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ＨＰＬＣ法测定化痔片和化痔胶囊中６个成分的含量

陈翠玲，周津宁，刘允，韦日伟

（梧州市食品药品检验所，梧州 ５４３０００）

摘要　目的：建立高效液相色谱波长切换法测定化痔片和化痔胶囊中６个成分（芦丁、柚皮苷、新橙皮苷、
槲皮素、羟基茜草素和大叶茜草素）的含量。方法：采用 ＡｇｉｌｅｎｔＺＯＲＢＡＸＳＢ－Ａｑ色谱柱（１５０ｍｍ×４６
ｍｍ，５μｍ），以乙腈（Ａ）－０１％磷酸（Ｂ）为流动相，梯度洗脱，流速１０ｍＬ·ｍｉｎ－１，柱温３０℃，检测波长
２５０ｎｍ（０～２０ｍｉｎ，芦丁）、２８３ｎｍ（２０～３７ｍｉｎ，柚皮苷、新橙皮苷）、２５０ｎｍ（３７～６０ｍｉｎ，槲皮素、羟基茜草
素、大叶茜草素）。结果：芦丁、柚皮苷、新橙皮苷、槲皮素、羟基茜草素和大叶茜草素的质量浓度分别在

３７２６～１８６３２０μｇ·ｍＬ－１、１１２７～５６３７０μｇ·ｍＬ－１、９５８～４７９０４μｇ·ｍＬ－１、１９２～９５９０μｇ·ｍＬ－１、
０５２～２５８３μｇ·ｍＬ－１和０９０～４５１０μｇ·ｍＬ－１与峰面积呈现良好的线性关系（ｒ＞０９９９０）；化痔片中上
述６个成分的平均加样回收率（ＲＳＤ）（ｎ＝６）分别为１０３２％（１４％）、９９５％（１７％）、９７７％（１２％）、
９５２％（１１％）、１０４２％（１２％）和１０４２％（０８０％）；化痔胶囊中上述６个成分的平均加样回收率（ＲＳＤ）
（ｎ＝６）分别为１０２５％（１３％）、９６９％（０４８％）、９７１％（１１％）、９６９％（０７８％）、１０２３％（１４％）和
１０１８％（１２％）。１７批次化痔片和化痔胶囊中芦丁、柚皮苷、新橙皮苷、槲皮素、羟基茜草素和大叶茜草素
的含量范围（平均值±标准偏差）分别为３１１４～９８２５（４４３３±１５６５）ｍｇ·ｇ－１、５１２～２０８５（１２９６±５８５）
ｍｇ·ｇ－１、４０３～１７００（１０１４±５１７）ｍｇ·ｇ－１、０６３～７１７（１９７±１４９）ｍｇ·ｇ－１、０２３～１３２（０５７±０２８）
ｍｇ·ｇ－１和０６７～１７２（１０８±０２９）ｍｇ·ｇ－１。结论：本研究所建立的方法可同时测定化痔片和化痔胶囊中６
个主要活性成分的含量，可为化痔片及化痔胶囊的质量控制提供参考。

