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瓜蒌宽肠胶囊是我院自制制剂（冀药制字

Ｚ２００５１５７５），由瓜蒌、厚朴、延胡索、川芎、当归、莱菔子、
大黄等１０味药材经提取、浓缩等工艺加工制成的复方
中药制剂，具有宽肠理气、除胀止痛的功效，临床常用于

治疗气血失调、腑气不通所致的腹胀痛、便秘恶心及腹

部手术后腹胀痛患者。方中川芎具有活血行气、祛风止

痛等功效犤１－４犦，延胡索具有活血、行气、止痛等功效犤５－８犦，

厚朴具有燥湿消痰、下气除满等功效犤９－１２犦。瓜蒌宽肠胶

囊虽已广泛用于我院治疗术后腹部胀痛患者，但原质量

标准中无含量测定项。有关厚朴酚、阿魏酸和延胡索乙

素的含量测定方法已有较多报道犤１３－１９犦，但同时测定的

方法目前尚未见报道。为有效控制瓜蒌宽肠胶囊的制剂

质量，本研究中建立了同时检测瓜蒌宽肠胶囊中厚朴

酚、阿魏酸和延胡索乙素３种活性成分的反相高效液相
色谱（ＲＰ－ＨＰＬＣ）法。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
岛津 ＬＣ－２０ＡＤ型高效液相色谱仪，配备 ＬＣ－

２０ＡＴ泵、ＳＬ－２０Ａ自动进样器、ＳＰＤ－２０Ａ紫外可见光
检测器、岛津 ＬＣｓｏｌｕｔｉｏｎ色谱工作站，ＵＶ－２５０１ＰＣ型
紫外可见分光光度计，Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＶＰ－ＯＤＳＣ１８液相色
谱柱，均购自日本岛津公司；ＢＰ２１１Ｄ型电子分析天平
（德国赛多利斯公司，精度为十万分之一）；ＤＬ－３６０Ａ
型超声波清洗器（上海之信仪器公司）；Ｍｉｌｌｉ－Ｑｉｎｔｅ
ｇｒａｌ５型超纯水系统（美国密理博公司）。
１．２ 试药

阿魏酸对照品（批号为 １１０７７３－２０１６１４，含量以
９９．０％计），延胡索乙素对照品（批号为 １１０７２６－
２０１８１９，含量以 ９９．８％计），厚朴酚对照品（批号为
１１０７２９－２０１７１４，含量以１００．０％计），均购自中国食品

反相高效液相色谱法同时测定瓜蒌宽肠胶囊中厚朴酚、
阿魏酸和延胡索乙素含量

高 珊，彭丽艳，尹树旺，于桂兰，王春艳
（河北省唐山市妇幼保健院药剂科，河北 唐山 ０６３０００）

摘要：目的 建立同时测定瓜蒌宽肠胶囊中厚朴酚、阿魏酸和延胡索乙素 ３种活性成分含量的反相高效液相色谱法。方法 色谱柱为

Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＶＰ－ＯＤＳＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），柱温为３０℃，检测波长为２９７ｎｍ，进样量为２５μＬ，流动相为乙腈（Ａ）－０．３％磷
酸水溶液（Ｂ），梯度洗脱。外标法定量。结果 厚朴酚、阿魏酸和延胡索乙素质量浓度均在 ０．４～２０．０μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系
良好，平均加样回收率分别为９９．０５％，９９．４１％，９９．８９％，ＲＳＤ分别为１．７７％，１．６９％，１．６５％牗ｎ＝６牘。结论 该方法操作简单，检测速

度快，重复性和精密度的结果准确，可用于瓜蒌宽肠胶囊中厚朴酚、阿魏酸和延胡乙素的含量测定。
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１．阿魏酸 ２．延胡索乙素 ３．厚朴酚

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
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药品检定研究院；瓜蒌宽肠胶囊（唐山市妇幼保健院制

剂室制备，批号分别为１８０７１７，１８０９０５，１８１０１６，规格为
每粒０．５ｇ）；乙腈、甲醇为ＨＰＬＣ级（美国Ｔｅｄｉａ公司）；水
为超纯水（自制）；磷酸为分析纯（国药集团化学试剂厂）。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件
色谱柱：Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＶＰ－ＯＤＳＣ１８柱（２５０ｍｍ×

４．６ｍｍ，５μｍ）；检测波长：２９７ｎｍ；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；
柱温：３０℃；进样量：２５μＬ；流动相：乙腈（Ａ）－０．３％磷
酸水溶液（Ｂ），梯度洗脱（０～７ｍｉｎ时 １８％Ａ，７～２９ｍｉｎ
时１８％Ａ～７４％Ａ，２９～３０ｍｉｎ时７４％Ａ～１８％Ａ，３０～３５ｍｉｎ
时１８％Ａ）。
２．２ 溶液制备

