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解毒化瘀丸是由金银花、玄参、大黄、延胡索、青

皮、甘草等 15味中药材制成的中药成方制剂。方中，大

黄为臣药，具有泻下攻积、清热泻火等功效［1 - 4］，大黄素

和大黄酚为大黄的主要有效成分；青皮具有疏肝破气、

消积化滞等作用，为使药，可调和配方中其他药物的药

性，橙皮苷为青皮的有效成分，具有抗氧化、抗炎和降

低胆固醇的作用［5 - 8］。中药成分的检测方法中，高效液

相色谱法具有分离效果好、灵敏度高、分析速度快等优

点。解毒化瘀丸现行质量标准只有显微鉴别和黄连的

薄层色谱鉴别，无法全面控制药品质量。故本研究中参

考文献［1 - 8］，建立了同时测定解毒化瘀丸中橙皮苷、

大黄素和大黄酚 3种成分含量的高效液相色谱法，为完

善其质量标准提供参考。现报道如下。

1 仪器与试药

1. 1 仪器

Waters e2695型高效液相色谱仪（美国Waters公
司）；MSA225S - 000 - DU型电子天平（德国 Sartorius公
司，精度为十万分之一）；SB - 5200DTD型超声波清洗

机（宁波新芝生物科技股份有限公司，功率为 220 W，频

率为50 kHz）。

1. 2 试药

橙皮苷对照品（批号为 110721 - 202019，含量为

95. 3%），大黄素对照品（批号为 110756 - 201913，含量

为 96. 0%），大黄酚对照品（批号为 110796 - 201922，含
量为 99. 4%），均购于中国食品药品检定研究院；甲醇

为色谱纯，其余试剂均为分析纯，水为自制超纯水；解
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摘要摘要：：目的 建立同时测定解毒化瘀丸中橙皮苷、大黄素和大黄酚含量的高效液相色谱法。方法 色谱柱为 Symmetry C18柱（250 mm ×
4. 6 mm，5 µm），流动相为甲醇 - 0. 1% 磷酸溶液（梯度洗脱），流速为 1. 0 mL / min，检测波长分别为 284 nm（橙皮苷）、254 nm（大黄

素、大黄酚），柱温为 30 ℃，进样量为 10 µL。结果 橙皮苷、大黄素、大黄酚的进样量分别在 0. 343 5～3. 434 6 µg（r = 0. 999 9，n = 6）、

0. 043 9～0. 439 2 µg（r = 0. 999 9，n = 6）、0. 081 7～0. 816 6 µg（r = 0. 999 9，n = 6）范围内与峰面积线性关系良好；精密度、稳定性、重

复性试验结果的 RSD 均小于 2. 0%（n = 6）；平均加样回收率分别为 95. 92%，93. 57%，97. 06%，RSD 分别为 1. 62%，1. 84%，2. 26%
（n = 6）。3批样品中橙皮苷、大黄素、大黄酚的平均含量分别为 2. 100 0，0. 160 8，0. 368 0 mg / g。结论 该方法操作简便、结果准确，重

复性和稳定性均较好，可用于同时测定解毒化瘀丸中橙皮苷、大黄素、大黄酚的含量，有助于进一步完善其质量标准。
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AbstractAbstract：：Objective To establish a high - performance liquid chromatography（HPLC） method for simultaneous determination of
hesperidin，emodin，and chrysophanol in Jiedu Huayu Pills. Methods The chromatographic column was Symmetry C18 column
（250 mm × 4. 6 mm，5 µm），the mobile phase was methanol - 0. 1% phosphoric acid solution（gradient elution），the flow rate was
1. 0 mL / min，the detection wavelength was set at 284 nm for hesperidin and 254 nm for emodin and chrysophanol，the column
temperature was 30 ℃，and the injection volume was 10 µL. Results The linear ranges of hesperidin，emodin，and chrysophanol
were 0. 343 5 - 3. 434 6 µg（r = 0. 999 9，n = 6），0. 043 9 - 0. 439 2 µg（r = 0. 999 9，n = 6），and 0. 081 7 - 0. 816 6 µg
（r = 0. 999 9，n = 6），respectively. The RSDs of precision，stability，and repeatability test results were all lower than 2. 0%（n = 6）.
The average recoveries of hesperidin，emodin，and chrysophanol were 95. 92%，93. 57%，and 97. 06%，with RSDs of 1. 62%，1. 84%，

and 2. 26% （n = 6），respectively. The average contents of hesperidin，emodin，and chrysophanol in the three batches of samples
were 2. 100 0，0. 160 8，and 0. 368 0 mg / g，respectively. Conclusion The method is simple，accurate，and has good repeatability
and stability，which can be used for the simultaneous determination of hesperidin，emodin，and chrysophanol in Jiedu Huayu Pills. It
is helpful to further improve the quality standard of Jiedu Huayu Pills.
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毒化瘀丸（医院自制，批号分别为 220301，220504，
220701）。

