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摘= =要：目的= =建立同时测定香连化滞丸中芍药苷、甘草苷、厚朴酚、阿魏酸、橙皮苷、木香烃内酯、去氢木香烃内酯、辛

弗林、黄芩苷、盐酸小檗碱 NM种成分的 emiC方法。方法= =采用 omJemiC法，色谱柱为taters=pymmetryJCNU（NRM=mm×
QKS=mm，PKR=μm）；流动相为甲醇J乙腈J水（RM∶QR∶R，A）和甲醇JMKNB磷酸水溶液（Q∶VS，_），梯度洗脱，体积流量 NKM=
miLmin；柱温 QR=℃。结果= =待测定的 NM种指标成分中芍药苷在 NKR～NRKM=μg/mL、甘草苷在 MKR～5.0 μg/mL、厚朴酚在 NKM～
NMKM=μg/mL、阿魏酸在 MKR～RKM=μg/mL、橙皮苷在 NOKR～NORKM=μg/mL、木香烃内酯在 OKR～ORKM=μg/mL、去氢木香烃内酯 OKR～
25.0 μg/mL、辛弗林在 MKTR～7.5 μg/mL、黄芩苷在 NKR～15.0 μg/mL、盐酸小檗碱在 MKTR～7.5 μg/mi线性关系良好；精密度

良好，opa均小于 OKMB；重复性良好，opa均小于 OKMB；在室温条件下 NO=h内稳定；平均加样回收率在 VUKRB～NMNKQB，

opa均小于 OKMB。结论= =方法准确、灵敏、可靠，重现性较好，可用于香连化滞丸的质量控制。=
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AbstractW=lbjective= = qo=develop=an=emiC=method=for=the= simultaneous=determination=of=paeoniflorinI=liquiritinI=magnololI=ferulic=
acidI= hesperidinI= costunolideI= dehydrocostus= lactoneI= synephrineI= baicalinI= and=berberine= in=uianglian=euazhi=millK=jethods= = qhe=
chromatographic= separation= was= achieved= on= a= taters= pymmetryJCNU= ENRM= mm= ×= QKS= mmI= PKR= μm) column with methanolJ=
acetonitrileJwaters=ERM∶QR∶RI=AF=and=methanolJMKNB=phosphoric=acid=EQ∶VSI=_F=as=mobile=phases=for=gradient=elutionI=at=the=flow=
rate= of= NKM=miLminX=qhe= column= temperature=was= QR=℃K=oesults= = qhe= results= showed= that= the= ten= active= components=were=well=
separated= and= showed= good= linearityI= paeoniflorin= ENKR—NRKM=μg/mL), liquiritin (0.5—5.0 μg/mL), magnolol (1.0—NMKM=μg/mL), 

ferulic=acid=EMKR—RKM= μg/mL), hesperidin (12.5—125.0 μg/mL), costunolide (2.5—ORKM=μg/mL), dehydrocostus lactone (2.5—ORKM=
μg/mL), synephrine (0.75—7.5 μg/mL), baicalin (1.5—15.0 μg/mL)I=and=berberine=EMKTR—TKR=μg/mL). The precision was good and 

opa=was= less= than=OKMBK=qhe= repeatability=was=goodI=and=opa=was= less= than=OKMBK=qhe=stability=was=good=in=NO=hK=qhe=average=
recoveries=were=between=VUKRB—NMNKQBI=and=opa=was=less=than=OKMBK=Conclusion= = qhe=method=is=accurateI=sensitiveI=credibleI=and=
repeatableK=ft=can=be=applied=to=the=quality=control=of=uianglian=euazhi=millK=
hey=wordsW=uianglian=euazhi=millX=emiCX=paeoniflorinX= liquiritinX=magnololX= ferulic= acidX= hesperidinX= costunolideX= dehydrocostus=
lactoneX=synephrineX=baicalinX=berberine=
=

香连化滞丸是由黄连、木香、黄芩、枳实（麸

炒）、陈皮、青皮（醋炙）、厚朴（姜炙）、槟榔（炒）、

滑石、白芍（炒）、当归、甘草 NO味中药组成，方

中黄连、黄芩清热燥湿为主药；木香、陈皮、青皮、

枳实、厚朴行气止痛，滑石清热利湿，槟榔行气导

滞共为辅药；白术健脾燥湿，当归养血活血为佐药；=
= = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = =
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甘草调和诸药为使药。该中成药具有清热利湿、行

