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HPLC法测定通舒口爽胶囊中 3种成分的含量

崔玉芹 , 张洪霞 , 李 　晶 , 门金玉 , 赵怀清
(沈阳药科大学 药学院 ,辽宁 沈阳 110016)

摘要 : 目的 建立测定通舒口爽胶囊中柚皮苷 ,橙皮苷和新橙皮苷含量的 HPLC方法。方法 采用
D iamonsil C18 (200 mm ×416 mm, 5μm)色谱柱 ,流动相 :甲醇 - 乙腈 - 体积分数为 0105 %的磷酸

水溶液 (体积比为 20∶10∶65) ,流速 : 110 mL·m in - 1 ,柱温 : 30 ℃,检测波长 : 280 nm。结果 柚皮苷在
8188～8818 mg·L - 1内呈线性关系 ( r = 01999 7 ) ,平均回收率为 10015% ; 橙皮苷在 7160 ～
7610 mg·L - 1内呈线性关系 ( r = 01999 6 ) , 平均回收率为 10015% ; 新橙皮苷在 10156 ～
10516 mg·L - 1内呈线性关系 ( r = 01999 9) ,平均回收率为 10015%。结论 本实验建立的方法可作
为通舒口爽胶囊质量控制方法之一。
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　　通舒口爽胶囊收载于国家中成药标准汇编内

科脾胃分册 ,本方来自云南流传的彝药 ,由大黄、

牡丹皮、当归、枳实、秦艽、茵陈、木贼、夏枯草八味

中药制备而成 ,具有清热除湿、化浊通便之功效 ,

用于大肠湿热所致的便秘、口臭、牙龈肿痛 [ 1 ]。

方中枳实为常用中药 ,具有破气消积 ,化痰散痞等

功效 [ 2 ]。枳实主要活性成分为挥发油及黄酮类

成分 ,其中黄酮类成分主要为柚皮苷、橙皮苷、新

橙皮苷 [ 3 ]
,有研究表明黄酮类成分中橙皮苷对离

体肠管有先兴奋后抑制作用 ,能降低毛细血管通

透性。橙皮苷、柚皮苷有抗炎柞用 ,新橙皮苷等黄

酮类能抑制毛细血管脂性和恢复损伤所致紫斑而

具康复作用。柚皮苷、橙皮苷、新橙皮苷化学结构

式见图 1。原有质量标准中没有对枳实的有效成

分进行测定 ,然而复方中药药效的发挥是多组分

共同作用的结果 ,为了更好地控制药品质量 ,本文

作者采用 HPLC法测定胶囊中枳实的柚皮苷、橙

皮苷和新橙皮苷 3种黄酮类的含量 ,为通舒口爽

胶囊的质量控制提供参考依据。

F ig. 1　The structures of nar ing in( a) , hesper id in( b) and neohesper id in( c)

l　仪器与试剂

LC - 10ATvp 泵 (日 本 Shimadzu 公 司 ) ,

SPD - 10Avp检测器 (日本 Shimadzu公司 ) , KQ -

50B型超声仪 (昆山市超声仪器有限公司 )。

柚皮苷对照品、橙皮苷对照品 (中国药品生

物制品检定所 ,批号 : 110722 - 200610、110721 -

200512) ,新橙皮苷 (原料药 ,纯度质量分数大于
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9915% ,上海倍翔生物科技有限公司 ) ,甲醇为色

谱纯 ,磷酸为分析纯 ,水为自制重蒸水 ,通舒口爽

胶囊 (市售品 ,批号 : 070501、070502,、070601)。

大黄、牡丹皮、当归、枳实、秦艽、茵陈、木贼、

夏枯草均为市售中药材 ,由沈阳药科大学中药学

院孙启时教授鉴定。

2　方法与结果

211　色谱条件

色谱柱 : D iamonsil2C18 ( 200 mm ×416 mm,

5μm) ,流动相 :甲醇 -乙腈 -体积分数为 0105%

的磷酸水溶液 (体积比为 20 ∶10 ∶65 ) , 流速 :

