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高效液相色谱法测定苏佛顺气颗粒中橙皮苷含量
彭艺飞，李佳霖

（四川省乐山市中医医院，四川 乐山 ６１４０００）
摘要：目的 建立测定苏佛顺气颗粒中橙皮苷含量的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法。方法 色谱柱采用 ＡｇｉｌｅｎｔＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ），流动相为甲醇 －冰乙酸 －水（３３∶６５∶２，Ｖ／Ｖ／Ｖ，ｐＨ＝７．６），检测波长为 ２８０ｎｍ，流速为 １．０ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为２８℃，进样量为
１０μＬ。结果 橙皮苷质量浓度在 ２．０～４０．０μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好，ｒ＝０．９９９５（ｎ＝６）；平均回收率为１０１．４９％，ＲＳＤ
为２．６１％（ｎ＝６）。结论 该方法操作简单，专属性强，重复性好，可用于苏佛顺气颗粒的含量测定和质量控制。
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ｐｈａｓｅｗａｓｍｅｔｈａｎｏｌ－ｇｌａｃｉａｌａｃｅｔｉｃａｃｉｄ－ｗａｔｅｒ（３３∶６５∶２，Ｖ／Ｖ／Ｖ，ｐＨ＝７．６），ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｗａｓ２８０ｎｍ，ｔｈｅｆｌｏｗｒａｔｅｗａｓ
１．０ｍＬ／ｍｉｎ，ｔｈｅｃｏｌｕｍｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｅｒｗａｓ２８℃，ａｎｄｔｈｅｉｎｊｅｃｔｉｏｎｖｏｌｕｍｅｗａｓ１０μＬ．Ｒｅｓｕｌｔｓ Ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎｓｈｏｗｅｄｇｏｏｄｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎ
ｓｈｉｐｗｉｔｈｔｈｅｐｅａｋａｒｅａｉｎｔｈｅｒａｎｇｅｏｆ２．０－４０．０μｇ／ｍＬ，ｒ＝０．９９９５（ｎ＝６）；ｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｗａｓ１０１．４９％，ＲＳＤ＝２．６１％
（ｎ＝６）．Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄｉｓｓｉｍｐｌｅ，ｓｐｅｃｉｆｉｃａｎｄｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｌｅ，ｗｈｉｃｈｃａｎｂｅｕｓｅｄｆｏｒｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎａｎｄｑｕａｌｉｔｙ
ｃｏｎｔｒｏｌｏｆＳｕｆｏＳｈｕｎｑｉＧｒａｎｕｌｅｓ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ｈｉｇｈｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ；ＳｕｆｏＳｈｕｎｑｉＧｒａｎｕｌｅｓ；ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ；ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ；ｑｕａｌｉｔｙｃｏｎｔｒｏｌ

苏佛顺气颗粒为乐山市中医医院的院内制剂，由佛

手、红参、川贝母、檀香、木蝴蝶、紫苏梗等中药材组方，

为棕色颗粒，气微香，味微苦，主要用于治疗胃脘胀满、

食欲不振、大便溏薄等症犤１－３犦，用于气虚型胃炎，症见神

疲乏力。佛手为方中主药，性温，味辛、苦、酸，归肺经、脾

经、肝经犤４－６犦。橙皮苷为佛手的主要化学成分，其含量能

有效反映佛手的质量差异。为更好地控制苏佛顺气颗粒

的质量，建立其质量标准，参考文献犤７－１０犦，本研究中
采用高效液相色谱牗ＨＰＬＣ牘法对其主药佛手中指标性成
分橙皮苷进行了含量测定。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
Ａｇｉｌｅｎｔ１１００型高效液相色谱仪（美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公

司）；ＥＳＪ２２０－４Ａ型电子分析天平（郑州南北仪器设备
有限公司，精度为万分之一）；ＭＪ１００型超声波清洗机
（无锡市美极超声设备有限公司，功率为５００Ｗ，频率为
４０ｋＨｚ）；ＰＨ－１Ｃ型 ｐＨ计（上海智光仪器仪表有限公
司）；恒温水浴锅（上海析达仪器有限公司）。

１．２ 试药
橙皮苷对照品（中国药品生物制品检定研究院，批

号为 １８１０３３－１０１１２５，纯度为 ９６％）；甲醇（色谱纯，天
津市康科德科技有限公司）；冰乙酸、乙醇牗成都市科龙
化工试剂厂牘；苏佛颗粒（四川省乐山市中医医院自制，

批号分别为 １９０３２９，１９０４０７，１９０４１８，１９０４２６，１９０５０７，
１９０５１６）。
２ 方法与结果

２．１ 溶液制备
称取橙皮苷对照品 １０ｍｇ，精密称定，置 １０ｍＬ容

量瓶中，加入甲醇使其溶解，并稀释至刻度（质量浓度为

１．０ｍｇ／ｍＬ），摇匀，放置，作为对照品贮备液。取 １ｍＬ，
置 １０ｍＬ容量瓶中，用甲醇稀释至刻度，作为对照品溶
液（质量浓度为 １００μｇ／ｍＬ）。称取样品 ５ｇ，精密称定，
研碎，放入瓶中，加甲醇 ５０ｍＬ，超声处理 １ｈ，滤过，滤
液蒸干，残渣按上述方法继续提取２次，合并滤液，即得
供试品溶液。另取不含佛手样品的其他组分中药材，按

