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肠可宁微丸质量标准研究
王明华

（辽宁省沈阳市肛肠医院，辽宁沈阳１１０００２）
摘要：目的建立肠可宁微丸的质量标准。方法采用薄层色谱（ＴＬＣ）法定性鉴别黄芪、黄柏；采用高效液相色谱法测定盐酸小檗碱的含量，
色谱柱为ＹＭＣ － Ｐａｃｋ ＯＤＳ柱（１５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ），流动相为乙腈－ ０． ０５ ｍｏｌ ／ Ｌ磷酸二氢钾溶液（２５ ∶ ７５，Ｖ ／ Ｖ），流速为１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，
检测波长为３４５ ｎｍ，柱温为３０ ℃，进样量为１０ μＬ。结果黄芪、黄柏的ＴＬＣ图斑点清晰，分离度好，阴性对照无干扰。精密度、稳定性、
重复性试验的ＲＳＤ均小于３％；盐酸小檗碱质量浓度在１０ ～ １００ μｇ ／ ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好，ｒ ＝ ０． ９９９ ７（ｎ ＝ ５）；回收率为
９９． ８４％ ～１０２． ９３％，ＲＳＤ为１． ２１％（ｎ ＝ ６）。结论该方法操作简单，精密度、稳定性、重复性均好，专属性强，可用于肠可宁微丸的质量控制。
关键词：肠可宁微丸；黄芪；黄柏；盐酸小檗碱；薄层色谱法；高效液相色谱法；质量标准
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中医认为，慢性结肠炎主要是由湿寒之邪内侵脏腑
所致运化失调，或湿热中阻导致气滞血瘀而引发的寒热

错杂，病机是脾胃功能障碍，故治疗的根本应是恢复、调
和脾胃功能犤 １ － ２ 犦。肠可宁微丸由黄芪、黄连、黄柏、白术、
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究进展犤 Ｊ 犦 ． 中南药学，２０１７，１５（３）：３２４ － ３２８．
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ＧＣ － ＭＳ研究犤 Ｊ 犦 ． 中国药房，２０１２，２３（３）：２４０ － ２４３．

犤５ 犦宣伟东，卞俊，袁兵，等．生姜化学成分的研究犤Ｊ犦．中草药，
２００８，３９（１１）：１６１６ － １６１９．

犤６ 犦胡许欣，刘晓，楚玉，等． 生姜中有效部位及相关活性成
分的止呕作用研究犤Ｊ犦．中国中药杂志，２０１６，４１（５）：９０４ －９０９．

犤７ 犦刘丹，张程慧，安容慧，等． 生姜主要生物活性成分提取及
应用研究进展犤 Ｊ 犦 ． 食品工业科技，２０１６，３７（２０）：３９１ － ３９５．

犤８ 犦谷满仓，钱亚芳，李大鹏． 超临界流体分离技术萃取中药活
性成分的研究进展犤 Ｊ 犦 ． 中国药业，２００９，１８（１６）：２１ － ２２．

犤９ 犦高淑云． 微波消解－火焰原子吸收法测定生姜中Ｃｕ，Ｍｎ，
Ｚｎ，Ｃｄ微量元素犤 Ｊ 犦 ． 中国调味品，２０１０，３５（７）：１０２ － １０６．

犤１０ 犦高淑云，刘延庆． 火焰原子吸收法测定生姜中６种元素含
量犤 Ｊ 犦 ． 微量元素与健康研究，２００７，２４（５）：４２ － ４３．

犤１１ 犦王丽，符德欢，李学芳，等． 微波消解ＡＡＳ、ＡＦＳ法测定不

同产地红花中Ａｓ、Ｈｇ、Ｐｂ、Ｃｄ、Ｃｕ含量犤Ｊ犦． 中国民族民间医药，
２０１７，２６（１５）：１８ － ２０．
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材预知子及其提取物中重金属含量犤 Ｊ 犦 ． 时珍国医国药，
２０１１，２２（８）：２０１２ － ２０１３．

犤１４ 犦何平，孙巍，孙玉侠，等．微波消解－ ＩＣＰ －ＭＳ法测定丹参
和三七药材中１８种重金属元素犤Ｊ犦 ． 中成药，２０１１，３３（１２）：
２１１０ － ２１１３．

犤１５ 犦黄卫红，李春宇． 微波消解－电感耦合等离子体质谱法
（ＩＣＰ － ＭＳ）测定生姜中７种元素含量犤 Ｊ 犦 ． 中国调味品，
２０１４，３９（７）：１１３ － １１５．

犤１６ 犦国家药典委员会． 中华人民共和国药典（四部）犤Ｍ 犦 ． 北京：
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厚朴等中药组方，为我院经验用方，有健脾益气、清热利
湿、厚肠止泻功效，对慢性结肠炎有较好疗效犤 ３ － ４ 犦。为保
证该制剂的质量，本研究中采用薄层色谱（ＴＬＣ）法定性
鉴别制剂中的黄芪、黄柏，采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法
测定制剂中的盐酸小檗碱含量。现报道如下。
１ 仪器与试药

