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[摘要 ] � 目的: 建立高效液相色谱法测定中药新药茱萸和胃止痛胶囊中吴茱萸碱和吴茱萸次碱的含量。方法:色谱柱为

Ec lipse XDB�C18 ( 4�6 mm � 150 mm, 5 �m ), 流动相为乙腈�水 ( 45�55) ,柱温 30 � ,检测波长为 250 nm。结果:吴茱萸碱和吴

茱萸次碱的线性范围分别为 0�051 0 ~ 0�560, 0�050 8 ~ 0� 559 �g; 平均回收率分别为 97� 5% ( RSD 1�0% ), 98�7% ( RSD

1� 5% )。结论:该法专属性强, 准确稳定,重复现性好, 可作为茱萸和胃止痛胶囊的质量控制方法。
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� � 茱萸和胃止痛胶囊是国家名老中医药专家邱德

文教授在�备急千金要方 �茱萸汤的基础上, 结合长

期临床经验和现代中药研究成果研制而成的中药新

药,该药具有温中止痛,和胃化湿,降逆止呕的功能,

用于因寒引起的胃脘疼痛,嗳气吞酸,胀满以及胃酸

过多, 胃溃疡, 反流性食管炎, 呕吐等。全方由吴茱

萸、木瓜、生姜和冰片组成,方中君药是吴茱萸,含生

物碱类、柠檬苦素类、挥发油等多种化合物
[ 1�2 ]
。生

物碱类具有镇痛抗炎、止吐、抗溃疡、调整功能异常

的肠道运动、抗缺氧等作用
[ 3]
, 是本品的有效成分,

又具有较强的专属性, 在相关文献的基础上
[ 4�5 ]

,本

文建立了测定茱萸和胃止痛胶囊中吴茱萸碱和吴茱

萸次碱含量的高效液相色谱法,为控制本品质量提

供了方法。

1� 材料

Ag ilent 1100高效液相色谱仪 (在线脱气机、二

元泵、二极管阵列检测器、自动进样器、智能恒温柱

温箱、A g ilent化学工作站 ) ; CX�250型超声波清洗器
(功率 250W, 频率 34 kHz,北京市医疗设备二厂 ) ;

吴茱萸碱对照品 ( 802�9401)、吴茱萸次碱对照品
( 0802�9702), 均由中国药品生物制品检定所提供;

乙醇为分析纯;乙腈为色谱纯;水为纯净水。茱萸和

胃 止 痛 胶 囊 (批 号 为 20050802, 20050901,

20050902, 20050903)自制。

2� 方法与结果

2�1� 色谱条件及系统适用性试验 � Eclipse XDB�
C18色谱柱 ( 4�6 mm � 150 mm, 5 �m ), 以乙腈�水
( 45�55)为流动相, 流速 1�0 mL� m in

- 1
, 柱温 30

� , 检测波长 250 nm, 供试品中吴茱萸碱峰和吴茱

萸次碱峰与其他色谱峰得到较好分离, 峰形较好,理

论板数按吴茱萸碱峰计应不低于 4 000。

2�2� 对照品溶液的制备 � 分别精密称取吴茱萸碱
和吴茱萸次碱对照品适量, 加甲醇制成每 1 mL含

0�05, 0�06 mg的溶液,即得。

2�3� 供试品溶液的制备 � 取胶囊内容物, 研细, 精

密称取 0�5 g,精密加入乙醇 25 mL,称重, 超声处理

30m in,取出, 放至室温, 称重, 用乙醇补足减失重,

摇匀,滤过,取滤液即得。

2�4� 专属性考察 � 按 2�3项供试液制备方法,制得

缺吴茱萸药材的阴性对照溶液,并进样分析,结果阴

性无干扰,见图 1。采用二极管阵列检测器进行峰

纯度检查,在供试品色谱图中吴茱萸碱峰和吴茱萸

次碱峰的 UV图谱与对照品 UV图谱一致, 均为

纯峰。

2�5� 线性关系考察 � 取吴茱萸碱 ( 0�203 8 g�
L
- 1
)和吴茱萸次碱 ( 0�203 4 g� L

- 1
)的对照品溶液,

分别精密吸取对照品溶液 0�5, 1�5, 2�5, 3�5, 4�5, 5�5
mL置 10mL量瓶中, 用甲醇稀释至刻度,摇匀, 分别

取上述对照品溶液,进样 5 �L测定,以对照品进样量
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� �

图 1� 对照品和供试品 HPLC图

为横坐标 (X ),峰面积值为纵坐标 ( Y),得吴茱萸碱回

归方程 Y= 2 185�987X - 0�690 5, r= 0�999 9 ( n = 6);

吴茱萸次碱回归方程 Y= 3 097�16X - 2�188 27, r=

0�999 9(n = 6)。结果表明吴茱萸碱和吴茱萸次碱进

样量分别在 0�051 0~ 0�560, 0�050 8~ 0�559 �g与峰
面积呈良好的线性关系。

2�6� 精密度试验 � 分别精密吸取供试品溶液 5

�L,连续进样 6次,测得吴茱萸碱和吴茱萸次碱峰

面积 RSD值均为 0�55%。
2�7� 重复性试验 � 取同一批号的茱萸和胃止痛胶
囊 (批号 20050802) , 按 2�3项制备 6份供试品溶

液, 按上述色谱条件测定其中的吴茱萸碱和吴茱萸

次碱含量平均值分别为 2�832 8, 3�411 2 mg� g
- 1
,

RSD分别为 0�95% , 0�41%。
2�8� 稳定性试验 � 取同一供试品溶液分别于 0, 2,

4, 6, 8, 10 h进样测定其峰面积,测得吴茱萸碱和吴

茱萸次碱峰面积 RSD值均为 1�8%。表明供试品溶
液至少在 10 h内稳定。

2�9� 加样回收试验 � 取批号为 20050802的茱萸和

胃止痛胶囊 6份, 各约 0�25 g,精密称定, 分别精密

加入吴茱萸碱和吴茱萸次碱对照品溶液适量, 按

2�3项制备供试液,在上述色谱条件下测定含量, 计

算回收率,见表 1。

2�10� 样品含量测定 � 取 3批茱萸和胃止痛胶囊按

2�3项制备供试液, 取供试品溶液和对照品溶液分

别注入液相色谱仪测定,见表 2。

表 1� 茱萸和胃止痛胶囊中吴茱萸碱和吴茱萸次碱加样回收试验测定 ( n = 6)

