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摘 要 目的：制定民族药铁棒锤砂炒炮制品的质量标准。方法：采用薄层色谱（TLC）法对该炮制品进行定性鉴别，采用高效液

相色谱法测定样品中苯甲酰乌头原碱的含量，并对样品进行水分、灰分与浸出物测定。结果：TLC中苯甲酰乌头原碱斑点明显，分

离度好；样品中苯甲酰乌头原碱的质量分数在0.53％～1.73％之间，水分、总灰分、酸不溶性灰分、70％乙醇浸出物的平均质量分

数分别为2.80％、2.89％、1.08％、21.38％。铁棒锤砂炒炮制品中不得检出乌头碱。结论：所建标准可用于铁棒锤砂炒炮制品的质

量控制和评价。

关键词 铁棒锤；砂炒炮制品；质量标准；薄层色谱法；高效液相色谱法；水分；灰分；浸出物

Study on Quality Standard of Stir-baked Products of Ethnic Drug Aconitum pendulum
LIAO Qi，YANG Ji-jia，ZHANG Yi，ZHANG Jing（College of Ethnic Medicine，Chengdu University of TCM，

Chengdu 611137，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To establish the quality standard for stir-baked products of ethnic drug Aconitum pendulum. METH-

ODS：The processed products were identified by TLC quantitatively，and the contents of benzoylaconine in samples were deter-

mined by HPLC. The determination of moisture，ash and extracts were conducted. RESULTS：The spots of TLC were evident

and had a good degree of separation；the mass fraction of benzoylaconine in samples were 0.53％-1.73％；average mass fraction of

moisture was 2.80％，that of total ash content was 2.89％，and that of acid-insoluble ash was 1.08％. The average mass fraction of

70％ ethanol extracts was 21.38％. No aconitine was found in stir-baked products of A. pendulum. CONCLUSION：Established stan-

dard is suitable for quality control and evaluation of stir-baked products of A. pendulum.

KEY WORDS Aconitum pendulum；Stir-baked products；Quality standard；TLC；HPLC；Moisture；Ash；Benzoylaconine

