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[摘 � 要 ] � 目的 � 建立胃得安片的质量控制方法。方法 � 采用薄层色谱法对方中白术、苍术、黄连、川芎、陈皮、槟

榔进行鉴别。采用高效液相色谱法测定橙皮苷的含量。色谱条件:色谱柱 Diam onsil C
18
( 250 mm � 4. 6 mm, 5 �m ), 流动

相为乙腈�0. 3%磷酸 ( 21� 79),流速 1 mL� m in�1, 检测波长 283 nm, 柱温 40 � 。结果 � 采用薄层色谱法鉴别白术、苍

术、黄连、川芎、陈皮、槟榔时, 阴性对照均无干扰。橙皮苷的进样在 0. 023 6~ 2. 36 �g范围内与峰面积积分值呈良好的

线性关系, r= 0. 999 9。平均加样回收率 98. 38% , RSD为 1. 40% ( n= 9)。结论 � 该方法专属性强, 重复性好,简便易行,

作为胃得安片的质量控制方法。
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� � 胃得安片是我院自制制剂,由白术、苍术、黄连、川

芎、陈皮、槟榔等 25味中药组成,具有和胃镇痛、健脾

消食之功效,用于治疗慢性胃炎、胃溃疡、十二指肠溃

疡等。原有质量标准中仅有性状鉴别项等,不能很好

地控制药品质量。为进一步控制药品的内在质量, 保

证临床用药安全有效,笔者提高其原有质量标准,研究

增加方中白术、苍术、黄连、川芎、陈皮、槟榔的薄层鉴

别和橙皮苷的含量测定。

1� 仪器与试药 �
1. 1� 仪器 � LC�10A高效液相色谱仪 (日本岛津 ),

BS124S电子天平 (北京赛多利斯仪器系统有限公

司 )。

1. 2� 试药 � 胃得安片 (批准文号: 济制字 2008B�
18002, 批号: 20060317, 20060413, 20060527 )。橙皮

苷、盐酸小檗碱对照品 (均为中国药品生物制品检定

所提供 ) ,川芎、白术、苍术、槟榔对照药材均由济南军

区总医院中药房孙守祥和王瑜真鉴定,符合要求,能够

作为对照药材。乙腈为色谱纯,水为超纯水,其他试剂

均为分析纯。

2� 方法与结果 �

2. 1� 薄层层析鉴别 �

2. 1. 1� 川芎的薄层鉴别 � 取本品 5片, 研成细粉, 取

约 1 g加入烧瓶, 并加入乙醚 30mL回流 1 h,过滤, 滤

液置水浴上挥干,残渣加乙酸乙脂 2 mL溶解, 制成供

试品溶液,取川芎对照药材 0. 5 g, 按照供试品溶液处

理方法制得对照药材溶液。按处方量制备缺川芎的阴

性对照样品,并按供试品溶液处理方法制成阴性对照
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溶液。照薄层色谱法
[ 1]
实验, 吸取上述 3种溶液各

