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摘要： 目的　 评价噎膈丸质量。 方法　 建立 ＨＰＬＣ 指纹图谱， 分析采用 Ａｇｉｌｅｎｔ ＨＣ⁃Ｃ１８色谱柱 （２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５
μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 １％ 磷酸， 梯度洗脱； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２３６、 ２５４ ｎｍ。 再进行聚类分

析、 主成分分析， 测定芦丁、 鞣花酸、 甘草苷、 甘草素、 槲皮素、 甘草酸铵、 芝麻素、 芝麻林素、 反式茴香脑含量。
结果　 １８ 批样品指纹图谱中有 １３ 个共有峰， 相似度均大于 ０􀆰 ９０。 各批样品聚为 ３ 类， ４ 个主成分累积方差贡献率为

８９􀆰 ０４５％ 。 ９ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９９ １）， 平均加样回收率 ９７􀆰 １％ ～ ９９􀆰 ８％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ２３％ ～
１􀆰 ８５％ 。 结论　 该方法简便稳定， 准确可靠， 可为噎膈丸质量控制体系的建立提供参考。
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　 　 噎膈丸是一种用于改善噎膈证吞咽不利的中成

药， 功效补益肺肾、 润燥生津、 通咽利膈， 临床上

可治疗噎膈、 咽炎、 吞咽不利、 咽哽干燥， 以及食

管黏膜上皮不典型增生、 食管癌［１］， 该制剂现行

标准收载于 《中华人民共和国卫生部药品标准》
第十册， 但仅有性状、 显微鉴别、 制剂通则等常规

项目， 无法全面评价其质量。 由于中成药的有效

性、 稳定性会直接影响其临床疗效与用药安全， 故

亟需建立噎膈丸质量控制体系。
近年来， 研究人员通过多种手段来对中药质量

标志物进行筛选， 并建立指纹图谱［２⁃１２］， 可对其质

量进行整体描述和综合评价， 已在相关制剂中得到

广泛应用。 因此， 本实验建立噎膈丸 ＨＰＬＣ 指纹图

谱， 进行聚类分析、 主成分分析， 并测定芦丁、 鞣

花酸、 甘草苷、 甘草素、 槲皮素、 甘草酸铵、 芝麻

素、 芝麻林素、 反式茴香脑含量， 以期为该制剂质

量标准提升提供数据支撑。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ 高效液相色谱仪， 配置四

元输液泵、 自动进样器、 ＤＡＤ 检测器； Ａｇｉｌｅｎｔ ＨＣ⁃
Ｃ１８色谱柱（４􀆰 ６ ｍｍ × ２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； ＦＡ２１０４Ｎ、
ＢＰ２１１Ｄ 电子分析天平。
１􀆰 ２　 试剂与药物　 芦丁 （批号 １０００８０⁃２０２０１２， 纯

度 ９１􀆰 ６％ ）、 鞣花酸 （批号 １１１９５９⁃２０１９０３， 纯度

８８􀆰 ８％ ）、 甘 草 苷 （ 批 号 １１１６１０⁃２０２２０９， 纯 度

９５􀆰 ２％ ）、 槲 皮 素 （ 批 号 １０００８１⁃２０２４１１， 纯 度

９９􀆰 ３％ ）、 甘草酸铵 （批号 １１０７３１⁃２０２１２２， 纯度

９３􀆰 ２％ ）、 芝麻素 （批号 １１０８３６⁃２０１７０６， ９９􀆰 ９％ ）、
反式茴香脑 （批号 １１０８３８⁃２０２３０９， 纯度 ９３􀆰 ２％ ）
对照品均购自中国食品药品检定研究院； 甘草素

（批号 ２３０４０４０６， 纯度 ９９􀆰 ３％ ）、 芝麻林素 （批号

２４０６０７０９， 纯度 ９８􀆰 ９４％ ） 对照品均购自成都格利

普生物科技有限公司。 噎膈丸由仲景宛西制药股份

有限公司生产， 共 １８ 批 （编号 Ｓ１ ～ Ｓ１８）。 甲醇、
乙腈均为色谱纯 （德国 Ｍｅｒｃｋ 公司）； 无水乙醇、
石油醚（６０～ ９０ ℃）、 磷酸均为分析纯 （国药集团

