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舒肝和胃丸由佛手、白芍、陈皮、醋香附、木香等１３味
中药组方，舒肝解郁、和胃止痛犤１犦１６０３，用于治疗肝胃不和、

两胁胀满、胃脘疼痛、食欲不振、呃逆呕吐、大便失调犤２犦。

方中，佛手疏肝理气、和胃止痛犤１犦１７８，陈皮理气健脾、燥

湿化痰犤１犦１９１，白芍养血调经、柔肝止痛、平抑肝阳犤１犦１０５。其

质量标准收载于 ２０１５年版《中国药典（一部）》，以芍药
苷含量作为质量控制指标。单一成分的含量作为该药的

质量控制指标，不能有效控制组方中其他组分的质量水

平，更不能有效控制产品质量犤３－５犦。单婷婷等犤６犦的研究仅

对舒肝和胃丸中的挥发性成分进行控制，缺少对多种组

分的综合评价。与传统高效液相色谱牗ＨＰＬＣ牘法相比，超
高效液相色谱（ＵＰＬＣ）技术具有分析速度快、灵敏度高、
节约流动相等优点犤７－９犦，尤其是用于分析多组分样品时

可显著提高分析效率。该制剂中，佛手为君药，白芍和陈

皮为臣药。本研究中以白芍、陈皮和佛手中的主要成分

芍药苷、橙皮苷、柚皮苷、欧前胡素和佛手柑内酯为研究

对象，建立测定其含量的固相萃取 －超高效液相色谱
牗ＳＰＥ－ＵＰＬＣ牘法，以综合评价产品质量。现报道如下。
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固相萃取－超高效液相色谱法同时测定舒肝和胃丸中
５种成分含量

梁冬牛 １，陈 峰 ２，郑 磊 １△

（１．山东省立第三医院，山东 济南 ２５００３１； ２．华润山东医药有限公司，山东 济南 ２５００３１）
摘要：目的 建立同时测定舒肝和胃丸中芍药苷、橙皮苷、柚皮苷、欧前胡素与佛手柑内酯５种成分含量的固相萃取－超高效液相色谱
（ＳＰＥ－ＵＰＬＣ）法。方法 采用索氏提取法提取样品，用固相萃取牗ＳＰＥ牘柱分离后进样测定，色谱柱为 Ｐｏｒｏｓｈｅｌｌ１２０ＳＢ－Ｃ１８柱
（１００ｍｍ×４．６ｍｍ，２．７μｍ），流动相为甲醇牗Ａ牘－０．１％磷酸溶液牗Ｂ牘，梯度洗脱（０～１０ｍｉｎ时１０％Ａ～４０％Ａ，１０～１５ｍｉｎ时４０％Ａ～
４５％Ａ，１５～２０ｍｉｎ时４５％Ａ～１００％Ａ），流速为０．５ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长分别为２３０ｎｍ（芍药苷）、２８３ｎｍ（橙皮苷、柚皮苷）、２４８ｎｍ（欧前
胡素、佛手柑内酯），柱温为３０℃，进样量为５μＬ。结果 芍药苷、橙皮苷、柚皮苷、欧前胡素、佛手柑内酯检测的质量浓度线性范围分别

为 ２．１８０～４３．６００μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９９），２．５２６～５０．５２０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９９），０．９５９～１９．１８０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９９），３．４９３～６９．８６０μｇ／ｍＬ
（ｒ＝０．９９９９），４．７０７～９４．１４０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９８）；平均加样回收率分别为９２．８３％，９５．７２％，９３．３６％，９４．７０％，９５．２３％，ＲＳＤ分别
为２．２７％，２．１７％，１．７９％，２．３８％，２．００％牗ｎ＝６）。结论 该方法重复性好、结果准确，可为舒肝和胃丸的质量控制提供依据。

关键词：超高效液相色谱法；固相萃取；舒肝和胃丸；芍药苷；橙皮苷；柚皮苷；欧前胡素；佛手柑内酯；含量
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ｐａｅｏｎｉｆｌｏｒｉｎ（ｒ＝０．９９９９），２．５２６－５０．５２０μｇ／ｍＬｆｏｒｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ（ｒ＝０．９９９９），０．９５９－１９．１８０μｇ／ｍＬｆｏｒｎａｒｉｎｇｉｎ（ｒ＝０．９９９９），
３．４９３－６９．８６０μｇ／ｍＬｆｏｒｉｍｐｅｒａｔｏｒｉｎ（ｒ＝０．９９９９），４．７０７－９４．１４０μｇ／ｍＬｆｏｒｂｅｒｇａｐｔｅｎ（ｒ＝０．９９９８），ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｔｈｅａｖｅｒａｇｅ
ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｗｅｒｅ９２．８３％，９５．７２％，９３．３６％，９４．７０％，９５．２３％，ｔｈｅＲＳＤｓｗｅｒｅ２．２７％，２．１７％，１．７９％，２．３８％，２．００％（ｎ＝６）．
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ａｔｏｒｉｎ；ｂｅｒｇａｐｔｅｎ；ｃｏｎｔｅｎｔ
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１．芍药苷 ２．橙皮苷 ３．柚皮苷 ４．欧前胡素 ５．佛手柑内酯

