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摘  要：目的  建立经典名方三黄泻心汤（Sanhuang Xiexin Decoction，SXD）中 13 种指标成分（表小檗碱、黄连碱、巴马

汀、小檗碱、黄芩苷、汉黄芩苷、黄芩素、汉黄芩素、大黄酸、芦荟大黄素、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚）的含量同时测

定方法，探索 SXD 煎煮过程中成分动态变化和分布规律，揭示 SXD 复合分散体系的制剂特征。方法  按照 SXD 传统煎煮

方法制备煎液，建立样品中 13 种指标成分的含量同时测定方法，检测各指标成分在汤剂、离心上清液、离心沉积物中的含

量；进一步地，分别制备浸泡结束、刚沸腾以及煎煮不同时间后的样品进行测定，绘制 SXD 煎煮过程中 13 种指标成分动态

变化和分布规律图，分析煎煮过程中各成分在汤剂、离心上清液和离心沉积物中的含量变化情况。结果  SXD 煎液中，含

量最高的指标成分为黄芩苷（15.496 mg/g），其次为小檗碱（3.048 mg/g），含量最低的指标成分为大黄素甲醚（0.046 mg/g）；

离心沉积物中黄连碱、小檗碱含量分别为离心上清液的 4.13、3.44 倍，离心上清液中黄芩苷、汉黄芩苷、芦荟大黄素含量分

别为离心沉积物的 2.04、2.76、1.33 倍；煎煮过程中，自浸泡结束起，汤剂、离心上清液、离心沉积物中均含有 13 种指标成

分，自加热沸腾起，除黄芩苷、汉黄芩苷、芦荟大黄素外，离心沉积物中其余 10 个指标成分含量均明显高于离心上清液。

结论  所建方法合理可行，可用于 SXD 样品中 13 种指标成分的含量测定，诠释了《金匮要略》对 SXD 有“以水三升，煮

取一升，顿服之”的科学内涵，为揭示 SXD 复合分散体系的制剂特征提供了依据。 
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Abstract: Objective  To establish a method for simultaneous determination of thirteen components (epiberberine, coptisine, 

palmatine, berberine, baicalin, wogonoside, baicalein, wogonin, rhein, aloe-emodin, emodin, chrysophanol, and physcion), and 

exploring the dynamic variation and distribution rules of components during decocting process in a classical prescription named 

Sanhuang Xiexin Decoction (SXD, 三黄泻心汤), to reveal the preparation characteristics in the composite and dispersive system of 
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SXD. Methods  The decoction was prepared according to the traditional decocting method of SXD, the simultaneous determination 

method of 13 index components was established to detect the contents of components in the whole decoction, centrifugal supernatant 

and centrifugal sediment, respectively. Furthermore, the samples after soaking, boiling and decocting for different times were prepared 

for determination, the figure of the dynamic variation and distribution rules of thirteen components during decocting of SXD were 

drawn, and the content change of components in decoction, centrifugal supernatant and centrifugal sediment was analyzed, respectively. 

Results  The content of baicalin (15.496 mg/g) in SXD was the highest, followed by the content of berberine (3.048 mg/g). The 

content of emodin methyl ether (0.046 mg/g) was the lowest. The contents of coptisine and berberine in centrifugal sediment were 4.13 

and 3.44 times higher than those in centrifugal supernatant, and the contents of baicalin, wogonoside, aloe emodin in centrifugal 

supernatant were 2.04, 2.76 and 1.33 times higher than those in centrifugal sediment. Thirteen index components were all distributed 

in decoction, centrifugal supernatant and centrifugal sediment since after soaking. However, the contents of ten index components in 

centrifugal sediment were significantly higher than those in centrifugal supernatant except baicalin, wogonin and aloe emodin since 

boiling during decocting process. Conclusion  The established method for simultaneous determination of thirteen components in 

SXD sample is reasonable and feasible. This study explained the scientific connotation of the application and dosage of SXD in 

Synopsis of Prescriptions of the Golden Chamber, which recorded that “Add three liters of water, decoct to a liter of decoction and take 

it quickly at one time”. Moreover, this study provided a basis for revealing the preparation characteristics in the composite and 

dispersive characteristic system of SXD. 