对照品溶液：取阿魏酸对照品２５．２５ｍｇ、延胡索乙
素对照品２５．０５ｍｇ、厚朴酚对照品２５．０ｍｇ，精密称定，
置 ２５ｍＬ容量瓶中，加 ９５％甲醇溶解定容至刻度，摇
匀，即得对照品贮备溶液牗阿魏酸、延胡索乙素和厚朴酚
质量浓度均为 １．０ｍｇ／ｍＬ牘。精密量取对照品贮备溶液
１．０ｍＬ，置１００ｍＬ容量瓶中，加９５％甲醇定容至刻度，
摇匀，即得。阿魏酸、延胡索乙素和厚朴酚质量浓度均为

１０．０μｇ／ｍＬ牘。
供试品溶液：取样品２０粒，倒出内容物，取约１．０ｇ，

精密称定，置２５ｍＬ容量瓶中，加９５％甲醇约１５ｍＬ，超
声提取约 ２５ｍｉｎ（超声功率 １５０Ｗ，频率 ７０Ｈｚ），放冷，
加 ９５％甲醇定容至刻度，摇匀，０．４５μｍ滤膜过滤，取
续滤液，即得。

阴性对照品溶液：按瓜蒌宽肠胶囊制备方法和药材

配比比例，制备缺川芎、延胡索和厚朴的阴性样品，按供

试品溶液制备方法制备，即得。

２．３ 方法学考察
专属性试验：分别取２．２项下 ３种溶液，按拟订色

谱条件，稳定后分别进样分析，记录色谱图。结果阴性对

照无干扰峰，表明方法专属性良好。色谱图见图１。
线性关系考察：取 ２．２项下对照品贮备溶液，精密

量取适量，制成阿魏酸、延胡索乙素和厚朴酚质量浓度

分别为 ０．４，１．０，２．０，５．０，１０．０，２０．０μｇ／ｍＬ的标准曲
线溶液，加 ９５％甲醇定容至刻度，摇匀，按拟订色谱条
件，稳定后分别进样分析，记录色谱图；以质量浓度（Ｘ）
为横坐标、待测成分峰面积（Ｙ）为纵坐标进行线性回
归，绘制标准曲线。结果见表１。

检测限和定量限考察：取 ２．２项下对照品溶液，逐
级稀释，按拟订色谱条件，稳定后分别连续进样６次，记
录色谱图。以信噪比牗Ｓ／Ｎ牘＝３∶１时计算检测限，以
Ｓ／Ｎ＝１０∶１时计算定量限。结果阿魏酸、延胡索乙素
和厚朴酚的检测限分别为 ０．０８，０．１１，０．０６μｇ／ｍＬ，定
量限分别为０．２２，０．３２，０．１８μｇ／ｍＬ。

稳定性试验：取同一批（批号为 １８０７１７）供试品溶
液，室温下放置，按拟订色谱条件分别于 ０，２，４，６，１２，
２４ｈ时进样分析。结果阿魏酸、延胡索乙素和厚朴酚的
峰面积的 ＲＳＤ分别为 １．０％，１．４％，１．１％牗ｎ＝６牘，表
明供试品溶液在２４ｈ内稳定。

重复性试验：取同一批（批号为１８０７１７）样品，依法
制备 ６份供试品溶液，按拟订色谱条件，稳定后分别进
样分析，记录色谱图。结果阿魏酸、延胡索乙素和厚朴酚

含量的 ＲＳＤ分别为 ３．２％，４．１％，１．９％牗ｎ＝６牘，表明
方法重复性良好。

精密度试验：取 ２．２项下同一对照品溶液，按拟订
色谱条件，稳定后进样分析，连续进样 ６次，记录色谱
图。结果阿魏酸、延胡索乙素和厚朴酚峰面积的 ＲＳＤ分
别为１．３％，１．１％，０．８％牗ｎ＝６牘，表明仪器精密度良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为１８０７１７）
２０粒，倒出内容物，取约 １．０ｇ，精密称定，置 ２５ｍＬ容
量瓶中，共称取 ６份；分别加入一定量 ２．２项下对照品
贮备溶液，后续按供试品溶液进行处理，得样品加标溶

表１ 线性关系考察结果牗ｎ＝６牘

注：Ａ为阿魏酸，Ｂ为延胡索乙素，Ｃ为厚朴酚。下表同。

成分

Ａ
Ｂ
Ｃ

回归方程

Ｙ＝２３１．７７２Ｘ＋１０４．１６８
Ｙ＝１１８．４９５Ｘ＋２９１．０３７
Ｙ＝２９．５９６Ｘ＋１５２．６０３

范围（μｇ／ｍＬ）

０．４～２０．０
０．４～２０．０
０．４～２０．０

相关系数（ｒ２）

０．９９９１
０．９９９５
０．９９９４
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Ａ
０．５７３４
０．４９２２
０．５２８３
０．５５３５
０．５１９８
０．５０７６