仪器：１２６０型高效液相色谱仪（美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；
ＫＱ１１８型超声波清洗器（昆山市超声仪器有限公司）；
ＦＡ１００４Ａ型电子分析天平（上海精天电子仪器有限公司）；
ＴＧＬ － １６型台式离心机（湖南湘仪实验仪器有限公司）。

试药：肠可宁微丸（我院自制，批号分别为
２０１８０３１１，２０１８０３１３，２０１８０３１５，规格为每袋１０ ｇ）；黄芪
甲苷对照品（批号为１１０７８１ － ０１６１６，纯度为９７． ４％），
盐酸小檗碱对照品（批号为１１０７１３ － ２０１２１２，纯度为
８６． ８％），均购自中国食品药品检定研究院；乙腈和磷酸
二氢钠为色谱纯，其余试剂均为分析纯，水为重蒸水。
２ 方法与结果
２． １ ＴＬＣ鉴别

黄芪犤５ 犦３０２：取样品２０ ｇ，加甲醇６０ ｍＬ，加热回流１ ｈ，
滤过，滤液加于中性氧化铝柱（１００ ～ ２００目，５ ｇ，内径为
１０ ～ １５ ｍｍ）上，用４０％甲醇１００ ｍＬ洗脱，收集洗脱液，
蒸干，残渣加水３０ ｍＬ使溶解，用水饱和的正丁醇振
摇提取２次，每次２０ ｍＬ，合并正丁醇液，用氨试液洗涤
２次，每次５０ ｍＬ，弃去氨试液，正丁醇液蒸干，残渣加甲
醇１ ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。取黄芪甲苷对照品，
加甲醇制成质量浓度为１ ｇ ／ Ｌ的对照品溶液。按样品处
方和工艺制备缺黄芪的阴性样品，同法制备阴性对照品
溶液。按２０１５年版《中国药典（四部）》通则０５０２“薄层
色谱法”试验，吸取上述３种溶液各５ μＬ，分别点于同
一硅胶Ｇ薄层板上，以三氯甲烷－甲醇－水（１３ ∶ ７ ∶ ２，
Ｖ ／ Ｖ ／ Ｖ）下层溶液为展开剂，展开，取出，晾干，喷以１０％
硫酸乙醇溶液，１０５ ℃加热至斑点显色清晰，置日光灯下
检视。供试品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相应位置
上显相同颜色的斑点，阴性对照无干扰。详见图１ Ａ。

黄柏犤 ５ 犦 ３０５：取样品１０ ｇ，加甲醇３０ ｍＬ，超声（功率为
２５０ Ｗ，频率为４０ ｋＨｚ）处理１５ ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残
渣加甲醇５ ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。取黄柏对照药
材０． １ ｇ，同法制成对照药材溶液。取盐酸小檗碱对照
品，加甲醇制成质量浓度为０． ５ ｇ ／ Ｌ的对照品溶液。按
肠可宁微丸处方和工艺制备缺黄柏、黄连药材的阴性样
品，同法制成阴性对照品溶液。按２０１５年版《中国药典
（四部）》通则０５０２“薄层色谱法”试验，吸取上述４种溶
液各２ μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以甲苯－乙
酸乙酯－异丙醇－甲醇－浓氨液（６ ∶ ３ ∶ １． ５ ∶ １． ５ ∶ ０． ５，
Ｖ ／ Ｖ ／ Ｖ ／ Ｖ ／ Ｖ）为展开剂，置氨蒸气饱和的展开缸内，

展开，取出，晾干，置紫外光灯（３６５ ｎｍ）下检视。供试品
色谱中，在与对照药材溶液和对照品溶液色谱相应位置
上显相同颜色的斑点，阴性对照无干扰。详见图１ Ｂ。

２． ２ 盐酸小檗碱含量测定
２． ２． １ 色谱条件

色谱柱：ＹＭＣ － Ｐａｃｋ ＯＤＳ柱（１５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，
５ μｍ）；流动相：乙腈－ ０． ０５ ｍｏｌ ／ Ｌ磷酸二氢钾溶液
（２５ ∶ ７５，Ｖ ／ Ｖ）；流速：１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；检测波长：３４５ ｎｍ；
柱温：３０ ℃；进样量：１０ μＬ。
２． ２． ２ 溶液制备

称取盐酸小檗碱对照品适量，加流动相制得质量浓
度为４０ μｇ ／ ｍＬ的对照品溶液。取样品０． ５ ｇ，置具塞锥
形瓶中，精密加入盐酸－甲醇（１ ∶ １００，Ｖ ／ Ｖ）混合溶液
１００ ｍＬ，密塞，称定质量，置５０ ℃水浴中加热１５ ｍｉｎ，取
出，放冷，超声处理３０ ｍｉｎ，放冷至室温，再称定质量，用
甲醇补足减失的质量，摇匀，１０ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ离心５ ｍｉｎ，
滤过，取续滤液，即得供试品溶液。按样品处方和工艺制
备缺黄连、黄柏的阴性样品，同法制备阴性对照品溶液。
２． ２． ３ 方法学考察