110 mL·m in
- 1

,检测波长 : 280 nm,柱温 : 30 ℃,进

样量 : 20μL。

212　混合对照品溶液的制备

取柚皮苷、橙皮苷、新橙皮苷对照品适量 ,精

密称定 ,用甲醇溶解 ,配制成质量浓度分别为

0160、0150、0140 g·L
- 1的柚皮苷、橙皮苷、新橙皮

苷的储备液。取各对照品储备液 317、318、

616 mL 至 25 mL量瓶中 ,用甲醇稀释至刻度 ,摇

匀 , 制 成 质 量 浓 度 分 别 为 8818、 7610、

10516 mg·L
- 1的柚皮苷、橙皮苷、新橙皮苷的混合

对照品溶液。

213　样品溶液的制备

取通舒口爽胶囊内容物约 110 g,精密称定 ,

精密加入 30 mL冰醋酸 - 甲醇 (体积比为 20∶

80) ,超声 30 m in,过滤 ,取 15 mL滤液蒸干 ,精密加

入 25 mL的重蒸水溶解 ,用氯仿萃取 3次 ,每次

10 mL,取水层 10 mL减压蒸干后用 10 mL甲醇

溶解 ,过 0145μm的微孔滤膜 ,取续滤液 ,即得。

214　阴性溶液的制备

按处方比例称取除枳实以外的其余药材 ,按

制备工艺制成缺枳实的阴性样品 ,按“213”条方

法制得阴性对照溶液。

215　系统适用性试验

取供试品溶液 ,在上述色谱条件下进样分析 ,

柚皮苷、橙皮苷、新橙皮苷峰与相邻色谱峰的分离

度均大于 115,色谱峰对称因子均在 0195～1105

之间。理论塔板数按柚皮苷计算不低于 4 000;按

橙皮苷计低于 3 000; 按新橙皮苷计算不低于

4 000。阴性对照对样品测定无干扰 ,色谱图见

图 2。

A—Reference substance; B—Samp le; C—Samp le without

C itrus auran tuum L. ; Ⅰ—Naringin; Ⅱ—Hesperidin; Ⅲ—

Neohesperidin

F ig. 2　Chroma togram s of nar ing in, hesper id in and neo2

hesper id in

216　线性关系的考察

依次精密吸取混合对照品储备液 1、2、4、6和

8 mL,分别置于 10 mL量瓶中 ,用甲醇稀释至刻

度 ,摇匀 ,制成系列质量浓度的混合对照品溶液。

分别取上述溶液各 20μL,在上述色谱条件下进

样分析 ,以对照品质量浓度 (X )为横坐标 ,峰面积

( Y)为纵坐标 ,绘制标准曲线并进行回归计算 ,回

归方程分别为 :

柚皮苷 : Y = 21909 ×104
X + 21476 ×102 ( r =

01999 7, n = 6) ;

橙皮苷 : Y = 11939 ×10
4

X + 21310 ×10 ( r =

01999 6, n = 6) ;

新橙皮苷 : Y = 21639 ×10
4

X + 11466 ×10
2

( r = 01999 9, n = 6)。

结果表明 :柚皮苷、橙皮苷和新橙皮苷质量浓

度分别在 8188 ～88180、7160 ～76100、10156 ～

105160 mg·L
- 1内 ,质量浓度与峰面积线性关系良

好。
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217　精密度试验

取同一对照品溶液 (柚皮苷、橙皮苷、新橙皮

苷 的 质 量 浓 度 分 别 35152、 30140、

42124 mg·L
- 1 ) ,按上述色谱条件 ,重复进样 6次 ,

计算柚皮苷、橙皮苷、新橙皮苷色谱峰面积的

RSD ( n = 6)分别为 0162%、0181%、0181%。

218　重复性试验

取同一批号 ( 070501)的样品 ,按“213”条方

法平行制备 6份样品 ,按上述色谱条件进样分析 ,

计算柚皮苷、橙皮苷、新橙皮苷的含量的 RSD分

别为 0162%、019%、0186% ( n = 6)。

219　稳定性试验

取同一供试品溶液 (批号 : 070501) ,室温放

置 ,分别于 0、2、4、8、12、24 h注入液相色谱仪 ,依

法测定。计算柚皮苷、橙皮苷、新橙皮苷色谱峰面

积的 RSD 分别为 0174%、0152%、0151% ( n =

6)。结果表明样品溶液在 24 h内比较稳定。

2110　回收率试验

取已知含量的供试品 (批号 : 070501 ) 约

015 g, 9份 ,精密称定 ,分别加入柚皮苷、橙皮苷、

新橙皮苷对照品溶液适量 ,做成低、中、高 3种质

量浓度 ,每一质量浓度 3份 ,按“213”条方法制备

样品 ,按上述方法测定分析 ,结果见表 1。

Table 1　Results of the recover ies( n = 9)

