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沉香化滞丸是非处方药，由沉香、牵牛子、枳实、五

灵脂、山楂、枳壳、陈皮、香附、厚朴、莪术、砂仁、大黄等

１５味中药组方，有理气化滞功效，可用于治疗饮食停
滞、胸腹胀满等证犤１犦。其现行标准中仅有理化鉴别项，在

质量控制中稍显不足。陈皮、枳壳、厚朴、大黄为方中主

药，含有芸香柚皮苷、柚皮苷、新橙皮苷、厚朴酚、和厚朴

酚、芦荟大黄素、大黄酸、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚等

１０种成分犤１－５犦，基于中药成方的复杂性，中成药质量控

制的特点，要求采用综合量化的手段控制其质量的稳定

性和有效性。本研究中采用高效液相色谱法同时测定

沉香化滞丸中上述１０种成分的含量犤３－８犦。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

１２６０型高效液相色谱仪，包括 Ｇ７１１１Ａ型四元泵、

Ｇ７１２９Ａ型自动进样器及柱温箱、Ｇ７１１５Ａ型紫外检测
器（美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；ＭＳ２０５ＤＵ型电子分析天平（梅
特勒托利多仪器 ＜上海 ＞有限公司）；ＫＱ－３００ＵＤＢ型
双频数控超声清洗器（昆明市超声仪器有限公司）。

１．２ 试药

沉香化滞丸（陕西汉王药业股份有限公司，批号为

００２８０５，００２８０２；河南润红本草制药有限公司，批号为
１９０９０４；安阳路德药业有限公司，批号为１８０６０８）；芸香
柚皮苷对照品（北京坛墨质检科技有限公司，批号为

２０１７０３０４，含量为 ９９．２％）；柚皮苷对照品（批号为
１１０７２２－２０１６１３，含量为９４．３％），新橙皮苷对照品（批
号为 １１１８５７－２０１７０３，含量为 ９９．２％），芦荟大黄素对
照品（批号为１１０７９５－２０１６０９，含量为９８．１％），大黄酸
对照品（批号为１１０７５７－２０１６０７，含量为９９．３％），大黄

高效液相色谱法同时测定沉香化滞丸中１０种成分含量
安艳苏，许 庆，毕秋左

（云南省曲靖市食品药品检验检测中心，云南 曲靖 ６５５０００）
摘要：目的 建立同时测定沉香化滞丸中 １０种成分含量的高效液相色谱法。方法 色谱柱为 ＨｙｐｅｒｓｉｌＯＤＳ２柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ），流动相为 ０．１％磷酸溶液－乙腈（梯度洗脱），流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为 ２５４ｎｍ，柱温为３０℃。结果 云香柚皮苷、柚皮

苷、新橙皮苷、芦荟大黄素、大黄酸、大黄素、和厚朴酚、厚朴酚、大黄酚、大黄素甲醚质量浓度分别在 ２０．６３～２０６．３０μｇ／ｍＬ，１５．４３～
１５４．２８μｇ／ｍＬ，２０．０６～２００．５８μｇ／ｍＬ，２．４０～２４．００μｇ／ｍＬ，１．６０～１６．００μｇ／ｍＬ，３．３６～３３．６０μｇ／ｍＬ，６．９４～６９．４４μｇ／ｍＬ，
１０．７８～１０７．８２μｇ／ｍＬ，９．８６～９８．６４μｇ／ｍＬ，３．４７～３４．６６μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好（ｒ均大于 ０．９９９）；精密度、稳定性、
重复性试验的 ＲＳＤ均小于３．０％（ｎ＝６），平均加样回收率分别为１００．４９％，９８．８３％，９９．７７％，９９．４６％，９８．０６％，９８．２８％，１０１．２８％，
９９．３６％，９８．６１％，１００．０８％，ＲＳＤ分别为 １．２６％，１．９１％，１．４０％，１．９０％，１．１９％，１．４９％，１．４７％，２．２２％，１．６２％，１．７０％（ｎ＝６）。
结论 该方法简便、快捷，结果准确，可用于同时测定沉香化滞丸中１０种成分的含量。
关键词：沉香化滞丸；高效液相色谱法；含量测定；大黄
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素对照品（批号为１１０７５６－２０１５１２，含量为９８．７％），和
厚朴酚对照品（批号为 １１０７３０－２０１６１４，含量为
９９．３％），厚朴酚对照品（批号为１１０７２９－２０１５１３，含量
为９８．８％），大黄酚对照品（批号为１１０７９６－２０１６２１，含
量为 ９９．２％），大黄素甲醚对照品（批号为 １１０７５８－
２０１４１５，含量为 ９９．１％），均购于中国食品药品检定研
究院；乙腈为色谱纯，甲醇为分析纯，水为超纯水。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件