化学试剂有限公司）； 水为超纯水。
２　 方法

２􀆰 １　 ＨＰＬＣ 指纹图谱建立

２􀆰 １􀆰 １　 色谱条件 　 Ａｇｉｌｅｎｔ ＨＣ⁃Ｃ１８ 色谱柱 （ ４􀆰 ６
ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈 （ Ａ） ⁃０􀆰 １％
磷酸 （Ｂ）， 梯度洗脱， 程序见表 １； 体积流量 １􀆰 ０
ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ０ ～ １５ ｍｉｎ， ２５４
ｎｍ； １５～７０ ｍｉｎ， ２３６ ｎｍ； 进样量 １０ μＬ。

表 １　 梯度洗脱程序

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｇｒａｄｉｅｎｔ ｅｌｕｔｉｏｎ ｐｒｏｇｒａｍｓ

时间 ／ ｍｉｎ Ａ 乙腈 ／ ％ Ｂ ０􀆰 １％ 磷酸 ／ ％
０～８ ２０ ８０
８～１４ ２０～２２􀆰 ５ ８０～７７􀆰 ５
１４～３０ ２２􀆰 ５～３０ ７７􀆰 ５～７０
３０～３５ ３０～６０ ７０～４０
３５～６０ ６０ ４０
６０～６１ ６０～１００ ４０～０

２􀆰 １􀆰 ２　 对照品溶液制备　 精密称取各对照品适量，
甲醇制成每 １ ｍＬ 分别含芦丁 １５６􀆰 ９ μｇ、 鞣花酸 ５５
μｇ、 甘草苷 ３２２ μｇ、 甘草素 ４３５ μｇ、 槲皮素 １０１􀆰 ２
μｇ、 甘草酸铵 １ ０６５ μｇ、 芝麻素 ２１０ μｇ、 芝麻林素

１００􀆰 ４ μｇ、 反式茴香脑 ３７０ μｇ 的贮备液， 稀释 １０
倍， 即得。
２􀆰 １􀆰 ３　 供试品溶液制备　 将本品剪碎， 在－１５ ℃
下冷冻 １０ ｍｉｎ， 粉碎， 精密称取 ２ ｇ， 置于索氏提

取器中， 加入 ７０ ｍＬ 石油醚 （ ６０ ～ ９０ ℃）， 在

９０ ℃下加热回流提取 ４ ｈ， 弃去石油醚， 待药渣上

的溶剂完全挥发后转移至锥形瓶中， 加入 ２５ ｍＬ
７０％甲醇， 在 ８０ ℃下加热回流 ３０ ｍｉｎ， 过滤， 取

续滤液， 即得。
２􀆰 １􀆰 ４　 精密度试验　 取本品（Ｓ１） 适量， 按 “２􀆰 １􀆰 ３”
项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条

件下进样测定 ６ 次， 以甘草酸铵 （１０ 号峰） 为参

照， 测得各共有峰相对保留时间、 相对峰面积

ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ０３ ～ ０􀆰 ９５％ 、 １􀆰 ０１％ ～ ４􀆰 ２８％ ， 表明

仪器精密度良好。
２􀆰 １􀆰 ５　 稳定性试验　 取本品 （Ｓ１） 适量， 按 “２􀆰 １􀆰 ３”
项下方法制备供试品溶液， 于 ０、 ４、 ８、 １２、 １８、
２４ ｈ 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 以甘草

酸铵 （１０ 号峰） 为参照， 测得各共有峰相对保留

时间、 相对峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ０２％ ～ ０􀆰 ４１％ 、
０􀆰 ４７％ ～２􀆰 ２４％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 １􀆰 ６　 重复性试验　 取本品（Ｓ１） 适量， 按 “２􀆰 １􀆰 ３”
项下方法平行制备 ６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １”
项色谱条件下进样测定， 以甘草酸铵 （１０ 号峰）
为参照， 测得各共有峰相对保留时间、 相对峰面积

ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ０３％ ～ １􀆰 ２２％ 、 ０􀆰 １５％ ～ １􀆰 ３２％ ， 表

明该方法重复性良好。
２􀆰 １􀆰 ７　 图谱生成　 取 １８ 批样品， 按 “２􀆰 １􀆰 ３” 项

下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件

下进样测定， 将相关数据导入 “中药色谱指纹图

谱相似度评价系统”， 采用中位数法 （时间窗宽度

０􀆰 １） 生成指纹图谱， 见图 １， 发现 １３ 个共有峰，
３５１２
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并指认出 ９ 个， 即 ２ 号峰为芦丁， ３ 号峰为鞣花

