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气滞胃痛颗粒中柴胡的质量控制方法研究
程似锦 １，李 恒 ２，晏菊姣 ２△

（１． 长江职业学院生物医药学院，湖北武汉４３００６４； ２． 武汉药品医疗器械检验所，湖北武汉４３００７５）
摘要：目的建立气滞胃痛颗粒中柴胡的质量控制方法。方法采用薄层色谱法对气滞胃痛颗粒中柴胡主要成分进行鉴别，并采用高效
液相色谱法对其进行验证。结果薄层色谱中，气滞胃痛颗粒供试品在与柴胡皂苷ｂ２色谱相应位置显相同颜色荧光斑点，与柴胡皂苷ａ、
柴胡皂苷ｃ、柴胡皂苷ｄ荧光斑点处未显示。高效液相色谱中，供试品呈现与柴胡皂苷ｂ２保留时间相同的色谱峰，未呈现柴胡皂苷ａ、柴
胡皂苷ｃ、柴胡皂苷ｄ保留时间相同的色谱峰。结论柴胡皂苷ｂ２可作为表征气滞胃痛颗粒中柴胡的质量控制指标。
关键词：气滞胃痛颗粒；柴胡；柴胡皂苷ｂ２；高效液相色谱法
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气滞胃痛颗粒为柴胡、延胡索牗炙牘 、枳壳、香附
牗炙牘 、白芍、炙甘草６味药材组方的中药制剂，主要用
于治疗胃炎、反流性胃炎、肠易激综合征等犤 １ － ２ 犦。方中柴
胡功用为调达肝气、舒理气滞，是本制剂中治“气滞”的
主药犤 ２ 犦，但现行质量标准中没有对柴胡的控制指标。本
研究中参照文献犤３ － ７犦，选择柴胡对照药材、柴胡皂苷ａ、
柴胡皂苷ｂ２、柴胡皂苷ｃ、柴胡皂苷ｄ对照品为指标，对
柴胡建立薄层色谱或高效液相色谱鉴别方法，并探讨柴
胡皂苷ｂ２作为表征方中柴胡指标的可能性。
１ 仪器与试药
１． １ 仪器

Ｃａｍａｇ ＴＬＣ Ｖｉｓｕａｌｉｚｅｒ薄层色谱照相仪，Ｕ３０００型液
相色谱仪（ＤＡＤ检测器，美国Ｄｉｏｎｅｘ公司）；ＢＰ２１１Ｄ型
电子天平（赛多利斯公司，感量为０． １ ／ ０． ０１ ｍｇ）；
ＳＫ２５０ＬＨＣ型超声清洗仪；ＤＫ － Ｓ２６型电热恒温水浴
锅；Ｓｉｍｐｌｉｃｉｔｙ超纯水机；硅胶Ｇ薄层板（青岛海洋化工
厂分厂）。

１． ２ 试药
气滞胃痛颗粒（有糖型或无糖型，辽宁本溪三药有

限公司）；柴胡皂苷ａ对照品（批号为１１０７７７ － ２０１１０８），
柴胡皂苷ｄ对照品（批号为１１０７７８ － ２００４０４），柴胡对
照药材（批号为１２０９９２ － ２０１１０８），均购于中国食品药品
检定研究院；柴胡皂苷ｂ２对照品（批号为５１ ／ １２０５０７），
柴胡皂苷ｃ对照品（批号为５１ ／ １２０５０７）均购于Ｓｈａｎｇｈａｉ
Ｓｔａｎｄａｒｄ Ｂｉｏｔｅｃｈ Ｃｏ，Ｌｔｄ．。乙腈为色谱纯；甲醇，正丁醇，
氢氧化钠，氨水，对二甲氨基苯甲醛，硫酸均为分析纯；
水为超纯水。
２ 方法与结果
２． １ 溶液制备

供试品溶液：取气滞胃痛颗粒１５ ｇ或７ ｇ（无糖
型），研细，加甲醇５０ ｍＬ，超声处理３０ ｍｉｎ，放冷，滤过，
滤液蒸干，残渣加水２０ ｍＬ使溶解，用水饱和的正丁醇
振摇提取３次，每次２０ ｍＬ，合并正丁醇液，以２％氢氧
化钠溶液洗涤２次，每次３０ ｍＬ，弃去碱液，再用正丁醇
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饱和的水洗涤２次，每次２０ ｍＬ，弃去水液，正丁醇液蒸
干，残渣加甲醇５ ｍＬ使溶解，即得。