铁棒锤为毛茛科乌头属植物铁棒锤 Aconitum pendulum

Busch.和伏毛铁棒锤A. flavum Hand.-Mazz.的干燥块根，别名

雪上一枝蒿、三转半、黑草乌等，分布于西藏、四川西部、青海

等地区，生于海拔 2 800～4 500 m的山地、草坡或林边，为藏、

羌、回等民族的习用药。铁棒锤味苦、微辛，性热，有剧毒，具

有祛风除湿、止痛、消肿散瘀的功效，主要用于跌打损伤、风湿

疼痛等疾病的治疗[1]。

铁棒锤及铁棒锤幼苗中二萜类生物碱[2-3]既是有效成分，

也是毒性成分[4-6]，其炮制方法主要有水煮、蒸制和砂炒[7]。本

课题组在前期试验中发现，铁棒锤生品毒性明显，砂炒炮制品

安全性较好。铁棒锤用砂炒方法炮制后具有明显的抗炎、镇

痛作用[8]。目前，有关铁棒锤生品的质量标准在西北各省（区）

及上海市药材标准中均有收载，而有关其砂炒炮制品质量标

准的研究尚未见报道，故笔者对此进行了研究。

1 材料
1.1 仪器

1200高效液相色谱（HPLC）仪系统（美国Agilent公司）；硅

胶G预制薄层板（青岛海浪硅胶干燥剂厂）；KQ-50B超声波清

洗器（功率：150 W，频率：33 kHz，昆山市超声仪器有限公司）；

BP121S电子天平（德国Sartorius公司）；CY-50B炒药机（青州

市精诚医药装备制造有限公司）。

1.2 试剂

乙腈为色谱纯，水为超纯水，其余试剂均为分析纯；乌头

碱对照品（中国食品药品检定研究院，批号：16720-200410，供

含量测定用）；苯甲酰乌头原碱对照品（成都中医药大学民族

医药实验室自制，纯度＞98％）。
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1.3 药材

7批药材均经成都中医药大学严铸云教授鉴定为铁棒锤

A. pendulum Busch.的干燥块根。将铁棒锤均匀切制为长度为

2 cm左右的小段，放入炒药机中，与已经净制晾干的砂混匀，

并控制砂温在200～220 ℃，拌炒5 min左右，即得铁棒锤砂炒

炮制品。

2 方法与结果
2.1 薄层色谱（TLC）定性鉴别

2.1.1 对照品溶液的制备 取乌头碱、苯甲酰乌头原碱对照

品各适量，加二氯甲烷制成每1 ml各含1 mg的溶液，作为对照

品溶液。

2.1.2 供试品溶液的制备 取铁棒锤砂炒炮制品粉末（过四

号筛）约 2.0 g，加乙醚 20 ml，超声处理 30 min，放冷，滤过，滤

液挥干溶剂，加二氯甲烷1 ml溶解，即得供试品溶液。

2.1.3 TLC鉴别 吸取对照品溶液和7批供试品溶液各5 μl，

点于同一硅胶G薄层板上，以石油醚-乙醚-丙酮（5 ∶ 1 ∶ 6，V/V/

V）为展开剂，碘化铋钾溶液为显色剂，室温显色观察。结果发

现，在苯甲酰乌头原碱对照品色谱相应的位置上，供试品显相

同颜色的斑点。TLC图见图1。

2.2 苯甲酰乌头原碱含量测定

2.2.1 对照品溶液的制备 精密称取苯甲酰乌头原碱对照品

适量，加甲醇制成每1 ml含0.20 mg的对照品溶液，即得。

2.2.2 供试品溶液的制备 精密称取铁棒锤砂炒炮制品粉末

约3.0 g，置具塞锥形瓶中，加50％甲醇30 ml，密塞，称定质量，

超声处理 30 min，放冷，再称定质量，用 50％甲醇补足减失的

质量，摇匀，0.45 μm微孔滤膜滤过，取续滤液，即得。

2.2.3 色谱条件 色谱柱：BDS Hypersil C18（250 mm ×4.6

mm，5 μm）；流动相：乙腈（A）-0.03 mol/L碳酸氢氨水溶液（每

500 ml 水加 1.170 3 g 碳酸氢铵、0.875 ml 氨水，B），梯度洗脱

（0～＜10 min，25％A；10～30 min，27％A）；检测波长：231

nm；流速：1 ml/min；柱温：30 ℃。色谱见图2。

2.2.4 线性关系考察 分别精密吸取对照品溶液（0.20 mg/

ml）1、3、5、7、9 μl，注入液相色谱仪，记录色谱图，测定峰面

积。以峰面积积分值（y）为纵坐标，苯甲酰乌头原碱进样量（x，

μg）为横坐标，绘制标准曲线，计算得回归方程为y＝827.81x－

28.3（r＝0.999 9，n＝5）。结果表明，苯甲酰乌头原碱进样量在

0.2～1.8 μg范围内与峰面积积分值呈良好线性关系。

2.2.5 精密度试验 精密吸取对照品溶液 20 μl，注入液相色

谱仪，连续进样6次，测定峰面积。结果，RSD＝1.61％（n＝6），

表明仪器精密度良好。

2.2.6 稳定性试验 精密吸取同一供试品溶液 20 μl，分别于

放置 0、2、4、8、12 h 时测定峰面积。结果，RSD＝0.56％（n＝

5），表明供试品溶液在12 h内稳定性良好。

2.2.7 重复性试验 按照拟定的含量测定方法，对同一批样

品按“2.2.2”项下方法平行制备6份供试品溶液，测定峰面积并

计算含量。结果，每1 g样品平均含苯甲酰乌头原碱1.16 mg，

RSD＝1.08％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.2.8 加样回收率试验 取 6份相同批次铁棒锤砂炒炮制品