院内制剂处方工艺及生产标准，制备不含佛手成分的阴

性样品，按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。

２．２ 色谱条件与系统适用性试验
色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；

流动相：甲醇 －冰乙酸 －水（３３∶６５∶２，Ｖ／Ｖ／Ｖ，ｐＨ＝
７．６）；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２８０ｎｍ；柱温：２８℃；
进样量：１０μＬ。在此色谱条件下，分别取 ２．１项下 ３种
溶液进行系统适用性试验，结果阴性对照品溶液在橙皮

苷出峰处无相应色谱峰。色谱图见图１。
２．３ 方法学考察

线性关系考察：精密吸取 ０．２，０．５，１．０，１．５，２．０，
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取样量（ｇ）

０．３００２
０．３００５
０．３００４
０．２９８０
０．３０２２
０．２９９６

样品含量（μｇ）

１２．０５
１２．０２
１２．０２
１１．９２
１２．０９
１１．９８

加入量（μｇ）

２０
２０
２０
２０
２０
２０

测得量（μｇ）

３２．７３
３２．８２
３１．８５
３２．２４
３２．７６
３１．４７

回收率（％）

１０３．４０
１０４．００
９９．１５
１０１．６０
１０３．３５
９７．４５

Ｘ（％）

１０１．４９

ＲＳＤ（％）

２．６１
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Ａ Ｂ Ｃ

２．５ ５．０ ７．５ １０．０ １２．５ １５．０
ｔ／ｍｉｎ

２．５ ５．０ ７．５ １０．０ １２．５ １５．０
ｔ／ｍｉｎ

２．５ ５．０ ７．５ １０．０ １２．５ １５．０
ｔ／ｍｉｎ

１．橙皮苷

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

表１ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

１
１

４．０ｍＬ对照品溶液，分别置１０ｍＬ容量瓶中，用甲醇稀
释定容，摇匀，分别取１０μＬ注入液相色谱仪，按拟订色
谱条件进样测定，记录峰面积。以质量浓度（Ｘ）为横坐
标、峰面积积分值（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，得回归
方程 Ｙ＝１９９５Ｘ－１３５．８，ｒ＝０．９９９５牗ｎ＝６牘。结果表
明，橙皮苷质量浓度在２．０～４．０μｇ／ｍＬ范围内与峰面
积积分值线性关系良好。

精密度试验：取同一对照品溶液，按拟订色谱条件

连续进样测定 ６次，记录色谱图。结果的 ＲＳＤ为
１．３４％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取样品（批号为１９０３２９）适量，精密称
定，依法制备供试品溶液，分别于０，２，４，６，８，１２ｈ时按
拟订色谱条件连续进样测定。结果的 ＲＳＤ为 ２．０７％
（ｎ＝６），表明供试品溶液在１２ｈ内稳定性良好。

重复性试验：取样品（批号为１９０３２９）适量，精密称
定，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件连续进样

６次，测定，记录峰面积，计算橙皮苷含量。结果平均含
量为 ３．２０１ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ为 １．６６％（ｎ＝６），表明方法重
复性良好。

加样回收试验：取同一批（批号为１９０３２９）样品６份，
每份 ０．３ｇ，精密加入对照品溶液 ０．２ｍＬ，依法制备供
试品溶液并测定含量，计算回收率。结果见表１。

２．４ 样品含量测定
取６批（批号分别为１９０３２９，１９０４０７，１９０４１８，１９０４２６，

１９０５０７，１９０５１６）样品，依法制备供试品溶液，并连续进
样测定，记录峰面积，根据线性回归方程计算橙皮苷含

量。结果 ６批样品的含量分别为 １．２４６，１．３６５，１．２０８，

１．４６２，１．３１２，１．５２５ｍｇ／ｇ。由于每批药材产地和生产周
期不同，其含量略有差异，但均符合院内制剂相关标准。

３ 讨论

佛手有疏肝理气、和胃止痛、改善气血、提高免疫、

止咳平喘祛痰等功效，属理气药犤１０犦。为避免药物成分之

间相互干扰，故设计了阴性对照品试验。本研究中采用

对佛手中橙皮苷的含量测定作为苏佛顺气颗粒的质量

控制标准之一犤１１犦。结果显示，橙皮苷在阴性对照品试验

中有突出的特征峰，易判别。

目前，对于佛手中橙皮苷的检测，方法较成熟，参考

钟艳梅等犤１２犦的检测方法中以甲醇 －冰乙酸 －水为流动
相，参考其比例和ｐＨ，选择甲醇－水－冰乙酸（３３∶６５∶２，
Ｖ／Ｖ／Ｖ）及 ｐＨ＝７．６的条件下，与其他成分顺利洗脱，
得到橙皮苷线性回归方程。橙皮苷属易挥发物质，因此

在制备供试品溶液时，温度应低于６０℃，避免橙皮苷随
高温而挥发。本试验中采用ＨＰＬＣ法测定苏佛顺气颗粒
中主药佛手中指标性成分橙皮苷的含量，阴性无干扰，

方法重复性好，具有可操作性，可用于苏佛顺气颗粒的

含量测定及质量控制。
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