Key words: Sanhuang Xiexin Decoction; HPLC; decocting process; sediment; supernatant; epiberberine; coptisine; palmatine; 

berberine; baicalin; wogonoside; baicalein; wogonin; rhein; aloe-emodin; emodin; chrysophanol; physcion 

 

三黄泻心汤（Sanhuang Xiexin Decoction，SXD）

全方由大黄、黄连、黄芩 3 味药材组成，首载于张

仲景所著《金匮要略》，为中医临床治疗火热壅盛、

吐衄之经方，疗效显著[1]。现代研究表明，该方具有

抗菌[2]、抗炎[3]、保护胃黏膜[4]、降血糖[5]、免疫调

节[6]等多种药理作用，主要药效活性成分包括生物

碱类、黄酮类、蒽醌类化合物及衍生物，如小檗碱、

表小檗碱、巴马汀、黄芩苷、黄芩素、大黄酸、大

黄素、芦荟大黄素-8-O-葡萄糖苷等[7-9]。 

汤剂是我国中医临床应用最广泛的剂型，其外

观似混悬剂，实系液体复合分散体系，药物以离子、

分子、液滴、不溶性固体微粒等多种形式存在于汤

液中[10]，通过群药合煎，可达到增效、减毒和扩大

临床应用范围等目的。汤剂内部分子之间存在化学

键或非化学键相互作用，如氢键和范德华力，可使

分子间相互结合形成“分子聚集体”，包括单分子自

身聚集、不同单分子之间的聚集、单分子与初级代

谢物之间的聚集等，这些分子聚集体的形成会影响

中药成分的吸收和代谢，进一步影响药物疗效的发

挥[11-13]。课题组前期研究发现，SXD 汤剂外观为均

匀的棕黄色混悬液，而大黄、黄芩、黄连单煎液均

为澄明状溶液，将其两两混合或全部混合后，混合

液同样变浑浊或产生沉淀，表明 SXD 中成分之间

会发生相互作用而形成聚集物，导致汤剂呈混悬状

或产生沉淀析出，因此，SXD 汤剂可能为溶液、胶

体和混悬液共存的复合分散体系。 

目前对 SXD 的研究大多集中在汤剂化学成分、

药理作用等方面，对汤剂中分子聚集体或不溶性沉

淀的关注还很少，有文献对 SXD 的煎煮工艺、化学

成分检测等进行了研究[14-18]，但普遍存在工艺参数

与古方差异大、指标成分少、色谱条件复杂、色谱

技术要求高等不足，不利于科学、快速、简便地控

制 SXD 质量及评价汤剂制剂特征。本实验通过建

立 SXD 汤剂、离心上清液和离心沉积物中 13 种指

标成分含量的同时测定方法，并对汤剂煎煮过程中

各指标成分动态变化和分布规律进行研究，为进一

步揭示 SXD 复合分散体系的制剂特征与药效机制

深入研究提供依据。 

1  仪器与材料 

1.1  仪器 

岛津 LC-20A 型高效液相色谱仪，包括 LC-20 

AT 四元梯度泵、SIL-20AHT 进样器、CTO-20A 柱

温箱、SPD-M20A 检测器和 Labsolutions 色谱数据

系统，日本 Shimadzu 公司；CPA225D 型十万分之

一电子分析天平、Acculab ALC-210 型万分之一电

子分析天平，德国 Sartorius 公司；HC-3018R 型高

速冷冻离心机，科大创新股份有限公司中佳分公司；

KQ5200DE 型超声波清洗器，昆山市超声仪器有限

公司；2000 mL 调温电热套，北京中兴伟业仪器有

限公司。 

1.2  药品与试剂 

对照品小檗碱（批号 wkq20032408）、黄连碱（批
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号 wkq20021306）、表小檗碱（批号 wkq20031807）、

