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摘= =要：目的= =建立 emiC法同时测定桂枝茯苓胶囊（dcC）中 Q种茯苓三萜酸成分（去氢土莫酸、猪苓酸 C、PJ表去氢茯

苓酸、去氢茯苓酸）的方法。方法= =色谱柱为 aiamonsic=CNU柱（ORM=mm×QKS=mm，R=μm），流动相为乙腈JMKOB甲酸水溶液；

梯度洗脱：M～TM=min，RMB～URB乙腈；TM～UM=min，URB～NMMB乙腈；UM～VM=min，NMMB乙腈；检测波长 OQO=nm，体积

流量 NKM=miLmin，柱温 QM=℃。结果= =去氢土莫酸、猪苓酸 C、PJ表去氢茯苓酸、去氢茯苓酸在 emiC中达到基线分离，线性

范围分别为 MKQMU～OKMQ（r＝MKVVV=V）、MKNVO～MKVS（r＝MKVVV=R）、MKMTU～MKPV（r＝MKVVV=R）、MKMTR=S～MKPTU（r＝MKVVV=R）

μgLmi；平均加样回收率分别为 VTKRB、VUKRB、VTKOB、NMOKPB，opa分别为 NKQB、NKSB、NKOB、NKUB；测定了 S批 dcC，

结果显示去氢土莫酸平均量为 MKMTM=mgL粒，猪苓酸 C平均量为 MKMNR=mgL粒，PJ表去氢茯苓酸平均量为 MKMPM=mgL粒，去氢茯

苓酸平均量为 MKMSN=mgL粒。结论= =该方法可行、重现性好，可用于 dcC的质量控制。=
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AbstractW=lbjective= = qo=establish=an=emiC=method=for=the=determination=of=four=triterpene=constituents= Edehydrotumulosic= acidI=

polyporenic= acid= CI= PJepiJdehydropachymic= acidI= and= dehydropachymic= acidF= in= duizhi= culing= Capsules= EdcCFK= jethods= =

Chromatography= conditions= were= aiamonsic= CNU= column= EORM= mm= ×= 4.6 mm, 5 μm), system= mobile= phase= was= composed= of=
acetonitrile=EAFJMKOB=eClle=aqueous=solution=ECF=in=a=linear=gradient=elution=mode=EM—TM=minW=RMB—URB=AX=TM—UM=minW=URB—

NMMB=AX= UM—VM= minW= NMMB= AFI= detective= wavelength= was= set= at= OQO= nmI= and= column temperature was 40 ℃ . oesults= = qhe=
calibration=curve=was=linear=within=MKQMU—2.04 μg/mi=Er=Z=MKVVV=VFI=MKNVO—0.96 μg/mL=Er=Z=MKVVV=RFI=MKMTU—0.39 μg/mL (r=Z=MKVVV=
RFI= and= MKMTR= S—0.378 μg/mL= Er= Z= MKVVV= RF= for= dehydrotumulosic= acidI= polyporenic= acid= CI= PJepiJdehydropachymic= acidI= and=
dehydropachymic=acidI=respectivelyK=qhe=average=recoveries= were=VTKRB=Eopa=Z=NKQBI=n=Z=RFI=VUKRB=Eopa=Z=NKSBI=n=Z=RFI=VTKOB=

Eopa=Z=NKOBI=n= Z=RFI= and= NMOKPB= Eopa=Z=NKUBI=n= Z=RFK=pix=batches=of=dcC= sample=were=determinedI=qhe= average= contents= of=

dehydrotumulosic=acidI=polyporenic=acid=CI=PJepiJdehydropachymic=acidI=and= dehydropachymic=acid=were=MKMTMI=MKMNRI=MKMPMI=and=

MKMSN=mgLcapsuleI=separatelyK=Conclusion= = qhe=method=is=simpleI=accurateI=and=can=be=used=as=a=quality=control=method=for=dcCK= =

hey=wordsW=emiCX=duizhi=culing=CapsulesX=triterpenoid=acidsX=dehydrotumulosic=acidX=polyporenic=acid=CX=PJepiJdehydropachymic=

acidX=dehydropachymic=acid=
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桂枝茯苓胶囊（dcC）处方来源于汉代张仲景

《金匮要略》，由桂枝、茯苓、牡丹皮、桃仁和赤芍

R味药组成，气微香，味微苦，有抑制血小板聚集、

降低血黏度、缓解子宫痉挛、镇痛等作用，能活血=
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化瘀、缓消症块，主要用于治疗妇人瘀血阻络所致