Compound m basic value /mg m added /mg m found /mg Recovery/% �x /% RSD /%

Naringin 01913 8 01420 0 11338 1 10110 10015 0199

01914 2 01420 0 11330 7 9912

01913 5 01420 0 11343 1 10011

01913 3 01840 0 11765 7 10115

01914 7 01840 0 11752 9 9918

01913 6 01840 0 11748 0 9913

01915 1 11260 0 21183 1 10016

01914 9 11260 0 21201 3 10211

01914 6 11260 0 21187 9 10111

Hesperidin 01901 4 01400 0 11301 7 10011 10015 0195

01901 7 01400 0 11303 6 10015

01901 0 01400 0 11303 4 10016

01900 8 01800 0 11715 1 10118

01902 3 01800 0 11715 2 10116

01901 2 01800 0 11707 5 10018

01902 6 11200 0 21110 7 10017

01902 5 11200 0 21094 0 9913

01902 1 11200 0 21088 7 9819

Neohesperidin 11221 8 01544 0 11774 2 10115 10015 0163

11222 3 01544 0 11774 4 10115

11221 3 01544 0 11767 3 10014

11221 1 11080 0 21302 5 10011

11223 1 11080 0 21303 4 10010

11221 6 11080 0 21301 3 10010

11223 5 11600 0 21835 1 10017

11223 3 11600 0 21830 2 10014

11222 8 11600 0 21820 3 9918

2111　样品测定

取 3 批通舒口爽胶囊样品 ,每批 3 份 ,按

“21212”条方法制备供试品溶液 ,在上述色谱条

件下进样分析 ,记录色谱峰面积 ,按外标一点法计

算含量。结果见表 2。
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Table 2　D eterm ina tion results of sam ples( n = 3)

No.
Naringin

w /% RSD /%

Hesperidin

w /% RSD /%

Neohesperidin

w /% RSD /%

070501 01179 1100 01175 0165 01240 0185

070502 01180 0165 01177 0174 01241 0132

070601 01181 0144 01176 0150 01241 0192

3　讨论

a1曾参考文献 [ 2 - 5 ] ,采用不同比例的甲

醇 -酸水溶液测定 ,柱效太低 ,不能达到测定的要

求 ,采用不同比例的乙腈 -酸水溶液测定 ,柚皮苷

和橙皮苷之间的分离度达不到测定的要求。采用

甲醇 -乙腈 - 酸水系统后 ,使各测定物质的柱效

和相邻两物质之间的分离度达到测定要求 ,最终

流动相系统定为甲醇 - 乙腈 - 体积分数为

0105%的磷酸水溶液 (体积比为 20∶10∶65)。

b1柚皮苷最大吸收波长为 283 nm,橙皮苷最

大吸收波长为 284 nm,新橙皮苷最大吸收波长为

280 nm,参照文献 [ 3 - 4 ] ,最终选择测定波长为

280 nm。

c1因为本药方是多味药材组成的复杂的复

方 ,且方中有几味药材是原粉入药 ,给测定带来了

较大的干扰。参考文献 [ 2, 4 - 6 ] ,用甲醇、不同

比例的甲醇 - 水、纯水超声提取 ,测定时干扰较

多 ,待测物质的峰和相邻峰之间的分离度达不到

要求。对于提取液 ,曾尝试蒸干后 ,用水复溶 ,然

后用氯仿萃取 ,留水层进样 ,测定峰周围还有一些

较小的干扰峰。据文献 [ 7 ]报道柚皮苷、橙皮苷

及新橙皮苷在醋酸中有较好的溶解度 ,尝试用不

同比例的甲醇 -醋酸超声提取 ,提取液蒸干后 ,用

水复溶 ,然后用氯仿萃取 ,取水层蒸干 ,甲醇复溶

进样 ,待测组分色谱峰周围不再有干扰峰。对不

同比例的甲醇 - 醋酸的提取液进行处理进样 ,发

现甲醇 -醋酸 (体积比为 80∶20)时提取率最高 ,

对不同的超声时间 20、30、45 m in进行比较 ,发现

30 m in和 45 m in无明显差别 ,比 20 m in的提取率

高 ,所以提取时间定为 30 m in。
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Determ ina tion of nar ing in, hesper id in and neohesper2
id in in Tongshukoushuang capsules by HPLC