关键词：化痔片；化痔胶囊；活性成分；芦丁；柚皮苷；新橙皮苷；槲皮素；羟基茜草素；大叶茜草素；高效液相
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ｒｕｔｉｎｄｕｒｉｎｇ０－２０ｍｉｎ，２８３ｎｍｆｏｒｎａｒｉｎｇｉｎａｎｄｎｅｏｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎｄｕｒｉｎｇ２０－３７ｍｉｎ，ａｎｄ２５０ｎｍｆｏｒｑｕｅｒｃｅｔｉｎ，
ｐｕｒｐｕｒｉｎａｎｄｍｏｌｌｕｇｉｎｄｕｒｉｎｇ３７－６０ｍｉｎＲｅｓｕｌｔｓ：Ｒｕｔｉｎ，ｎａｒｉｎｇｉｎ，ｎｅｏｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ，ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ，ｐｕｒｐｕｒｉｎａｎｄ
ｍｏｌｌｕｇｉｎｅｘｈｉｂｉｔｅｄｇｏｏｄｌｉｎｅａｒｉｔｙ（ｒ＞０９９９０）ｉｎｔｈｅｒａｎｇｅｓｏｆ３７２６－１８６３２０μｇ·ｍＬ－１，１１２７－５６３７０
μｇ·ｍＬ－１，９５８－４７９０４μｇ·ｍＬ－１，１９２－９５９０μｇ·ｍＬ－１，０５２－２５８３μｇ·ｍＬ－１ａｎｄ０９０－４５１０
μｇ·ｍＬ－１，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．ＴｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆｔｈｅａｂｏｖｅｍｅｎｔｉｏｎｅｄｓｉｘｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎＨｕａｚｈｉｔａｂｌｅｔｓ（ｎ＝６）
ｗｅｒｅ１０３２％（ＲＳＤ＝１４％），９９５％（ＲＳＤ＝１７％），９７７％（ＲＳＤ＝１２％），９５２％（ＲＳＤ＝１１％），
１０４２％ （ＲＳＤ＝１２％）ａｎｄ１０４２％（ＲＳＤ＝０８０％），ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ，ａｎｄｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆｔｈｅａｂｏｖｅ
ｍｅｎｔｉｏｎｅｄｓｉｘｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎＨｕａｚｈｉｃａｐｓｕｌｅｓ（ｎ＝６）ｗｅｒｅ１０２５％ （ＲＳＤ＝１３％），９６９％（ＲＳＤ＝０４８％），
９７１％（ＲＳＤ＝１１％），９６９％（ＲＳＤ＝０７８％），１０２３％（ＲＳＤ＝１４％）ａｎｄ１０１８％（ＲＳＤ＝１２％），
ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙＴｈｅｃｏｎｔｅｎｔｒａｎｇｅｓ（ｍｅａｎ±ＳＤ）ｏｆｒｕｔｉｎ，ｎａｒｉｎｇｉｎ，ｎｅｏｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ，ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ，ｐｕｒｐｕｒｉｎａｎｄｍｏｌｌｕ
ｇｉｎｉｎｔｈｅ１７ｂａｔｃｈｅｓｏｆＨｕａｚｈｉｔａｂｌｅｔｓａｎｄＨｕａｚｈｉｃａｐｓｕｌｅｓｗｅｒｅ３１１４－９８２５（４４３３±１５６５）ｍｇ·ｇ－１，
５１２－２０８５（１２９６±５８５）ｍｇ·ｇ－１，４０３－１７００（１０１４±５１７）ｍｇ·ｇ－１，０６３－７１７（１９７±１４９）
ｍｇ·ｇ－１，０２３－１３２（０５７±０２８）ｍｇ·ｇ－１ａｎｄ０６７－１７２（１０８±０２９）ｍｇ·ｇ－１，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ
Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ：ＴｈｅｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄｍｅｔｈｏｄｃａｎｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｌｙｄｅｔｅｒｍｉｎｅｓｉｘｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎＨｕａｚｈｉｔａｂｌｅｔｓａｎｄＨｕａｚｈｉ
ｃａｐｓｕｌｅｓａｎｄｃａｎｐｒｏｖｉｄｅａｒｅｆｅｒｅｎｃｅｆｏｒｔｈｅｑｕａｌｉｔｙｃｏｎｔｒｏｌｏｆＨｕａｚｈｉｔａｂｌｅｔｓａｎｄＨｕａｚｈｉｃａｐｓｕｌｅｓ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：Ｈｕａｚｈｉｔａｂｌｅｔｓ；Ｈｕａｚｈｉｃａｐｓｕｌｅｓ；ａｃｔｉｖｅｉｎｇｒｅｄｉｅｎｔ；ｒｕｔｉｎ；ｎａｒｉｎｇｉｎ；ｎｅｏｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ；ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ；
ｐｕｒｐｕｒｉｎ；ｍｏｌｌｕｇｉｎ；ｈｉｇｈｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ

　　化痔片及化痔胶囊均收录于国家药品标准中，
二者处方相同，均由槐米、茜草、枳壳、三棱、三七 ５
味中药组成，具有清热、凉血、止血、行气散瘀的作

用，临床用于内痔、外痔、混合痔、内外痔血栓等痔疮

的治疗［１－３］。处方中槐米的主要活性成分是黄酮类

化合物，其中芦丁、斛皮素均具备良好的止血作

用［４－５］；茜草具有凉血，止血，祛瘀等功效，所含大叶

茜草素为萘醌类有效成分，羟基茜草素为蒽醌类有

效成分［６－９］；三七中含皂苷类、黄酮类、氨基酸等多个

成分，其中人参皂苷类、三七皂苷类、三七素等成分

具有活血、止血、止痛等功效［１０－１２］；枳壳临床上常用

于胃下垂、脱肛、子宫脱垂等病症，新橙皮苷、柚皮苷

等黄酮类成分是其主要活性成分之一［１３－１６］。目前

有关化痔片和化痔胶囊中组分含量测定的研究较

少，马灵珍［１７－１８］分别建立了化痔胶囊中柚皮苷和新

橙皮苷、羟基茜草素和大叶茜草素的含量测定方法。

胡晓莲等［１９］建立了ＵＰＬＣ法测定化痔片中３个皂苷
成分的含量，另有文献报道了芦丁的含量测定

方法［２０－２２］。

化痔片及化痔胶囊为组方制剂，处方中的枳

壳、茜草，市场上混伪品较多，现行标准含量测定项

下仅测定芦丁１个成分，不能很好地控制该制剂的
质量。本研究选择处方中槐米、茜草、枳壳的主要

活性成分作为检测指标，建立 ＨＰＬＣ法同时测定芦
丁、柚皮苷、新橙皮苷、槲皮素、羟基茜草素和大叶

茜草素的含量，以期为建全该制剂质量控制方法提

供参考。

１　仪器与材料
Ａｇｉｌｅｎｔ１２９０高效液相色谱仪，配置二极管阵列

检测器（Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；ＡｇｉｌｅｎｔＺＯＲＢＡＸＳＢ－Ａｑ（２５０
ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）色谱柱 （Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；
ＸＭ－４００ＥＳ型超声波清洗器（小美超声仪器有限公
司）；ＸＳ２０５ＤＵ十万分之一电子分析天平（梅特勒 －
托利多公司）；Ｍｉｌｌｉ－Ｑ超纯水系统（Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公司）。

对照品芦丁 （批号 １０００８０－２０２０１２，纯度
９１６％）、柚皮苷 （批号 １１０７２２－２０２１１６，纯度
９３５％）、新橙皮苷（批号 １１１８５７－２０２３０５，纯度
９９６％）、槲皮素 （批号 １０００８１－２０１６１０，纯度
９９１％）、羟基茜草素（批号 １１１８９８－２０２００４，纯度
９８８％）和大叶茜草素（批号１１０８８４－２０２１０７，纯度
９９５％）均购自中国食品药品检定研究院，乙腈和甲
醇（色谱纯，赛默飞世尔公司），水为超纯水（自制），

甲醇和磷酸（分析纯，国药集团化学试剂有限公司）。

化痔片和化痔胶囊均为市售样品，１２批化痔片
来自 ５个生产厂家 （厂家 １：批号 ２０２００６０１、
２０２３０２０３、２０２３０４０４、２０２３０９１１、２０２３１００１；厂家２：批
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号２０２３０４０１、２０２３０６０３、２０２４０１０１、２０２４０１０２；厂家３：
批号２０２２０８２４；厂家 ４：批号 ２２１２０２；厂家 ５：批号
２３０３０１，样品编号 Ｓ１～Ｓ１２），５批化痔胶囊来自１个
生产厂家（批号 ２１０１１２、２１１０３０、２２１００５、２３０４１７１、
２３０６０１１，样品编号Ｓ１３～Ｓ１７）。
２　方法与结果
２１　溶液的制备
２１１　混合对照品溶液　取对照品芦丁、柚皮苷、
新橙皮苷、槲皮素、羟基茜草素和大叶茜草素适量，

精密称量，加甲醇制成每１ｍＬ含芦丁０４ｍｇ、柚皮
苷０１ｍｇ、新橙皮苷０１ｍｇ、槲皮素２０μｇ、羟基茜草
素５μｇ、大叶茜草素１０μｇ的混合对照品溶液。
２１２　供试品溶液　取样品粉末（片剂除去包衣，
研细；胶囊剂取内容物）各约０２５ｇ，精密称量，置具
塞锥形瓶中，精密加入甲醇 ２５ｍＬ，称量，超声
（３００Ｗ，４０ｋＨｚ）提取３０ｍｉｎ，放置至室温，再称量，
用甲醇补足减失的量，摇匀，过０２２μｍ微孔滤膜，
取续滤液，即得。