阴性对照品溶液牶 取缺柴胡药材的其他药味，按处
方比例制成缺柴胡阴性样品，再按供试品溶液方法制
备，即得。

对照品溶液：取柴胡皂苷ａ、柴胡皂苷ｂ２、柴胡皂
苷ｃ、柴胡皂苷ｄ对照品，加甲醇制成每１ ｍＬ含１ ｍｇ的
混合溶液，即得。

对照药材溶液：取柴胡对照药材０． ５ ｇ，加水煎煮
１ ｈ，滤过，滤液浓缩至约２０ ｍＬ，自“用水饱和的正丁醇
振摇提取３次”起同供试品溶液方法制备，即得对照药
材溶液Ⅰ。照２０１５年版《中国药典牗一部牘》柴胡项下含
量测定方法犤 ８ 犦，取柴胡对照药材０． ５ ｇ，置具塞锥形瓶
中，加入含５％浓氨试液的甲醇溶液２５ ｍＬ，密塞，３０ ℃
水温超声处理（功率为２００ Ｗ，频率为４０ ｋＨｚ）３０ ｍｉｎ，
滤过，用甲醇２０ ｍＬ分２次洗涤容器及药渣，洗液与滤
过合并，回收溶剂至干。残渣加甲醇溶解，转移至５ ｍＬ
容量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得对
照药材溶液Ⅱ。
２． ２ 薄层色谱法

按２０１５年版《中国药典牗四部牘》通则犤 ９ 犦试验，吸取
上述除对照药材溶液Ⅱ的４种溶液各２ ～ １０ μＬ，分别点
于同一硅胶薄层板上，以乙酸乙酯－乙醇－水（８ ∶ ２ ∶ １）
为展开剂，展开，取出，晾干，喷以２％对二甲氨基苯甲
醛的４０％硫酸溶液，在６０ ℃加热至斑点显色清晰，分
别置紫外光灯（３６５ ｎｍ）下检视。供试品溶液色谱中，在
与柴胡皂苷ｂ２对照品溶液色谱相应位置上显相同颜色
的斑点或荧光斑点，在与柴胡皂苷ａ、柴胡皂苷ｃ、柴胡
皂苷ｄ对照品溶液色谱相应位置上未显相同颜色的斑
点或荧光斑点，阴性对照品（缺柴胡）溶液色谱相应位置
无干扰，分离度良好。见图１。
２． ３ 验证试验
２． ３． １ 薄层色谱验证

分别吸取供试品溶液、对照品溶液、对照药材溶液Ⅰ
和Ⅱ４种溶液，照２． ２项下方法试验。对照药材溶液Ⅱ
色谱可检出柴胡皂苷ａ、柴胡皂苷ｃ、柴胡皂苷ｄ斑点或
荧光斑点，但未见柴胡皂苷ｂ２斑点或荧光斑点；对照药
材溶液Ⅰ色谱柴胡皂苷ａ、柴胡皂苷ｃ、柴胡皂苷ｄ斑点
颜色变淡，同时新出现了柴胡皂苷ｂ２的斑点。见图２。
２． ３． ２ 高效液相色谱验证

溶液制备：按本品水煎煮提取工艺模拟投料的自制
小样，照２． １项下方法制备供试品溶液。

色谱条件及与系统适用性试验：色谱柱为戴安

Ａｃｃｌａｉｍ １２０ Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ）；流动相：
乙腈牗Ａ牘 －水牗Ｂ牘，梯度洗脱牗表１牘；检测波长为２１０ ｎｍ；
柱温为３０ ℃；进样量为１０ μＬ。同时，采用ＤＡＤ进行检
测。理论板数按柴胡皂苷ａ峰计算应不低于１０ ０００。