巴马汀（批号 wkq20051201）、芦荟大黄素（批号

wkq20032708）、黄芩苷（批号 wkq20010908）、汉黄

芩苷（批号 wkq20040108）、汉黄芩素（批号

20030204）、黄芩素（批号 wkq20022608）、大黄酸

（批号 wkq20052209）、大黄素（批号 wkq20041308）、

大黄酚（批号 wkq20081705）、大黄素甲醚（批号

wkq20040101），质量分数均≥98%，购于四川省维

克奇生物科技有限公司；甲醇、乙腈为色谱纯，购

于 Fisher 公司；甲酸、氨水等其他试剂均为分析纯，

购于成都市科隆化学品有限公司；水为超纯水。 

1.3  药材 

黄连饮片（产地四川，批号 2005052）、黄芩饮

片（产地山西，批号 2006079）、大黄饮片（产地四

川，批号 1912062），均购自四川新荷花中药饮片股

份有限公司，经成都中医药大学中药鉴定专业裴瑾

教授鉴定，黄连为毛茛科黄连属植物黄连 Coptis 

chinensis Franch.的干燥根茎，黄芩为唇形科黄芩属

植物黄芩 Scutellaria baicalensis Georgi 的干燥根，

大黄为蓼科大黄属植物掌叶大黄 Rheum palmatum 

L.的干燥根和根茎，经检验均符合《中国药典》2020

年版一部相关标准规定。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件 

Thermo Hypersil Gold C18色谱柱（250 mm×4.6 

mm，5 μm）；流动相乙腈-（0.5%甲酸-0.2%氨水）

水溶液，梯度洗脱：0～10 min，18%～25%乙腈；

10～16 min，25%乙腈；16～20 min，25%～27%乙

腈；20～27 min，27%～31%乙腈；27～60 min，31%～

80%乙腈；60～65 min，80%乙腈；柱温 30 ℃；体

积流量 1 mL/min；进样量 10 μL；检测波长为 254 

nm。 

2.2  混合对照品溶液的配制 

分别精密称取对照品表小檗碱、黄连碱、巴马

汀、小檗碱、黄芩苷、汉黄芩苷、黄芩素、汉黄芩

素、大黄酸、芦荟大黄素、大黄素、大黄酚、大黄

素甲醚适量，置同一量瓶中，加甲醇制成质量浓度

分别为 96.04、70.56、279.30、248.92、773.22、285.18、

88.20、72.52、102.90、79.38、51.94、82.32、49.00 

μg/mL 的混合对照品溶液，过 0.22 μm 微孔滤膜，

即得。 

2.3  供试品溶液的制备 

2.3.1  SXD 传统汤剂的制备  取大黄 30 g，黄连、

黄芩饮片各 15 g，置 2000 mL 烧瓶中，加 10 倍量

超纯水，浸泡 30 min，大火煮沸（加热功率约 500 

W），保持微沸 40 min（加热功率约 230 W），煎液

用 300 目滤布滤过，测量体积，备用。 

2.3.2  汤剂上清液和沉积物的离心分离  精密量取

“2.3.1”项下制备的煎液 8.0 mL，置于 10 mL 离心

管中，在 14 000 r/min、4 ℃条件下离心（离心半径

8.3 cm）处理 10 min，取上清液和沉积物，备用。

SXD 煎液离心前后的对比照片见图 1。 

   

