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３．２ 提取溶剂考察
取本品粉末约 １．０ｇ，共 ４份，精密称定，置具塞锥

形瓶中，分别精密加入无水甲醇、无水乙醇、３０％甲醇、
６０％甲醇各１０ｍＬ，密塞，称定质量，浸泡０．５ｈ，超声处
理６０ｍｉｎ，放冷，再称定质量，用各自溶剂补足减失的质
量，摇匀，滤过，取续滤液，作为供试品溶液。按拟订色谱

条件进样测定，结果 ６０％甲醇对供试品溶液中沉香四
醇的提取效果较好，故以６０％甲醇作为提取溶剂。
３．３ 流动相考察

参考相关质量标准方法 犤５犦，分别考察了乙腈 －
０．１％甲酸溶液（梯度洗脱）、甲醇－０．１％甲酸（３０∶７０，
Ｖ／Ｖ）、甲醇－水（２５∶７５，Ｖ／Ｖ）、甲醇－水（２８∶７２，Ｖ／Ｖ）
等流动相，结果以甲醇－水（２８∶７２，Ｖ／Ｖ）为流动相时，
沉香四醇峰形对称、尖锐，理论板数达６０００以上，分离
度 Ｒ大于１．５。
３．４ 柱温考察

分别考察了３０，３８，４０℃３个柱温下供试品溶液的
色谱峰情况，结果在３个柱温条件下，其色谱峰分离均良
好，但随柱温的升高，其色谱峰的保留时间逐渐减小。从缩

短分析时间和节约能源的角度考虑，选择柱温为３８℃。
３．５ 色谱柱考察

分别考察了ＫｒｏｍａｓｉｌＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）

及 ＴｈｅｒｍｏＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）２个品牌的
色谱柱，结果沉香四醇色谱峰在ＴｈｅｒｍｏＣ１８柱（２５０ｍｍ×
４．６ｍｍ，５μｍ）中分离效果较好。
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健脾益气合剂质量标准提升研究

陈 朝，陈小媛，黄 敏，黄晓燕，韦家欢，杨正腾△

（广西中医药大学第一附属医院，广西 南宁 ５３００２３）
摘要：目的 完善健脾益气合剂的质量标准。方法 采用薄层色谱法定性鉴别黄芪、制何首乌、白术和陈皮４味药材。采用高效液相色谱
法测定陈皮主要成分橙皮苷的含量，色谱柱为 ＷｏｎｄａＣｒａｃｔＯＤＳ－２柱牗２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ牘，流动相为乙腈 －０．１％磷酸溶液
牗２０∶８０，Ｖ／Ｖ牘，流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，进样量为１０μＬ，柱温为 ３０℃，检测波长为 ２８５ｎｍ。结果 黄芪、制何首乌、白术和陈皮的图谱清