色谱柱：ＨｙｐｅｒｓｉｌＯＤＳ２柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；
流动相：０．１％磷酸溶液（Ａ）－乙腈（Ｂ），梯度洗脱（０～
１０ｍｉｎ时８０％Ａ，１０～２５ｍｉｎ时８０％Ａ→６０％Ａ，２５～４０ｍｉｎ
时６０％Ａ，４０～５５ｍｉｎ时６０％Ａ→３５％Ａ，５５～７０ｍｉｎ时
３５％Ａ，７０～７０．５ｍｉｎ时 ３５％Ａ→８０％Ａ，７０．５～７５ｍｉｎ
时８０％Ａ）；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２５４ｎｍ；柱温：
３０℃；进样量：１０μＬ。
２．２ 溶液制备

混合对照品贮备液Ⅰ：分别取芦荟大黄素对照品
１５．３０ｍｇ，大黄酸对照品 １０．０８ｍｇ，精密称定，置同一
１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解并定容；精密量取 ５ｍＬ，
置已有大黄素对照品 １０．６４ｍｇ、大黄素甲醚对照品
１０．９３ｍｇ的２５ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解并定容，即得。

混合对照品贮备液Ⅱ：取和厚朴酚对照品１７．４８ｍｇ，
精密称定，置 １０ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解并定容；
精密量取 ５ｍＬ，置已有厚朴酚对照品 １３．６４ｍｇ，大黄
酚对照品 １２．４３ｍｇ的 １０ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解并
定容，即得。

混合对照品贮备液Ⅲ：取柚皮苷１６．３６ｍｇ，精密称定，

置１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解并定容；精密量取５ｍＬ，
置已有芸香柚皮苷对照品１０．４０ｍｇ，新橙皮苷１０．１１ｍｇ
的１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解并定容，即得。

混合对照品溶液：取混合对照品贮备液Ⅰ和Ⅱ各
０．２ｍＬ，混合对照品贮备液３０．５ｍＬ，置同一５ｍＬ容量
瓶中，加甲醇定容，即得芸香柚皮苷（１０３．１７μｇ／ｍＬ）、
柚皮苷（７７．１４μｇ／ｍＬ）、新橙皮苷（１００．２９μｇ／ｍＬ）、芦
荟大黄素（１２．０１μｇ／ｍＬ）、大黄酸（８．０１μｇ／ｍＬ）、大黄
素（１６．８０μｇ／ｍＬ）、和厚朴酚（３４．７２μｇ／ｍＬ）、厚朴酚
（５３．９１μｇ／ｍＬ）、大黄酚（４９．３２μｇ／ｍＬ）、大黄素甲醚
（１７．３３μｇ／ｍＬ）的混合对照品溶液。

供试品溶液：取样品适量，研细，精密称取 １．２５ｇ，
置 ２５ｍＬ容量瓶中，加甲醇 ２０ｍＬ，超声 （功率 ２４０Ｗ，
频率４５ｋＨｚ，下同）处理４０ｍｉｎ，放至室温，用甲醇定容，
摇匀，经０．４５μｍ微孔滤膜滤过，取续滤液，即得。