粉末，每份约 1.50 g，分别精密加入 1.743 mg苯甲酰乌头原碱

对照品，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，照上述色谱条件

测定峰面积，计算加样回收率，结果见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝6）

取样量，g

1.500 1

1.500 2

1.500 3

1.500 2

1.500 2

1.499 9

样品含量，mg

1.740

1.740

1.740

1.740

1.740

1.740

加入量，mg

1.743

1.743

1.743

1.743

1.743

1.743

测得量，mg

3.511

3.536

3.513

3.533

3.519

3.552

回收率，％
101.61

103.04

101.72

102.87

102.07

103.96

x，％

102.34

RSD，％

0.90

2.2.9 样品含量测定 分别称取 7批铁棒锤砂炒炮制品粉末

各约 3.0 g，精密称定，按”2.2.2”项下方法制备供试品溶液，各

进样20 μl，按上述色谱条件测定峰面积，计算样品中苯甲酰乌

头原碱的质量分数，结果见表2。

表 2 7批铁棒锤砂炒炮制品的水分、总灰分、酸不溶性灰分、

浸出物和苯甲酰乌头原碱测定结果（％，n＝3）

Tab 2 Results of content determination of moisture con-

tent，total ash，acid-insoluble ash，extracts and benzoylaco-

nine in 7 batches of stir-baked products of A. pendulum（％，

n＝3）

编号

1

2

3

4

5

6

7

平均值

产地

四川阿坝州茂县
四川阿坝州茂县-2

四川阿坝州丹巴县太平桥乡
四川甘孜州康定县
四川阿坝州红原县
青海西宁八一路药材市场亚廊藏药行
成都荷花池中药材专业市场

水分

3.24

3.12

3.42

1.98

3.46

3.33

1.07

2.80

总灰分

3.27

2.97

2.94

2.86

3.39

2.20

2.57

2.89

酸不溶
性灰分

0.77

1.57

0.60

1.62

1.06

0.90

1.01

1.08

70％乙醇
浸出物

23.06

28.38

30.60

11.60

10.82

30.66

14.56

21.38

苯甲酰乌
头原碱

1.05

0.83

1.10

0.97

0.53

0.91

1.73

1.02

2.3 检查项

2.3.1 常规项目测定 按照 2010年版《中国药典》（一部）[9]水

图1 7批铁棒锤砂炒炮制品的TLC图
1.乌头碱对照品；2.苯甲酰乌头原碱对照品；3～9.供试品

Fig 1 TLC of 7 batches of stir-baked products of A. pendu-

lum
1. aconitine control；2. benzoylaconine reference substance；3～9. test

samples

200

150

100

80

0

mA
U

0 10 20 30
t，min
A

150

100

50

0

mA
U

0 10 20 30
t，min

B

1

1

图2 苯甲酰乌头原碱的HPLC图
A.苯甲酰乌头原碱对照品；B.供试品；1. 苯甲酰乌头原碱

Fig 2 HPLC chromatograms of benzoylaconine
A. benzoylaconine control；B. test samples；1. benzoylaconine

1 2 3 4 5 6 7 8 9
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分测定法（附录Ⅸ H）第一法烘干法、总灰分与酸不溶性灰分