血化滞的功效，用于湿热凝滞引起的里急后重，腹

痛下痢；分别收载于《吉林省药品标准 NVTT》《卫

生部药品标准中药成方制剂第七册》《国家中成药标

准汇编内科脾胃分册》《中国药典》OMNM 年版第二

增补本xNJQz。《国家中成药标准汇编内科脾胃分册》

中采用 qiC法测定了盐酸小檗碱；《中国药典》OMNM
年版第二增补本中采用 emiC 法测定了盐酸小檗

碱；中药尤其是复方中药，其发挥作用的物质基础

是活性物质群，经多途径的整合而发挥疗效xRz，特

别是近年来对于中药的质量控制多采用emiC法多

指标控制的方法xSJUz。=
对于香连化滞丸仅测定盐酸小檗碱的量并不

能完全反映香连化滞丸的质量。为了更好地控制香

连化滞丸的质量，根据组方中的中药组成，本实验

采用梯度洗脱建立了同时测定香连化滞丸中芍药

苷（白芍）xVz、甘草苷（甘草）、厚朴酚（厚朴）、

阿魏酸（当归）、橙皮苷（陈皮、青皮）、木香烃内

酯（木香）、去氢木香烃内酯（木香）、辛弗林（枳

实）、黄芩苷（黄芩）、盐酸小檗碱（黄连）NM种成

分的 emiC 法，所测 NM 种成分的色谱峰与相邻色

谱峰均能得到良好的分离，对香连化滞丸的质量控

制奠定了基础。=
N= =仪器与材料=

cfkkfdAk液相色谱仪，美国 cinnigan公司；

aiJPSMa智能超声波清洗器，上海之信仪器有限公

司；_mONNa型电子分析天平，德国 partorius公司。=
对照品芍药苷（批号 NNMTPSJOMNPPT，质量分

数 VQKVB）、橙皮苷（批号 NNMTONJOMNPNS，质量分

数 VRKPB）、甘草苷（批号 NNNSNMJOMNNMS，质量分

数 VPKTB）、厚朴酚（批号 NNMTOVJOMMQNO，质量分

数 VUB）、阿魏酸（批号 NNMTTPJOMNPNP，质量分数

VVKSB）、木香烃内酯（批号 NNNROQJOMNOMU，质量

分数 VVKRB）、去氢木香烃内酯（批号 NNNRNQJOMNOMS，
质量分数 VVKRB）、辛弗林（批号 NNMTOTJOMNNMT，
质量分数 VVKQB）、黄芩苷（批号 NNMTNRJOMNPNU，
质量分数VPKPB）、盐酸小檗碱（批号NNMTNPJOMNONO，
质量分数 USKTB）均购于中国食品药品检定研究院。

甲醇与乙腈为色谱纯，均购自美国 cisher公司。流

动相用水为双蒸水（自制），其余试剂均为分析纯。

香连化滞丸（西安正大制药有限公司，水丸，每 NM
丸质量 MKP=g，批号 OMNPMROU、OMNPMROV、OMNPMRPM、
OMNPMSNN、OMNPMSNO、OMNPMSNP）。=

O= =方法与结果=
OKN= =色谱条件=

色谱柱为taters= pymmetryJCNU（NRM= mm×QKS=
mm，PKR=μm）；流动相为甲醇J乙腈J水（RM∶QR∶R，
A）和甲醇JMKNB磷酸水溶液（Q∶VS，_），梯度洗

脱：M～NOKM=min，URB=_；NOKM～OMKM=min，URB～
RRB=_；OMKM～OUKM=min，RRB～PRB=_；OUKM～PUKM=
min，RB=_；体积流量 NKM=miLmin；分段变波长测

定：M～NPKM=min为 OPM=nm，NPKM～NSKM=min为 PNS=
nm，NSKM～OMKM=min为 PQR=nm，OMKM～PUKM=min为
OUM=nm；柱温 QR=℃；进样量 NM=μi。=
OKO= =对照品溶液的制备=

分别称取芍药苷、甘草苷、厚朴酚、阿魏酸、

橙皮苷、木香烃内酯、去氢木香烃内酯、辛弗林、

黄芩苷、盐酸小檗碱对照品适量，精密称定，置于

OR=mi量瓶中，加甲醇J乙腈J水（RM∶QR∶R）至刻

度，摇匀，制成质量浓度分别为 SM、OM、QM、OM、
RMM、NMM、NMM、PM、SM、PM= μgLmi混合对照品溶

液。混合对照品溶液色谱图见图 N。=
OKP= =供试品溶液的制备=

取质量差异项下的水丸，剪碎，取约 l=g，精密

称定，置具塞锥形瓶中，加入甲醇J乙醇J水（RM∶
OR∶OR）溶液 RM=mi，称定质量，加热回流 NOM=min，
放冷，再称定质量，用上述混合溶液补足减失的质

量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。色谱图见图 N。=
OK4= =阴性样品溶液的制备=

制备缺相应药材的阴性样品，按“OKP”项方法

操作，即得。阴性样品溶液色谱图见图 N。=
OKR= =线性关系考察=

精密吸取混合对照品溶液 MKOR、MKR、NKM、NKR、
OKM、OKR=mi，分别置 NM=mi量瓶中，用甲醇J乙腈J
水（RM∶QR∶R）定容至刻度，制成不同质量浓度的