晰，与杂质斑点分离较好，阴性对照无干扰；橙皮苷质量浓度在 ７．６～１２１．６μｇ／ｍＬ（ｒ＝１．００００）范围内与峰面积线性关系良好，平均

加样回收率为１００．９９％，ＲＳＤ为１．４５％（ｎ＝８）。结论 该方法简便、重复性好、专属性强，可用于健脾益气合剂的质量控制。

关键词：健脾益气合剂；薄层色谱法；高效液相色谱法；橙皮苷；质量标准

中图分类号：Ｒ９３２；Ｒ２８４．１；Ｒ２８６．０ 文献标识码：Ａ 文章编号：１００６－４９３１牗２０２０牘１５－００７０－０４

ＩｍｐｒｏｖｍｅｎｔｏｆｔｈｅＱｕａｌｉｔｙＳｔａｎｄａｒｄｏｆＪｉａｎｐｉｙｉｑｉＭｉｘｔｕｒｅ
ＣＨＥＮＣｈａｏ，ＣＨＥＮＸｉａｏｙｕａｎ，ＨＵＡＮＧＭｉｎ，ＨＵＡＮＧＸｉａｏｙａｎ，ＷＥＩＪｉａｈｕａｎ，ＹＡＮＧＺｈｅｎｇｔｅｎｇ
（ＴｈｅＦｉｒｓｔＡｆｆｉｌｉａｔｅｄＨｏｓｐｉｔａｌｏｆＧｕａｎｇｘｉＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙｏｆＣｈｉｎｅｓｅＭｅｄｉｃｉｎｅ，Ｎａｎｎｉｎｇ，Ｇｕａｎｇｘｉ，Ｃｈｉｎａ ５３００２３）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｏｂｊｅｃｔｉｖｅ ＴｏｉｍｐｒｏｖｅｔｈｅｑｕａｌｉｔｙｓｔａｎｄａｒｄｏｆＪｉａｎｐｉｙｉｑｉＭｉｘｔｕｒｅ．Ｍｅｔｈｏｄｓ Ｔｈｉｎｌａｙｅｒｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ（ＴＬＣ）ｗａｓｕｓｅｄｔｏ

ｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅｌｙｉｄｅｎｔｉｆｙｔｈｅｆｏｕｒｈｅｒｂｓｉｎｃｌｕｄｉｎｇＡｓｔｒａｇａｌｉＲａｄｉｘ，ＰｏｌｙｇｏｎｉＭｕｌｔｉｆｌｏｒｉＲａｄｉｘＰｒｅｐａｒａｔａ，ＡｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｓＭａｃｒｏｃｅｐｈａｌａｅＲｈｉｚｏｍａ，

ａｎｄｄｒｉｅｄｏｒａｎｇｅｐｅｅｌ．Ｈｉｇｈｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ（ＨＰＬＣ）ｗａｓｕｓｅｄｆｏｒｔｈｅｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｔｈｅｍａｉｎｃｏｍｐｏｎｅｎｔｏｆ

ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎｉｎｄｒｉｅｄｏｒａｎｇｅｐｅｅｌ．ＴｈｅｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃｃｏｌｕｍｎｗａｓａＷｏｎｄａＣｒａｃｔＯＤＳ－２ｃｏｌｕｍｎ（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），ｔｈｅｍｏｂｉｌｅ
ｐｈａｓｅｗａｓａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ－０．１％ ｐｈｏｓｐｈｏｒｉｃａｃｉｄｓｏｌｕｔｉｏｎ（２０∶８０，Ｖ／Ｖ），ａｎｄｔｈｅｆｌｏｗｒａｔｅｗａｓ１．０ｍＬ／ｍｉｎ，ｔｈｅｉｎｊｅｃｔｉｏｎｖｏｌｕｍｅｗａｓ１０μＬ，

ｔｈｅｃｏｌｕｍｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓ３０℃，ａｎｄｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｗａｓ２８５ｎｍ．Ｒｅｓｕｌｔｓ ＴｈｅＴＬＣｓｐｏｔｓｏｆＡｓｔｒａｇａｌｉＲａｄｉｘ，Ｐｏｌｙｇｏｎｉ

ＭｕｌｔｉｆｌｏｒｉＲａｄｉｘＰｒｅｐａｒａｔａ，ＡｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｓＭａｃｒｏｃｅｐｈａｌａｅＲｈｉｚｏｍａ，ａｎｄｄｒｉｅｄｏｒａｎｇｅｐｅｅｌｗｅｒｅｃｌｅａｒ；ｔｈｅｓｐｏｔｓｗｅｒｅｗｅｌｌｓｅｐａｒａｔｅｄａｎｄｔｈｅ



７１

ＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０２０年８月５日 第２９卷第１５期
Ｖｏｌ．２９牞Ｎｏ．１５牞Ａｕｇｕｓｔ５牞２０２０

·质量研究·

ＱｕａｌｉｔｙＲｅｓｅａｒｃｈ

ｎｅｇａｔｉｖｅｃｏｎｔｒｏｌｈａｄｎｏｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ．Ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎｉｎｄｉｃａｔｅｄｇｏｏｄｌｉｎｅａｒｉｔｙｉｎｔｈｅｒａｎｇｅｏｆ７．６－１２１．６μｇ／ｍＬｗｉｔｈｔｈｅｐｅａｋａｒｅａ（ｒ＝

１．００００）；ｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ（ｎ＝８）ｗｅｒｅ１００．９９％，ａｎｄ ＲＳＤ ｗａｓ１．４５％（ｎ＝８）．Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｉｓｓｍｅｔｈｏｄｉｓｅａｓｙ，ｒｅｐｒｏ