２１３　阴性样品溶液　分别按片剂和胶囊剂的处
方工艺和比例，分别制成缺槐米、缺茜草、缺枳实的

阴性样品，按“２１２”项下方法，制备各阴性样品
溶液。

２２　色谱条件
采用 ＡｇｉｌｅｎｔＺＯＲＢＡＸＳＢ－Ａｑ（２５０ｍｍ×４６

ｍｍ，５μｍ）色谱柱，以乙腈为流动相Ａ，以０１％磷酸
溶液为流动相Ｂ，梯度洗脱（０～３０ｍｉｎ，１４％Ａ→１５％
Ａ；３０～４０ｍｉｎ，１５％Ａ→３２％Ａ；４０～５２ｍｉｎ，３２％Ａ→
６２％Ａ；５２～５５ｍｉｎ，６２％Ａ→９３％Ａ；５５～６０ｍｉｎ，９３％
Ａ），柱温３０℃，流速１０ｍＬ·ｍｉｎ－１，进样体积５μＬ，
检测波长为 ２５０ｎｍ（０～２０ｍｉｎ时，检测芦丁）、
２８３ｎｍ（２０～３７ｍｉｎ时，检测柚皮苷、新橙皮苷）、
２５０ｎｍ（３７～６０ｍｉｎ时，检测槲皮素、羟基茜草素、大
叶茜草素）。

２３　方法学考察
２３１　专属性试验　取混合对照品溶液、供试品溶
液、各阴性样品溶液，按“２２”项下色谱条件进样测
定，结果见图１、２。由此可知，供试品溶液、混合对照
品溶液中各成分色谱峰保留时间一致，各待测成分

峰与相邻峰分离度均 ＞１５，片剂与胶囊剂阴性样品
均无干扰，表明该方法专属性良好。

２３２　线性关系、检测限、定量限考察　分别取对
照品芦丁、柚皮苷、新橙皮苷、槲皮素、羟基茜草素和

　　　　

１．芦丁（ｒｕｔｉｎ）　２．柚皮苷（ｎａｒｉｎｇｉｎ）　３．新橙皮苷（ｎｅｏｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ）４．
槲皮素（ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ）　５．羟基茜草素（ｐｕｒｐｕｒｉｎ）　６．大叶茜草
素（ｍｏｌｌｕｇｉｎ）
Ａ．混合对照品（ｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅｓ）　Ｂ．化痔片样品（ｓａｍｐｌｅｓｏｆ
Ｈｕａｚｈｉｔａｂｌｅｔｓ）　Ｃ．缺槐花（槐米）阴性样品（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｗｉｔｈｏｕｔ
ＦｌｏｓＳｏｐｈｏｒａｅＩｍｍａｔｕｒｕｓ）　Ｄ．缺枳实阴性样品（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｗｉｔｈｏｕｔ
ＡｕｒａｎｔｉｉＦｒｕｃｔｕｓＩｍｍａｔｕｒｕｓ）　Ｅ．缺茜草阴性样品（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｗｉｔｈ
ｏｕｔＲｕｂｉａｅＲａｄｉｘＥｔＲｈｉｚｏｍａ）
图１　化痔片专属性色谱图
Ｆｉｇ１　ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｆｏｒｓｐｅｃｉｆｉｃｉｔｙｔｅｓｔｏｆＨｕａｚｈｉｔａｂｌｅｔｓ

１～６．同图１（ｓａｍｅａｓＦｉｇ１）
Ａ、Ｃ～Ｅ．同图１（ｓａｍｅａｓＦｉｇ１）　Ｂ．化痔胶囊样品（ｓａｍｐｌｅｓｏｆＨｕａｚｈｉ
ｃａｐｓｕｌｅｓ）
图２　化痔胶囊专属性色谱图
Ｆｉｇ２　ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｆｏｒｓｐｅｃｉｆｉｃｉｔｙｔｅｓｔｏｆＨｕａｚｈｉｃａｐｓｕｌｅｓ