Ｂ
１．１０３１
１．１１８２
１．０５７４
１．１２０３
１．０８１３
１．１０６２

Ｃ
２．１４７４
２．０１６８
１．９９３１
１．８７５７
２．０７７９
１．９５１３

Ａ
１．０
１．０
１．０
１．０
１．０
１．０

Ｂ
１．０
１．０
１．０
１．０
１．０
１．０

Ｃ
１．０
１．０
１．０
１．０
１．０
１．０

Ａ
１．５４１１
１．４８６４
１．５３５３
１．５４４３
１．４９２２
１．５１８２

Ｂ
２．１２２３
２．１１５７
２．０２８４
２．１０６１
２．０８５６
２．０９２８

Ｃ
３．１２４２
３．０２１１
２．９７７７
２．８７４６
３．１０１２
２．９５６８

Ａ
９６．７７
９９．４２
１００．７０
９９．０８
９７．２４
１０１．０６

Ｂ
１０１．９２
９９．７５
９７．１０
９８．５８
１００．４３
９８．６６

Ｃ
９７．６８
１００．４３
９８．４６
９９．８９
１０２．３３
１００．５５

Ａ

９９．０５

Ｂ

９９．４１

Ｃ

９９．８９

Ａ

１．７７

Ｂ

１．６９

Ｃ

１．６５

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

表２ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

取样量

（ｍｇ）

１．０２４３
１．１０３１
０．９９８６
０．９８９２
１．００５７
１．０５２９

表３ 样品含量测定结果（ｍｇ／ｇ）

批号

１８０７１７
１８０９０５
１８１０１６

阿魏酸

０．５１３
０．６０８
０．５８６

延胡索乙素

１．０９５
１．２７１
１．１８５

厚朴酚

２．１３４
２．２１６
２．０８９

液６份。按拟订色谱条件在溶液稳定后分别进样分析，
记录色谱图，计算回收率。结果见表２。
２．４ 样品含量测定

取３批样品（批号为１８０７１７，１８０９０５，１８１０１６），依法
制备供试品溶液，按拟订色谱条件在溶液稳定后分别进样

分析，记录色谱图，根据峰面积计算含量。结果见表３。

３ 讨论

３．１ 检测方法选择
中药成方制剂中常用的活性成分检测方法有滴定

法、紫外可见分光光度法和液相色谱法。前两者需要对

待测物质进行提纯，否则易受到其他成分的干扰，方法

专属性较差，检测结果准确度偏低。ＨＰＬＣ法采用色谱
柱进行分离，依据外标法进行定量检测，专属性强，检测结

果准确度高。３种待测成分阿魏酸、延胡索乙素和厚朴
酚均具有较强的紫外吸收，故选择液相色谱法最适宜。

３．２ 检测波长选择
取阿魏酸对照品１０ｍｇ，精密称定，置１００ｍＬ容量

瓶中，加 ９５％甲醇溶解定容至刻度，精密移取 １．０ｍＬ
上述溶液，置 １０ｍＬ容量瓶中，加 ９５％甲醇定容至刻
度，摇匀，得阿魏酸检查溶液；同法配制延胡索乙素和厚

朴酚检查溶液。上述溶液在１９０～４００ｎｍ波长范围内进
行光谱扫描，结果阿魏酸、延胡索乙素和厚朴酚最大吸

收波长分别在 ３１９，２８０，２９３ｎｍ附近。为使 ３种待测物
具有良好的响应，最终确定检测波长为２９７ｎｍ。试验证
明，选择２９７ｎｍ作为检测波长时，３种待测成分响应良
好，定量结果准确。

３．３ 流动相选择
分别考察甲醇－水、甲醇－０．３％磷酸水溶液、乙腈－

水、乙腈－０．３％磷酸水溶液作为流动相体系，保持拟订
色谱条件不变，对对照品溶液和供试品溶液进行洗脱，

考察３种待测物分离效果和分离时间。结果采用甲醇－

水和甲醇 －０．３％磷酸水溶液体系时，厚朴酚保留时间
较久，检测效率偏低；采用乙腈－水体系时，厚朴酚出现
峰分叉现象；采用乙腈 －０．３％磷酸水溶液体系时，３种
待测成分分离效果良好，峰形尖锐，定性定量结果准确。

故选择乙腈－０．３％磷酸水溶液作为流动相体系。
３．４ 提取方法优化

试验中分别选择甲醇、９５％甲醇、７５％甲醇和５０％
甲醇作为提取溶液，对样品中阿魏酸、延胡索乙素和厚

朴酚的提取效果进行了比较。结果以 ９５％甲醇作为提
取溶剂时，阿魏酸、延胡索乙素和厚朴酚的提取效果最

佳，最终确定采用９５％甲醇作为提取溶剂。
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