的症块、经闭、痛经、产后恶露不尽等。目前为止

对该制剂质量控制方面报道很少xNJPz，杨青等xPz利用

pmbJemiC法同时测定了dcC中桂皮醛和丹皮酚的

量，《中国药典》OMNR 年版一部xQz中收载的 dcC，

定量测定项下仅对丹皮酚、芍药苷、苦杏仁苷进行

了测定，未见对茯苓中三萜酸类化学成分进行定量

测定，而三萜酸类化学成分也为 dcC中重要的有效

成分xRJSz。为进一步完善 dcC 的质量控制方法，本

实验首次建立了同时测定dcC中Q种茯苓三萜酸成

分（去氢土莫酸、猪苓酸 C、PJ表去氢茯苓酸、去

氢茯苓酸）的方法。该方法快速、灵敏，分离度好，

为完善 dcC的质量控制标准提供了参考。=

N= =材料=

Agilent=NOMM系统高效液相色谱仪，美国安捷伦

科技有限公司；jettler=qoledo=A_pNPRJp电子天平，

瑞士梅特勒J托利多国际股份有限公司；超声波清洗

器，北京天鹏电子新技术有限公司。=

Q 种茯苓三萜酸（去氢土莫酸、猪苓酸 C、PJ

表去氢茯苓酸、去氢茯苓酸）对照品均由本实验室

制备，经 fo、rs、kjo、jp 等光谱鉴定化合物

结构，emiC分析质量分数为 VUB以上；dcC由江

苏康缘药业股份有限公司提供，规格：MKPN= g×RM

粒L盒，批号 NRNNMO、NRNOMN、NSMOMO、NSMPMN、

NSMPMO、NSMQMN；乙腈，美国 cisher公司；水为娃

哈哈纯净水，其他试剂均为分析纯。=

O= =方法与结果=

OKN= =色谱条件=

色谱柱为 aiamonsic=CNU柱（ORM=mm×QKS=mm，

R=μm）；流动相为乙腈JMKOB甲酸水溶液；梯度洗脱

条件：M～TM=min，RMB～URB乙腈；TM～UM=min，

URB～NMMB乙腈；UM～VM= min，NMMB乙腈；柱温

QM=℃；体积流量 NKM=miLmin；进样量 OM=μi；检测

波长 OQO=nm。=

OKO= =对照品溶液的制备=

分别精密称取去氢土莫酸 RKN=mg、去氢茯苓酸

PKV=mg、PJ表去氢茯苓酸 QKU=mg、猪苓酸 C=PKTU=mg，

分别置于 R= mi量瓶中，用甲醇溶解，并定容至刻

度，配成对照品储备液。=

OKP= =供试品溶液的制备=

取 dcC= NM粒，将内容物置研钵中研磨均匀。

取细粉约 N=g，精密称定，置具塞锥形瓶中，加入氯

仿溶液 RM=mi，超声 N=h，滤过后浓缩至干，用甲醇

溶解定容至 R=mi，摇匀，静止，滤过，取滤过液作

为供试品溶液。=

OKQ= =阴性样品的制备=

按厂方提供的处方中药味比例及工艺，再按

“OKP”项方法制成不含茯苓的阴性对照溶液。=

OKR= =专属性试验=

吸取对照品溶液、供试品溶液和阴性对照溶液

各 R=μL，按“OKN”项色谱条件分别进样，结果供试

品溶液中在去氢土莫酸、猪苓酸 C、PJ表去氢茯苓

酸、去氢茯苓酸对照品色谱相同的保留时间处均有

相应的色谱峰，各峰与相邻峰之间的分离度均大于

OKM，理论塔板数均大于 S= MMM，阴性对照溶液显示

在各对照品主峰保留位置均无相应的干扰峰。说明

供试品中其他成分对检测结果均无影响。色谱图见

图 N。=
=

=

=

=

=

=

NJ去氢土莫酸= = OJ猪苓酸 C= = PJPJ表去氢茯苓酸= = QJ去氢茯苓酸=

NJdehydrotumulosic=acid= = OJpolyporenic=acid=C=

PJPJepiJdehydropachymic=acid= = QJdehydropachymic=acid=

=

图 N= =混合对照品溶液= EAF、供试品溶液= EBF=和阴性对照品

溶液= ECF=的 emiC图=

cigK= N= = emiC= of= mixed= reference= solution= EAFI= sample=

solution=EBFI=and=negative=solution=ECF=
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OKS= =线性关系考察=