ｄｕｃｉｂｌｅ，ａｎｄｓｐｅｃｉｆｉｃ，ｗｈｉｃｈｃａｎｂｅｕｓｅｄａｓｔｈｅｑｕａｌｉｔｙｓｔａｎｄａｒｄｏｆＪｉａｎｐｉｙｉｑｉｍｉｘｔｕｒｅ．

Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＪｉａｎｐｉｙｉｑｉＭｉｘｔｕｒｅ；ｔｈｉｎｌａｙｅｒｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ；ｈｉｇｈｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ；ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ；ｑｕａｌｉｔｙｓｔａｎｄａｒｄ

１ ３ ４ ５ ６ １ ２ ３ ４ ５ ６ ２ ３ ４ ５ ６ １ ２ ３ ４ ５ ６
Ａ Ｂ Ｃ Ｄ

１．对照品溶液 ２．对照药材溶液 ３－５．供试品溶液 ６．阴性对照品溶液

Ａ．黄芪 Ｂ．制何首乌 Ｃ．白术 Ｄ．陈皮
图１ 薄层色谱图

健脾益气合剂是我院研发的传统中药制剂（桂药制

字Ｚ０１０６００７０），由黄芪、党参、陈皮、何首乌、白术、麦冬
等中药组方，可有效改善反复呼吸道感染患儿的临床症

状、体征及免疫状态，在防治小儿反复呼吸道感染及治

疗脾虚型厌食症方面已取得满意疗效犤１－３犦。健脾益气合

剂现行质量标准仅有相对密度及合剂项下规定的检查

项，无专属性鉴别项与含量测定项，对该制剂的质量控

制较弱。本研究中增加了黄芪、何首乌、白术、陈皮的薄

层色谱（ＴＬＣ）法，以陈皮有效成分橙皮苷作为含量测定指
标，建立了专属性较强的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法，可为完
善和提高该制剂的质量标准提供参考。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
Ｗａｔｅｒｓ２６９５型高效液相色谱仪；美国Ｗａｔｅｒｓ２９９８型

检测器牗美国 Ｗａｔｅｒｓ公司牘；ＹＯＫＯ－ＣＳ型紫外线透射
反射成像仪（武汉药科新技术开发有限公司）；ＧＨ－２５
型电子分析天平（日本 Ａ＆Ｄ公司，精度为万分之一）；
ＣＤ－ＵＰＴ型超纯水机（成都越纯科技有限公司）；毛细
管（国药控股有限公司）；硅胶 Ｇ薄层板（青岛海洋化工
厂，规格为１０ｃｍ×１０ｃｍ）。
１．２ 试药

健脾益气合剂（广西中医药大学第一附属医院制剂

室，批号为 ２０１７０８１９，２０１８０１２２，２０１８０５１５）；黄芪甲苷
对照品（批号为１１０７８１－２００６１３），橙皮苷对照品（批号
为 １１０７２１－２０１３１６），大黄素对照品（批号为 １１０７５６－
２０１５１２），制 何 首 乌 对 照 药 材 （批 号 为 １２１４５４－
２０１４０５），白术对照药材（批号为 １２０９２５－２００７０８），陈
皮对照药材（批号为 １２０９６９－２０１５１０），均购自中国食
品药品检定研究院；甲醇、乙腈为色谱纯，其余试剂均为

分析纯。

２ 方法与结果

２．１ ＴＬＣ鉴别
黄芪犤４犦：取本品 ２０ｍＬ，用水饱和的正丁醇振摇提

取 ３次，每次２０ｍＬ，合并正丁醇液，用１％氢氧化钠溶
液洗涤 ３次，每次 ２０ｍＬ，弃去碱液，合并正丁醇液，再
用正丁醇饱和的水洗至中性，正丁醇液蒸干，残渣加甲

醇１ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。按处方工艺取缺黄芪
药材的阴性样品 ２０ｍＬ，按供试品溶液制备方法制备
阴性对照品溶液。取黄芪甲苷对照品，加甲醇制成每