阴性对照品溶液：按沉香化滞丸处方和工艺分别制

备缺陈皮和枳壳、缺厚朴、缺大黄的阴性样品，按供试品

溶液制备方法制备，即得。

２．３ 方法学考察

系统适用性及专属性试验：取 ２．２项下溶液各适
量，按２．１项下色谱条件进样测定，记录色谱图。理论板
数按芸香柚皮苷、柚皮苷、新橙皮苷、芦荟大黄素、大黄

酸、大黄素、和厚朴酚、厚朴酚、大黄酚、大黄素甲醚峰计

分别为１１５７３，１２４２６，５１６８４，９６０１９，７３３８５，３９２１１０，
６２８６３８，７５５８３３，３０８０９０，２０３２２８；１０个成分均分离完
全，基线分离良好；阴性对照品溶液色谱图中，在与混合

对照品溶液色谱相应保留时间处无干扰峰，专属性良

好。详见图１。
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图１ 高效液相色谱图
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批号

００２８０５
００２８０２
１９０９０４
１８０６０８

芸香柚皮苷

２．１７
２．３１
２．５５
２．０３

柚皮苷

１．５２
１．７１
１．８９
１．４６

新橙皮苷

１．９８
２．０５
２．３０
２．００

芦荟大黄素

０．２０
０．２２
０．３８
０．２５

大黄酸

０．１６
０．１７
０．２９
０．２０

大黄素

０．３８
０．４２
０．５１
０．３３

和厚朴酚

０．７２
０．７５
０．８９
０．６９

厚朴酚

１．１４
１．２０
１．３５
１．０８

大黄酚

０．７２
０．７８
０．８６
０．７５

大黄素甲醚

０．２８
０．３０
０．３７
０．３３

芸香柚皮苷

柚皮苷

新橙皮苷

芦荟大黄素

大黄酸

大黄素

和厚朴酚

厚朴酚

大黄酚

大黄素甲醚

Ｙ１＝２．９６５２Ｘ１＋２５．６６２２
Ｙ２＝３．２４９２Ｘ２＋１５．４０２８
Ｙ３＝２．５５１８Ｘ３＋６．１４３４
Ｙ４＝３８．２２０６Ｘ４＋２．２３５５
Ｙ５＝５０．３２３０Ｘ５＋１．８５０５
Ｙ６＝３５．５９６８Ｘ６＋３．９７５５
Ｙ７＝２４．８７５６Ｘ７＋４．７５８０
Ｙ８＝１０．４４５５Ｘ８＋４．１３２０
Ｙ９＝５１．１４６０Ｘ９＋１２．４９５１
Ｙ１０＝３０．５８４２Ｘ１０－７．１５１６

０．９９９１
０．９９９３
０．９９９４
１．００００
１．００００
０．９９９９
１．００００
１．００００
１．００００
０．９９９９

２０．６３～２０６．３０
１５．４３～１５４．２８
２０．０６～２００．５８
２．４０～２４．００
１．６０～１６．００
３．３６～３３．６０
６．９４～６９．４４
１０．７８～１０７．８２
９．８６～９８．６４
３．４７～３４．６６

０．６９
０．８４
０．７７
０．８３
０．９７
０．７８
０．７９
０．６８
０．８８
０．６７

１．０２
０．８９
１．１２
１．０５
１．３０
１．０５
０．９９
１．３１
１．４５
０．９５

１．８０
２．２１
１．６７
１．８２
１．４２
１．６１
１．７７
１．９５
１．７０
１．６１

回收率牗％牘
１００．４９
９８．８３
９９．７７
９９．４６
９８．０６
９８．２８
１０１．２８
９９．３６
９８．６１
１００．０８

ＲＳＤ牗％牘
１．２６
１．９１
１．４０
１．９０
１．１９
１．４９
１．４７
２．２２
１．６２
１．７０

表１ 方法学考察结果

Ｔａｂ．１ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｉｃａｌｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｉｏｎｓ
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线性关系考察：分别精密量取２．２项下混合对照品
溶液适量，加流动相制成系列混合对照品溶液。取

