting3，MENG Cui1，OU Shuiping1，HUANG Jun1，WANG Sen3（1.Dept. of

Pharmacy， the Affiliated Hospital of Zunyi Medical College， Guizhou Zunyi 563003， China；2.Dept. of

Pharmacy，Tongren Municipal People’s Hospital，Guizhou Tongren 554300，China；3.School of Pharmacy，

Zunyi Medical College，Guizhou Zunyi 563003，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To investigate the effects of low-temperature preparation technology on the contents of total stilbenes

and total anthraquinone in Polygonum cuspidatum ointment. METHODS：Using low-temperature preparation technology by adding

P. cuspidatum powder into the sesame oil at lower oil temperature（80 ℃）to prepare Polygonum cuspidatum ointment. The content

of total stilbene in P. cuspidatum ointment was determined by first-order derivative spectrophotometry at 343 nm and 345 nm using

polydatin as control. The content of total anthraquinone in P. cuspidatum ointment was determined by spectrophotometry at 437 nm

using emodin as control. The transfer rate of total stilbene and total anthraquinone in the preparation process of P. cuspidatum

ointment were calculated. RESULTS：The linear ranges of polydatin and emodin were 4.24-14.84 μ g/mL （r＝0.999 9） and

3.96-13.86 μg/mL（r＝0.999 5），respectively. RSDs of precision，stability（6 h）and repeatability tests were all less than 3％（n＝

6 or n＝7）. The average recoveries were 99.43％ and 98.70％，and RSD were 0.94％ and 0.91％（n＝6），respectively. The

average contents of total stilbene（by polydatin）in 3 batches of P. cuspidatum and P. cuspidatum ointment were（29.444±0.445），

（29.518±0.437），（28.323±0.609）and（26.558±0.227），（28.045±0.303），（25.290±0.781）mg/g，respectively. The average

contents of total anthraquinone（by emodin）were（20.557±0.257），（19.520±0.292），（18.795±0.444），（18.438±0.240），

（18.621±0.017），（16.808±0.076）mg/g，respectively. The transfer rates of total stilbene and total anthraquinone were（90.22±

2.13）％，（95.01±0.38）％，（89.28±0.84）％ and（89.71±2.29）％，（95.41±1.52）％ and（89.46±2.52）％ after 3 batches of P.

cuspidatum were added to 80 ℃ sesame oil to form ointment. CONCLUSIONS：The transfer rates of total stilbene and total

anthraquinone are all over than 89％ in add P. cuspidatum powder into the sesame oil at lower oil temperature（80 ℃），which

indicates that it is rational to using low temperature preparation technology，and it can avoid the destruction of heat sensitive

component.

KEYWORDS Polygonum cuspidatum ointment； Sesame oil；Low-temperature preparation technology；Transfer rate；

Spectrophotometry；First derivative spectrophotometry；Total stilbene；Total anthraquinone；Polydatin；Emodin
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2 方法与结果
2.1 虎杖膏的制备