１ｍＬ含１ｍｇ的溶液，作为对照品溶液。分别吸取上述
对照品溶液 ５μＬ、供试品溶液及阴性对照溶液各
１０μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ薄层板上，以乙酸乙酯 －
三氯甲烷－甲醇－水（２０∶１０∶１１∶５，Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ）１０℃
以下放置 ３０ｍｉｎ的下层溶液为展开剂，展开，取出，晾
干，喷以１０％硫酸乙醇溶液，在１０５℃加热至斑点显色
清晰，置紫外光（３６５ｎｍ）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荧光斑

点，阴性对照无干扰。结果见图１Ａ（温度为２６℃，相对
湿度为６５％，展距为７．０ｃｍ）。

制何首乌犤５犦：取本品 ２０ｍＬ，用乙酸乙酯振摇提取
３次，每次 ２０ｍＬ，合并乙酸乙酯液，蒸干，残渣加甲
醇 １ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。按处方工艺取缺制何
首乌药材阴性样品，按供试品溶液制备方法制备阴性对

照品溶液。取制何首乌对照药材 ０．５ｇ，加甲醇 ３０ｍＬ，
超声提取３０ｍｉｎ，滤过，蒸干，残渣加水 ２０ｍＬ使溶解，
同法制备对照药材溶液。取大黄素对照品０．５ｇ，加甲醇
１ｍＬ，作为对照品溶液。分别吸取大黄素对照品溶液
２μＬ、供试品溶液及阴性对照品溶液各 １０μＬ、制何首
乌对照药材溶液４μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，
以石油醚（３０～６０℃）－甲酸乙酯 －甲酸（１４∶２∶１，Ｖ／



７２

ＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０２０年８月５日 第２９卷第１５期

Ｖｏｌ．２９牞Ｎｏ．１５牞Ａｕｇｕｓｔ５牞２０２０
·质量研究·

ＱｕａｌｉｔｙＲｅｓｅａｒｃｈ

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２ 高效液相色谱图

Ｖ／Ｖ）为展开剂，展开，取出，晾干。供试品溶液色谱中，
在与对照品及对照药材溶液色谱相应位置上显相同颜

色的斑点。结果见图 １Ｂ（温度为 ２５℃，相对湿度为
６０％，展距为７．０ｃｍ）。

白术犤６犦：取本品 ２０ｍＬ，用乙酸乙酯振摇提取２次，
每次 ２５ｍＬ，合并乙酸乙酯液，３０ｍＬ水洗涤，乙酸乙酯
液蒸干，残渣加甲醇 １ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。按
处方工艺取缺白术药材阴性样品２０ｍＬ，按供试品溶液
制备方法制备阴性对照品溶液。取白术对照药材２ｇ，加
甲醇２０ｍＬ，超声处理３０ｍｉｎ，同法制备对照药材溶液。
照２０１５年版《中国药典（四部）》通则０５０２中ＴＬＣ法试验，
分别吸取供试品溶液、阴性对照品溶液各２μＬ、对照药
材溶液１μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以乙酸乙
酯－丙酮－甲酸（１０∶１∶０．１，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，展开，
取出，晾干，喷以２％氢氧化钠溶液，于３６５ｎｍ波长下检
视。供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液色谱相应位

置上显相同颜色的荧光斑点，阴性对照无干扰。结果见

图１Ｃ（温度为２７℃，相对湿度为５５％，展距为７．５ｃｍ）。
陈皮犤７－８犦：取本品２０ｍＬ，用乙酸乙酯振摇提取３次，

每次 ２０ｍＬ，合并乙酸乙酯液，蒸干，残渣加甲醇 １ｍＬ
使溶解，作为供试品溶液。按处方工艺取缺陈皮药材的

阳性样品，按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶

液。取陈皮对照药材 １ｇ，加水 ６０ｍＬ，煮沸 ３０ｍｉｎ，滤
过，滤液浓缩成 ２０ｍＬ，按供试品溶液制备方法制备对
照药材溶液。取橙皮苷对照品 １．７ｍｇ，加甲醇 １ｍＬ，振
荡３０ｓ，４℃静置过夜，取上清液，即得橙皮苷对照品饱
和溶液，作为对照品溶液。照 ２０１５年版《中国药典（四
部）》通则 ０５０２中 ＴＬＣ法试验，分别吸取供试品溶液、
阴性对照品溶液、对照品溶液、对照药材溶液各 ５μＬ，
分别点于同一硅胶 Ｇ薄层板上，以乙酸乙酯 －甲醇 －
水（１００∶１７∶１３，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，展至约 ８ｃｍ，取
出，晾干，喷以１％三氯化铝溶液，置紫外光（３６５ｎｍ）灯
下检视。供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液、对照品