混合对照品溶液。分别精密吸取 NM=μi，进样测定，

以峰面积为纵坐标（v），质量浓度为横坐标（u）进

行线性回归，得回归方程：芍药苷 v＝NNKQRN= u＋
OSRKNP，r＝MKVVV=O；甘草苷 v＝OPKNNN=u－ONKTOV，
r＝MKVVV= N；厚朴酚 v＝NTKUNR= u－NPKROV= U，r＝
MKVVV=P；阿魏酸 v＝TSKONN=u＋UTKPSN，r＝MKVVV=R；
橙皮苷 v＝UNKORP=u－OKTPR=O，r＝MKVVV=N；木香烃

内酯 v＝RSKOPU=u－PQKOOO=V，r＝MKVVV=R；去氢木香

烃内酯 v＝NNKPQP=u－SKOQS=S，r＝MKVVV=O；辛弗林

v＝PQKTSR= u－NOKOPR= R，r＝MKVVV= O；黄芩苷 v＝
NOKPPP u＋NTKPQN，r＝MKVVV= N；盐酸小檗碱 v＝=
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NJ芍药苷= = OJ木香烃内酯= = PJ去氢木香烃内酯= = QJ甘草苷= = RJ阿魏酸= =
SJ盐酸小檗碱= = TJ黄芩苷= = UJ橙皮苷= = VJ辛弗林= = NMJ厚朴酚=
NJpaeoniflorin= = OJcostunolide= = PJdehydrocostus= lactone= = QJliquiritin= =
RJferulic= acid= = SJberberine= = TJbaicalin= = UJhesperidin= = VJsynephrine= =
NMJmagnolol=
=
图 N= =混合对照品= EAF、样品= EBF=与阴性样品= ECF=溶液的

emiC图=
cigK=N= =emiC=of=mixed=reference=substances=EAFI=sample=EBFI=
and=negative=sample=ECF=
=
RSKUNO=u－OPKQUO=N，r＝MKVVV=O；表明芍药苷在 NKR～
NRKM= μgLmi、甘草苷在= MKR～RKM= μg/mL、厚朴酚在

NKM～10.0 μg/mL、阿魏酸在 MKR～5.0 μg/mL、橙皮

苷在 NOKR～125.0 μg/mL、木香烃内酯在 OKR～ORKM=
μg/mL、去氢木香烃内酯在 OKR～25.0 μg/mL、辛弗

林在 MKTR～7.5 μg/mL、黄芩苷在 NKR～15.0 μg/mL、

盐酸小檗碱在 MKTR～7.5 μgLmi线性关系良好。=
OKS= =方法学考察=
OKSKN= =精密度试验= =精密吸取“OKO”项制备的混

合对照品溶液 O=mi，置 R=mi量瓶中，用甲醇J乙
腈J水（RM∶QR∶R）定容至刻度，制成含芍药苷 OQKM=
μg/mL、甘草苷 8.0 μgLmi、厚朴酚 16.0 μg/mL、阿

魏酸 8.0 μg/mL、橙皮苷 200 μg/mL、木香烃内酯 QMKM=
μg/mL、去氢木香烃内酯 40.0 μg/mL、辛弗林 NOKM=
μg/mL、黄芩苷 24.0 μg/mL、盐酸小檗碱 12.0 μg/mL