按虎杖膏处方剂量称取各原料药物：虎杖细粉 23

g、冰片3 g、麻油70 g和固体石蜡4 g，将麻油与固体石蜡

放入搪瓷器皿内，加热至泛青烟，停止加热；待青烟散

尽，油、蜡混合液温度降至约 80 ℃，缓缓加入已经研磨

成细粉的冰片搅拌均匀，然后徐徐加入已称取的虎杖

粉，并同时同向搅拌，冷却至50 ℃，即得虎杖膏100 g[1]。

2.2 溶液的制备

2.2.1 虎杖苷、大黄素对照品溶液 分别精密称取虎杖

苷、大黄素各 10.6、9.9 mg，分别置于 250 mL量瓶中，加

95％乙醇溶解并定容至刻度，摇匀，即得虎杖苷、大黄素

对照品溶液。

2.2.2 供试品溶液 称取虎杖膏约 0.5 g 或虎杖粉约

0.11 g，加 95％乙醇30 mL，50 ℃回流2 h[4]，回流液2 000

r/min离心10 min。精密吸取上清液2.5 mL，置于10 mL

量瓶中，加95％乙醇至刻度，定容，摇匀，即得。

2.2.3 阴性对照溶液 按处方量称取除虎杖以外的冰

片和其他辅料，按“2.1”项下虎杖膏制备工艺制成阴性样

品。称取阴性样品约0.5 g，按“2.2.2”项下方法制备阴性

对照溶液。

2.3 测定波长的确定

2.3.1 光谱扫描 取“2.2”项下虎杖苷对照品溶液、大黄

素对照品溶液、虎杖膏供试品溶液、阴性对照溶液适量，

以 95％乙醇为空白对照，在 200～500 nm波长范围[18]内

进行扫描，紫外-可见吸收光谱图见图1。

2.3.2 分光光度法测定总蒽醌 由图1可知，大黄素对

照品及供试品溶液在437 nm波长附近有最大吸收，虎杖

苷和阴性对照溶液在此处无吸收，表明二苯乙烯类成

分、冰片和辅料对蒽醌类成分测定无干扰。因此，本试

验选择以大黄素为对照，采用分光光度法测定总蒽醌，

检测波长确定为437 nm。

2.3.3 一阶导数光谱法测定总二苯乙烯 由图1可知，

虎杖苷和大黄素在290～350 nm波长范围内紫外吸收峰

较宽，相互重叠，如果直接采用分光光度法测二苯乙烯

类成分，蒽醌类成分会产生严重的干扰。导数光谱法可

以分离重叠谱带和排除共存物质的干扰吸收 [18]，采用

UVwin 6软件的导数光谱功能模块，对图1的紫外-可见

吸收光谱数据进行一阶求导处理，绘制虎杖苷对照品溶

液和大黄素对照品溶液、虎杖膏供试品溶液、阴性对照

溶液的一阶导数光谱，结果见图2。

由图 2可知，虎杖苷对照品溶液和虎杖膏供试品溶

液在344 nm波长处均有一波谷，而大黄素对照品溶液和

阴性对照溶液在此波长处其一阶导数光谱图均接近于

零，表明一阶导数光谱可消除虎杖膏中蒽醌类、冰片和

辅料对二苯乙烯类成分测定的干扰。因此，可以虎杖苷

为对照，采用一阶导数峰谷法测定虎杖膏中总二苯乙烯

含量。以波长 1 nm为间隔，以峰谷波长 344 nm作为中

间波长，测定波长选择343、345 nm。

2.4 标准曲线的绘制

分别精密吸取“2.2.1”项下虎杖苷、大黄素对照品溶

液 1、1.5、2、2.5、3、3.5 mL，分别置于 10 mL 量瓶中，加

95％乙醇定容至刻度，摇匀，制成系列标准溶液。分别

精密量取上述系列标准溶液，以 95％乙醇为空白对照，

分别在343、345 nm和437 nm波长处测定吸光度（A），分

别以ΔA（A343－A345）、A437对质量浓度（c）进行回归处理[18]，

得虎杖苷和大黄素的回归方程分别为ΔA＝4.434 0c－

0.000 5（r＝0.999 9）、A＝45.238 1c－0.046 6（r＝0.999 5），

虎杖苷和大黄素质量浓度分别在 4.24～14.84 μg/mL和

3.96～13.86 μg/mL范围内线性关系良好。

2.5 方法学考察

2.5.1 精密度试验 精密称取样品（批号：20180118）约

0.5 g，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，每日连续重

复测定 6次，连续测定 3 d。计算总二苯乙烯（以虎杖苷

计）、总蒽醌（以大黄素计）的日内 RSD 分别为 0.61％、

0.15％（n＝6），日间 RSD 分别为 0.75％、0.35％（n＝3），

表明仪器的精密度良好。

阴性对照溶液

图1 紫外-可见吸收光谱图

Fig 1 UV absorption spectra
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图2 一阶导数光谱图

Fig 2 First-order derivative spectra
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2.5.2 稳定性试验 精密称取样品（批号：20180118）约

0.5 g，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，分别于室温

下放置0、1、2、3、4、5、6 h，在343、345 nm和437 nm波长

处测定其吸光度，计算总二苯乙烯（以虎杖苷计）、总蒽

醌（以大黄素计）的 RSD 分别为 2.14％、0.21％（n＝7），

表明供试品溶液在室温下放置6 h内稳定性良好。

2.5.3 重复性试验 精密称取样品（批号：20180118）约

0.5 g，共 6份，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，在

343、345 nm和 437 nm波长处测定其吸光度，计算总二

苯乙烯（以虎杖苷计）、总蒽醌（以大黄素计）的RSD分别

为2.31％、1.57％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.5.4 加样回收试验 精密称取样品（批号：20180118）