溶液色谱相应位置上显相同颜色的荧光斑点，阴性对照

无干扰。结果见图１Ｄ（温度为２６℃，相对湿度为６０％，
展距为８．０ｃｍ）。

２．２ 橙皮苷含量测定
２．２．１ 色谱条件

色谱柱：ＷｏｎｄａＣｒａｃｔＯＤＳ－２柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：乙腈 －０．１％磷酸溶液（２０∶８０，Ｖ／Ｖ）；
流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；进样量：１０μＬ；柱温：３０℃；检测波
长：２８５ｎｍ。
２．２．２ 溶液制备

取橙皮苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成

每 １ｍＬ含 ５０μｇ的溶液，即得对照品溶液。精密量取
本品１ｍＬ，置１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，微
孔滤膜过滤（０．４５μｍ），即得供试品溶液。按处方工艺
取除陈皮外的其他药味，依法制备阴性样品，并按供试

品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。

２．２．３ 方法学考察

专属性试验：取橙皮苷对照品溶液、供试品溶液、阴

性对照品溶液，分别进样测定，记录色谱图（见图２）。结
果橙皮苷的保留时间约为 ２１．４５ｍｉｎ，陈皮阴性对照品
溶液的色谱图中在橙皮苷的位置无吸收峰，表明方法专

属性强。

线性关系考察：取橙皮苷对照品 ３．８ｍｇ，精密称
定，置２５ｍＬ容量瓶中，加甲醇定容至刻度，摇匀。精密
吸取 ０．５，１．０，２．０，４．０，６．０，８．０ｍＬ，分别置 １０ｍＬ容
量瓶中，加甲醇定容至刻度，摇匀，即得质量浓度为

７．６，１５．２，３０．４，６０．８，９１．２，１２１．６μｇ／ｍＬ的对照品溶
液。分别吸取１０μＬ，按拟订色谱条件进样测定峰面积，
每个样品测定２次，取平均值。以进样量（Ｘ，μｇ）为横坐
标、峰面积（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，得回归方程
Ｙ＝１．５６１８×１０４Ｘ－１．４８６３×１０４，ｒ＝１．００００牗ｎ＝６牘。
结果表明，橙皮苷质量浓度在７．６～１２１．６μｇ／ｍＬ范围
内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取橙皮苷对照品溶液，按拟订色谱条

件重复进样 ６次，测定峰面积。结果橙皮苷峰面积的
ＲＳＤ为０．４５％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。
稳定性试验：取同一供试品溶液（批号为２０１８０５１５），

室温放置，分别于０，１，５，１２，２４，４８ｈ时进样测定。结果
橙皮苷峰面积的 ＲＳＤ为０．８６％（ｎ＝６），表明供试品溶
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样品编号

１
２
３
４
５
６
７
８

样品含量（ｍｇ）

０．３８８３
０．３８８３
０．３８８３
０．３８８３
０．３８８３
０．３８８３
０．３８８３
０．３８８３

加入量（ｍｇ）

０．４７
０．４７
０．４７
０．４７
０．４７
０．４７
０．４７
０．４７

测得量（ｍｇ）

０．８５７３
０．８６４３
０．８５０６
０．８６５１
０．８６１９
０．８６５３
０．８６４４
０．８７４４

回收率（％）

９９．７９
１０１．２８
９８．３６
１０１．４９
１００．７７
１０１．４９
１０１．３０
１０３．４３

Ｘ（％）

１００．９９

ＲＳＤ（％）

１．４５

批号

２０１７０８１９
２０１８０１２２
２０１８０５１５

峰面积

７３２０７５
６５６４４６
６００１５２

含量

０．４７８
０．４３０
０．３９４

Ｘ

０．４３４
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表１ 橙皮苷加样回收试验结果（ｎ＝８）

表２ 样品含量测定结果（ｍｇ／ｍＬ，ｎ＝３）

液在４８ｈ内稳定。
重复性试验：取同一批（批号为２０１８０５１５）样品，依

法制备供试品溶液共６份，每份进样测定２次。结果橙皮
苷含量的 ＲＳＤ为０．６５％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：精密量取样品（批号为 ２０１８０５１５）
１ｍＬ，共 ８份，分别精密加入 ０．４７ｍｇ／ｍＬ的橙皮苷对
照品溶液各１ｍＬ，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件
进样测定，计算回收率。结果见表１。

