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香砂养胃丸是由木香、砂仁、陈皮、枳实等 12

味中药组成的复方制剂, 有温中和胃之功效,主要

用于不思饮食、胃脘满闷或泛吐酸水等症
[ 1]
。陈

皮、枳实是其主要成分, 具有理气健胃、燥湿化痰、

下气止呕等功效
[ 2]
。香砂养胃丸目前生产厂家较

多,因此必须对制剂的质量﹑检测的标准进行规

范、统一、严密地控制,这是保证制剂质量的关键。

2005年版中国药典采取厚朴酚与和厚朴酚为定量

控制指标, 因此对其的测定报道较多, 但是对陈

皮、枳实中的主要有效成分橙皮苷、柚皮苷没有定

量检测
[ 1]
。而橙皮苷对口腔癌具有一定的预防作

用
[ 3]

,还能治疗胸膜炎
[ 4 ]
。目前对橙皮苷、柚皮苷

的测定方法已有报道
[ 5, 6]
。本实验采用 H PLC同

时测定香砂养胃丸中橙皮苷、柚皮苷, 旨在对该制

剂的质量控制提供一种简便、易行、结果准确的有

效补充方法, 为生产企业和检验部门更加全面的

检测产品质量提供实验依据, 对确保香砂养胃丸

的质量控制起到参考作用。

1� 实验部分

1�1� 仪器与试药
LC�10AT型高效液相色谱仪 (岛津公司 ),

DAD检测器, CLASS�vp5�0色谱数据处理工作站,

CTD�6A色谱柱温箱; 101�2A型数显恒温干燥箱;

AY120电子天平 ( SH IMADZU ); SZ�93型自动双重

纯水蒸馏器。

橙皮苷 (批号: 110721�200512 )、柚皮苷 (批

号: 110722�200309)对照品购于中国药品生物制品

检定所,为定量用对照品。香砂养胃丸由河南宛

西制药股份有限公司生产 (批号: 070904, 070905,

070908, 071006, 071009) ,处方中原药材购于绵阳

天诚大药房,经鉴定均符合原药材质量标准, 乙腈

为色谱纯,其他试剂为分析纯,实验用水为二次蒸

馏高纯水。

1�2� 色谱条件
色谱柱为 D iam onsil

TM
C18 ( 4�6 mm � 150 mm, 5

�m );流动相:乙腈�水 (磷酸调 pH = 3�5) ( 22 78);流

速 1�2 mL! m in
�1
; UV检测: 283 nm;进样量为 5 �L;

柱温 30∀ ;灵敏度为 0�050 AUFS。以橙皮苷、柚皮苷

峰计理论塔板数均大于 2500。

1�3� 对照品溶液制备
分别精密称取经 P2O5干燥的橙皮苷、柚皮苷

对照品 6�2 m g、5�8 mg, 置 10 mL量瓶, 甲醇定容

至刻度,分别精密吸取橙皮苷、柚皮苷对照品溶液

5�0 mL和 0�5 m L置 25 m L容量瓶,甲醇定容得混

标对照品溶液。橙皮苷浓度为 124�0 �g! m L
�1
,

柚皮苷浓度为 11�6 �g! mL
�1
。

1�4� 供试品溶液的制备
取香砂养胃丸样品适量, 干燥后磨碎, 精密称

取 1�0 g,置 100 mL烧瓶中,加石油醚 ( 60∀ ~ 90∀ )

50 mL超声洗涤 2次,每次 25 m in,挥尽残留石油醚

后,加甲醇 30mL回馏提取 2次,每次回流提取 2 h,

合并提取液并浓缩至 50 mL以下,冷却后定容至 50

mL, 0�45 �m微孔滤膜过滤,取续滤液待测,即得供

试品溶液 (含制剂药样 20 m g! mL
�1

)。



第 9期 刘思曼等: H PLC测定香砂养胃丸中橙皮苷和柚皮苷含量

同法制备不含陈皮、枳实的阴性样品溶液,

备用。

2� 结果与讨论

2�1� 色谱条件的选择
2�1�1� 检测波长的确定 � 用二极管阵列检测器
在本实验溶剂体系条件下, 分析了橙皮苷、柚皮苷

对照品色谱峰和 5批号样品中目标组分相应色谱

峰的紫外光谱,结果二者相同保留值处紫外光谱

基本一致, 橙皮苷在 227nm 和 283 nm, 柚皮苷在

212nm、226nm和 283 nm有最大吸收。 283 nm处

待测组分与杂质峰能够基线分离, 检测灵敏度高,

橙皮苷、柚皮苷均有强吸收, 确定检测波长为

283 nm。

2�1�2� 流动相的优化 � 2005年版药典测定橙皮

苷流动相为甲醇�水�乙酸 ( 55 61 4), 该流动相

分析时间较长, 样品前处理过于严格, 而且橙皮

苷、柚皮苷分离困难。本实验在通过比较、优化的

基础上确定流动相为乙腈�水 (磷酸调 pH = 3�5)