Ａ．对照品溶液 Ｂ．阴性对照品溶液 Ｃ．供试品溶液
图１ 超高效液相色谱图
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１ 仪器与试药

１．１ 仪器

１２９０型超高效液相色谱仪犤配有二极管阵列
（ＤＡＤ）检测器、自动进样器、柱温箱，ＢＯＮＤＥＬＵＴ型固
相萃取（ＳＰＥ）柱（５００ｍｇ∶３ｍＬ），均购自美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公
司）犦；ＸＰ２０５型电子分析天平（瑞士梅特勒－托利多公司，
精度为十万分之一）；ＫＱ－６００ＤＥ型超声波清洗器（昆山
市超声仪器有限公司，功率为 ６００Ｗ，频率为 ４０ｋＨｚ）；
Ｍｉｌｌｉ－ＱａｄｖａｎｔａｇｅＡ１０型超纯水机（美国密理博公司）；
ＨＳＥ－２４Ｂ型固相萃取装置（天津市恒奥科技公司）。
１．２ 试药

芍药苷对照品（批号为 １１０７３６－２０１９４３，含量为
９５．１％），橙皮苷对照品（批号为１１０７２１－２０１８１８，含量
为９６．２％），柚皮苷对照品（批号为１１０７２２－２０１８１５，含
量为 ９１．７％），欧前胡素对照品（批号为 １１０８２６－
２０１９１８，含量为 ９９．０％），佛手柑内酯对照品（批号为
５２００３６－２０１４０１，含量为 ９９．２％），均购自中国食品药
品检定研究院；舒肝和胃丸（大蜜丸，北京同仁堂科技发

展股份有限公司制药厂，规格为每丸 ６ｇ，批号分别为
１９０１３３８６，１８０１１８００，１８０１１８０１，２００２０２，２００４０１）；甲醇
（色谱纯，德国 Ｍｅｒｃｋ公司）；磷酸（优级纯，中国医药集
团有限公司）；超纯水（实验室自制）。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件

色谱柱：Ｐｏｒｏｓｈｅｌｌ１２０ＳＢ－Ｃ１８柱（１００ｍｍ×４．６ｍｍ，
２．７μｍ）；流速：０．５ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２３０ｎｍ（芍药
苷），２８３ｎｍ（橙皮苷、柚皮苷），２４８ｎｍ（欧前胡素、佛手
柑内酯）；柱温：３０℃；进样量：５μＬ；流动相：甲醇（Ａ）－
０．１％磷酸溶液（Ｂ），梯度洗脱（０～１０ｍｉｎ时 １０％Ａ～
４０％Ａ，１０～１５ｍｉｎ时 ４０％Ａ～４５％Ａ，１５～２０ｍｉｎ时
４５％Ａ～１００％Ａ）。
２．２ 溶液制备

供试品溶液：取样品适量，研碎，取 ２．０ｇ，精密称

定，用定量滤纸包好，置索氏提取器中，加甲醇１００ｍＬ，采
用索氏提取法提取１ｈ，蒸干提取液，残渣加甲醇１ｍＬ溶
解，加入预先活化的ＳＰＥ柱，加水３ｍＬ通过 ＳＰＥ柱，弃
水，再用 ７０％甲醇 １０ｍＬ洗脱，收集洗脱液，置 ５０ｍＬ
容量瓶中，并用甲醇定容，０．４５μｍ微孔滤膜滤过，取续
滤液，即得。

对照品溶液：取芍药苷对照品２２．９２ｍｇ，橙皮苷对
照品２６．２６ｍｇ，柚皮苷对照品１０．４６ｍｇ，欧前胡素对照
品 ３５．２８ｍｇ，佛手柑内酯对照品 ４７．４５ｍｇ，精密称定，
分别置１０ｍＬ容量瓶中，用甲醇溶解并定容，摇匀，作为
对照品贮备溶液；分别精密量取各对照品贮备溶液１ｍＬ，
置同一１００ｍＬ容量瓶中，用甲醇定容，摇匀，用０．４５μｍ
微孔滤膜滤过，取续滤液，即得。