酸， ４ 号峰为甘草苷， ８ 号峰为甘草素， ９ 号峰为

槲皮素， １０ 号峰为甘草酸铵， １１ 号峰为芝麻素。
１２ 号峰为芝麻林素， １３ 号峰为反式茴香脑。

图 １　 １８ 批噎膈丸 ＨＰＬＣ 指纹图谱

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓ ｆｏｒ １８ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ Ｙｅｇｅ Ｐｉｌｌｓ

２􀆰 １􀆰 ８　 相似度评价　 １８ 批样品相似度分别为 ０􀆰 ９５８、
０􀆰 ９５６、 ０􀆰 ９９１、 ０􀆰 ９１９、 ０􀆰 ９９９、 ０􀆰 ９８２、 ０􀆰 ９８２、
１􀆰 ０００、 ０􀆰 ９７５、 ０􀆰 ９９６、 ０􀆰 ９８２、 ０􀆰 ９２８、 ０􀆰 ９８９、
０􀆰 ９９８、 ０􀆰 ９９４、 ０􀆰 ９６９、 ０􀆰 ９８３、 ０􀆰 ９７７， 均大于 ０􀆰 ９０，
表明其质量稳定。
２􀆰 ２　 化学计量学

２􀆰 ２􀆰 １　 聚类分析　 将共有峰峰面积导入 ＳＰＳＳＭＡＸ
软件进行分析［１３⁃１６］， 结果见图 ２。 由此可知， 欧氏

距离为 １ ２５０ 时， １８ 批样品聚为 ３ 类， Ｓ３、 Ｓ１０ ～
Ｓ１５ 为一类， Ｓ１、 Ｓ４～ Ｓ９、 Ｓ１６～ Ｓ１８ 为一类， Ｓ２ 为

一类， 表明不同批次样品中各成分含量可能存在一

定差异。

图 ２　 聚类分析树状图

Ｆｉｇ􀆰 ２　 Ｄｅｎｄｒｏｇｒａｍ ｏｆ ｃｌｕｓｔｅｒ ａｎａｌｙｓｉｓ

２􀆰 ２􀆰 ２　 主成分分析 　 将共有峰峰面积进行量化处

理， 采用 ＳＰＳＳＭＡＸ 软件进行分析［１７⁃２２］， 以特征值＞
１ 为提取标准， 得到 ４ 个主成分， 见表 ２， 可知四

者具有一定代表性， 可最大程度地反映制剂质量。

表 ２　 主成分特征值和方差贡献率

Ｔａｂ􀆰 ２ 　 Ｅｉｇｅｎｖａｌｕｅｓ ａｎｄ ｖａｒｉａｎｃｅ ｃｏｎｔｒｉｂｕｔｉｏｎ ｒａｔｅｓ ｏｆ
ｐｒｉｎｃｉｐａｌ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ

主成分 特征值 方差贡献率 ／ ％ 累积方差贡献率 ／ ％
１ ４􀆰 ９０４ ３７􀆰 ７２５ ３７􀆰 ７２５
２ ３􀆰 ２２６ ２４􀆰 ８１９ ６２􀆰 ５４４
３ ２􀆰 ３９０ １８􀆰 ３８２ ８０􀆰 ９２６
４ １􀆰 ０５６ ８􀆰 １１９ ８９􀆰 ０４５

　 　 然后， 采用最大方差法进行正交旋转， 得到公

因子载荷矩阵， 见表 ３。 由此可知， 第一主成分主

要反映了峰 １１ ～ １３ 信息， 第二主成分主要反映了

峰 ２、 ４、 １０ 信息， 第三主成分主要反映了峰 １ 信

　 　 　 表 ３　 主成分因子载荷矩阵

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｆａｃｔｏｒ ｌｏａｄｉｎｇ ｍａｔｒｉｃｅｓ ｆｏｒ ｐｒｉｎｃｉｐａｌ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ

峰号
因子载荷系数

主成分 １ 主成分 ２ 主成分 ３ 主成分 ４
１ ０􀆰 １８１ ０􀆰 ０７１ ０􀆰 ９４７ －０􀆰 ００２
２ －０􀆰 １３９ ０􀆰 ９３１ －０􀆰 ２５２ ０􀆰 ０１４
３ －０􀆰 ６２５ －０􀆰 ３３０ ０􀆰 ４１５ －０􀆰 ５１１
４ ０􀆰 １６８ ０􀆰 ９５５ ０􀆰 ０８８ ０􀆰 ０２７
５ ０􀆰 １０３ ０􀆰 ００１ －０􀆰 ０６１ ０􀆰 ９１３
６ ０􀆰 ３８０ －０􀆰 １９１ ０􀆰 １８０ ０􀆰 ７０６
７ －０􀆰 ２６０ －０􀆰 １２５ －０􀆰 ６４６ －０􀆰 ３４１
８ ０􀆰 ４６８ ０􀆰 ５５０ ０􀆰 ６１４ ０􀆰 ２３７
９ ０􀆰 ０７１ －０􀆰 ３７３ ０􀆰 ８１０ －０􀆰 ３２７
１０ －０􀆰 ０７２ ０􀆰 ９０９ ０􀆰 １０６ －０􀆰 １４５
１１ ０􀆰 ８９５ ０􀆰 ０２５ ０􀆰 ２４６ ０􀆰 ２９９
１２ ０􀆰 ９４０ －０􀆰 ０３９ ０􀆰 ２２４ ０􀆰 ２２７
１３ ０􀆰 ９６７ －０􀆰 ０５６ ０􀆰 １７７ －０􀆰 ００２
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息， 第四主成分主要反映了峰 ５ 信息， 推测制剂质

量差异可能是多成分协同作用的结果。
　 　 再以主成分因子为变量绘制碎石图， 见图 ３。
由此可知， 前 ４ 个主成分可较全面地反映制剂整体

质量。
２􀆰 ３　 含量测定　 采用 ＨＰＬＣ 法。
２􀆰 ３􀆰 １　 色谱条件　 同 “２􀆰 １􀆰 １” 项， 色谱图见图 ４。
２􀆰 ３􀆰 ２　 对照品溶液制备　 同 “２􀆰 １􀆰 ２” 项。
２􀆰 ３􀆰 ３　 供试品溶液制备　 同 “２􀆰 １􀆰 ３” 项。

图 ３　 主成分分析碎石图

Ｆｉｇ􀆰 ３　 Ｓｃｒｅｅ ｐｌｏｔ ｆｏｒ ｐｒｉｎｃｉｐａｌ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ ａｎａｌｙｓｉｓ

２． 芦丁　 ３． 鞣花酸　 ４． 甘草苷　 ８． 甘草素　 ９． 槲皮素　 １０． 甘草酸铵　 １１． 芝麻素　 １２． 芝麻林素　 １３． 反式茴香脑

２． ｒｕｔｏｓｉｄｅ　 ３． ｅｌｌａｇｉｃ ａｃｉｄ　 ４． ｌｉｑｕｉｒｉｔｉｎ　 ８． ｌｉｑｕｉｒｉｔｉｇｅｎｉｎ　 ９． ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ　 １０． ａｍｍｏｎｉｕｍ ｇｌｙｃｙｒｒｈｉｚｉｎａｔｅ　 １１． ｓｅｓａｍｉｎ
１２． ｓｅｓａｍｏｌｉｎ　 １３． ｔｒａｎｓ⁃ａｎｅｔｈｏｌｅ

图 ４　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ４　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

２􀆰 ３􀆰 ４　 阴性样品溶液制备　 取阴性样品适量， 按

“２􀆰 ３􀆰 ３” 项下方法制备， 即得。
２􀆰 ３􀆰 ５　 线性关系考察　 精密量取对照品溶液适量，
甲醇稀释成系列质量浓度， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条

件下进样测定。 以对照品质量浓度为横坐标 （Ｘ），
峰面积为纵坐标 （Ｙ） 进行回归， 结果见表 ４， 可

知各成分在各自范围内线性关系良好。
２􀆰 ３􀆰 ６　 精密度试验　 取对照品溶液适量， 在 “２􀆰 １􀆰 １”
项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得芦丁、 鞣花酸、
甘草苷、 甘草素、 槲皮素、 甘草酸铵、 芝麻素、 芝

麻林素、 反式茴香脑峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ０５％ 、
０􀆰 ７２％ 、 ０􀆰 ３１％ 、 ０􀆰 １４％ 、 ０􀆰 ０７％ 、 ０􀆰 ０４％ 、 ０􀆰 １２％ 、
０􀆰 １６％ 、 ０􀆰 ０８％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ３􀆰 ７　 稳定性试验　 取同一份供试品溶液 （Ｓ１），
于 ０、 ４、 ８、 １２、 １８、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条