精密吸取对照品去氢土莫酸储备液 OMM=μL，对

照品去氢茯苓酸储备液 NMM=μL，对照品 PJ表去氢茯

苓酸储备液 RM=μL，对照品猪苓酸 C储备液 RM=μL，
用甲醇定容至 N=MMM=μL，按“OKN”项下方法分别进

样 O、Q、S、U、NM= μL。以对照品溶液进样量为横

坐标（u），峰面积为纵坐标（v）绘制样品的标准

曲线。得去氢土莫酸回归方程：v＝N= OPP= u－N×

NM
−NO，r＝MKVVV=V；去氢茯苓酸回归方程：v＝N=OMS=

u－SKTTR，r＝MKVVV=R；PJ表去氢茯苓酸回归方程：

v＝N=SRV=u＋OKPMR，r＝MKVVV=R；猪苓酸 C回归方程：

v＝O=MRN=u＋TKMU，r＝MKVVV=R；分别在 MKQMU～OKMQM、

MKNVO～MKVSM、MKMTU～MKPVM、MKMTR= S～MKPTU= M= μg
与峰面积呈良好的线性关系。=

OKT= =精密度试验=

精密吸取对照品去氢土莫酸储备液 OMM=μL，对

照品去氢茯苓酸储备液 NMM=μL，对照品 PJ表去氢茯

苓酸储备液 RM=μL，对照品猪苓酸 C储备液 RM=μL，
用甲醇定容至 N=MMM=μL，按“OKN”项下方法连续进

样 S次，每次 S=μL。以色谱峰面积计算，其精密度

分别为去氢土莫酸 opa=MKPB，猪苓酸 C=opa=MKSB，

PJ表去氢茯苓酸 opa=MKTB，去氢茯苓酸 opa=NKNB，

说明仪器精密度良好。=

OKU= =稳定性试验=

取样品溶液，按上述色谱条件分别在 M、Q、NO、

OQ、QU= h进行测定，进样量为 OM= μi，计算去氢土

莫酸、猪苓酸 C、PJ表去氢茯苓酸和去氢茯苓酸峰

面积的 opa分别为 NKOB、NKRB、MKVB、NKRB。说

明供试品溶液在 QU=h内稳定。=

OKV= =重复性试验=

取同一批号的 dcC= S份，每份粉末 N= g，精密

称定，按“OKP”项下方法平行制取供试品溶液并测

定去氢土莫酸、猪苓酸 C、PJ表去氢茯苓酸和去氢

茯苓酸峰面积的 opa分别为 MKSB、MKVB、NKQB、

NKMB，说明重复性良好。=

OKNM= =加样回收率试验=

精密称取 R份已测定的 dcC粉末 MKR= g，精密

加入适量去氢土莫酸、猪苓酸 C、PJ表去氢茯苓酸

和去氢茯苓酸对照品溶液，按“OKP”项方法制备供

试品溶液，按“OKN”项下色谱方法操作。结果去氢

土莫酸、猪苓酸 C、PJ表去氢茯苓酸和去氢茯苓酸

的平均回收率分别为 VTKRB、VUKRB、VTKOB、NMOKPB，

opa依次为 NKQB、NKSB、NKOB、NKUB。=

OKNN= =样品测定=

取不同批号的 dcC内容物 N=g，精密称定，按

“OKP”项下方法制备供试品溶液，按“OKN”项下方

法进行测定（每批号 O 份，每份 P 次），计算每粒

dcC中 Q种茯苓三萜酸成分的量，结果见表 N。=

P= =讨论=

分别用氯仿、醋酸乙酯和甲醇超声提取 dcC，=
=

表 N= =样品中指标成分的定量测定=

qable=N= =nuantitative=determination=of=constituents=in=samples=

批号= 去氢土莫酸LEmg·粒−NF= 猪苓酸 CLEmg·粒−NF= PJ表去氢茯苓酸LEmg·粒−NF= 去氢茯苓酸LEmg·粒−NF=

NRNNMO= MKMSU= MKMNQ= MKMOU= MKMSN=

NRNOMN= MKMTN= MKMNP= MKMPO= MKMSN=

NSMOMO= MKMTO= MKMNR= MKMOV= MKMSO=

NSMPMN= MKMTN= MKMNS= MKMPN= MKMSR=

NSMPMO= MKMSV= MKMNR= MKMPO= MKMRV=

NSMQMN= MKMTM= MKMNS= MKMPN= MKMSO=

平均值= MKMTM= MKMNR= MKMPM= MKMSN=

=

结果显示，醋酸乙酸和甲醇的提取液中含有较多的

杂质，影响此 Q种化合物的测定，而氯仿对 Q种化

合物的提取率较高且提取的杂质较少。=

根据指标性成分的理化性质，分别用超声法、

冷浸法、加热回流法进行提取，结果表明超声法较

好，并对超声时间（MKR、NKM、NKR=h）进行了考察，

结果表明 NKM=h即可基本提取完全。=

根据指标性成分的理化性质，比较了甲醇J水、

乙腈J水、甲醇J甲酸水、乙腈J甲酸水的不同比例和

梯度洗脱程序，结果显示，甲醇J水、甲醇J甲酸水

系统各成分的分离效果不理想，乙腈J水系统色谱峰

的对称性不理想，经优化后的乙腈J甲酸水系统，样

品的分离度和理论塔板数均符合要求，峰形对称。=

有关 emiC法分别测定去氢土莫酸、猪苓酸 C、
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PJ表去氢茯苓酸和去氢茯苓酸的方法虽然有文献报

道xTJNOz，但尚未见在复方 dcC中同时测定这 Q种成

分的方法。本实验采用梯度洗脱的方法，使得 dcC

中去氢土莫酸、猪苓酸 C、PJ表去氢茯苓酸和去氢

茯苓酸在同一张色谱图上得到有效分离，为完善

dcC的质量控制提供了参考。=
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