( 32 88) ,待测组分之间及与其它组分有效分离 ( R

> 1�5), 且保留值适宜,柱后处理简便、省时。

2�1�3� 提取条件的确定 � 通过对比实验说明,样

品甲醇提取液中脂类含量较高, 待测组分特征峰

峰形有拖尾现象, 且对柱后处理带来困难。石油

醚洗涤样品提取液可除去脂类物质, 改善峰形、保

护反向柱的使用寿命。

2�1�4� 目标组分萃取程度的确定 � 目标组分提
取是影响其含量测定的关键问题之一。经过对 5

批号样品萃取目标组分后的药渣 H PLC检测, 无

待测组分特征峰出现,说明样品经甲醇回馏提取 2

次后, 橙皮苷、柚皮苷已提取完毕。

2�2 � 线性关系考察
精密吸取对照品溶液 2�0、4�0、6�0、8�0、10�0

和 12�0 �L分别进样,按 1�2项色谱条件测定峰面

积 ( n= 3) ,以对照品进样量 X ( �g)对峰面积均值

Y ( �v! s)进行处理, 得到橙皮苷的线性回归方程

Y = 8�97 � 10
4
X - 2�04 � 10

3
, r = 0�9989, 线性范

围 0�25�g~ 1�49 �g; 柚皮苷直线方程 Y = 7�48

� 10
4
X - 1�16 � 10

3
( r = 0�9995 ) , 线性范围:

0�023�g~ 0�14 �g。

2�3� 精密度试验
分别以橙皮苷、柚皮苷对照品溶液进样 5�L,

连续重复 5次, 测定峰面积, 橙皮苷、柚皮苷峰面

积积分值的 RSD分别为 1�22%为 0�66%。

2�4� 重现性试验
称取同一批香砂养胃丸样品粉末 5份, 各 1

g, 按 1�4项制备供试品溶液,分别重复测定 5次,

计算含量。结果橙皮苷含量均值分别为 1�21%、

1�24%、1�20%、1�19% 和 1�23% , RSD为 1�7%
( n = 5 ) , 柚皮苷含量均值分别为 0�096%、

0�095%、0� 097%、0�094% 和 0�098 % , RSD为

1�6% ( n = 5) ,表明方法重现性良好。

2�5� 供试品溶液稳定性试验
取同批号香砂养胃丸供试品溶液分别在 0、

6h、, 12h和 24 h进样,结果表明,供试品溶液在 24

h内基本稳定,橙皮苷、柚皮苷峰面积的 RSD分别

为 1�3%和 1�9%。
2�6� 加样回收率试验
精密称取已知含量的香砂养胃丸原粉试样约

1�0 g, 共 5份, 加人含橙皮苷 124�0 �g! m L
�1
、柚

皮苷 11�6 �g! mL
�1
对照品溶液, 按 1�4项制备样

品溶液,测定并计算回收率。橙皮苷、柚皮苷平均

回收率分别为 99�3% 和 102�6% ; RSD分别为

1�2%和 2�5%。
2�7� 样品测定
精密吸取 1�4项制备的香砂养胃丸供试品溶

液、空白溶液和橙皮苷、柚皮苷对照品溶液各 5�L

进样,按 2�1项色谱条件重复测定 5次,外标法计

算含量,结果见表 1,高效液相色谱图见图 1。

图 1� 对照品和样品 HPLC图

F ig. 1� HPLC ch rom a tog ram s of sam ples

A. 混合对照品; B.供试品; C�阴性样; 1�抽皮苷 ; 2�橙皮苷
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表 1� 香砂养胃丸中橙皮苷和柚皮苷质量分数 ( n = 5)

Table 1� TheQua lity sco re o fH esperidin and

nar ingo side in x iangsha yangwe i pill

样品

批号

橙皮苷

(% )

平均值

(% )

RSD

(% )

柚皮苷

(% )

平均值

(% )

RSD

(% )

070904 1� 23 0�094

070905 1� 25 0�096

070908 1� 17 1�21 2�5 0�096 0� 096 1�5

071006 1� 20 0�098

071009 1� 21 0�097

� � 香砂养胃丸中橙皮苷、柚皮苷是其功效的主

要有效成分, 对其含量的定量控制是确保制剂质

量的一个重要方面, 2005年版中国药典 (一部 )未

对此项作出规定, 目前文献报道也仅有香砂养胃

丸中橙皮苷的检测, 而且含量在 0�051% ~ 2�1%
之间

[ 7�9 ]
。不同厂家或批号产品主要有效成分含

量相差甚远, 必然对制剂药效产生影响。因此建

立针对制剂主要有效成分的质量控制补充方法,

对生产企业和检验部门更加全面的检测产品质量

提供实验依据。
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Determ ination ofHesperidin and naringoside in xiangsha yangwei pill by HPLC
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Abstrac t: H esperidin and na ringoside in x iangsha yangw e i pill has been de term ined by the H PLC, in wh ich the D iamonsilTM C18

( 4�6 mm � 150 mm, 5�m ) w as used as the co lum n a tUV 283 nm and the CH3 CN�H 2O so lu tion ( 22 78) was m ade use o fm obile

phase, in wh ich H3 PO4 w as used as agent to regu la te pH ( 3�5), the flow rate is 1� 2 mL! m in�1, there was a fine separa ted deg ree

betw een the pend ingc om ponent and o ther com ponent and the linea l range of H esperidin and nar ingoside is 0�25�g~ 1� 49 �g and

0� 023�g~ 0�14 �g respec tive ly� The average recoveries o f H espe rid in and Nar ingos ide w ere 99� 3% and 102�6% respec tive ly

w ith RSD be ing 1� 2% and 2� 5% � The resu lt can g ive a sim ple, effective m ethod fo r contro lling the qua lity of x iangsha yangw ei

p ill�

K ey words:H PLC; x iangsha yangw e i p il;l H esperidin; nar ingo side
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