　 　 　 　 表 ４　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分 回归方程 ｒ 线性范围 ／ （μｇ·ｍＬ－１）
芦丁 Ｙ＝ ３０􀆰 ０１８Ｘ＋０􀆰 ７０４ ５ １􀆰 ０００ ０ １􀆰 ５６９～３９􀆰 ２２５

鞣花酸 Ｙ＝ ８􀆰 ４４５ ７Ｘ＋０􀆰 ３９６ ６ ０􀆰 ９９９ １ ０􀆰 ５５～１３􀆰 ７５
甘草苷 Ｙ＝ ２８􀆰 ５３４Ｘ＋４􀆰 ０５２ ８ ０􀆰 ９９９ ６ ３􀆰 ２２～８０􀆰 ５
甘草素 Ｙ＝ ３０􀆰 ７２６Ｘ＋０􀆰 ９０１ ３ ０􀆰 ９９９ ９ ４􀆰 ３５～１０８􀆰 ７５
槲皮素 Ｙ＝ ２６􀆰 １２２Ｘ－１􀆰 ８５８ ６ ０􀆰 ９９９ ９ １􀆰 ０１２～２５􀆰 ３

甘草酸铵 Ｙ＝ ３９􀆰 ２１３Ｘ＋１􀆰 ５３７ ６ ０􀆰 ９９９ ８ １０􀆰 ６５～２６６􀆰 ２５
芝麻素 Ｙ＝ ３４􀆰 ３３３Ｘ＋１􀆰 ３９１ ３ ０􀆰 ９９９ ９ ２􀆰 １～５２􀆰 ５

芝麻林素 Ｙ＝ １３􀆰 １９８Ｘ＋０􀆰 ７３１ ６ ０􀆰 ９９９ ７ １􀆰 ００４～２５􀆰 １
反式茴香脑 Ｙ＝ ８１􀆰 ２５１Ｘ＋３􀆰 ７９８ ８ ０􀆰 ９９９ ４ ３􀆰 ７～９２􀆰 ５

件下进样测定， 测得芦丁、 鞣花酸、 甘草苷、 甘草

素、 槲皮素、 甘草酸铵、 芝麻素、 芝麻林素、 反式

茴香脑峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ９２％ 、 １􀆰 １０％ 、 ０􀆰 ７１％ 、
０􀆰 ６４％ 、 ０􀆰 ８３％ 、 ０􀆰 ２９％ 、 ０􀆰 ５１％ 、 ０􀆰 ７７％ 、 ０􀆰 ８９％ ，
表明溶液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
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２􀆰 ３􀆰 ８　 重复性试验　 取本品（Ｓ１） 适量， 按 “２􀆰 １􀆰 ３”
项下方法平行制备 ６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １”
项色谱条件下进样测定， 测得芦丁、 鞣花酸、 甘草

苷、 甘草素、 槲皮素、 甘草酸铵、 芝麻素、 芝麻林

素、 反式茴香脑含量 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ４０％ 、 ０􀆰 ９６％ 、
０􀆰 ２４％ 、 ０􀆰 ０９％ 、 ０􀆰 ２８％ 、 ０􀆰 １５％ 、 ０􀆰 ３７％ 、 ０􀆰 ９２％ 、
１􀆰 ０１％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ３􀆰 ９　 加样回收率试验　 取各成分含量已知的本

品 （Ｓ１） １ ｇ， 共 ６ 份， 精密加入 １ ｍＬ 对照品溶液

（芦丁 ２０１􀆰 ７ μｇ ／ ｍＬ、 鞣花酸 ３１􀆰 ５ μｇ ／ ｍＬ、 甘草苷

３９９􀆰 ８ μｇ ／ ｍＬ、 甘草素 ４３３􀆰 ８ μｇ ／ ｍＬ、 槲皮素 ７９􀆰 ６
μｇ ／ ｍＬ、 甘草酸铵 １ ５８８􀆰 ７ μｇ ／ ｍＬ、 芝麻素 １９９􀆰 ２