约0.25 g，共12份，其中6份加入“2.2.1”项下虎杖苷对照

品溶液 30 mL，另 6份加入“2.2.1”项下大黄素对照品溶

液 30 mL，再按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，在

343、345 nm和 437 nm波长处测定其吸光度，计算其平

均回收率，结果见表1。

表1 回收率结果（n＝6）

Tab 1 Results of recovery（n＝6）

待测成分

总二苯乙烯（以虎杖苷计）

总蒽醌（以大黄素计）

称样
量，g

0.250 5

0.251 0

0.251 7

0.248 8

0.251 9

0.250 3

0.254 3

0.250 4

0.255 6

0.252 3

0.255 4

0.251 5

样品含
量，mg

1.590 4

1.593 6

1.598 0

1.579 6

1.599 3

1.589 2

1.121 0

1.103 8

1.126 7

1.112 1

1.125 8

1.108 6

加入
量，mg

1.272 0

1.272 0

1.272 0

1.272 0

1.272 0

1.272 0

1.188 0

1.188 0

1.188 0

1.188 0

1.188 0

1.188 0

测得
量，mg

2.844 5

2.869 9

2.843 3

2.863 1

2.851 8

2.854 7

2.290 4

2.288 0

2.286 4

2.287 1

2.292 5

2.294 2

回收率，％
计算值
98.87

100.27

98.33

100.73

98.78

99.59

98.34

99.66

97.49

98.83

98.11

99.78

平均值
99.43

98.70

RSD

0.94

0.91

2.6 虎杖膏及虎杖粉中总二苯乙烯和总蒽醌含量测定

取 3批虎杖膏样品约 0.5 g或虎杖粉约 0.11 g，精密

称定，分别按“2.2.2”项下方法制备虎杖膏和虎杖粉供试

品溶液，分别在 343、345 nm和 437 nm波长处测定其吸

光度（A），并计算ΔA（A343－A345），分别将ΔA（A343－A345）、

A437代入标准曲线，计算虎杖膏和虎杖粉供试品溶液中

总二苯乙烯（以虎杖苷计）和总蒽醌（以大黄素计）的质

量浓度，按式1、式2计算虎杖粉和虎杖膏中总二苯乙烯

（以虎杖苷计）和总蒽醌（以大黄素计）的含量，式中m为

虎杖粉取样量，或虎杖膏所含虎杖粉的质量（其中根据

虎杖膏的处方，虎杖膏中虎杖粉的比例为23％计），测定

结果见表2。

总二苯乙烯（以虎杖苷计）含量＝（c 虎杖苷×10/2.5×

30）/m ………………………………………………… 式1

总蒽醌（以大黄素计）含量＝（c 大黄素×10/2.5×30）/

m ……………………………………………………… 式2

按式 3、式 4计算虎杖膏制备过程中总二苯乙烯和

总蒽醌的转移率[19]。结果，3批虎杖膏中总二苯乙烯的

转移率分别为（90.22 ± 2.13）％ 、（95.01 ± 0.38）％ 、

（89.28± 0.84）％，总蒽醌的转移率分别为（89.71±

2.29）％、（95.41±1.52）％、（89.46±2.52）％。

总二苯乙烯转移率＝（总二苯乙烯含量虎杖膏×m 虎杖膏）/

（总二苯乙烯含量虎杖粉×m 虎杖膏所含虎杖粉）×100％ ……… 式3

总蒽醌转移率＝（总蒽醌含量虎杖膏×m 虎杖膏）/（总蒽醌

含量虎杖粉×m 虎杖膏所含虎杖粉）×100％ ……………………… 式4

表2 样品含量测定结果（x±±s，n＝3，mg/g）

Tab 2 Results of content determination of samples

（x±±s，n＝3，mg/g）

批号
虎杖膏

20180118

20180213

20180320

虎杖粉
20171201

20180115

20180220

总二苯乙烯
虎杖膏

26.558±0.227

28.045±0.303

25.290±0.781

虎杖粉
29.444±0.445

29.518±0.437

28.323±0.609

总蒽醌
虎杖膏

18.438±0.240

18.621±0.017

16.808±0.076

虎杖粉
20.557±0.257

19.520±0.292

18.795±0.444

3 讨论
3.1 检测方法的选择

目前测定虎杖中二苯乙烯类、蒽醌类主要有效成分

含量的方法主要有高效液相色谱法[4，20]、分光光度法[21-22]