系统适用性试验和专属性考察：取上述３种溶液各适
量，按拟订色谱条件进行测定，记录色谱图，详见图２。理论
板数按盐酸小檗碱峰计应不低于４ ０００，分离度＞１． ５，基
线分离良好，阴性对照在与盐酸小檗碱对照品相同保留
时间处无干扰峰，表明系统适用性和专属性良好。

线性关系考察：取盐酸小檗碱对照品适量，精密称
定，加流动相制得质量浓度为１０，２０，５０，８０，１００ μｇ ／ ｍＬ
的系列对照品溶液。精密量取上述溶液各１０ μＬ，按拟
订色谱条件进样测定，记录峰面积，以峰面积（Ｙ）为纵
坐标、盐酸小檗碱质量浓度（Ｘ）为横坐标进行线性回
归，得回归方程Ｙ ＝４４ １９３Ｘ －３６ ３０９，ｒ ＝０． ９９９ ７（ｎ ＝ ５）。
结果表明，盐酸小檗碱质量浓度在１０ ～ １００ μｇ ／ ｍＬ范

１ ２ ４ １ ２ ３ ４
Ａ Ｂ
１． 供试品溶液 ２． 阴性对照品溶液
３． 对照药材溶液 ４． 对照品溶液

Ａ． 黄芪 Ｂ． 黄柏
图１ 薄层色谱图
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表１ 加样回收试验结果（ｎ ＝ ６）
取样量
（ｇ）
０． ５００ ３
０． ５００ １
０． ５００ ０
０． ４９９ ８
０． ５００ ２
０． ４９９ ７

样品含量
（ｍｇ）
３． ６５９ ８
３． ６５８ ３
３． ６５７ ６
３． ６５６ １
３． ６５９ １
３． ６５５ ４

加入量
（ｍｇ）
４． ００２ ８
４． ００２ ８
４． ００２ ８
４． ００２ ８
４． ００２ ８
４． ００２ ８

测得量
（ｍｇ）
７． ６７１ ４
７． ７６２ ６
７． ７１３ ９
７． ６５２ ４
７． ７３１ １
７． ７７５ ４

回收率
（％）
１００． ２２
１０２． ５４
１０１． ３４
９９． ８４
１０１． ７３
１０２． ９３

Ｘ
（％）

１０１． ４３

ＲＳＤ
（％）

１． ２１

围内与峰面积线性关系良好。
精密度试验：精密吸取对照品溶液适量，按拟订色

谱条件连续进样６次测定，记录峰面积。结果的ＲＳＤ为
１． ２７％（ｎ ＝ ６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取供试品（批号为２１８０３１１）溶液适
量，分别于室温下放置０，２，４，６，８ ｈ，按拟订色谱条件进
样测定，记录峰面积。结果的ＲＳＤ为２． ３１％（ｎ ＝ ５），表
明供试品溶液在室温放置８ ｈ内基本稳定。

重复性试验：称取同批（批号为２０１８０３１１）样品适
量，精密称定５份，依法制备供试品溶液，再按拟订色谱
条件进样分析，记录峰面积。结果的ＲＳＤ为１． ５３％
（ｎ ＝ ５），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量样品（批号为２０１８０３１１，
盐酸小檗碱含量为７． ３１５ ２ ｍｇ ／ ｇ），精密称定６份，分别
加入一定质量浓度的对照品溶液，依法制备供试品溶
液，按拟订色谱条件进样测定，记录峰面积，并计算回收
率。结果见表１。

２． ２． ４ 样品含量测定
取３批样品各适量，依法制备供试品溶液，按拟订

色谱条件平行进样测定３次，记录峰面积，并计算样品含
量。结果３批样品中盐酸小檗碱的含量分别为７． ３１５ ２，
７． ６２６ ５，７． １３５ ４ ｍｇ ／ ｇ。
３ 讨论

肠可宁微丸是我院应用多年的临床制剂，其原方为

散剂，但由于味苦、服用不方便，患者用药依从性差，故
将其剂型改良为微丸，并对其质量标准进行了研究。

鉴别黄柏时，尝试了药典方法及多种展开剂犤６ － ７ 犦，分
离效果均不理想，最后选用甲苯－乙酸乙酯－异丙醇－
甲醇－浓氨液（６ ∶ ３ ∶ １． ５ ∶ １． ５ ∶ ０． ５，Ｖ ／ Ｖ ／ Ｖ ／ Ｖ ／ Ｖ）为
展开剂，展开效果最好，能满足黄柏的ＴＬＣ鉴别要求。

盐酸小檗碱是黄柏和黄连的主要成分，因此选取该
成分为含量指标，考察了不同的流动相犤 ８ － １０ 犦，结果以乙
腈－０． ０５ ｍｏｌ ／ Ｌ磷酸二氢钠溶液（２５ ∶ ７５，Ｖ ／ Ｖ）为流动相
时，分离度最好，样品无干扰，适合盐酸小檗碱的含量测定。

本研究中建立的方法操作简单，精密度、稳定性、重
复性均好，专属性强，可用于肠可宁微丸的质量控制。
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