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高效液相色谱法测定胃痛舒片中厚朴酚与和厚朴酚含量
张火旺，黄潇潇，邓淑芳

（广东省河源市药品检验所，广东 河源 ５１７０００）
摘要：目的 建立测定胃痛舒片中厚朴酚与和厚朴酚含量的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法。方法 采用 ＩｎｅｒｔＳｕｓｔａｉｎＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，

５μｍ），流动相为甲醇－水牗７８∶２２牘，检测波长为２９４ｎｍ，流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ。结果 厚朴酚及和厚朴酚进样量分别在０．０３２１９～０．４０２４μｇ和

０．０３５００～０．４３７６μｇ范围内与峰面积线性关系良好，平均回收率分别为 ９８．９４％和 ９８．５８％，ＲＳＤ分别为 ０．８９％和 ０．７４％牗ｎ＝６牘。
结论 该方法简便、重复性好、准确，可作为胃痛舒片质量的控制方法。
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据报道，茶碱血药浓度检测使用的波长有 ２７３，
２５４，２１０ｎｍ等，其中以２７０ｎｍ左右居多犤３－５犦。对不同波

长分别进行比较，发现波长为２７０ｎｍ时其他组分对茶
碱的干扰较小，色谱响应较强，灵敏度高。

用５％高氯酸、乙腈和甲醇分别作为血清蛋白沉淀
剂进行试验，结果单纯使用５％高氯酸沉淀时色谱图中
段有馒头样峰出现，且基线不稳定；选用乙腈、甲醇时回

收率达不到要求；最终采用５％高氯酸和甲醇联合作为
沉淀剂时回收率达标、基线稳定。５％高氯酸的用量参照
文献使用标本量的８０％犤６犦。

血药浓度测定因前处理步骤烦琐，需用内标法校

正，但也有文献提出内标法需要加入其他物质作为内

标，增加操作步骤而增加了操作误差，因此内标法未必

能明显改善血药浓度检测方法的精密度犤７犦。本研究中建

立的外标法与文献报道的内标法犤３犦的测定结果均接近

理论值，且无显著性差异（Ｐ＞０．０５），说明两种测定方
法可互相替代。本研究中使用外标法进行过诸多药物血

药浓度的研究，结果均较满意犤８－１０犦。

有文献报道，ＨＰＬＣ法测定茶碱血药浓度时选择
的流动相有０．０３ｍｏｌ／ｍＬ磷酸盐－乙腈－水犤４犦、甲醇－
０．０５ｍｏｌ／ｍＬ硫酸锂 犤１１犦、甲醇 －水 －０．１％三氟乙
酸 犤１２犦等。本研究中采用甲醇和水为流动相，不需使用

其他盐和酸，故成本较低、操作简单，为较理想的检

测方法。
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Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液
图１ 高效液相色谱图

胃痛舒片收载于《卫生部药品标准·中药成方制剂

（第十四册）》犤１犦，由猪胃黏膜、厚朴、海螵蛸、甘草、颠茄

牗浸膏牘５味中药组方，具有健脾和胃、理气止痛功效，用
于脾胃虚弱引起的胃烷胀痛、嘈杂吞酸、消化性溃疡和

慢性胃炎等症。厚朴作为主成分，对腹胀、便秘、食积、气

滞具有很好疗效。目前，未对该制剂中的特定药材进行

专属性成分含量测定。本研究中选取厚朴中的厚朴酚与

和厚朴酚作为指标性成分，采用高效液相色谱法测定胃

痛舒片中厚朴酚与和厚朴酚的含量，为质量标准的建立

和完善提供参考，现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＬＣ－２０ＡＴ型高效液相色谱仪（日本岛津公司）；

ＣＰＡ２２５Ｄ型电子分析天平（德国赛多利斯公司）；
ＫＱ－２５０ＤＡ型数控超声波清洗器（昆山市超声仪器有
限公司）。

１．２ 试药
甲醇（色谱纯，ＴＥＤＩＡ），水为超纯水；厚朴酚对照品

（批号为１１０７２９－２０１５１３，供含量测定用），和厚朴酚对
照品（批号为 １１０７３０－２０１６１，供含量测定用），均由中
国食品药品检定研究院提供；胃痛舒片（批号分别为

１６０５０３，１６０４０１，１６０１０１，河北金兴制药厂，依次编号为
１，２，３）。
２ 方法与结果

２．１ 色谱条件
色谱柱：ＩｎｅｒｔＳｕｓｔａｉｎＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；

流动相：甲醇 －水牗７８∶２２牘；检测波长：２９４ｎｍ；流速：
１．０ｍＬ／ｍｉｎ；进样量：２０μＬ；柱温：３０℃。以峰面积外标
法定量犤２犦。

２．２ 溶液制备
对照品溶液：称取厚朴酚对照品１０．０６ｍｇ，精密称

定，置５０ｍＬ容量瓶中，用甲醇溶解至刻度，作为厚朴酚
对照品贮备液。称取和厚朴酚对照品１０．９４ｍｇ，精密称
定，置５０ｍＬ容量瓶中，用甲醇溶解至刻度，作为和厚朴
酚对照品贮备液。再精密量取厚朴酚对照品贮备液与和

厚朴酚对照品贮备液各２．００ｍＬ，置２５ｍＬ容量瓶中，用
甲醇溶解至刻度，各用０．４５μｍ微孔滤膜滤过，即得。

供试品溶液：取本品２０片，去糖衣，研细，精密称取

１．０ｇ，置具塞锥形瓶中，精密量取２５．００ｍＬ甲醇溶液，
密塞，称定质量，超声处理（１６ｋＨｚ，２９６Ｗ）３０ｍｉｎ，放
冷，再称定质量，用甲醇补足减失的质量，摇匀，用微孔