2 �L,分别点于同一硅胶 G薄层板上, 以正己烷 �乙

酸乙脂 = 9� 1为展开剂, 展开, 取出, 晾干, 置紫外光

灯 (波长 365 nm )下检视, 供试品色谱中,在与对照药

材色谱相应的位置上,显相同颜色的荧光斑点,阴性对

照无干扰。

2. 1. 2� 黄连的薄层鉴别 � 取本品 12片,研细, 加甲醇

5 mL,加热回流 15 m in, 滤过,滤液加甲醇至 5 mL, 作

为供试品溶液。按处方量制备缺黄连的阴性对照样

品,并按供试品溶液制备方法制成阴性对照溶液。另

取盐酸小檗碱对照品,加甲醇制成每毫升含 0. 5 mg的

溶液,作为对照品溶液。吸取上述 3种溶液各 10 �L,

分别点于同一硅胶 G薄层板上, 照薄层色谱法
[ 1]
实

验, 以苯�乙酸乙酯�异丙醇�甲醇 �水 ( 6� 3� 1. 5�

1. 5� 0. 3)为展开剂, 置于氨蒸气饱和的展开缸内, 展

开,取出,晾干,置紫外光灯下 (波长 365 nm )检视。供

试品色谱中,在与对照品色谱相应的位置上,显示相同

的黄色荧光斑点,阴性对照无干扰。

2. 1. 3� 苍术的薄层鉴别 � 取本品 12片,研细, 加正己

烷 10mL,超声处理 15m in,滤过, 取滤液 5mL,浓缩至

约 1 mL,作为供试品溶液。按处方量制备缺苍术的阴

性对照样品,并按供试品溶液制备方法制成阴性对照

溶液。另取苍术对照品药材 0. 5 g,加正己烷 2 mL, 超

声处理 15m in,滤过, 即得对照药材溶液。照薄层色谱

法
[ 1]
实验,吸取上述 3种溶液各 5 �L分别点于同一硅

胶 G薄层板上,以石油醚 ( 60~ 90 � ) �乙酸乙酯 ( 20�

1)为展开剂,展开,取出,晾干, 喷以 5%对二甲氨基苯

甲醛的 10%硫酸乙醇溶液, 加热至斑点显色清晰。供

试品色谱中,在与对照药材色谱相应的位置上,显相同

颜色的斑点,阴性对照无干扰。

2. 1. 4� 白术的薄层鉴别 � 取本品 12片,研细, 加正己
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烷 2 mL, 超声处理 15 m in, 滤过, 滤液作为供试品溶

液。按处方量制备缺白术的阴性对照样品,并按供试

品溶液处理方法制成阴性对照溶液。取白术对照药材

0. 5 g, 同法制得对照品溶液。取上述 3种溶液各

10 �L,分别点于同一硅胶 G薄层色谱板上, 照薄层色

谱法
[ 1]
, 以石油醚 ( 60~ 90 � ) �乙酸乙脂 ( 50� 1)为展

开剂, 展开, 取出, 晾干, 喷以 5%香草醛硫酸溶液, 加

热至斑点显色清晰。供试品色谱中, 在与对照药材色

谱相应的位置上,显示相同的桃红色斑点,阴性对照无

干扰。

2. 1. 5� 陈皮的薄层鉴别 � 取本品 12片,研细, 加甲醇

20 mL, 加热回流 30 m in, 滤过, 取滤液 10 mL, 浓缩至

约 1 mL, 作为供试品溶液。另取橙皮苷对照品, 加甲

醇制成饱和溶液,作为对照溶液。按处方量制备缺陈

皮的阴性对照样品, 并按供试品溶液制备方法制成阴

性对照溶液。照薄层色谱法
[ 1]
实验, 吸取上述 3种溶

液各 2 �L,分别点于同一用 0. 5%氢氧化钠溶液制备

的硅胶 G薄层板上, 以甲苯�乙酸乙酯 �甲醇 �水 ( 20�

10� 1� 1)的上层溶液为展开剂, 展至约 8 cm, 取出,

晾干, 喷以三氯化铝试液, 置紫外光灯 ( 365 nm )下检

视,供试品色谱中,在与对照品色谱相应的位置上, 显

相同颜色的荧光斑点,阴性对照无干扰。

2. 1. 6� 槟榔的薄层鉴别 � 取本品 20片,研成粉末, 加

浓氨试液 4mL,加三氯甲烷 50 mL, 超声处理 10m in,

滤过, 残渣用三氯甲烷 10 mL洗涤 1次,合并三氯甲烷

溶液, 置于分液漏斗中,加稀盐酸 5mL及水 20 mL, 振

摇,分取酸水层, 用三氯甲烷 10 mL洗涤 1次, 弃去三

氯甲烷液,加浓氨试液调节 pH至约 9, 用三氯甲烷振

摇提取 2次,每次 10 mL,合并三氯甲烷液, 蒸干,残渣

用甲醇 1mL溶解,作为供试品溶液。按处方量制备缺

槟榔的阴性对照样品,并按供试品溶液制备方法制成

阴性对照溶液。取槟榔对照药材 1. 0 g,同法制得对照

品溶液。分别吸取上述溶液各 5 �L, 点于同一硅胶 G

板上, 按照薄层色谱法
[ 1]
, 以环己烷 �乙酸乙酯 �浓氨试

液 ( 7. 5� 7. 5� 0. 2)为展开剂展开,置于氨蒸汽饱和

的展开缸内,展开,取出,用热风吹干,喷以稀碘化铋钾

试液显色,样品与对照药材显示相同的橘红色斑点,阴

性对照无干扰。

2. 2� 含量测定 �

2. 2. 1 � 色谱条件 � 色谱柱: ODS�C18 ( 250 mm �

4. 6mm, 5 �m ); 流动相�乙腈 �0. 3%磷酸 ( 21� 79);