大叶茜草素适量，精密称定，加甲醇制成质量浓度

分 别 为 ９３１６、１８７９、１９９６、０９５９、０８６１、
０９０２ｍｇ·ｍＬ－１的单一对照品储备液。分别精密
吸取各对照品储备液适量，用甲醇制成质量浓度分

别为 １ ８６３２０、５６３７０、４７９０４、９５９０、２５８３、
４５１０μｇ·ｍＬ－１的混合对照品储备液。精密吸取混
合对照品储备液０２、０４、１、２、４、６、８、１０ｍＬ，分别置
于１０ｍＬ量瓶中，加甲醇定容，得 ８个系列浓度溶
液，按“２２”项下色谱条件进样测定。以各成分的峰
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面积Ｙ为纵坐标，对应的浓度Ｘ为横坐标，进行线性
回归，结果见表１，可见６个成分在各自浓度范围内
线性关系良好。另取混合对照品储备液适量，用甲

醇逐级稀释，按“２２”项下色谱条件测定，以３倍信
噪比对应的质量浓度作为检测限，以１０倍信噪比对
应的质量浓度作为定量限，结果见表１。

表１　６个成分的线性方程、线性范围、检测限和定量限
Ｔａｂ１　Ｌｉｎｅａｒｅｑｕａｔｉｏｎ，ｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅ，ＬＯＤａｎｄＬＯＱｏｆｓｉｘｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ

成分　　　

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）　　　

线性方程　

（ｌｉｎｅａｒｅｑｕａｔｉｏｎ）　
ｒ

线性范围

（ｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅ）／（μｇ·ｍＬ－１）

ＬＯＤ／

（μｇ·ｍＬ－１）

ＬＯＱ／

（μｇ·ｍＬ－１）

芦丁（ｒｕｔｉｎ） Ｙ＝５２１１Ｘ－２０３０ ０９９９３ ３７２６～１８６３２０ ０２５ ０８３

柚皮苷（ｎａｒｉｎｇｉｎ） Ｙ＝３０７１Ｘ－５６１５ ０９９９９ １１２７～５６３７０ ０３７ １２２

新橙皮苷（ｎｅｏｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ） Ｙ＝２４１９Ｘ－３５０８ ０９９９９ ９５８～４７９０４ ０１７ ０５７

槲皮素（ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ） Ｙ＝２２３２７Ｘ＋１３４２ ０９９９６ １９２～９５９０ ００５ ０１６

羟基茜草素（ｐｕｒｐｕｒｉｎ） Ｙ＝１３４７５Ｘ－１１７０ ０９９９９ ０５２～２５８３ ００２ ００８

大叶茜草素（ｍｏｌｌｕｇｉｎ） Ｙ＝１２０７７Ｘ－３３７２ ０９９９９ ０９０～４５１０ ００３ ００９

２３３　精密度试验　精密吸取“２３２”项的混合
对照品储备液，用甲醇稀释５倍，按“２２”项下色谱
条件进样６次，记录峰面积。结果芦丁、柚皮苷、新
橙皮苷、槲皮素、羟基茜草素和大叶茜草素色谱峰

面积 的 ＲＳＤ（ｎ＝６）分 别 为 ０１３％、０２０％、
０１０％、０１３％、０７４％和 ０１４％，表明仪器精密
度良好。

２３４　稳定性试验　取化痔片 Ｓ１和化痔胶囊 Ｓ１３
供试品溶液，分别于１、２、４、６、１２、２４ｈ进样测定。结
果化痔片中芦丁、柚皮苷、新橙皮苷、槲皮素、羟基茜

草素和大叶茜草素峰面积的 ＲＳＤ（ｎ＝６）分别为
０４６％、１３％、０４５％、０５８％、０４７％和０６６％；化
痔胶囊中 ６个成分峰面积的 ＲＳＤ（ｎ＝６）分别为
０４９％、０４７％、１５％、０７２％、０３３％和０５１％，表
明供试品溶液在２４ｈ内稳定性良好。
２３５　重复性试验　按照“２１２”项下方法分别制
备６份化痔片Ｓ１供试品溶液和６份化痔胶囊Ｓ１３供
试品溶液，在“２２”项色谱条件下进样测定。结果化
痔片中６个成分芦丁、柚皮苷、新橙皮苷、槲皮素、羟
基茜草素和大叶茜草素的平均含量（ｎ＝６）分别为
４０６９、８６７、８１２、２２７、０２４、０８６ｍｇ·ｇ－１，ＲＳＤ分
别为１９％、１６％、１８％、１４％、２０％和０６０％；化
痔胶囊中上述 ６个成分的平均含量（ｎ＝６）分别为
４０８７、７４４、５７１、１５５、０２２、０７９ｍｇ·ｇ－１，ＲＳＤ分
别为１６％、１２％、１１％、１１％、１３％和１４％，表
明该方法的重复性良好。