阴性对照品溶液：按 ２０１５年版《中国药典（一部）》
方法，取方中除白芍、陈皮、佛手的１０味中药饮片，按样
品制备方法制备不含白芍、陈皮、佛手的阴性样品，同供

试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。

２．３ 方法学考察

专属性试验：分别取 ２．２项下 ３种溶液，按 ２．１项
下色谱条件进样测定，色谱图见图 １。结果各成分色谱
峰峰形对称，且与相邻色谱峰分离度良好，阴性对照无

干扰。采用 ＵＰＬＣ仪自带的 ＤＡＤ检测器光谱学纯度检
测功能，分别检测５种成分色谱峰的光谱学纯度，结果
均在仪器给出的阈值范围内，表明５种待测成分色谱峰
均为单一的色谱峰，无色谱峰重叠干扰。

线性关系考察：取对照品贮备溶液 ０．１，０．５，１．０，
１．５，２．０ｍＬ，分别置１００ｍＬ容量瓶中，用甲醇稀释至刻
度，摇匀，制得各对照品标准系列溶液，按２．１项下色谱条
件进样测定，以各对照品溶液的质量浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）
为横坐标、峰面积积分值（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，
绘制标准曲线。结果见表１。

精密度试验：精密量取同一对照品溶液适量，按

２．１项下色谱条件进样测定，连续测定６次。结果见表１，
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成分

芍药苷

橙皮苷

柚皮苷

欧前胡素

佛手柑内酯

回归方程

Ｙ＝５２．５６Ｘ＋７．６１６
Ｙ＝５１．８９Ｘ＋１０．５３
Ｙ＝５４．６３Ｘ＋３．０２２
Ｙ＝５０．４８Ｘ＋１３．０５
Ｙ＝５０．０８Ｘ＋２５．６９

ｒ牗ｎ＝５牘

０．９９９９
０．９９９９
０．９９９９
０．９９９９
０．９９９８

线性范围（μｇ／ｍＬ）

２．１８０～４３．６０
２．５２６～５０．５２
０．９５９～１９．１８
３．４９３～６９．８６
４．７０７～９４．１４

精密度试验

峰面积的 ＲＳＤ牗％牘

１．２０
１．１２
１．０３
１．４５
１．６７

稳定性试验

峰面积的 ＲＳＤ牗％牘

１．２９
１．１８
１．３９
１．１６
１．００

重复性试验

含量的 ＲＳＤ牗％牘

１．４８
１．２９
１．３７
１．３９
１．１６

成分

芍药苷

橙皮苷

柚皮苷

欧前胡素

佛手柑内酯

取样量（ｇ）

１．０１０５
１．０２４１
１．００６６
１．００１８
１．０２１５
１．００３１
１．０１０５
１．０２４１
１．００６６
１．００１８
１．０２１５
１．００３１
１．０１０５
１．０２４１
１．００６６
１．００１８
１．０２１５
１．００３１
１．０１０５
１．０２４１
１．００６６
１．００１８
１．０２１５
１．００３１
１．０１０５
１．０２４１
１．００６６
１．００１８
１．０２１５
１．００３１

样品含量（ｍｇ）

０．５５２７
０．５６０２
０．５５０６
０．５４８０
０．５５８８
０．５４８７
０．６４１７
０．６５０３
０．６３９２
０．６３６１
０．６４８７
０．６３７０
０．２４９６
０．２５３０
０．２４８６
０．２４７４
０．２５２３
０．２４７８
０．９０７４
０．９１９６
０．９０３９
０．８９９６
０．９１７３
０．９００８
１．２５８１
１．２７５０
１．２５３２
１．２４７２
１．２７１８
１．２４８９

加入量（ｍｇ）

０．５４５０
０．５４５０
０．５４５０
０．５４５０
０．５４５０
０．５４５０
０．６３１５
０．６３１５
０．６３１５
０．６３１５
０．６３１５
０．６３１５
０．２３９８
０．２３９８
０．２３９８
０．２３９８
０．２３９８
０．２３９８
０．８７３２
０．８７３２
０．８７３２
０．８７３２
０．８７３２
０．８７３２
１．１７６８
１．１７６８
１．１７６８
１．１７６８
１．１７６８
１．１７６８

测得量（ｍｇ）

１．０６５９
１．０６３３
１．０４１２
１．０５６７
１．０５６２
１．０７１４
１．２６１５
１．２５３４
１．２５０７
１．２２１８
１．２４１６
１．２５１０
０．４７８１
０．４８１５
０．４７２３
０．４７０６
０．４７１２
０．４６８２
１．７２０５
１．７１６１
１．７３６２
１．７２６８
１．７６８４
１．７４１９
２．３５６１
２．３８１５
２．３９５２
２．３８６２
２．３６８５
２．３９０６

