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烷磺酸钠、十二烷基磺酸钠和十二烷基硫酸钠，分离

效果均不理想。改用高氯酸钠后，极大地改善了分离

度。同时，流动相中甲醇和乙腈的比例对主峰分离的

影响也较大，经过筛选优化，最终选择了0．05 mol／

I。磷酸二氢铵水溶液(HsPO。调pH 2．5)一甲醇一乙

腈一高氯酸钠(900mL：20mL l 80mL l 6 g)作为

流动相。

本实验建立了苦参总碱中苦参碱、氧化槐果碱

和氧化苦参碱的测定方法，线性关系良好，精密度、

重现性、稳定性及回收率试验均符合要求，作为控制

质量方法，简便、灵敏，稳定。
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胃肠安丸为中新药业天津乐仁堂制药厂研制开

发的治疗胃肠道疾病的纯中药制剂。收载于《中国药

典>>2005年版。该处方由木香、沉香、大黄、枳壳等药

味组成，具有芳香化浊，理气止痛、健胃导滞之功，l临

床用于治疗消化不良引起的腹泻、肠炎、菌痢、脘腹

涨满、腹痛、食积乳积等症。目前胃肠安丸的检测指

标为厚朴酚与和厚朴酚。枳壳为处方中主要药味，起

利胸腹之气、散积消痞、化湿导滞消食的作用。柚皮

苷为枳壳中的主要成分之一，因柚皮苷在枳壳药材

中的量较高，且性质稳定，因此为了提高胃肠安丸的

质量标准，更有效的监控产品质量，增加制定了胃肠

安丸中柚皮苷的测定。通过对胃肠安丸中柚皮苷的

监控可有效地控制该产品内在质量。

I仪器与试药

Waters2695型高效液相色谱仪；Waters2487

紫外一可见检测器。柚皮苷对照品由中国药品生物制

品检定所提供，批号：200309)；甲醇、乙腈为色谱纯。

胃肠安丸由天津中新药业集团股份有限公司乐仁堂

制药厂生产。

2方法与结果

2．1 色谱条件：色谱柱：Diamonsil C18柱(250

mm×4．6 mm，5 pm)；流动相：乙腈0．3％冰醋酸

(20：80)；检测波长：283 nm；体积流量：0．8 mL／

min；柱温：35℃。

2．2对照品溶液的制备：取柚皮苷对照品适量，精

密称定，加甲醇制成0．0I mg／mL的溶液，作为对照

品溶液。

2．3供试品溶液的制备：取本品研细，取粉末0．1

g，精密称定，置50 mL具塞三角瓶中，加甲醇25

mL，精密称定，水浴加热回流提取30 min，放冷，精

密称定。用甲醇补足减失质量，微孔滤膜滤过，作为

供试品溶液。

2．4线性关系的考察：精密吸取柚皮苷对照品溶液

(质量浓度为0．011 9 mg／mL)2、4、8、12、16、20“L

进样，按上述色谱条件测定。以柚皮苷的进样量为横

坐标，相应峰面积积分值为纵坐标，计算得回归方程

Y一4 666 857 x～15 551．9，r一0．999 95。表明柚

皮苷在0．011 9～o．119 mg／mI，与峰面积呈良好的

线性关系。

2．5精密度试验：取同一供试品溶液，连续进样6

次，测定峰面积积分值，结果其RSD为1．7％。

2．6重现性试验：同一批样品，称取6份，制备供试

品溶液，测定，结果柚皮苷平均质量分数为11．38

mg／g，RSD为1．45％。

2．7稳定性试验：取同一供试品溶液，每隔2 h迸

样2 pL，共进样6次，测定峰面积并计算柚皮苷的

质量分数，结果其RSD为1．7％。

2．8 回收率试验：采用加样回收法。取含柚皮苷

譬鍪品曹；契鼙斋备墨中药现代化项目(。。zHGcGx。，。。。)
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11．38mg／g的样品6份，各称取约0．1 g，分别精密

加入柚皮苷对照品1．142 4 mg，制各供试品溶液，

测定，计算加样回收率，结果平均加样回收率为

98．5％，RSD为2．59％。

2．9空白试验：除枳壳外按处方量称取其他药味，

按处方工艺觎成不含枳壳的制剂，按供试品溶液制

备方法制成空白对照液，进样测定。对照品、供试品

和空白对照的HPLC图见图1。说明其他药材与辅

料均不干扰柚皮昔的测定。
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Fig．1 HPLC chromatogrlms of narlngin reference

substance(A)，Welchantran Pill(B)，

and negative sample(C)

2．10样品测定：取10批胃肠安丸，制备供试品溶

液，每批制备两份。精密吸取供试品溶液、对照品溶

液各2,uL，注入高效液相色谱仪，进行测定，结果见

表l。通过对10批胃肠安丸中柚皮苷进行检测，建

议胃肠安丸增加柚皮苷测定的标准定为胃肠安丸中

柚皮苷不得少于4．38 mg／g。

寰1 ■肠安丸中柚皮苷的测定结果(H一2)

Table 1 Determination of aaelagin In

Weichang‘an Pill抽一2)

批号柚皮苷／(rag·g-1) 批号 柚皮苷／(mg·g。1)

D109004 4．8 D109016 5．6

D109007 4．9 D109019 5 3

D109008 5．2 D109020 4．4

D109009 5．4 030681 4．6

D109010 4．6 030784 4 8

3讨论

3．1提取方法考察：柚皮苷易溶于有机溶剂，提取

方法主要有超声处理和回流提取，通过采用甲醇超

声提取和甲醇回流提取进行比较，结果以甲醇回流

提取效果最好，故采用此提取方法。

3．2流动相的选择：先后采用甲醇一水、乙腈一水、甲

醇一0+3％冰醋酸、乙腈一0．3％冰醋酸为流动相口‘23进

行试验，比较HPLC谱图，结果显示以乙腈一0．3％冰

醋酸(20：80)为流动相进行检测，样品峰分离最好，

故采用乙腈一o．3％冰醋酸(20，80)为流动相。
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z一藁本内酯是当归Angelica sinensis(Oliv．)

Diels挥发油中的主要有效成分“]，具有解痉[2]、止

咳平喘o]、调经止痛n3等多种生理活性。目前国家药

品标准的成方制剂中以当归挥发油入药的品种多达

40余种。目前有关当归油质量标准的研究还比较薄

弱，曾有报道采用气相色谱归一化法n]、高效液相色

谱法01及气相色谱一质谱联用法”1进行评估，但难以

鉴鍪最智；眢紧Io}鍪科技攻关计娜课题(2∞lBA7。1A29)

满足新药研究开发的需要。本研究采用气相色谱法

对z一藁本内酯测定方法进行了探讨。

1仪器与试剂

日本岛津Gc—14B气相色谱仪。邻苯二甲酸二

乙酯；当归油(自制，经超l临界COz流体萃取而得，

批号：030708、030711、030728)。

2方法与结果