图 1  离心前和离心后的 SXD 煎液 

Fig. 1  SXD before and after centrifugation 

2.3.3  供试品溶液的制备  精密量取“2.3.1”项下

制备的煎液 8.0 mL，置蒸发皿中，70 ℃水浴蒸干，

残渣加 80%甲醇溶解，转移至 50 mL 量瓶中，加

80%甲醇至刻度，摇匀，过 0.22 μm 微孔滤膜，取续

滤液，即得汤剂供试品溶液；取“2.3.2”项下制备

的上清液和沉积物，置蒸发皿中，其余操作同上，

分别制备离心上清液、离心沉积物供试品溶液。 

2.4  阴性汤剂样品溶液的制备   

按照“2.3”项下供试品溶液制备方法，分别制

备缺大黄、黄连、黄芩的阴性汤剂样品溶液。 

2.5  系统适应性试验 

按照“2.1”项下色谱条件测定混合对照品溶液、

供试品溶液和阴性汤剂样品溶液，结果表明，样品

中各成分均能达到基线分离，13 种指标成分的理论

塔板数均大于 5000，各成分与其他成分之间的分离

度均大于 1.5，且阴性无干扰，混合对照品溶液、供

试品溶液及阴性汤剂样品溶液的色谱图见图 2。 

2.6  方法学考察 

2.6.1  线性关系考察  取“2.2”项下混合对照品溶

液，分别稀释 2、4、8、16、32 倍，制成系列质量

浓度的混合对照品溶液，按“2.1”项下色谱条件进

行测定。以色谱峰峰面积（Y）对质量浓度（X）进

行线性回归，得各成分的线性回归方程分别为表小

檗碱 Y＝34 610.947 5 X＋2 043.008 2，R2＝0.999 9， 

离心前              离心后 
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1-黄芩苷  2-表小檗碱  3-黄连碱  4-巴马汀  5-小檗碱  6-汉黄芩苷  7-黄芩素  8-大黄酸  9-芦荟大黄素  10-汉黄芩素  11-大黄素  12-大

黄酚  13-大黄素甲醚 

1-baicalin  2-epiberberine  3-coptisine  4-palmatine  5-berberine  6-wogonoside  7-baicalein  8-rhein  9-aloe-emodin  10-wogonin  11-

emodin  12-mchrysophanol  13-mphyscion 

图 2  混合对照品 (A)、SXD 汤剂样品 (B)、离心上清液样品 (C)、离心沉积物样品 (D)、缺大黄阴性汤剂样品 (E)、缺黄

连阴性汤剂样品 (F)、缺黄芩阴性汤剂样品 (G) 的 HPLC 图 

Fig. 2  HPLC of mixed reference substance (A), SXD sample (B), centrifuged supernatant sample (C), centrifuged sediment 

sample (D), negative sample without Rhei Radix et Rhizoma (E), negative sample without Coptidis Rhizoma (F), and negative 

sample without Scutellariae Radix (G) 

线性范围 3.00～96.04 μg/mL；黄连碱 Y＝44 176.910 

X－25 640.059，R2＝0.999 7，线性范围 2.21～70.56 

μg/mL；巴马汀 Y＝36 107.934 X＋2 047.082，R2＝

0.999 9，线性范围 8.73～279.30 μg/mL；小檗碱    

Y＝44 954.718 X＋39 590.547，R2＝0.999 9，线性范

围 7.78～248.92 μg/mL；黄芩苷 Y＝21 580.550 X＋

90 080.962，R2＝0.999 8，线性范围 24.16～773.22 

μg/mL；汉黄芩苷 Y＝12 909.490 X＋5 276.650，   

R2＝0.999 9，线性范围 8.91～285.18 μg/mL；黄芩素

Y＝33 591.192 X－14 683.909，R2＝0.999 8，线性范

围 2.76～88.20 μg/mL；汉黄芩素 Y＝16 334.063 X＋

1 061.407，R2＝0.999 9，线性范围 2.27～72.52 

μg/mL；大黄酸 Y＝46 854.282 X＋2 690.832，R2＝

0.999 9，线性范围 3.22～102.90 μg/mL；芦荟大黄

素 Y＝49 274.461 X＋17 680.212，R2＝0.999 9，线

性范围 2.48～79.38 μg/mL；大黄素 Y＝36 531.385  

X－1 996.734，R2＝0.999 9，线性范围 1.62～51.94 

μg/mL；大黄酚 Y＝55 732.931 X＋9 320.310，R2＝
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0.999 9，线性范围 2.57～82.32 μg/mL；大黄素甲醚