CU I Yu2q in, ZHAN G H ong2x ia, L I J ing, M EN J in2yu, ZHAO H uai2q ing

(Schoo l of Pha rm acy, Shenyang Pha rm aceu tica l U n ivers ity, Shenyang 110016, C h ina )

Abstract: O bjective To estab lish an H PL C m ethod for the de term ination of na ring in, hesperid in and neohes2
perid in in Tongshukoushuang ( trad itiona l C hinese m ed ic ines) capsu les. M ethods The analysis w as ca rried ou t

432 沈 　阳 　药 　科 　大 　学 　学 　报 第 27卷 　



on a D iam onsil2C18 (200 mm ×416 mm , 5μm ) co lum n w ith a m obile phase of m e thano l2ace ton itrile20105%

(φ) p hosphoric ac id so lu tion (V∶V∶V = 20∶10∶65) . The flow ra te w as 110 mL·m in
- 1

and co lum n tem pera2
tu re w as 30 ℃. The detec tion w ave leng th w as se t a t 280 nm. Results The ca lib ra tion curve w as linear w ith in

the range of 8188 - 88180 m g·L
- 1 ( r = 01999 7) , 7160 - 76100 m g·L

- 1 ( r = 01999 6) , 10156 - 105160 m g

·L
- 1 ( r = 01999 9 ) , fo r na ring in, hesperid in and neohesperid in, resp ec tive ly. The average recoveries w ere

10015% , 10015% and 10015% for naring in, hespe rid in and neohesp erid in, respec tive ly. Conclusion s This

m ethod is conven ien t, accura te and rep roducib le fo r de term ina tion of na ring in, hesperid in and neohespe rid in

in Tongshukoushuang capsu les.

Key words: Tongshukoushuang cap sule; naringin; hesperidin; neohesperidin; HPLC

(上接第 215页 )

Determ ina tion of the con ten ts of isoflavone glycosides
from hydrolyza te of M aackia am u rensis

ZHAN G H ui2m ei, W AN G D ong, L I X iong, CU I Zheng

(Schoo l of Trad itiona l Ch inese M a teria M ed ica, Shenyang Pha rm aceu tica l U nivers ity, Shenyang 110016,

C h ina )

Abstract: O bjective To determ ine the con ten ts of fo rm ononetin, afrom osin and g lyc ite in af te r hydro lysis

f rom the bark of M aackia am urensis by H PL C. M ethods A D iam onsil
TM

C18 co lum n w as used for H PL C; the

m obile phase w as ace ton itrile and aqua con ta in ing 0105% (w ) phosphoric ac id w ith the vo lum e ra tio of 35∶

65 and the UV detec tion w aveleng th w as se t a t 260 nm; the f low ra te w as 110 mL·m in
- 1

; the co lum n tem 2
pera tu re w as 35 ℃. Results The linear range of fo rm ononetin w as 510 - 2512 m g·L

- 1 ( r = 11000 0) , the av2
erage recovery w as 98143% w ith RSD of 1104% ; the linea r range of afrom osin w as 412 - 2110 m g·L

- 1 ( r

= 01999 6) , the average recove ry w as 97162% w ith RSD of 0152% , the linear range of g lyc ite in w as 418 -

2410 m g·L
- 1 ( r = 01999 6 ) , the ave rage recovery w as 98138% w ith RSD of 01230%. Conclusion s The

m ethod is s tab le, p rec ise, rep roductive and can be app lied to the determ ina tion of fo rm onone tin, afrom osin

and g lyc ite in.

Key words: M aackia am urensis; isoflavone; hydrolysis; assaying; HPLC
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