测定法（附录 Ⅸ K）、醇溶性浸出物测定法（附录Ⅹ A）之冷

浸法分别测定样品中水分、灰分、浸出物的质量分数，结果见

表 2。

2.3.2 乌头碱限量检查 （1）TLC鉴别。照“2.1.3”项下方法

检测乌头碱，结果显示供试品在乌头碱相应位置上不显示斑

点。（2）HPLC测定。①供试品溶液的制备：取铁棒锤砂炒炮制

品粉末2 g，同时加乙醚60 ml和氨试液4 ml，放置过夜，滤过，

药渣加乙醚 40 ml，振摇 1 h，滤过，药渣再加乙醚洗涤 3次，每

次 20 ml，滤过，合并滤液和洗液，低温蒸干，残渣加三氯甲

烷 2 ml溶解，转入分液漏斗，用三氯甲烷 3 ml洗容器，洗液并

入分液漏斗中，用 0.05 moL/L的H2SO4提取 3次，每次 5 ml；酸

液依次用同一三氯甲烷10 ml洗涤，合并酸液，加氨试液调pH

值至9，再用三氯甲烷提取3次，每次10 ml，三氯甲烷液依次用

同一水 20 ml 振摇洗涤，合并三氯甲烷液，低温蒸干，残渣加

0.01％盐酸-甲醇溶解，转入 10 ml量瓶中，再加 0.01％盐酸-甲

醇至刻度，摇匀，0.45 μm微孔滤膜滤过，即得。②乌头碱对照

品溶液的制备：照“2.2.1”项下方法制备。③色谱条件：色谱柱

为 Xtimate C18（250 mm×4.6 mm，5 μm），流动相同“2.2.3”项

下，梯度洗脱（0～＜10 min，25％→27％ A；10～＜25 min，

27％→33％A；25～＜35 min，33％→40％A；35～＜45 min，

40％ →50％ A；45～＜52 min，50％ →60％ A；52～55 min，

60％→70％A），其他条件同“2.2.3”项下。照此色谱条件检测

乌头碱，结果显示在乌头碱对照品相应保留时间内，供试品中

没有乌头碱对照品峰出现。色谱见图3。

3 讨论
本试验分别考察了2010年版《中国药典》（一部）制川乌项

下[9]薄层鉴别的条件——正己烷-乙酸乙酯-甲醇（6.4 ∶ 3.6 ∶ 1，
V/V/V）和石油醚-乙醚-丙酮（5 ∶ 1 ∶ 6，V/V/V）2种展开系统，结果

显示在石油醚-乙醚-丙酮（5 ∶ 1 ∶ 6，V/V/V）展开条件下，样品具

有较好的分离效果，故选其为展开剂。

本试验采用2010年版《中国药典》（一部）中浸出物测定项

下冷浸法测定铁棒锤砂炒炮制品的浸出物，提取溶媒考察了

30％、50％、70％、100％的乙醇，结果显示 30％乙醇与 70％乙

醇测定时浸出物含量较高。生物碱类成分极性较小，不溶或

难溶于高极性的溶媒中，故采用70％乙醇作为浸提溶媒。

在苯甲酰乌头原碱的含量测定中，供试品溶液的制备方

式考察了超声提取和回流提取2种方法，结果显示采用超声提

取时，苯甲酰乌头原碱的提取率要高于回流提取法，因此选用

超声提取法提取样品；提取溶媒考察了甲醇和乙醇，结果显示

采用甲醇作提取溶媒时，苯甲酰乌头原碱的提取率高于乙醇，

因此选用甲醇作为提取溶媒。

本试验首次比较全面地建立了铁棒锤砂炒炮制品的TLC

鉴别和水分、灰分、浸出物、有效成分含量测定的方法，以及有

毒生物碱乌头碱的限量检查方法。有毒类药材的安全性是民

族药研究的重点和难点，将其纳入质量标准的研究具有必要

性。本课题组前期研究表明，苯甲酰乌头原碱的质量分数在

铁棒锤被炮制后增加，其毒性较小且药效作用明显，因此本试

验对其进行了薄层检识和含量测定，对其质量标准的提高具

有一定的参考意义。
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图3 乌头碱的HPLC图
1.生品供试品；8.乌头碱对照品；2～7、9.砂炒炮制品供试品

Fig 3 HPLC chromatograms of aconitine
1. test sample of crude product；8. aconitine control；2-7，9. test sample

of stir-baked products
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