２３６　加样回收率试验　取已知含量的化痔片 Ｓ１

和化痔胶囊Ｓ１３样品的粉末各６份，每份约０１２５ｇ，
精密称定，分别置具塞锥形瓶中，精密加入芦丁、柚

皮苷、新橙皮苷、槲皮素、羟基茜草素和大叶茜草素

对照品溶液适量，按照“２１２”项下方法制备供试溶
液，进样分析，计算回收率，结果见表２。
２４　样品含量测定

取 １２批化痔片及 ５批化痔胶囊样品，按
“２１２”项下方法制备供试品溶液，在“２２”项色谱
条件下进样测定，以外标法计算芦丁、柚皮苷、新橙

皮苷、槲皮素、羟基茜草素和大叶茜草素的含量，结

果见表３。
３　讨论
３１　提取条件的选择

６个成分在甲醇中的溶解性较好，故采用甲醇作
为提取溶剂；考察超声和回流２种提取方式的提取
效率，结果回流３０ｍｉｎ与超声３０ｍｉｎ提取效果接近；
在超声提取条件下考察溶剂体积（２５、５０ｍＬ），发现
２５ｍＬ时各成分基本提取完全。因此采用甲醇溶液
２５ｍＬ，超声３０ｍｉｎ的提取方式，简单又能达到较好
的提取效果。

３２　色谱条件的选择
３２１　检测波长的确定　由于所测６个成分为２类
不同类型的化合物（组１：芦丁、柚皮苷、新橙皮苷、槲
皮素为黄酮类；组２：羟基茜草素、大叶茜草素为蒽醌
类），各成分之间紫外最大吸收波长差别较大，需要

在不同吸收波长下进行测定。本实验采用 ＤＡＤ检
测器采集各成分在１９０～４００ｎｍ波长范围内的光谱
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　　　　 表２　加样回收率试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ２　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔ

成分　

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）　

化痔片（Ｈｕａｚｈｉｔａｂｌｅｔｓ） 化痔胶囊（Ｈｕａｚｈｉｃａｐｓｕｌｅｓ）

含量

（ｃｏｎｔｅｎｔ）／

ｍｇ

加入量

（ａｄｄｅｄ）／

ｍｇ

测得量

（ｍｅａｓｕｒｅｄ）／

ｍｇ

回收率

（ｒｅｃｏｖｅｒｙ）／

％

平均回收率

（ａｖｅｒａｇｅ

ｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

ＲＳＤ／

％

含量

（ｃｏｎｔｅｎｔ）／

ｍｇ

加入量

（ａｄｄｅｄ）／

ｍｇ

测得量

（ｍｅａｓｕｒｅｄ）／

ｍｇ

回收率

（ｒｅｃｏｖｅｒｙ）／

％

平均回收率

（ａｖｅｒａｇｅ

ｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

ＲＳＤ／

％

芦丁（ｒｕｔｉｎ） ５２５７１ ５２０９３ １０６２７２ １０３１ １０３２ １４ ５２７７５ ５２０９３ １０５９２３ １０２０ １０２５ １３

５２５３１ ５２０９３ １０６９７８ １０４５ ５２６９４ ５２０９３ １０５５８４ １０１５

５２４０９ ５２０９３ １０６４４８ １０３７ ５２８１６ ５２０９３ １０５１８７ １００５

５２２４６ ５２０９３ １０４６８２ １００７ ５２８５６ ５２０９３ １０７００４ １０３９

５２３２７ ５２０９３ １０６８２１ １０４６ ５２８５６ ５２０９３ １０６９０９ １０３８

５２２０５ ５２０９３ １０５６７３ １０２６ ５２３６８ ５２０９３ １０６１１５ １０３２

柚皮苷 １１２０２ １０６３６ ２１８７９ １００４ ９９５ １７ ０９６５０ ０９０４０ １８３８５ ９６６ ９６９ ０４８

（ｎａｒｉｎｇｉｎ） １１１９３ １０６３６ ２１５３９ ９７３ ０９６３５ ０９０４０ １８３７５ ９６７

１１１６７ １０６３６ ２１８８０ １００７ ０９６５７ ０９０４０ １８４８１ ９７６

１１１３２ １０６３６ ２１５２４ ９７７ ０９６６５ ０９０４０ １８４５５ ９７２

１１１５０ １０６３６ ２１９２０ １０１３ ０９６６５ ０９０４０ １８４３４ ９７０

１１１２４ １０６３６ ２１７０１ ９９４ ０９５７５ ０９０４０ １８２８０ ９６３

新橙皮苷 １０４９１ １０８８２ ２１０６１ ９７１ ９７７ １２ ０７４０６ ０６８０１ １４０４３ ９７６ ９７１ １１

（ｎｅｏｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ） １０４８３ １０８８２ ２１２００ ９８５ ０７３９４ ０６８０１ １４０１８ ９７４

１０４５９ １０８８２ ２１０４３ ９７３ ０７４１２ ０６８０１ １４０６５ ９７８

１０４２６ １０８８２ ２０８８９ ９６１ ０７４１７ ０６８０１ １３９５０ ９６１

１０４４２ １０８８２ ２１２８０ ９９６ ０７４１７ ０６８０１ １３９１８ ９５６

１０４１８ １０８８２ ２１０６０ ９７８ ０７３４９ ０６８０１ １４０３６ ９８３

槲皮素 ０２９３３ ０３５０３ ０６２７４ ９５４ ９５２ １１ ０２０１０ ０２００２ ０３９２３ ９５６ ９６９ ０７８

（ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ） ０２９３１ ０３５０３ ０６２９３ ９６０ ０２００７ ０２００２ ０３９５０ ９７１

０２９２４ ０３５０３ ０６２５４ ９５１ ０２０１２ ０２００２ ０３９５３ ９７０

０２９１５ ０３５０３ ０６１９４ ９３６ ０２０１３ ０２００２ ０３９７２ ９７９

０２９１９ ０３５０３ ０６２９７ ９６４ ０２０１３ ０２００２ ０３９５６ ９７１

０２９１２ ０３５０３ ０６２２６ ９４６ ０１９９５ ０２００２ ０３９２８ ９６６

羟基茜草素 ００３１０ ００２３５ ００５５１ １０２６ １０４２ １２ ００２８５ ００２２２ ００５１５ １０３６ １０２３ １４

（ｐｕｒｐｕｒｉｎ） ００３１０ ００２３５ ００５５１ １０２６ ００２８５ ００２２２ ００５１４ １０３２

００３０９ ００２３５ ００５５５ １０４７ ００２８６ ００２２２ ００５１４ １０２７

００３０８ ００２３５ ００５５４ １０４７ ００２８６ ００２２２ ００５１０ １００９

００３０９ ００２３５ ００５５７ １０５５ ００２８６ ００２２２ ００５０８ １０００

００３０８ ００２３５ ００５５５ １０５１ ００２８３ ００２２２ ００５１２ １０３２

大叶茜草素 ０１１１１ ０１１３２ ０２２７４ １０２７ １０４２ ０８０ ０１０２５ ００８７１ ０１９１１ １０１７ １０１８ １２

（ｍｏｌｌｕｇｉｎ） ０１１１０ ０１１３２ ０２２９０ １０４２ ０１０２３ ００８７１ ０１８９１ ９９７

０１１０８ ０１１３２ ０２２８６ １０４１ ０１０２５ ００８７１ ０１９１８ １０２５

０１１０４ ０１１３２ ０２２８７ １０４５ ０１０２６ ００８７１ ０１９２６ １０３３

０１１０６ ０１１３２ ０２２９３ １０４９ ０１０２６ ００８７１ ０１９１５ １０２１

０１１０３ ０１１３２ ０２２９２ １０５０ ０１０１７ ００８７１ ０１９０２ １０１６

图，发现芦丁、槲皮素、羟基茜草素、大叶茜草在

２５０ｎｍ处均有较强的紫外吸收，故选择２５０ｎｍ作为
检测波长同时检测以上４个成分；柚皮苷、新橙皮苷

在２８３ｎｍ处均有较强的紫外吸收，故选择２８３ｎｍ作
为二者的检测波长。

３２２　流动相的考察　本研究考察了不同比例的
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　　　　 表３　样品含量测定结果（ｎ＝２）
Ｔａｂ３　Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓａｍｐｌｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