μｇ ／ ｍＬ、 芝麻 林 素 １１８􀆰 ７ μｇ ／ ｍＬ、 反 式 茴 香 脑

６５９􀆰 ２ μｇ ／ ｍＬ）， 按 “２􀆰 １􀆰 ３” 项下方法制备供试品

溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 计算

回收率。 结果， 芦丁、 鞣花酸、 甘草苷、 甘草素、
槲皮素、 甘草酸铵、 芝麻素、 芝麻林素、 反式茴香

脑平均加样回收率分别为 ９９􀆰 ７％ 、 ９９􀆰 ８％ 、 ９７􀆰 １％ 、
９７􀆰 ３％ 、 ９８􀆰 ６％ 、 ９９􀆰 １％ 、 ９８􀆰 ３％ 、 ９９􀆰 ２％ 、 ９７􀆰 ６％ ，
ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ５２％、 １􀆰 ４４％、 ０􀆰 ２３％、 １􀆰 ０７％、 １􀆰 ３９％、
１􀆰 ２４％ 、 １􀆰 ７６％ 、 １􀆰 ５７％ 、 １􀆰 ８５％ 。
２􀆰 ３􀆰 １０　 样品含量测定　 取 １８ 批样品， 按 “２􀆰 １􀆰 ３”
项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条

件下进样测定， 计算含量， 结果见表 ５。
表 ５　 各成分含量测定结果 （μｇ ／ ｇ， ｎ＝３）

Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｆｏｒ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （μｇ ／ ｇ， ｎ＝３）
编号 芦丁 鞣花酸 甘草苷 甘草素 槲皮素 甘草酸铵 芝麻素 芝麻林素 反式茴香脑

Ｓ１ ２０３􀆰 ９ ３０􀆰 ６ ４０８􀆰 ２ ４４９􀆰 ９ ８１􀆰 ８ １ ６００􀆰 ９ １９４􀆰 ９ １２０􀆰 ９ ６６０􀆰 ３
Ｓ２ ２０７􀆰 ５ ８４􀆰 ６ ３４６􀆰 ６ ２１３􀆰 ８ ７６􀆰 ６ １ ５６２􀆰 １ １１５􀆰 ７ ６９􀆰 １ ３００􀆰 ８
Ｓ３ ２０１􀆰 ５ ３９􀆰 １ ３６４􀆰 ８ ３２４􀆰 １ ５９􀆰 ４ １ ５２５􀆰 ６ １０９􀆰 ７ ６７􀆰 ３ ３０７􀆰 ３
Ｓ４ ２２８􀆰 ６ ２４􀆰 ４ ６９８􀆰 ０ ５１８􀆰 ８ ５７􀆰 ２ ２ ６００􀆰 ８ １６１􀆰 １ ９７􀆰 ３ ５２３􀆰 ８
Ｓ５ ２０６􀆰 ７ ２０􀆰 ３ ４０８􀆰 ６ ４３１􀆰 ８ ６８􀆰 ４ １ ４５２􀆰 ６ １９３􀆰 ９ １１７􀆰 ９ ６１４􀆰 ０
Ｓ６ ２０５􀆰 ０ ２２􀆰 ７ ４００􀆰 ７ ４３７􀆰 ４ ７５􀆰 ７ １ ６０４􀆰 ９ １８５􀆰 ６ １２３􀆰 ８ ８６０􀆰 ８
Ｓ７ ２１７􀆰 ８ ４９􀆰 ３ ５５１􀆰 ４ ５６２􀆰 ０ ９９􀆰 １ ２ １９３􀆰 ８ １８４􀆰 ７ １１１􀆰 ７ ６０４􀆰 ７
Ｓ８ １９７􀆰 ４ ４６􀆰 ９ ３８５􀆰 ７ ４３２􀆰 ８ １０４􀆰 １ １ ３５８􀆰 ４ １９０􀆰 １ １１６􀆰 ７ ６１６􀆰 ８
Ｓ９ １９４􀆰 ２ ４８􀆰 ８ ３７７􀆰 ９ ４８１􀆰 ４ １０７􀆰 ７ １ ５７３􀆰 ９ １８４􀆰 ５ １１８􀆰 ３ ７３８􀆰 ０
Ｓ１０ ２０４􀆰 ０ ９８􀆰 ７ ４８９􀆰 ７ ４２７􀆰 ８ ９５􀆰 ５ ２ ０８０􀆰 ０ １３６􀆰 ８ ８０􀆰 ５ ４０３􀆰 ６
Ｓ１１ ２０３􀆰 ７ １０８􀆰 ８ ３６９􀆰 ４ ４０６􀆰 ０ １０７􀆰 ０ １ ５６４􀆰 ２ １５９􀆰 ９ ９６􀆰 ５ ４６９􀆰 ０
Ｓ１２ １８８􀆰 ６ １１７􀆰 ０ ３３７􀆰 ５ ３３５􀆰 ８ １０４􀆰 ０ １ ５４８􀆰 ６ １４０􀆰 ０ ８８􀆰 ４ ５１１􀆰 ３
Ｓ１３ ２０７􀆰 ７ １０３􀆰 ７ ３６７􀆰 ３ ４０９􀆰 ５ １０４􀆰 ７ １ ６９１􀆰 ９ １１８􀆰 ６ ７１􀆰 ５ ３２０􀆰 ６
Ｓ１４ １８６􀆰 ６ ８０􀆰 ３ ３５１􀆰 ８ ４３３􀆰 ３ １００􀆰 ２ １ ４９５􀆰 ０ １４５􀆰 ６ ８７􀆰 ９ ４２９􀆰 ０
Ｓ１５ １９２􀆰 ７ ８３􀆰 ２ ３５５􀆰 １ ４３１􀆰 ２ １０８􀆰 ５ １ ５９２􀆰 ７ １４３􀆰 ７ ９４􀆰 ２ ５６７􀆰 ２
Ｓ１６ ２０９􀆰 ０ ５２􀆰 ３ ５３５􀆰 ８ ５５６􀆰 ４ １０２􀆰 ７ ２ ０６９􀆰 ６ １７９􀆰 ７ １０９􀆰 ３ ５６６􀆰 １
Ｓ１７ １９５􀆰 ６ ５０􀆰 ６ ５１２􀆰 ３ ５０７􀆰 ８ １００􀆰 ４ １ ４５６􀆰 ４ １６４􀆰 ７ １０２􀆰 ５ ６２８􀆰 １
Ｓ１８ ２００􀆰 ８ ５３􀆰 ６ ３９５􀆰 ６ ４４７􀆰 ３ １１４􀆰 ３ １ ７９１􀆰 ０ １９５􀆰 ３ １２３􀆰 ２ ７４７􀆰 ４