流速: 1 mL� m in
�1
; 检测波长: 283 nm;柱温: 40 � 。

2. 2. 2� 溶液的制备 � 对照品溶液:精密称取橙皮苷对

照品适量, 加甲醇制成每毫升含 23. 6 �g的溶液, 即

得。供试品溶液: 取本品研细, 精密称取本品约

0. 25 g, 加入甲醇适量, 超声提取 1 h, 冷却, 补至

50 mL, 摇匀,用孔径 0. 45 �m微孔滤膜滤过, 取续滤

液,即得。

2. 2. 3� 空白试验 � 按处方量配制阴性对照样品,按上

述色谱条件测定, 比较供试品溶液、橙皮苷对照品溶

液、阴性对照样品溶液的色谱图,结果在上述色谱条件

下,样品中橙皮苷的保留时间为 15. 5m in,橙皮苷峰与

其他色谱峰能达到基线分离, 阴性对照液中色谱峰对

测定无干扰。

2. 2. 4线性范围考察 � 精密称取橙皮苷对照品

5. 90mg,置于 50mL量瓶中, 加甲醇溶解并稀释至刻

度,摇匀,制成每毫升约含 0. 118mg对照品溶液,作为

储备液。精密量取对照品储备液 0. 25, 0. 50, 1. 00,

2. 00, 3. 00, 4. 00, 5. 00, 10. 00 mL,分别置 25mL量瓶

中,用甲醇稀释至刻度, 摇匀, 分别精密吸取上述对照

品溶液各 20 �L注入高效液相色谱仪, 按上述色谱条

件测定峰面积, 以进样量 ( �g )为横坐标 (X ) , 峰面积

为纵坐标 ( Y ) , 绘制标准曲线, 经回归处理, 得到回归

方程为: Y= 3 � 106X + 2 403, r= 0. 999 9。结果表明橙

皮苷在 0. 023 6~ 2. 36 �g范围内呈良好的线性关系。

2. 2. 5� 精密度实验 � 精密吸取 � 2. 2. 2�项下对照品

溶液 ( 2. 36 �g� mL
- 1

) 20 �L, 在上述色谱条件下, 重

复进样 6次。结果峰面积的 RSD为 1. 66%, 表明仪器

的精密度良好。

2. 2. 6� 重复性实验 � 取同一批号的胃得安片样品

(批号: 20060317) 6份,按 � 2. 2. 2�项方法制备供试品
溶液,按上述色谱条件, 测定其含量, 样品中橙皮苷的

平均含量为 3. 212 mg� g
�1
, RSD为 1. 69% , 说明重复

性较好。

2. 2. 7� 稳定性实验 � 取同一供试品溶液,于 0, 1, 2,

4, 8, 12 h测定橙皮苷峰面积,结果 12 h内峰面积基本

不变, RSD为 1. 75%, 供试品溶液在 12 h内稳定。

2. 2. 8� 加样回收率实验 � 称取已知含量的同一批样

品 (批号: 20060413,含量为 3. 182 mg� g
�1
)约 0. 25 g

( 6份 ) ,精密称定,分别精密加入橙皮苷对照品适量,

按 � 2. 3. 2�项方法制备供试品溶液, 按上述色谱条件,

测定其含量, 计算回收率, 橙皮苷平均回收率为

98. 38% , RSD为 1. 40% ( n= 9)。结果见表 1。

2. 2. 9� 样品测定 � 取批号为 20060317, 20060413,

20060527的胃得安样品, 按含量测定项下方法测定,

计算橙皮苷的含量,根据 3批样品测定结果,确定本品

每片含陈皮以橙皮苷 ( C28H 34O15 )计算, 每片不得少于

0. 10mg。
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� � � 表 1� 橙皮苷加样回收率实验结果 � m g, n= 9