编号

（Ｎｏ．）

含量（ｃｏｎｔｅｎｔ）／（ｍｇ·ｇ－１）

芦丁

（ｒｕｔｉｎ）

柚皮苷

（ｎａｒｉｎｇｉｎ）

新橙皮苷

（ｎｅｏｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ）

槲皮素

（ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ）

羟基茜草素

（ｐｕｒｐｕｒｉｎ）

大叶茜草素

（ｍｏｌｌｕｇｉｎ）

Ｓ１ ４１０２ ８６９ ８１４ ２２６ ０２４ ０８６

Ｓ２ ４１５４ ８４０ ８２７ １４８ ０９６ ０７６

Ｓ３ ３９１０ ９４５ ８４０ １０８ ０７７ １０７

Ｓ４ ３８６６ ５３５ ４２５ ２０３ ０６６ １１６

Ｓ５ ３５５０ ５１２ ４１８ １７１ ０６４ １０８

Ｓ６ ４２０３ ９６５ ９３０ １９２ ０５２ ０９１

Ｓ７ ３１１４ １７１６ １６０６ １９２ ０３３ ０９６

Ｓ８ ４１４７ １６６１ １３６１ ２７９ ０５１ １５８

Ｓ９ ４４９１ １８１０ １６８２ １４８ ０５４ １７２

Ｓ１０ ５８９６ ２０８４ １７００ ２５３ ０６２ ０８７

Ｓ１１ ５１８７ １７０９ １３１２ ２４５ １３２ １１６

Ｓ１２ ９８２５ ２０８５ １６７２ ７１７ ０７５ １２３

Ｓ１３ ４０６７ ７５２ ５６９ １５３ ０２３ ０８０

Ｓ１４ ３１４８ ５２３ ４１０ ０６３ ０２３ ０８２

Ｓ１５ ３７２６ １２２８ ５９１ ０７９ ０３２ ０６７

Ｓ１６ ３１８４ ２０６３ ４０３ ０７７ ０５０ １２２

Ｓ１７ ４７９０ １７３４ １６７６ １０１ ０５４ １４１

平均值（ｍｅａｎ） ４４３３ １２９６ １０１４ １９７ ０５７ １０８

标准偏差（ＳＤ） １５６５ ５８５ ５１７ １４９ ０２８ ０２９

乙腈－磷酸水溶液和乙腈 －醋酸水溶液作为流动相
体系，结果显示采用乙腈 －０１％磷酸水溶液时，待
测成分的分离度和峰形较好。由于６个待测成分极
性跨度较大，采用等度洗脱无法对所有化合物进行

分离，故采用梯度洗脱方式，６个成分在６０ｍｉｎ内获
得较好的分离。考察了 ＳｙｍｍｅｔｒｙＳｈｉｅｌｄＡＱ－Ｃ１８色
谱柱（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）、ＡｇｉｌｅｎｔＺＯＲＢＡＸ
ＳＢ－Ａｑ色谱柱（１５０ｍｍ×４６ｍｍ，３５μｍ）和 ＹＭＣ
ＨｙｄｒｏｓｐｈｅｒｅＣ１８色谱柱（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）对
各成分色谱峰分离度的影响，结果发现 Ａｇｉｌｅｎｔ
ＺＯＲＢＡＸＳＢ－Ａｑ色谱柱分离效果最好，在该系统下
６个成分得到较好的保留和分离。
３３　小结

本研究建立的 ＨＰＬＣ法可同时测定化痔片和化
痔胶囊中６个主要活性成分的含量，方法简便、准确
且重复性好。从含量测定结果来看，６个成分的含量
波动范围较大，可能与中药材来源广泛、制药设备与

制备工艺的差异等有关。所测芦丁、柚皮苷、新橙皮

苷、槲皮素、羟基茜草素和大叶茜草素为处方中槐

米、枳壳、茜草３种药材的主要活性成分，能较全面
地反映该制剂的质量。同时在一定程度上，可通过

这６个成分的含量，排除制剂中易混淆药材枳壳和
茜草的投料风险，排除用药安全风险，为化痔片及化

痔胶囊的质量控制提供参考。
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