等。笔者在前期研究中也建立了高效液相色谱法测定

虎杖膏中白藜芦醇、虎杖苷、大黄素、大黄素甲醚的含

量 [4]，但因虎杖膏中含有大量（70％，m/m）的麻油，且分

析时间较长，供试品溶液制备时未能将麻油分离，而麻

油对色谱柱柱效影响较大，采用脱脂分离麻油以避免对

柱效的影响，但操作烦琐。分光光度法可测定虎杖中总

二苯乙烯类和总蒽醌类成分，但二苯乙烯类（虎杖苷）、

蒽醌类（大黄素）成分在紫外区吸收光谱相互重叠，直接

测定蒽醌时对二苯乙烯类的紫外吸收产生了干扰。笔

者曾尝试对二苯乙烯类进行分离纯化时，未能将蒽醌类

成分完全除去，在测定二苯乙烯类时依然产生干扰现

象。有文献报道，采用调节虎杖乙醇提取液pH至碱性，

改变 pH可影响二苯乙烯和蒽醌类成分羟基存在形式，

使其紫外吸收峰位移动，部分消除了谱峰重叠问题，能

同时分析二苯乙烯和蒽醌类化合物[21]。因本制剂中含

有麻油，碱化后会与麻油中脂肪酸产生皂化反应，仍会

干扰测定[23]。当混合物中各组分吸收曲线重叠严重时，

如改用各组分的导数光谱则往往可以区分开，因而选用

大黄素为代表的蒽醌类成分以及阴性对照溶液作为干

扰组分，对干扰组分、虎杖苷对照品、虎杖膏供试品溶液

的吸收光谱进行一阶导数处理。试验结果表明，虎杖苷

和虎杖膏的一阶导数光谱在330～340 nm波长间均呈抛

物线型二次曲线，于344 nm波长处有一峰谷，而大黄素

对照品溶液和阴性对照溶液在此区间近似呈直线，且在

344 nm波长处趋近于零，因此采用一阶导数处理可消除

蒽醌类成分对二苯乙烯类的干扰[22]。本试验分别采用

一阶导数光谱峰谷法和分光光度法测定虎杖膏中测定

二苯乙烯类和总蒽醌成分的含量，无需分离麻油、制样

··2914



中  
国  
药  
房  
网 

www
.chi
na-
phar
mac
y.co
m

中国药房 2018年第29卷第21期 China Pharmacy 2018 Vol. 29 No. 21

简便，结果可靠、重现性好，为虎杖膏制备工艺研究提供

了简便、实用的定量方法。

3.2 虎杖膏工艺合理性分析

虎杖膏中所含麻油具有“药辅合一”功效。中医理

论认为，麻油性寒，高温炮制药物后转变为平和之性，可

行气活血除秽，能解毒生肌、消肿止痛、润泽肌肤，这与

麻油中含有 2-乙基-5-甲基吡嗪、乙酰呋喃、2-乙酰噻唑

和 5-乙基-4-甲基噻唑等香气成分，以及脂溶性维生素

E、芝麻素和芝麻酚等具有抗氧化、改善毛细血管通透性

和微循环等作用有关[23]。麻油中含麻油和亚麻油分别

约为 39％和 43％[24]，对脂溶性药物有较好的溶解作用，

在传统中药油膏中作为基质载体和溶剂[13，24-25]。研究表

明，油酸等可通过破坏角质层类脂膜结构及在角质层细

胞间形成腔隙，从而促进药物透皮吸收[26]。通常采用高

温油煎中药进行油膏配制，该工艺存在非油溶性成分

不能被提取、挥发性成分的逸失、热敏性成分分解等问

题[13-14]。虎杖膏采用将虎杖粉加入 80 ℃的麻油中进行

制备，结果表明该低温配制工艺能较好地避免热敏性成

分总二苯乙烯和总蒽醌成分受到破坏，其转移率均在

89％以上，表明该制备工艺具有合理性。至于该配制工

艺对具体的二苯乙烯类、蒽醌类以及其他成分的影响，

有待进一步采用 HPLC 法及液相色谱-质谱联用（LC/

MS）法等方法进一步研究。
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