时间（ｍｉｎ）
０ ～ ５０

５０ ～ ５５

流动相Ａ（％）
２５→９０

９０

流动相Ｂ（％）
７５→１０

１０

表１ 流动相梯度洗脱表

１ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９

１ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９ １０ １１ １２ １３ １４ １５ １６ １７

１． 样品（批号为２０１２０１０３） ２． 样品（批号为２０１２０４１２）
３． 样品（批号为２０１２０４１９） ４． 阴性对照品溶液（缺柴胡）
５． 柴胡对照药材水煎煮 ６． 柴胡皂苷ａ ７． 柴胡皂苷ｄ
８． 柴胡皂苷混合对照品 ９． 柴胡皂苷ｃ １０． 柴胡皂苷ｂ２
１１． 样品（批号为２０１１１１２４） １２． 样品（批号为２０１２０６２１）
１３． 柴胡药材（编号１）水煎煮 １４． 柴胡药材（编号２）水煎煮
１５． 样品（批号为２０１０１２１５） １６． 样品（批号为２０１２０１１２）

１７． 样品（批号为２０１１０４０９）
图１ 鉴别薄层色谱图

１． 样品（批号为２０１２０１０３） ２． 样品（批号为２０１２０３２５）
３． 对照药材溶液Ⅰ ４． 对照药材溶液Ⅱ ５． 柴胡皂苷ａ对照品
６． 柴胡皂苷ｄ对照品 ７． 柴胡皂苷ａ，ｄ，ｃ，ｂ２混合对照品

８． 柴胡皂苷ｃ对照品 ９． 柴胡皂苷ｂ２对照品
图２ 验证薄层色谱图
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测定与结果：照２０１５年版《中国药典牗四部牘》通则
中高效液相色谱法犤 ８ 犦测定。分别精密吸取２． １． １项下供
试品溶液，对照品溶液、对照药材溶液Ⅰ及２． ３． ２项下供
试品溶液各１０ μＬ，注入液相色谱仪，测定，即得。结果
供试品溶液色谱图中，呈现与柴胡皂苷ｂ２对照品色谱峰
保留时间相的色谱峰，未呈现与柴胡皂苷ａ、柴胡皂苷ｃ、
柴胡皂苷ｄ对照品色谱峰保留时间相同的色谱峰。

３ 讨论
图２显示，本次收集到的多批柴胡药材及来源于中

国食品药品检定研究院的柴胡对照药材经水煎煮后，柴
胡皂苷ａ、柴胡皂苷ｃ、柴胡皂苷ｄ斑点颜色变淡，同时
新出现柴胡皂苷ｂ２的斑点，而成品中仅检视出柴胡皂
苷ｂ２的斑点。

图３表明，柴胡药材甲醇提取，均有柴胡皂苷ａ、柴
胡皂苷ｃ、柴胡皂苷ｄ成分；但柴胡药材经水煎煮后，其
成分发生变化，柴胡皂苷ａ、柴胡皂苷ｃ、柴胡皂苷ｄ减
少，产生柴胡皂苷ｂ２。气滞胃痛颗粒各药材混合煎煮后
提取的自制样品中柴胡皂苷ａ、柴胡皂苷ｃ、柴胡皂苷ｄ
几乎完全消失。

柴胡皂苷ａ、柴胡皂苷ｄ会随水煎煮时间的延长而
减少，柴胡皂苷ｄ甚至完全消失；柴胡皂苷ａ、柴胡皂
苷ｄ在受热或酸性条件下也会转化为与之对应的柴胡
次级皂苷ｂ１，ｂ２犤１０ － １３ 犦，这与本试验结果相同。柴胡皂苷ｂ２
也是柴胡发挥药效的有效成分犤 １４ － １６ 犦，从柴胡的用药历
史上看，多数情况下是与其他药共煎入药，也就是说柴
胡是通过其次生皂苷发挥药效。

综上所述，柴胡药材按照本品种的工艺进行水煎煮
提取后，相关柴胡皂苷会消失或转化，产生柴胡皂苷ｂ２。
综合本制剂的制法、有关文献资料和模拟试验结果，选
取柴胡皂苷ｂ２作为表征方中柴胡的特征是可行和有意
义的。同时，该方法也为含柴胡药味经水煎煮的同类制
剂中柴胡药材的鉴别提供了参考依据。
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图３ 验证高效液相色谱图
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