回收率（％）

９４．１７
９２．３１
９０．０２
９３．３４
９１．２７
９５．９１
９８．１５
９５．５０
９６．８３
９２．７５
９３．８９
９７．２３
９５．２９
９５．２９
９３．２９
９３．０８
９１．２８
９１．９１
９３．１４
９１．２２
９５．３２
９４．７３
９７．４７
９６．３２
９３．３０
９４．０３
９７．０４
９６．７９
９３．１９
９７．０２

Ｘ（％）

９２．８３

９５．７２

９３．３６

９４．７０

９５．２３

ＲＳＤ（％）

２．２７

２．１７

１．７９

２．３８

２．００

表１ 线性关系、精密度、稳定性及重复性试验结果

Ｔａｂ．１ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ牞ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ牞ｓｔａｂｉｌｉｔｙａｎｄｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔｓｏｆｆｉｖｅｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ

线性关系试验

表２ 加样回收试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ．２ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｓ（ｎ＝６）

·检验检测·

ＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＴｅｓｔ

表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取样品（批号为１９０１３３８６）适量，精密
称定，依法制备供试品溶液，分别于 ０，４，８，１２，２４ｈ时
进样，记录各成分色谱峰峰面积。结果见表１，表明供试
品溶液在２４ｈ内稳定。

重复性试验：取样品（批号为１９０１３３８６）适量，精密
称定，依法制备供试品溶液，共６份，分别进样测定，记
录各成分色谱峰峰面积，并计算含量。结果见表１，表明
方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为

１９０１３３８６）１．０ｇ，共６份，精密称定，置索氏提取器中，分
别精密加入对照品贮备溶液０．２５ｍＬ，依法制备供试品溶
液，进样测定，计算５种待测成分的回收率。结果见表２。

耐用性试验：取２．２项下供试品溶液，分别考察不同
型号高效液相色谱仪（Ａｇｉｌｅｎｔ１２９０型和 ＬＣ２０Ａ型）、色
谱柱犤Ｐｏｒｏｓｈｅｌｌ１２０ＳＢ－Ｃ１８柱（１００ｍｍ×４．６ｍｍ，２．７μｍ）
和 ＡｃｃｕｃｏｒｅＣ１８柱（１００ｍｍ×４．６ｍｍ，２．６μｍ）犦、柱温
（３０℃，４０℃和室温）和流速（０．４５，０．５０，０．５５ｍＬ／ｍｉｎ）
对检测结果的影响。结果在上述范围内改变色谱条件，

各色谱峰分离度均良好，表明方法耐用性良好。

２．４ 样品含量测定

取样品适量，依法制备供试品溶液，分别进样测定

２次，计算各成分含量。结果见表３。
３ 讨论

３．１ 色谱条件选择

ＵＨＰＬＣ技术具有灵敏度高、分离度好、分析周期短
的优点，更适合于检测中药中多种成分。Ｐｏｒｏｓｈｅｌｌ１２０
ＳＢ－Ｃ１８柱为表面多孔型颗粒填料，即核－壳型填料，具
有极窄的粒径分布和扩散路径，可减小涡流扩散，缩短

传质路径和减弱传质阻力，柱效较高犤１０犦，故色谱柱选用

Ｐｏｒｏｓｈｅｌｌ１２０ＳＢ－Ｃ１８柱。舒肝和胃丸中５种成分具有不
同的紫外吸收特征，王桢旭犤４犦报道的芍药苷为２３０ｎｍ，杨
冰犤１１犦报道的柚皮苷和橙皮苷为２８３ｎｍ，彭春梅等犤１２犦报

道的欧前胡素为２４８ｎｍ，王向锋等犤１３犦报道的佛手柑内酯

为２４８ｎｍ。本研究中采用ＤＡＤ检测器，扫描５种成分的
紫外吸收曲线，发现 ５种成分分别于 ２３０，２８３，２４８ｎｍ
波长处具有较强紫外吸收，这与文献报道一致，故分别

选用２３０ｎｍ（芍药苷）、２８３ｎｍ（橙皮苷、柚皮苷）、２４８ｎｍ
（欧前胡素、佛手柑内酯）作为检测波长。

３．２ 提取方式选择

分别考察了索氏提取法、超声波提取法和加热回流

提取法的提取效果。采用超声波提取法时，需使用甲醇

１５０ｍＬ，分 ３次提取，然后合并提取液，提取过程较复