的混合对照品溶液。精密吸取制备的混合对照品溶

液 10 μL，进样，连续进样 S次，在上述色谱条件

下测定，记录峰面积，计算得芍药苷、甘草苷、厚

朴酚、阿魏酸、橙皮苷、木香烃内酯、去氢木香烃

内酯、辛弗林、黄芩苷、盐酸小檗碱峰面积的 opa
分别为 NKNNB、NKOQB、NKQOB、NKTPB、NKUOB、NKOUB、

MKVRB、NKMOB、NKQVB、MKSRB。=

OKSKO= =稳定性试验= =取样品（批号 OMNPMRONJN）按

照“OKP”项下方法制备供试品溶液，分别在 M、O、
Q、U、NO、OQ=h进样，在上述色谱条件下测定，结

果芍药苷、甘草苷、厚朴酚、阿魏酸、橙皮苷、木

香烃内酯、去氢木香烃内酯、辛弗林、黄芩苷、盐

酸小檗碱峰面积的 opa 分别为 NKOPB、NKSOB、

NKNNB、MKUSB、MKUOB、MKVNB、NKPUB、MKTOB、MKTVB、

NKOQB，表明供试品溶液中 NM种有效成分在室温条

件下 NO=h内稳定。=
OKSKP= =重复性试验= =取样品（批号 OMNPMRONJN）S
份，按照供试品溶液制备方法制备，在上述色谱条

件下分别进样 NM=μi测定。结果供试品中芍药苷、

甘草苷、厚朴酚、阿魏酸、橙皮苷、木香烃内酯、

去氢木香烃内酯、辛弗林、黄芩苷、盐酸小檗碱质

量分数的 opa分别为 MKSQB、MKVVB、NKOOB、MKURB、

NKNMB、NKQTB、NKQVB、NKQRB、NKMPB、MKSVB。=
OKSK4= =加样回收率试验= =称取批号 OMNPMRONJN 的

供试品 V份，精密称定，每份 NKM=g，每 P份加入相

同量的芍药苷、甘草苷、厚朴酚、阿魏酸、橙皮苷、

木香烃内酯、去氢木香烃内酯、辛弗林、黄芩苷、

盐酸小檗碱对照品，按“OKP”项下方法操作，制备

供试品溶液，按“OKN”项条件测定，结果平均回收

率分别为 VUKRB、NMNKNB、VVKRB、NMNKQB、NMNKPB、
VVKTB、NMMKVB、NMMKNB、VVKOB、NMMKQB，opa
分别为 NKONB、NKOPB、NKOOB、NKSOB、NKRNB、NKQVB、

NKSQB、NKOUB、NKTUB、NKORB。=
OKT= =样品测定=

取 S批香连化滞丸，照“OKP”项下操作制备供

试品溶液，每批平行 P份，精密吸取供试品溶液 NM=
μi，进样，每份进样 P次，计算每批样品中各成分

的量，结果见表 N。=
P= =讨论=

首次建立 emiC 同时测定香连化滞丸中 NM 种

活性成分的方法，方法简便、结果可靠，可作为香

连化滞丸多指标定量测定方法，可用于香连化滞丸

的质量控制。=
在选择指标成分时，根据组成药物的单味中药

中的指标成分进行了梳理，根据《中国药典》对于

每一种中药的检测指标，白芍的指标成分为芍药苷，

木香的指标成分为木香烃内酯与去氢木香烃内酯，

当归的指标成分为阿魏酸，甘草的指标成分为甘草

苷，陈皮与青皮的指标成分为橙皮苷，黄芩的指标

成分为黄芩苷，厚朴的指标成分为厚朴酚，枳实的=

M= = = = = = = = S= = = = = = = NO= = = = = = = NU= = = = = = = OQ= = = = = = = PM= = = = = = = PS=
tLmin=

N= O=P= Q= R=

S=
T= U=

V= NM=

N= O=
P=
Q=

S=

R= T=
U=
V=

_=

A=

C=

NM=
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表 N= =香连化滞丸中指标性成分的质量分数= En=Z=PF=
qable=N= =Contents=of=target=components=in=uianglian=euazhi=mill=En=Z=PF=

批号=
质量分数LEmg·g−NF=

芍药苷= 甘草苷= 厚朴酚= 阿魏酸= 橙皮苷= 木香烃内酯= 去氢木香烃内酯= 辛弗林= 黄芩苷= 盐酸小檗碱=

OMNPMROU= MKSS= MKTP= OKPT= MKOU= SKNT= NKQR= NKUS= MKRQ= UKSO= OKVQ=

OMNPMROV= MKSN= MKSV= OKPN= MKOV= SKOS= NKQV= NKVU= MKRV= UKTO= PKNO=

OMNPMRPM= MKRV= MKSV= OKPP= MKPO= SKON= NKRO= NKVV= MKSR= UKUV= PKMQ=

OMNPMSNN= MKRP= MKUM= OKQR= MKPP= SKPQ= NKQO= NKTV= MKSN= UKSN= PKOP=

OMNPMSNO= MKRO= MKUN= OKRS= MKPT= SKPU= NKQU= NKUQ= MKSV= UKRV= PKPM=

OMNPMSNP= MKRT= MKUQ= OKON= MKPR= SKOQ= NKRQ= NKUR= MKTN= UKUP= PKPR=
=
指标成分为辛弗林，黄连的指标成分为小檗碱，确

定了芍药苷、甘草苷、厚朴酚、阿魏酸、橙皮苷、

木香烃内酯、去氢木香烃内酯、辛弗林、黄芩苷、

盐酸小檗碱 NM个成分控制该中成药的质量。=
在提取方式上，对提取溶剂与加热回流时间进

行了较为详细的考察，分别考察了不同比例的甲

醇J乙醇J水的提取效率，最后确定提取溶剂为甲醇J
乙醇J水（RM∶OR∶OR）。同时考察了 OM、QM、SM、
NOM、NUM=min的加热回流时间，确定加热回流时间

NOM= min 较为合适。在波长选择上，根据每个指标

成分的最大吸收波长，确定了检测波长，用分段变

波长测定药物中各个指标的量。=
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