３　 讨论

由于噎膈丸中油脂含量较高， 故本实验首先分

别采用直接提取、 石油醚除杂， 发现后者可使色谱

图中干扰峰明显减少。 再分别考察了不同提取溶剂

（５０％ 乙醇、 ７０％ 乙醇、 无水乙醇）、 提取时间

（３０、 ６０ ｍｉｎ）、 提取方式 （超声、 加热回流）， 发

现 ７０％ 乙醇加热回流提取时， 各成分含量较高，
并且 ６０ ｍｉｎ 时无明显变化， 故最优提取方法为

７０％ 乙醇加热回流 ３０ ｍｉｎ。
１８ 批噎膈丸中各成分含量稳定， 以甘草酸铵

最高， 与其在甘草中的高含量及在制剂中的重要作

用相符； 芝麻素、 鞣花酸含量虽然较低， 但两者作

为活性成分， 对全面评价该制剂质量具有重要意义。
４　 结论

本实验采用 ＨＰＬＣ 指纹图谱、 化学计量学及含

量测定对噎膈丸质量进行综合评价， 可为该制剂质

量标准完善及生产过程控制提供科学可靠的手段。
后续可扩大噎膈丸批次， 结合药效学实验进一步筛

选该制剂质量控制指标。
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摘要： 目的　 建立 ＨＰＬＣ 法同时测定香砂养胃丸中芸香柚皮苷、 柚皮苷、 橙皮苷、 新橙皮苷、 和厚朴酚、 木香烃内

酯、 去氢木香内酯、 厚朴酚的含量。 方法　 分析采用 Ｅｌｉｔｅ Ｃ１８色谱柱 （２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 １％ 磷

酸， 梯度洗脱； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２３０ ｎｍ。 结果　 ８ 种活性成分在各自范围内线性关系良

好 （Ｒ２≥０􀆰 ９９９ ９）， 平均加样回收率 ９８􀆰 ９０％ ～９９􀆰 ８２％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ２７％ ～０􀆰 ７２％ 。 结论　 该方法简便可靠， 重复性好， 可

为香砂养胃丸质量标准的提升和评价体系的建立提供科学依据。
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