１０μＬ，按 ２．１项下色谱条件进样测定，记录峰面积。以
待测成分质量浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为
纵坐标进行线性回归，其回归方程及线性关系见表１。

精密度试验：取 ２．２项下混合对照品溶液适量，按
２．１项下色谱条件连续进样测定 ６次，记录峰面积。结
果见表１，可见仪器精密度良好。

稳定性试验：取 ２．２项下供试品溶液适量，分别于
室温下放置０，４，８，１２，１６，２４ｈ时按２．１项下色谱条件
进样测定，记录峰面积。结果见表１，可见供试品溶液在
室温放置２４ｈ内基本稳定。

重复性试验：取样品（批号为００２８０５）适量，精密称
定，各６份，按２．２项下方法制备供试品溶液，再按２．１
项下色谱条件进样测定，记录峰面积，并计算含量。结果

见表１，可见方法重复性良好。
加样回收试验：取已知含量样品（批号为 ００２８０５）

适量，共 ６份，分别加 ２．２项下混合对照品贮备液Ⅲ
１．０ｍＬ，混合对照品贮备液Ⅰ和Ⅱ各０．５ｍＬ，按２．２项
下方法制备供试品溶液，再按２．１项下色谱条件进样测
定，记录峰面积，并计算加样回收率。结果见表１。
２．４ 样品含量测定

取各批样品适量，分别按２．２项下方法制备供试品
溶液，再按２．１项下色谱条件进样测定，平行测定３次，
记录峰面积，并计算样品含量，结果见表２。

３ 讨论

样品提取条件优化犤５－６犦：预试验中分别选择超声、

回流、索氏提取３种方法进行考察犤８－９犦，结果表明，超声

提取效率最高，且简便快捷，故试验选用超声提取法制

备供试品溶液。并比较了超声提取２０，３０，４０，６０，９０ｍｉｎ
的效果，结果显示超声提取 ４０，６０，９０ｍｉｎ时的结果一
致，故以 ４０ｍｉｎ为提取时间。对提取溶剂（甲醇、乙醇、稀
乙醇）进行优化，发现甲醇提取后，各成分总含量优于乙

醇和稀乙醇提取，且杂质明显少于乙醇提取，故以甲醇

为提取溶剂。

检测波长选择犤５犦：由于样品组方药物较多，化学成

分复杂且多样，本研究中一次检测就可控制样品中陈

皮、枳壳、厚朴、大黄 ４味药材的质量。以 ＤＡＤ扫描结
果，结合色谱峰及峰强度，对 ２００～４００ｎｍ波长范围内
的色谱进行分析。结果，在２５４ｎｍ波长处色谱峰个数和
峰强度均较理想，故被选作检测波长。

流动相考察：预试验中对不同流动相的组成比例进

行考察犤７－１６犦，采用不同比例的甲醇－水、乙腈－水、甲醇－
磷酸溶液、乙腈 －磷酸溶液作为流动相，发现在流动相
中加入一定比例的酸有助于提高待测成分与杂质峰间

的分离度，且峰形好，进一步考察，确定以乙腈－０．１％
磷酸溶液为流动相梯度洗脱，可获得较理想的色谱图。

综上所述，本试验中建立了高效液相色谱法同时测

定沉香化滞丸中芸香柚皮苷、柚皮苷、新橙皮苷、芦荟大

黄素、大黄酸、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚、和厚朴酚、

表２ 样品含量测定结果（ｍｇ／ｇ，ｎ＝３）
Ｔａｂ．２ Ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ１０ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎｔｈｅｓａｍｐｌｅｓ（ｍｇ／ｇ，ｎ＝３）

加样回收试验
成分 回归方程 ｒ 线性范围（μｇ／ｍＬ） 精密度试验 ＲＳＤ牗％牘稳定性试验 ＲＳＤ牗％牘重复性试验 ＲＳＤ牗％牘