2 方法与结果

2. 1 色谱条件

色谱柱：Symmetry C18柱（250 mm × 4. 6 mm，5 µm）；

流动相：甲醇（A）- 0. 1%磷酸溶液（B），梯度洗脱（0～
13 min时 40%A，13～18 min时 40%A → 90%A，18～
35 min时 90%A）；流速：1. 0 mL / min；检测波长：284 nm
（橙皮苷）、254 nm（大黄素、大黄酚）；柱温：30 ℃；进样

量：10 µL。
2. 2 溶液制备

取橙皮苷对照品18. 02 mg、大黄素对照品11. 44 mg、
大黄酚对照品 10. 27 mg，精密称定，分别置 20 mL容量

瓶中，用甲醇溶解并定容，摇匀，制成单一成分对应质

量浓度分别为 0. 858 6，0. 549 1，0. 510 4 mg / mL的对

照品贮备液。分别精密吸取各单一成分对照品贮备液

5，1，2 mL，置同一25 mL容量瓶中，用甲醇稀释并定容，摇

匀，即得质量浓度分别为171. 73，21. 96，40. 83 µg / mL的
混合对照品溶液。取样品适量，研细，取 2 g，精密称定，

置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇 20 mL，密塞，再称定质

量，超声提取（功率为 220 W，频率为 50 kHz）30 min，放
至室温，再称定质量，用甲醇补足减失的质量，摇匀，用

0. 45 µm微孔滤膜滤过，取续滤液，即得供试品溶液。按

处方工艺分别制备缺大黄、青皮的阴性对照品，按供试

品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。

2. 3 方法学考察

专属性试验：取 2. 2项下混合对照品溶液、供试品

溶液和阴性对照品溶液各适量，按 2. 1项下色谱条件进

样测定，记录色谱图。结果供试品溶液色谱中，在与混

合对照品溶液色谱相同保留时间处有相应色谱峰出

现，3种成分的色谱峰分离度大于 1. 5，基线分离良好，

且阴性对照无干扰，表明方法专属性良好。详见图1。
线性关系考察：精密吸取 2. 2项下混合对照品溶液

2，4，6，8，10，20 µL，按 2. 1项下色谱条件进样测定，记

录峰面积，以峰面积（Y）为纵坐标、待测成分进样量（X，
µg）为横坐标进行线性回归。结果见表1。

表1 线性关系考察结果（n = 6）
Tab. 1 Results of the linear relation test（n = 6）

成分

橙皮苷

大黄素

大黄酚

回归方程

Y = 19 666 650 X - 127 055. 3
Y = 33 307 930 X - 20 787. 8
Y = 38 908 220 X - 46 055. 2

r

0. 999 9
0. 999 9
0. 999 9

线性范围（µg）
0. 343 5～3. 434 6
0. 043 9～0. 439 2
0. 081 7～0. 816 6

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

混合对照品溶液中橙皮苷、大黄素、大黄酚峰面积的

RSD分别为 0. 31%，0. 28%，0. 22%（n = 6），表明仪器精

密度良好。

稳定性试验：取样品（批号为 220301）适量，精密称

定，按 2. 2项下方法制备供试品溶液，分别于室温放置

0，2，4，6，8，12 h时按 2. 1项下色谱条件进样测定，记录

峰面积。结果橙皮苷、大黄素、大黄酚峰面积的 RSD分

别为 1. 90%，0. 78%，1. 63%（n = 6），表明供试品溶液在

室温放置12 h内稳定性良好。

重复性试验：取样品（批号为 220301）适量，精密称

1. 橙皮苷 2. 大黄素 3. 大黄酚

A，D. 混合对照品溶液（284，254 nm） B，E. 供试品溶液（284，254 nm） C，F. 阴性对照品溶液（284，254 nm）
图1 高效液相色谱图

1. Hesperidin 2. Emodin 3. Chrysophanol
A，D. Mixed reference solution（284，254 nm） B，E. Test solution（284，254 nm） C，F. Negative reference solution（284，254 nm）

Fig. 1 HPLC chromatograms
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定，平行 6份，按 2. 2项下方法制备供试品溶液，按 2. 1
项下色谱条件进样测定，记录峰面积，并计算含量。结