取样量

/g

样品中的量 /m g 测得量 /mg 回收率 /% 平均回收率 /% RSD /%

吴茱萸碱 吴茱萸次碱 吴茱萸碱 吴茱萸次碱 吴茱萸碱 吴茱萸次碱 吴茱萸碱 吴茱萸次碱 吴茱萸碱 吴茱萸次碱

0�250 0 0�708 2 0�852 9 1�395 6 1�717 5 96�4 96�6

0�250 9 0�710 7 0�855 9 1�408 6 1�750 0 97�8 99�9
0�250 5 0�709 6 0�854 6 1�399 7 1�725 0 96�7 97�2 97�5 98�7 1�0 1�5

0�250 8 0�710 5 0�855 6 1�408 4 1�744 5 97�8 99�3

0�251 3 0�711 9 0�857 3 1�418 7 1�756 4 99�1 100�5

0�250 7 0�710 2 0�855 3 1�403 2 1�738 8 97�1 98�7

� � 注:加入量吴茱萸碱均为 0�713 3 m g,吴茱萸次碱均为 0�895 0 m g。

表 2� 样品含量测定 ( n = 3)

批号

吴茱萸碱平均

质量分数

/mg� g- 1

吴茱萸次碱

平均质量分数

/m g� g- 1

每粒总平均量

/m g
RSD /%

050901 2. 30 3. 01 2. 12 0. 54

050902 2. 04 2. 66 1. 88 0. 91

050903 2. 10 2. 71 1. 93 0. 76

� � 注:茱萸和胃止痛胶囊的规格为每粒 0�40 g。

3 � 讨论

3�1� 供试品前处理方法的考察 � 由于本品采用水
提醇沉工艺,吴茱萸碱和吴茱萸次碱几乎不溶于水,

易溶于乙醇,故在制备供试品溶液时,选择乙醇为溶

剂, 采用超声提取法。本文还对超声处理时间 30,

60, 90m in进行了比较, 结果无明显差异,故超声处

理时间选用 30m in。

3�2� 检测波长的选择 � 在 190~ 400 nm波长下扫

描, 吴茱萸碱和吴茱萸次碱的最大吸收波长分别为

215, 320 nm, 但其他色谱峰干扰较大, 而在 250 nm

波长处吴茱萸碱和吴茱萸次碱吸收峰灵敏度较高,

其他色谱峰干扰较小, 故选用 250 nm 作为本品的

检测波长。

3�3� 色谱条件的选择 � 本文考察了 3种色谱柱:
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HypersilODS( 4�0mm � 250mm, 5 �m, Ag ilent)色谱
柱; D iamonsil

TM
C18 ( 4�6 mm � 150 mm, 5 �m, 迪马

公司 )色谱柱; Ec lipse XDB�C18 ( 4�6mm � 150 mm, 5
�m, Ag ilent)色谱柱, 均可分离, 以 Ec lipse XDB�C18

( 4�6 mm � 150 mm, 5 �m, Ag ilent )为色谱柱分离

时,吴茱萸碱和吴茱萸次碱峰与前后色谱峰分离度、

峰对称性较好。

在对流动相的选择时,分别比较了乙腈 �水 ( 51�

49) ,甲醇�水 ( 70�30) , 乙腈�水 ( 45�55) , 结果以乙

腈 �水 ( 45�55)为流动相时, 供试品中吴茱萸碱和吴

茱萸次碱与其他成分得到较好分离。

通过系统的方法学验证试验, 表明该含量测定

方法专属性强,准确稳定, 前处理方法操作简单, 可

作为该制剂的质量控制方法。
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Determ ination of evodiam ine and rutacarpine in Zhuyu

Hewei Zhitong capsules by HPLC

MA X iuping, L I Jiang* , L IU Y ingbo

(Gu iyang Colleg e of T rad itional ChineseM edicine, Gu iyang 550002, Ch ina)

[ Abstract] � Objective: T o develop aHPLCm ethod for the de term ination o f evodiam ine and rutacarpine in Zhuyu H ew e i Zhitong

capsules. M ethod: The separation w as perfo rmed a t 30 � on an E clipseXDB�C18 co lum n ( 4� 6 mm � 150 mm, 5�m ) e luted w ith the

m ob ile phase consisted o f aceton itr ile�w ate r( 45�55). The detection w ave length w as 250 nm. R esu lt: The standard curve fo r evod ia�

m ine is linear in the range of 0�051 0�0� 560 �g, the average recove ry w as 97� 5% ( RSD 1�0% ). The standa rd curve for rutacarp ine

is linear in the range o f 0� 050 8�0� 559 �g, the average recovery w as 98�7% ( RSD 1�5% ) . Conclusion: Them ethod is spec ific, ac�

curate and stab le. It can be used for detem ina tion o f evodiam ine and rutacarp ine in Zhuyu H ew ei Zh itong capsules.

[ Key words] � Zhuyu H ew e i Zh itong capsu les; HPLC; evodiam ine; rutacarp ine

do:i 10. 4268 /cjcmm20110711
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