样品含量 加入量 测得量 回收率 /%

1. 483 2 0. 500 0 1. 968 7 97. 10

1. 482 3 0. 500 0 1. 964 7 96. 48

1. 483 7 0. 500 0 1. 979 3 99. 12

1. 483 3 1. 000 0 2. 476 5 99. 32

1. 482 9 1. 000 0 2. 472 9 99. 00

1. 482 0 1. 000 0 2. 453 6 97. 16

1. 483 9 1. 500 0 2. 958 9 98. 33

1. 482 7 1. 500 0 2. 998 5 101. 05

1. 482 2 1. 500 0 2. 950 3 97. 87

3� 讨论 �

3. 1� 流动相的选择 � �中华人民共和国药典 �2005年

版采用甲醇 �水 �醋酸 ( 35� 61� 4)作为流动相测定陈

皮中橙皮苷的含量
[ 1]
。也有文献采用甲醇�水作为流

动相
[ 2]
。考虑到陈皮中黄酮类化合物橙皮苷带有酚

羟基, 显弱酸性, 所以加入少量磷酸克服橙皮苷峰脱

尾,达到良好的分离效果。

3. 2� 检测波长的选择 � 橙皮苷对照品甲醇溶液,经紫

外吸收光谱扫描,在 283 nm波长处有最大吸收, 故确

定检测波长为 283 nm。

笔者在本实验中对提取溶剂及提取方式进行优化

实验,结果显示, 取同一批号的胃得安片样品适量, 分

别用甲醇、乙醇、70%甲醇、70%乙醇、50%甲醇、50%

乙醇为提取溶剂超声提取 60m in, 结果采用甲醇为溶

剂提取,橙皮苷峰与其他组分峰分离较好,且峰形也较

好,因此笔者采用甲醇做为提取溶剂。且采用加热回

流提取效果与超声提取 60 m in, 橙皮苷的提取效率无

明显差异, 因此选择超声提取 60 m in作为最后的提取

条件提取溶剂的选择。

笔者采用甲醇考察超声提取 1. 0, 1. 5, 2. 0, 3. 0 h,

结果提取效率无明显差异。本研究结果显示, 该方法

准确、快速、精密度高、重复性好,且阴性无干扰, 可作

为胃得安片的质量控制方法。
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复方通络片质量标准研究
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[摘 � 要 ] � 目的 � 建立复方通络片的质量标准。方法 � 采用薄层色谱法对飞龙掌血、伸筋草、大血藤进行定性鉴

别, 采用高效液相色谱 ( HPLC)法对虎杖进行定量分析。结果 � 薄层斑点清晰,阴性实验无干扰; 大黄素对照品在30. 6~

550. 8 ng范围内呈良好的线性关系, 平均回收率 99. 51% , RSD= 1. 01%。结论 � 该方法简便可行, 结果准确可靠, 可用

于该制剂的质量控制方法。

[关键词 ] � 通络片, 复方;色谱法, 薄层;色谱法, 高效液相;质量标准

[中图分类号 ] � R286, R927. 1� � � [文献标示码 ] � A � � � [文章编号 ] � 1004- 0781( 2011) 02- 0243- 03

� � 复方通络片由虎杖、伸筋草、三角风、香樟根、飞

龙掌血、大血藤等药材组成, 具有清热除湿、活血通络

的功效,用于湿热瘀阻所致痛风引起的关节红肿、热

痛、屈伸不利等症。虎杖为方中君药,系蓼科植物虎杖
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(Polygonum cusp idatum S ieb. et Zucc. )的干燥根茎和

根
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。为有效控制该制剂质量, 笔者对方中飞龙掌

血、大血藤、伸筋草进行了薄层色谱 ( TLC )定性鉴别,

采用高效液相色谱 ( HPLC )法对君药虎杖的有效成分

大黄素进行了定量分析,以期更好地控制该制剂质量。

1� 仪器与试药 �
1. 1� 仪器 � 岛津 LC�10AT VP型双元液相色谱仪,

SEDEX75型蒸发光散射检测器, 色谱工作站 2. 02版

(南京千谱软件公司研制 ) , Sartorius CP225D型分析天

平 (十万分之一 ), AB204�N型分析天平 (万分之一 ),

超声仪 (功率 250W, 40 kH z, 上海船舶电子研究所 )。
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