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摘要# 目的!建立蒙药如达七味散 "木香’ 栀子’ 荜茇等$ 的质量标准& 方法!<TF法鉴别木香’ 栀子’ 荜茇&
LHTF分析采用SA4‘65/0F";色谱柱 ""(& --g’P% --% ( "-$( 流动相甲醇)水 "(+ o’"$( 柱温 *& j( 体积流量
"P& -TQ-/A( 检测波长 ##( A- "木香烃内酯’ 去氢木香内酯$ 和 *’* A- "胡椒碱$& 结果!<TF斑点清晰% 专属性
强& 木香烃内酯’ 去氢木香内酯和胡椒碱分别在 I%P% e’(+P% A8’ "#*P% eI’"P% A8’ "*&P%# eI*;PI# A8范围内线性关
系良好% 平均回收率分别为 ++P&I!’ +;P;I!’ ++P#’!% KUY分别为 "P&#!’ "P(;!’ "PI%! "4h%$& 结论!该方
法精密度高% 重复性好% 可用于如达七味散的质量控制&
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!!蒙药如达七味散载自 /赤峰市药品标准0% 由
木香’ 栀子’ 石榴皮’ 瞿麦’ 砂仁’ 荜茇’ 山楂 I
味药材组成% 具有止吐% 解痉之功效% 主要用于
+巴达干,’ +宝日, 引起的呃逆’ 呕吐’ 胃痉挛等
症% 临床疗效极为显著% 沿用至今& 然而% 目前无
该制剂质量标准的研究报道% 故本实验采用 LHTF
法对该药物中的木香烃内酯’ 去氢木香内酯和胡椒

碱进行测定% 同时应用 <TF法对木香’ 栀子和荜
茇等进行鉴别% 为其后续临床应用及研发提供
参考&
HI材料

TF)#&G<cH液相色谱仪 "包括 UHY)E#&GcH
检测器’ U1/-.Z?@)cH色谱工作站$’ GWJ电子天
平 "日本岛津公司 $( d\)%&& 超声波清洗器
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"’& RL?’ %&& J% 昆山市超声仪器有限公司$(
YLM)+&I& 电热恒温鼓风干燥箱 "上海精宏实验设
备有限公司$( XV)S三用紫外分析仪 "上海银泽仪
器设备有限公司$& 木香烃内酯 "批号 """(#’)
#&"#&;$’ 去氢木香内酯 "批号 """(#()#&"#&+$’
胡椒碱 "批号 ""&II()#&""&( $’ 栀子苷 "批号
""&I’+)#&"*"%$ 对照品 "中国食品药品检定研究
院$& 蒙药如达七味散 "批号分别为 "*""#(’
"’&’#;’ "*&I#&% 内蒙古赤峰市巴林右旗蒙医院$&
JI/C<鉴别
#P"!木香!取样品及相应的阴性样品各约 #P& 8%
加甲醇 "( -T% 超声处理 *& -/A% 过滤% 滤液蒸
干% # -T甲醇溶解% 即得供试品溶液& 另取木香
烃内酯和去氢木香内酯% 加甲醇配成 "P& -8Q-T
溶液& 各吸取 % "T% 点于同一硅胶 M薄层板上%
丙酮)环己烷 "* o"&$ 预饱和 #( -/A 并上行展开
至 "# 9-后取出% 晾干% (!香草醛硫酸溶液显色%
适当温度加热至斑点清晰% 结果见图 "& 由图可
知% 在对照品与供试品相应的位置处% 显示相同颜
色斑点% 阴性样品无干扰)"* &

"$木香烃内酯!#$去氢木香内酯!*$阴性样品!’ e% 如达七

味散
"$9:56@A:0/Z4!#$Z41aZ‘:9:56@50.96:A4!*$A48.6/B45.-C04

’ k%$K@Z.\/=4/H:=Z4‘

图 HI木香的/C<色谱图
P#,NHI/C<’*O"40(",O04"%DC’@*3#B93=:3B9!

#P#!栀子!取样品及相应的阴性样品各约 "P( 8%
分别加甲醇 "& -T% 超声处理 *& -/A% 过滤% 滤
液蒸干% "P( -T甲醇溶解% 即得供试品溶液& 另
取栀子苷% 加甲醇配成 "P& -8Q-T溶液& 各吸取
; "T% 点于同一硅胶 M薄层板上% 甲酸)丙酮)乙
酸乙酯)水 "" o( o( o"$ 预饱和 #& -/A 并上行
展开至 "# 9-后取出% 晾干% 置 *%( A-紫外光灯
下检视% 结果见图 #& 由图可知% 在对照品与供