Y＝34 887.855 X＋6 270.611，R2＝0.999 8，线性范

围 1.53～49.00 μg/mL；表明各成分在测定范围内线

性关系良好。 

2.6.2  精密度试验  取“2.2”项下混合对照品溶液，

按“2.1”项下色谱条件连续进样 6 次，计算各成分

峰面积的 RSD。结果表小檗碱、黄连碱、巴马汀、

小檗碱、黄芩苷、汉黄芩苷、黄芩素、汉黄芩素、

大黄酸、芦荟大黄素、大黄素、大黄酚、大黄素甲

醚峰面积的 RSD 分别为 0.38%、0.47%、0.37%、

0.41%、0.43%、0.57%、0.40%、0.41%、0.34%、0.59%、

0.60%、0.35%、0.66%，表明该仪器精密度良好。 

2.6.3  重复性试验  按“2.3”项下供试品溶液制备

方法，分别平行制备汤剂、离心上清液、离心沉积

物供试品溶液 6 份，按“2.1”项下色谱条件进行测

定，计算各成分含量。结果汤剂供试品溶液中表小

檗碱、黄连碱、巴马汀、小檗碱、黄芩苷、汉黄芩

苷、黄芩素、汉黄芩素、大黄酸、芦荟大黄素、大

黄素、大黄酚、大黄素甲醚的 RSD 分别为 1.20%、

1.06%、1.23%、0.81%、1.50%、0.81%、1.72%、0.72%、

1.56%、1.76%、1.03%、0.75%、0.98%，离心上清液

供试品溶液中 13 种成分的 RSD 分别为 1.83%、

1.72%、1.31%、1.51%、1.22%、1.83%、1.77%、1.75%、

1.29%、1.89%、1.16%、1.59%、1.98%，离心沉积物

供试品溶液中 13 种成分的 RSD 分别为 1.96%、

1.45%、1.59%、0.99%、1.59%、1.29%、1.49%、1.28%、

1.59%、1.46%、1.58%、1.71%、1.48%，表明该方法

重复性良好。 

2.6.4  稳定性试验  按“2.3”项下供试品溶液制备

方法，制备汤剂供试品溶液，室温放置，按“2.1”

项下色谱条件，分别于 0、2、4、8、12、24 h 进样，

计算各成分峰面积的 RSD。结果表小檗碱、黄连碱、

巴马汀、小檗碱、黄芩苷、汉黄芩苷、黄芩素、汉

黄芩素、大黄酸、芦荟大黄素、大黄素、大黄酚、

大黄素甲醚峰面积的 RSD 分别为 0.61%、0.66%、

0.97%、1.29%、1.06%、0.55%、0.89%、0.87%、0.79%、

0.75%、0.63%、0.48%、0.51%，表明该供试品溶液

在室温条件下 24 h 内稳定性良好。 

2.6.5  加样回收率试验  精密量取已知含量的大

黄泻心汤煎液 6 份，每份 4.0 mL，置蒸发皿中，精

密加入各对照品溶液适量，按“2.3”项下供试品溶

液制备方法制备汤剂供试品溶液，按“2.1”项下色

谱条件进行测定，记录峰面积，计算各指标成分的

回收率和 RSD。结果表小檗碱、黄连碱、巴马汀、

小檗碱、黄芩苷、汉黄芩苷、黄芩素、汉黄芩素、

大黄酸、芦荟大黄素、大黄素、大黄酚、大黄素甲

醚的平均加样回收率分别为 99.6%、99.0%、101.9%、

101.2%、101.8%、99.7%、101.4%、100.4%、99.7%、

100.9%、98.1%、99.4%、99.8%，RSD 分别为 1.42%、

1.39%、1.75%、1.35%、1.58%、1.91%、1.21%、1.87%、

1.35%、1.65%、1.18%、1.18%、1.97%，表明该方法

准确可靠。 

2.7  传统汤剂样品测定 

分别取大黄、黄连、黄芩饮片 6 份，按“2.3”