滤膜（０．４５μｍ）滤过，取续滤液，即得。
阴性对照品溶液：按其质量标准中处方比例，同法

制备不含厚朴的阴性样品，按供试品溶液制备方法制成

阴性对照品溶液。

２．３ 方法学考察
系统适用性试验：按 ２．１项下色谱条件，精密吸取

混合对照品溶液、供试品溶液、阴性对照品溶液，分别注

入高效液相色谱仪，记录色谱图，结果见图 １。可见，厚
朴酚与和厚朴酚分离好，阴性无干扰。

·研究·
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表２ 样品含量测定结果（ｍｇ／片，ｎ＝３）

样品编号

１
２
３

厚朴酚

０．０８０２
０．０７５３
０．０７６１

和厚朴酚

０．０８３１
０．０７７４
０．０７８２

表１ 加样回收试验结果牗ｎ＝６牘

取样量（ｇ） 样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

注：Ａ为厚朴酚，Ｂ为和厚朴酚。

Ａ
０．５０４２
０．５０４６
０．５０７４
０．５１０５
０．５０６５
０．５０６２

Ｂ
０．５０４２
０．５０４６
０．５０７４
０．５１０５
０．５０６５
０．５０６２

Ａ
０．１３４１
０．１３４１
０．１３４９
０．１３５７
０．１３４７
０．１３４６

Ｂ
０．１２９４
０．１２９５
０．１３０２
０．１３１０
０．１３００
０．１２９９

Ａ
０．１９６９
０．１９６９
０．１３１３
０．１３１３
０．０６５６
０．０６５６

Ｂ
０．１８１１
０．１８１１
０．１２０７
０．１２０７
０．０６０４
０．０６０４

Ａ
０．３３０９
０．３３０１
０．２６５８
０．２６４５
０．１９９１
０．１９９０

Ｂ
０．３０９２
０．３１０１
０．１５０８
０．２４８６
０．１８９３
０．１８９２

Ａ
９９．９５
９９．５４
９９．７０
９８．１０
９８．１７
９８．１７

Ｂ
９９．２８
９９．７２
９８．０９
９８．０１
９８．１８
９８．１８

Ａ

９８．９４

Ｂ

９８．５８

Ａ

０．８９

Ｂ

０．７４

线性关系考察：分别精密量取对照品溶液２，５，１０，
１５，２０，２５μＬ，按 ２．１项下色谱条件分别进样，测定峰
面积，以峰面积（Ａ）为纵坐标、厚朴酚与和厚朴酚对
照品进样量（Ｃ）为横坐标绘制标准曲线，得回归方程，
厚朴酚为 Ａ＝１４１０３６２．３８４６Ｃ－１６７７．１６６６，
ｒ＝０．９９９９牗ｎ＝６牘；和厚朴酚为 Ａ＝１３９９１４５．８０２０Ｃ＋
６８６．７１４７，ｒ＝０．９９９９牗ｎ＝６牘。结果表明，厚朴酚与和厚朴
酚进样量分别在 ０．０３２１９～０．４０２４μｇ和 ０．０３５００～
０．４３７６μｇ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取同一混合对照品溶液，连续进样６次，
进样量为 ２０μＬ，测定峰面积。结果的 ＲＳＤ分别为
０．９０％和０．８０％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

重复性试验：取同一批样品，精密称取６份，按样品
测定方法平行测定两组分的含量。结果厚朴酚与和厚朴

酚的 ＲＳＤ分别为 １．２１％和 １．１４％牗ｎ＝６牘，表明方法

重复性良好。

稳定性试验：取同一供试品溶液，每隔２ｈ测定１次，
连续测定 ６次。结果厚朴酚与和厚朴酚含量的 ＲＳＤ分
别为 １．１５％和１．０９％牗ｎ＝６牘，表明供试品溶液在 １２ｈ
内稳定。

加样回收试验：精密称取已知含量的样品（批号为

１６０５０３，平均每片质量为０．３１２５ｇ，厚朴酚含量为每片
０．０８０２ｍｇ，和厚朴酚含量为每片 ０．０８３１ｍｇ）适量，共
６份，分别精密加入混合对照品溶液 １．０，２．０，３．０ｍＬ
（分别精密量取厚朴酚贮备液与和厚朴酚贮备液各

３．００ｍＬ置 １０ｍＬ容量瓶中，用甲醇溶解至刻度，作为
混合对照品溶液，厚朴酚质量浓度为０．０６０３６ｍｇ／ｍＬ，
和厚朴酚质量浓度为０．０６５６４ｍｇ／ｍＬ），按供试品溶液
制备方法制备。按２．１项下色谱条件分别进样，记录色
谱图，计算厚朴酚与和厚朴酚的回收率。结果见表１。

２．４ 样品含量测定
取３批样品，按 ２．２项下方法制备供试品溶液，按

２．１项下色谱条件进样，记录峰面积，按外标法计算含
量。结果见表２。根据３批样品所测结果，暂订每片胃痛
舒片中厚朴酚与和厚朴酚定量限均为０．０５ｍｇ。

３ 讨论

根据 ２０１５年版《中国药典（一部）》厚朴药材所载
方法犤３－１０犦，采用甲醇超声提取，发现３０ｍｉｎ内各成分提
取量随提取时间的增加而增加，３０ｍｉｎ后无明显变化。
故确定以甲醇为流动相超声提取，提取时间为 ３０ｍｉｎ。
本研究中方法操作简便，专属性强，重复性好，对于提高

胃痛舒片的质量标准有积极意义。
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