试品相应的位置处% 显示相同颜色斑点% 阴性样
品无干扰)#)** &

"$栀子苷!#$阴性样品!* e($如达七味散
"$8.‘Z4A:5/Z4!#$A48.6/B45.-C04!* k($K@Z.\/=4/H:=Z4‘

图 JI栀子的/C<色谱图
P#,NJI/C<’*O"40(",O04"%$3?B=#93=E?C’>C"

#P*!荜茇!取样品及相应的阴性样品各约 "P& 8%
加无水乙醇 "& -T% 超声处理 *& -/A% 滤液蒸干%
"P& -T甲醇溶解% 即得供试品溶液& 另取胡椒碱%
加无水乙醇配成 "P# -8Q-T溶液& 各吸取 ( "T%
点于同一硅胶 M薄层板上% 丙酮)乙酸乙酯)甲苯
"" o# oI$ 预饱和 *& -/A 并上行展开至 "# 9-后
取出% 晾干% "&!硫酸乙醇溶液显色% 适当温度加
热至斑点清晰% 结果见图 *& 由图可知% 在对照品
与供试品相应的位置处% 显示相同颜色斑点% 阴性
样品无干扰)’* &

"$胡椒碱!#$阴性样品!* e($如达七味散
"$C/C4‘/A4!#$A48.6/B45.-C04!* k($K@Z.\/=4/H:=Z4‘

图 KI荜茇的/C<色谱图
P#,NKI/C<’*O"40(",O04"%<97=?9"F4#.9E?C’>C"

KI木香烃内酯’ 去氢木香内酯和胡椒碱含有量的
测定!]8HR"

*P"!色谱条件!SA4‘65/0)F";色谱柱 ""(& --g
’P% --% ( "-$( 流动相为甲醇)水 "(+ o’"$(
体积流量 "P& -TQ-/A( 柱温 *( j( 木香烃内酯’
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去氢木香内酯的检测波长 ##( A-% 在保留时间
"( -/A时变换胡椒碱的检测波长 *’* A-( 进样量
"& "T&
*P#!对照品溶液的制备!精密称取木香烃内酯和
去氢木香内酯对照品适量% 加甲醇配成含
*&P%’ "8Q-T木香烃内酯和 ’+P’’ "8Q-T去氢木香
内酯的溶液& 再精密称取胡椒碱对照品适量% 加甲
醇配成 (#P#’; "8Q-T溶液% 即得&
*P*!供试品溶液的制备!精密称取样品 "P& 8% 置
于具塞锥形瓶中% 精密加入甲醇 (& -T% 称定质
量% 密塞过夜% 超声处理 *& -/A% 放冷% 甲醇补足
减失的质量% 取续滤液% &P’( "-微孔滤膜过滤%
即得&
*P’!阴性溶液的制备!按处方量制备缺相应药材
的样品% 按 +*P*, 项下方法制备&
*P(!专属性考察!精密吸取上述溶液各 "& "T%
在 +*P", 项色谱条件下分别注入仪器% 结果见图
’& 由图可知% 供试品溶液与木香烃内酯’ 去氢木
香内酯和胡椒碱色谱峰处均有吸收峰% 而阴性样品
无干扰&
*P%!线性关系考察!精密吸取木香烃内酯’ 去氢
木香内酯的混合溶液和胡椒碱溶液 #P(’ (P&’
IP(’ "&P&’ "#P(’ "(P& "T% 注入 LHTF色谱仪%
以峰面积为纵坐标 "b$% 进样量为横坐标 "X$
进行回归% 得到三者的回归方程分别为 bh
" ;;#P*Xp" %+"P* ":h&P+++ ;$% bh" #I;P’Xp
( +&%P" ":h&P+++ + $% bhI &+IP+Xk"; I&(
":h&P+++ ; $% 分别在 I%P% e’(+P%’ "#*P% e
I’"P%’ "*&P%# eI*;PI# A8范围内线性关系良好&
*PI!精密度试验!精密吸取 * 个对照品溶液
"& "T% 连续注入仪器 % 次% 记录峰面积& 结果%
木香烃内酯’ 去氢木香内酯和胡椒碱峰面积 KUY
分别为 "P&+!’ "P#;!’ "P#%!% 表明仪器精密
度良好&
*P;!稳定性试验!取同一样品溶液 "& "T% 分别
于 &’ #’ ’’ %’ ;’ "&’ "# 1 进样& 结果% 木香烃
内酯’ 去氢木香内酯和胡椒碱峰面积 KUY分别为
"P#* !’ "P(#!’ &PII!% 表明供试品溶液在"# 1
内稳定性良好&
*P+!重复性试验!取同一样品约 "P& 8% 按
+*P*, 项下方法制备 % 份供试品溶液% 在 +*P",
项条件下测定& 结果% 木香烃内酯’ 去氢木香内酯
和胡椒碱峰面积 KUY分别为 &P%(!’ "PI&!’
&P;&!% 表明该方法重复性良好&