项下供试品溶液制备方法，分别平行制备 SXD 汤

剂、离心上清液、离心沉积物供试品溶液，按“2.1”

项下色谱条件进行测定，采用外标法计算各成分含

量，结果见表 1。结果表明，SXD 汤剂中含量最高

的指标成分为黄芩苷（15.496 mg/g），其次为小檗碱

（3.048 mg/g），含量最低的指标成分为大黄素甲醚 

表 1  SXD 样品中 13 种成分含量测定结果 (n = 6) 

Table 1  Determination results of 13 components in SXD samples (n = 6) 

样品 
质量分数/(mg∙g−1) 

表小檗碱 黄连碱 巴马汀 小檗碱 黄芩苷 汉黄芩苷 黄芩素 

汤剂 0.422±0.010 0.836±0.030 0.854±0.029 3.048±0.110 15.496±0.524 2.652±0.084 0.626±0.024 

离心上清液 0.151±0.010 0.169±0.008 0.357±0.013 0.693±0.023 9.523±0.259 2.001±0.087 0.171±0.007 

离心沉积物 0.271±0.009 0.698±0.022 0.557±0.015 2.386±0.089 4.668±0.113 0.726±0.018 0.416±0.018 

样品 
质量分数/(mg∙g−1)  

汉黄芩素 大黄酸 芦荟大黄素 大黄素 大黄酚 大黄素甲醚  

汤剂 0.222±0.013 0.051±0.003 0.161±0.008 0.053±0.002 0.062±0.002 0.046±0.004  

离心上清液 0.081±0.007 0.020±0.002 0.093±0.005 0.016±0.001 0.016±0.001 0.012±0.001  

离心沉积物 0.134±0.008 0.031±0.002 0.070±0.003 0.033±0.002 0.043±0.001 0.032±0.002  
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（0.046 mg/g），汤剂离心上清液和离心沉积物中均含

有大量指标成分。黄芩苷、汉黄芩苷、芦荟大黄素

3 个成分主要分布在离心上清液中，分别为离心沉

积物含量的 2.04、2.76、1.33 倍，而其余 10 个指标

成分在离心沉积物中的含量均明显高于离心上清

液，其中黄连碱、小檗碱含量分别为离心上清液的

4.13、3.44 倍。 

2.8  煎煮过程样品测定 

分别取大黄 30 g、黄连、黄芩饮片各 15 g，共

11 份，按“2.3.1”项下 SXD 传统汤剂的制备方法，

分别于浸泡结束、刚沸腾以及保持微沸的第 2.5、5、

10、15、20、25、30、40、50 min 倒出煎液，用 300

目滤布滤过，分别测量体积，备用。按“2.3.2”及

“2.3.3”项下方法，分别取样制备各时间点 SXD 汤

剂、离心上清液及离心沉积物供试品溶液，按“2.1”