果橙皮苷、大黄素、大黄酚含量的 RSD分别为 1. 18%，

0. 52%，1. 51%（n = 6），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为

220301）6份，每份 1. 0 g，精密称定，置具塞锥形瓶中，

分别精密加入橙皮苷、大黄素、大黄酚对照品 2. 140 0，
0. 200 0，0. 298 0 mg，按 2. 2项下方法制备供试品溶

液，按 2. 1项下色谱条件进样测定，计算回收率。结果

见表 2。
表2 加样回收试验结果（n = 6）

Tab. 2 Results of the recovery test（n = 6）

成分

橙皮苷

大黄素

大黄酚

取样量（g）
1. 077 5
1. 022 2
1. 006 2
1. 059 8
1. 013 8
1. 033 9
1. 077 5
1. 022 2
1. 006 2
1. 059 8
1. 013 8
1. 033 9
1. 077 5
1. 022 2
1. 006 2
1. 059 8
1. 013 8
1. 033 9

样品含量（mg）
2. 262 8
2. 146 6
2. 113 0
2. 162 6
2. 129 0
2. 150 2
0. 173 3
0. 164 4
0. 161 8
0. 170 4
0. 163 0
0. 166 3
0. 396 5
0. 376 2
0. 370 3
0. 390 0
0. 373 1
0. 380 5

加入量（mg）
2. 140 0
2. 140 0
2. 140 0
2. 140 0
2. 140 0
2. 140 0
0. 200 0
0. 200 0
0. 200 0
0. 200 0
0. 200 0
0. 200 0
0. 298 0
0. 298 0
0. 298 0
0. 298 0
0. 298 0
0. 298 0

测得量（mg）
4. 342 0
4. 184 0
4. 170 0
4. 188 0
4. 144 0
4. 252 0
0. 358 0
0. 350 0
0. 346 0
0. 364 0
0. 350 0
0. 354 0
0. 682 0
0. 670 0
0. 660 0
0. 668 0
0. 666 0
0. 676 0

回收率（%）

97. 16
95. 21
96. 12
94. 64
94. 16
98. 21
92. 35
92. 80
92. 10
96. 80
93. 50
93. 85
95. 81
98. 59
97. 21
93. 29
98. 29
99. 16

X（%）

95. 92

93. 57

97. 06

RSD（%）

1. 62

1. 84

2. 26

2. 4 样品含量测定

取 3批样品（批号分别为 220301，220504，220701）
各适量，分别按 2. 2项下方法制备供试品溶液，按 2. 1
项下色谱条件进样测定，记录峰面积，并按外标法计算

样品含量。结果见表3。
表3 样品中3种成分含量测定结果（mg / g）

Tab. 3 Results of the content determination of the three

components in samples（mg / g）

批号

220301
220504
220701
X

橙皮苷

2. 112 1
2. 092 6
2. 095 2
2. 100 0

大黄素

0. 163 9
0. 158 9
0. 159 6
0. 160 8

大黄酚

0. 369 5
0. 366 8
0. 367 8
0. 368 0

3 讨论

3. 1 流动相选择

本研究中考察了用不同比例的甲醇 - 水、乙腈 -
水为流动相（梯度洗脱）时的分离效果，结果 3种成分色

谱峰的分离效果较差。又参考文献［9 - 15］，考察不同

比例的甲醇 - 0. 1%磷酸溶液、乙腈 - 0. 1%磷酸溶液

为流动相（等度洗脱）时的分离效果，结果以甲醇 -
0. 1%磷酸溶液（40∶60，V / V）为流动相时的分离效果较

好，但耗时较长，在此基础上用梯度洗脱进行优化，最

终确定 2. 1项下色谱条件中的洗脱程序，结果橙皮苷、

大黄素、大黄酚3种成分不仅分离效果好，还节约时间。

3. 2 检测波长选择

参考文献，大黄素、大黄酚在 254 nm波长处有明显

吸收［1 - 4］，橙皮苷在 284 nm波长处有明显吸收［5 - 8］，故
采用二极管阵列检测器进行全波长扫描，结果大黄素、

大黄酚在 254 nm波长处有最大吸收，橙皮苷在 284 nm
波长处有最大吸收，且杂质干扰少。最终确定 2. 1项下

分段检测波长。

3. 3 方法评价

本研究中建立的方法操作简便、结果准确、重复性

和稳定性良好，可用于同时测定解毒化瘀丸中橙皮苷、

大黄素、大黄酚的含量，有助于进一步完善其质量标准。
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