"$木香烃内酯!#$去氢木香内酯!*$胡椒碱
"$9:56@A:0/Z4!#$Z41aZ‘:9:56@50.96:A4!*$C/C4‘/A4

图 TI?UC<色谱图
P#,NTI?UC<’*O"40(",O043

*P"&!加样回收率试验!取含有量已知的样品
&P( 8% 精 密 加 入 &P"#’ ’’ &P&I% % 和
&P&;# ’ -8Q-T对照品贮备液% 按 +*P*, 项下方
法制备 % 份供试品溶液% 进行测定% 结果见表 "&
*P""!含有量测定!取 * 批样品% 每批约 "P& 8%
按 +*P*, 项下方法制备供试品溶液% 测定木香烃
内酯’ 去氢木香内酯’ 胡椒碱的含有量% 结果见
表 #&
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表 HI加样回收率试验结果 $#MZ&
/01NHI;&3.2(3"%O&’"Q&O6 (&3(3$#MZ&

成分
称样量Q

8
原有量Q

-8
加入量Q

-8
测得量Q

-8
回收率Q

!

平均回收

率Q!

"KUYQ!$
木香烃 &P(&* ’ &P;I# ’ &P;I* + "PI’& & ++P%* ++P&I
内酯 &P(&% ( &P;II ; &P;I* + "PI’( % ++P%( ""P&#$

&P(&+ & &P;;# " &P;I* + "PI#& & +IP+’
&P(&& # &P;%% I &P;I* + "PI’& & +IP%%
&P(&’ " &P;I* % &P;I* + "PI’& " ++P(;
&P(&# ( &P;I& ; &P;I* + "PI’’ ; "&&P"&

去氢木 &P(&* ’ "P#I+ % "P#;" + #P(%# & "&&P#& +;P;I
香内酯 &P(&% ( "P#;I ( "P#;" + #P(I" # "&&PI& ""P(;$

&P(&+ & "P#+* + "P#;" + #P(%& " ++P*+
&P(&& # "P#I" ( "P#;" + #P’#( ; +(P&&
&P(&’ " "P#;" ’ "P#;" + #P(%* & +;PII
&P(&# ( "P#II ’ "P#;" + #P((+ I ++P+;

胡椒碱 &P(&* ’ "P*"% + "P**& & #P%’% & ++P+% ++P#’
&P(&% ( "P**& " "P**& & #P%(# " "&&P&& ""PI%$
&P(&+ & "P**% I "P**& & #P%%& " ++P+(
&P(&& # "P*"* % "P**& & #P%’& & +;P%"
&P(&’ " "P*#* ; "P**& & #P%(" & +;P’&
&P(&# ( "P*"+ % "P**& & #P%’& & +;P(#

表 JI含有量测定结果
/01NJI;&3.2(3"%’"+(&+(!&(&O4#+0(#"+

批号
木香烃内酯Q

"-8-8k"$

去氢木香内酯Q

"-8-8k"$

胡椒碱Q

"-8-8k"$
"*""#( "PI#I #P(&# #P%"+
"’&’#; "P+&I #PI;I #PI*+
"*&I#& "P%+& #P*+" #P’*;

TI讨论
’P"!<TF鉴别木香展开剂的选择!本实验考察甲
苯)乙酸乙酯)冰醋酸 ""& o" o&P"$’ 环己烷)醋酸
乙酯 ""I o*$’ 甲苯)乙酸乙酯 ""+ o"$’ 石油醚
"%& e+& j$ )醋酸乙酯)苯 "I o"P( o"P($’ 环己
烷)丙酮 ""& o*$ 等展开系统% 发现环己烷)丙酮
""& o*$ 的效果最好% 故选用该展开系统&
’P#!提取方法的选择!对 I& j恒温水浴加热回流
提取 "’ "P( 1% 以及冷浸过夜超声提取 *&’ ’& -/A

# 种提取方法进行比较% 发现无显著差异& 综合考
虑% 选择冷浸过夜超声提取 *& -/A&
’P*!流动相比例的选择!以不同比例 "%( o*(’
%& o’&’ (; o’#’ (I o’*’ (+ o’"$ 甲醇)水进行分
析% 发现比例为 (+ o’" 时分离度最佳% 而且峰形
良好% 故选择其作为流动相&
]I结论

本实验采用LHTF法和<TF法% 对蒙药如达七
味散进行含有量测定和定性鉴别% 该方法操作简
单% 重复性良好% 准确可靠% 可为该药物的质量标
准建立及其开发应用提供实验基础&
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