项下色谱条件进行测定，采用外标法计算各成分含

量，绘制 SXD 煎煮过程中 13 种指标成分动态变化

和分布规律图，结果见图 3。 

成分动态变化研究结果表明，SXD 煎煮过程

中，各指标成分溶出较快，自浸泡结束起，SXD 汤

剂、离心上清液、离心沉积物中均含有 13 种指标成

分；加热沸腾后，汤剂中 13 种成分即可达各自最大

煎出量的 46.6%～89.6%，离心沉积物中 13 种指标

成分可达各自最大离心沉积物质量分数的 47.9%～

79.0%，离心上清液中 13 种指标成分可达各自最大

离心上清液质量分数的 45.3%～92.7%，之后缓慢增

加，各样品中指标成分达到最大含量的煎煮时间约

为 25～30 min，煎煮时间超过 30 min 后，汤剂、离

心沉积物和离心上清液中黄芩苷、汉黄芩素等黄酮

类成分含量显著下降，可能与该类成分长时间加热

水解破坏有关，而其他成分含量则趋于稳定或缓慢

下降。 

成分动态分布研究结果表明，自加热沸腾起，

离心上清液中黄芩苷、汉黄芩苷、芦荟大黄素含量

均高于离心沉积物，其中黄芩苷、汉黄芩苷煎煮过

程中平均含量可达离心沉积物的 2 倍以上，而离心

沉积物中其余 10 个指标成分含量均高于离心上清

液，以表小檗碱、小檗碱、黄连碱、黄芩素、大黄

素、大黄酚、大黄素甲醚尤为显著，其中黄连碱、

小檗碱煎煮过程中平均含量可达离心上清液的 3 倍

以上；13 种指标成分在离心上清液和离心沉积物中

的大量分布，提示 SXD 有效成分自浸泡开始便可

能以离子、分子、不溶性微粒等多种形式分布于汤

剂中；同时发现，刚沸腾至保持微沸 2.5 min 时间段

样品中部分成分含量存在短暂下降趋势，可能与刚

沸腾时各成分间发生了较为剧烈的相互作用有关。 

3  讨论 

3.1  样品处理方法 

实验前期，分别考察了 SXD 煎液在不同离心转

速（4000、8000、14 000 r/min）和离心时间（10、

20、30 min）条件下离心上清液和离心沉积物中 13

种指标成分的含量差异，结果表明，各指标成分含

量差异不显著，但当离心转速为 4000 r/min 时，得

到的沉积物较为松散，不利于上清液和沉积物的分

离处理，同时还比较了 70 ℃水浴蒸干和冷冻干燥

2 种方法对样品中各指标成分含量的影响，结果表

明，2 种方法制备的样品中各指标成分含量无显著

差异，因此，为保证样品的均一性，提高分析效率，

确定了供试品溶液的制备方法。 

3.2  色谱条件筛选和优化 

实验前期，比较了不同厂家（Agilent、Thermo 

Fisher、Shimadzu）色谱柱的分离效果，对不同流动

相［乙腈-0.3%甲酸水溶液、乙腈-0.5%乙酸铵水溶

液、甲醇-0.1%磷酸溶液、乙腈-（0.5%甲酸-0.2%氨

水）水溶液］、不同梯度洗脱条件、不同柱温（25、

30、35 ℃）等进行了研究，并采用二极管阵列检测

器对供试品溶液进行了全波长扫描，比较了不同波

长（254、316、345 nm）条件下色谱图的峰面积与

分离度情况，确定采用 254 nm 作为检测波长，最终

确立了本实验的色谱条件[14-16,19-20]，可对样品中 13

种指标成分同时进行测定，有利于降低检测成本和

提高检测效率。 

3.3  SXD 传统汤剂的最佳煎煮时间和服用方法 

中国古代汤剂制法考究，工艺严谨，对加水量、

煎煮程度均有相关规定和要求[21]，《金匮要略》对

SXD 要求“大黄二两，黄连、黄芩各一两，右三味，

以水三升，煮取一升”[1]。本实验遵循古今计量单位

换算规则，并考虑到方便实验研究和数据处理原则，

将处方定为大黄 30 g、黄芩 15 g、黄连 15 g，加水

量定为 600 mL；同时，考虑到传统复方汤剂多采用

敞口砂锅进行煎煮，煎煮过程中溶剂挥发较多，为

煎煮和浓缩同步进行的过程，为尽量保证煎煮条件

的一致性，本实验采用电热套配套敞口烧瓶进行煎

煮，以充分模拟传统汤剂的煎煮过程；预实验结果

表明，当浸泡时间为 30 min，煎煮时间为 40 min 时，

滤液体积约为 200 mL，与古方要求基本一致，故将 
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图 3  SXD 煎煮过程中 13 种指标成分动态变化和分布规律 (n = 6) 

Fig. 3  Dynamic variation and distribution rules of 13 components during decocting process of SXD (n = 6) 