２．２．４ 样品含量测定

取 ３批 牗批 号 分 别 为 ２０１７０８１９，２０１８０１２２，
２０１８０５１５牘样品，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件
进样测定橙皮苷含量，结果见表２。

３ 讨论

多组分、多指标的质量控制体系的意义：民族药制

剂现阶段整体质量标准水平较低，仍多集中于药材基源

及鉴定的研究，并未充分利用现代分离分析技术和方法对

其物质基础进行深入探讨，多数尚未建立多组分、多指标

的质量控制体系，严重制约了民族医药的发展犤９犦。２０１６年，
健脾益气合剂被确认为《广西医疗机构中药民族药制剂标

准（第一卷）》拟收载质量标准提高的品种。本研究中对该

制剂进行深入研究，提高并拟订了新的质量标准。

指标成分选择：陈皮理气健脾，为健脾益气合剂的

主药，而橙皮苷是陈皮的主要活性成分，故选择橙皮苷

作为含量测定指标成分。橙皮苷为醇溶性成分犤１０犦，且在

甲醇中的溶解性优于乙醇犤１１犦。健脾益气合剂为液体制

剂，故供试品溶液制备方法采用甲醇直接稀释法，待测

峰无杂质干扰，分离度好，加样回收率高。

展开剂选择：２０１５年版《中国药典牗一部牘》中陈皮犤６犦的

薄层层析法采用二次展开方法且含用甲苯，操作较复

杂。因此，考察了三氯甲烷－甲醇－水（６５∶３５∶１０，Ｖ／

Ｖ／Ｖ）犤７犦和三氯甲烷 －丙酮 －甲醇 －冰醋酸（５∶１∶１∶
０．０２，Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ）犤８犦２种展开系统，发现斑点均不够清
晰。以乙酸乙酯 －甲醇 －水（１００∶７∶１３，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展
开剂后，最终斑点清晰，操作简单，且避免了甲苯和氯仿

有害试剂的使用。

流动相选择：多采用乙腈（甲醇）－磷酸（醋酸）－水
系统。本研究中经对比考察，最终筛选出分离效果好、基

线平稳、保留时间适中的乙腈 －水（含０．１％磷酸溶液）
系统作为流动相。曾考察不同仪器（岛津 ＬＣ－２０Ａ、
Ｗａｔｅｒｓ２６９５）、不同色谱柱（ＷｏｎｄａＳｉｌＣ１８Ｓｕｐｅｒ，Ｗｏｎ
ｄａＣｒａｃｔＯＤＳ－２）、不同柱温（２５，３０，３５℃）和不同流速
（０．８，１．０，１．２ｍＬ／ｍｉｎ）对橙皮苷含量测定的影响，结
果各色谱条件下的 ＲＳＤ均小于 ３．００％，分离效果理
想，表明方法耐用性好。

吸收波长选择：取橙皮苷对照品溶液适量，在波长

２１０～４００ｎｍ范围内扫描，结果显示，橙皮苷于 ２８５ｎｍ
波长处有最大吸收，因此选择２８５ｎｍ作为检测波长。

综上所述，在健脾益气合剂现行质量标准基础上，

增加了黄芪、制何首乌、白术、陈皮的 ＴＬＣ鉴别及有效
成分指标橙皮苷的含量测定，方法简单易行，高效快速，

质量可控，为完善和提升其质量标准提供了依据。
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优化消乳增胶囊的提取工艺犤Ｊ犦．中草药，２０１９，５０（１４）：

３３４５－３３５０．
犤１１犦沈婷婷，李世芳，刘 瑾，等．乐胃颗粒的薄层色谱鉴别犤Ｊ犦．

华西药学杂志，２０１６，３１（２）：２１８－２１９．
牗收稿日期：２０１９－１１－１８；修回日期：２０２０－０１－０９牘