该煎煮工艺得到的汤剂作为 SXD 传统汤剂样品开

展多成分定量分析方法学研究。 

SXD 煎煮过程中 13 种指标成分动态变化研究

结果表明，各指标成分达到最大煎出量的煎煮时间

约为 25～30 min，继续增加煎煮时间对有效成分的

提取无益，反而导致汤剂中黄芩苷、黄芩素等黄酮

类成分含量下降，可能与该类成分长时间加热水解

破坏，或因煎液体积大量减少致药渣吸附量增大有

关，该煎煮时间与模拟古方的煎煮时间并不完全一

致，可能与煎药器具、煎煮温度、煎煮环境等因素
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有关。因此，为保证处方的临床疗效，综合考虑其

它影响因素，建议 SXD 的煎煮时间为 25～30 min。 

此外，中药汤剂在临床中多为煎煮后直接服用，

《金匮要略》对 SXD 也要求“顿服之”[1]，《简明中

医辞典》谓“顿服”是指“一次性较快地将药物服

完”，《伤寒论》泻心汤类方也有“温服”要求[22]。

研究结果表明，从性状上观察，SXD 煎液为棕黄色

混悬液，静置 24 h 后会产生少量沉淀，离心处理后

会产生大量沉积物，从多成分定量分析结果来看，

整个煎煮过程中，离心沉积物中包含大量有效成分，

表明离心沉积物为汤液的重要组成部分，也是汤剂

发挥药效的重要物质基础。因此，本研究证实了《金

匮要略》中 SXD 煎煮和服用方法的科学性和合理

性，有利于充分发挥处方的临床疗效。 

3.4  SXD 复合分散体系的形成机制和制剂特征  

中药复方中化学成分类别多而复杂，中药汤剂

中的分子聚集体或沉淀蕴含着中药复方配伍理论的

科学内涵；SXD 处方由大黄、黄连、黄芩组成，主

要含生物碱类、黄酮类、蒽醌类及衍生物、鞣质等

化学成分，酸、碱类成分之间可发生络合反应；有

研究表明，大黄酸和小檗碱在煎煮条件下可形成难

溶性大分子复合物[23]，黄芩苷和小檗碱在 80 ℃、

煮沸条件下均会产生不溶性沉淀，且沉淀量与成分

比例、加热温度和 pH 值等因素相关[24]。本研究结

果表明，SXD 煎液为离子、分子、固体微粒等共存

的复合分散体系，SXD 煎煮过程中，自加热沸腾起，

汤剂离心后会产生沉积物，且沉积物中大量存在表

小檗碱、小檗碱、黄芩苷、汉黄芩苷、大黄酸、大

黄酚等化学成分，证明各成分之间可能发生了复杂

的酸碱络合反应，进一步形成微粒而离心析出，且

离心沉积物与离心上清液中的指标成分分布呈动态

平衡，各成分含量随煎煮时间的延长而不断增加，

至煎煮 25～30 min 时基本达到稳定。 

同时，实验前期还考察了 SXD 传统汤剂在不同

温度（5、25、45 ℃）条件下放置不同时间（0、3、

6、9、12、18、24、36、48 h）后 13 种指标成分在

离心沉积物和离心上清液中的分布差异，结果表明，

汤剂在 5 ℃放置 6 h 以上，离心沉积物中部分指标

成分含量与放置前相比有一定增加，但差异不显著，

可能为低温条件下部分成分溶解度降低析出所致，

而在其余温度和时间条件下放置后，各成分分布与

放置前相比均无显著差异，进一步地表明 SXD 中

离心沉积物主要形成于煎煮过程中，而非因放置环

境、放置时间等因素变化而析出，稳定贮存条件下，

离心上清液和离心沉积物中各成分分布处于相对平

衡和稳定状态。 

本实验重点对 SXD 煎煮过程中主要指标成分

动态变化和分布规律进行了研究，有关药效成分在

SXD 煎液中的存在形式、分布特点以及分子聚集体

或沉淀的形成机制，值得进一步研究。 
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