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摘要# 目的!建立O‘IK同时测定二陈合剂 "陈皮( 茯苓( 半夏等# 中柚皮芸香苷( 橙皮苷( 川陈皮素( $& && 8&
(& .& $r& -r)七甲氧基黄酮( 橘红素( 去氢土莫酸( 去氢茯苓酸( 茯苓酸的含有量’ 方法!该药物甲醇提取液的分析
采用3N<76HU5K)K".色谱柱"-D8 ::i#&’ ::& & !:#$ 以乙腈)’D"!甲酸为流动相& 梯度洗脱$ 体积流量 ’D4 :IE:<H$
柱温 $& j’ 结果!. 种成分在各自范围内线性关系良好 "*m’D444 ’#& 平均加样回收率 48D4-! k44D84!& C1b
’D..!k"D(8!’ 结论!该方法准确可靠( 重复性好& 可用于二陈合剂的质量控制’
关键词! 二陈合剂$ 化学成分$ O‘IK
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!!二陈合剂源于 .卫生部颁药品标准/ 中药成
方制剂第 ( 册& 由陈皮( 茯苓( 半夏 "姜制#( 甘
草 "蜜炙#( 生姜 & 味药材加工而成& 具有燥湿化
痰( 理气和胃的功效& 对咳嗽痰多( 胸脘胀闷( 恶
心呕吐等症状的治疗效果显著& 但该标准中仅对其
性状和相对密度作了规定)"* ’ 魏淑梅等)#* 采用
5IK法对陈皮( 半夏 "姜制# 进行了定性鉴别&
刘菁等)$*采用O‘IK法测定了橙皮苷含有量& 但尚
无多成分同时定量测定的报道’ 陈皮具有燥湿化
痰( 理气健脾的功效& 用于咳嗽痰多( 脘腹胀满(

食少吐泻等症状的治疗)-* & 其主要含黄酮 "橙皮
苷( 柚皮芸香苷#( 多甲氧基黄酮 "川陈皮素( $&
&& 8& (& .& $r& -r)七甲氧基黄酮( 橘红素等#(
生物碱和挥发油)&* $ 茯苓具有利水渗湿( 健脾(
宁心的功效& 主要用于痰饮眩悸( 脾虚食少( 便溏
泄泻等症状的治疗)-* & 其主要成分为去氢土莫酸(
去氢茯苓酸( 茯苓酸等’ 本实验采用O‘IK法同时
测定二陈合剂中柚皮芸香苷( 橙皮苷( 川陈皮素(
$& && 8& (& .& $r& -r)七甲氧基黄酮( 橘红素(
去氢土莫酸( 去氢茯苓酸( 茯苓酸的含有量& 为提
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高该方质量标准提供依据& 以确保临床用药安全
有效’
KL仪器与试药
"D"!仪器!3N<76HU""’’ 系列四元梯度泵高效液相
色谱仪& 配置四元梯度泵( 自动进样器( 柱恒温箱(
可变波长检测器"美国安捷伦公司#$ 电子分析天平
"十万分之一& 瑞士 R6UU76X)5@76A@公司#$ fS)#&’T
超声波发生器 "昆山市超声仪器有限公司#’
"D#!试药!二陈合剂购自浙江惠松制药有限公司
"每瓶装 "#’ :I#’ 去氢土莫酸 "8(&-)"8)"#( 去
氢茯苓酸 "#(4.)#’)"#( 茯苓酸对照品 "#4’(’)4#)
8# 购自南京森贝伽生物科技有限公司$ 柚皮芸香
苷 ""-#&4)-8)##( 橙皮苷 "&#’)#8)$#( 川陈皮素
对照品 "-(.)’")$# 购自上海纯优生物科技有限公
司$ $& && 8& (& .& $r& -r)七 甲 氧 基 黄 酮
"$$$4’)-#)’#( 橘红素 "-.")&$).# 对照品购自四
川省维克奇生物科技有限公司’ 乙腈为色谱纯$ 甲
酸和甲醇均为分析纯’
ML方法与结果
#D"!溶液制备
#D"D"!对照品溶液!精密称取柚皮芸香苷( 橙皮
苷( 川陈皮素( $& && 8& (& .& $r& -r)七甲氧基
黄酮( 橘红素( 去氢土莫酸( 去氢茯苓酸( 茯苓酸
对照品适量& 甲醇制成每 " :I含 #D(#.( #D48-(
’D4"#( ’D(".( ’D8(#( ’D(&8( ’D-#-( ’D-(. :N各
成分的对照品贮备液’ 吸取适量& 置于同一"’’ :I
量瓶中& 甲醇稀释并制成 ’D#’- 8( ’D### $(
’D’-& 8( ’D’$& 4( ’D’"8 .( ’D’". 4( ’D’"’ 8(
’D’#$ 4 :NE:I对照品溶液’
#D"D#!供试品溶液制备!精密吸取二陈合剂
&D’ :I& 置于 &’ :I量瓶中& 加甲醇至刻度& 超
声 "’ :<H& 过滤& 取续滤液& 即得’
#D"D$!阴性样品溶液制备!按处方和生产工艺& 分
别制备不含茯苓( 陈皮的阴性样品& 按 +#D"D#, 项
下方法制备& 即得’
#D#!色谱条件!3N<76HU5K)K".色谱柱 "-D8 ::i
#&’ ::& & !:#$ 流动相乙腈 "3# )’D"!甲酸
"T#& 梯度洗脱 " ’ k"" :<H& #8D’!3$ "" k
#$ :<H& #8D’!&&"D’!3$ #$ k$- :<H& &"D’!&
(#D’!3$ $- k&" :<H& (#D’!&4’D’!3$ &" k
8’ :<H& 4’D’!&#8D’!3#$ ’ k$- :<H时在 $’’ H:
波长下检测柚皮芸香苷( 橙皮苷( 川陈皮素( $&
&& 8& (& .& $r& -r)七甲氧基黄酮和橘红素)8)(* &
!!!

$- k8’ :<H 时在 #"’ H:波长下检测去氢土莫酸(
去氢茯苓酸和茯苓酸).* $ 体积流量 ’D4 :IE:<H$
柱温 $& j$ 进样量 "’ !I’
#D$ ! 专属性试验 ! 精密吸取 + #D"D" , k
+#D"D$, 项下溶液适量& 在 +#D#, 项色谱条件下
分析& 发现在各对照品保留时间处均有相应成分的
吸收峰& 阴性无干扰& 各色谱峰之间的分离度均大
于 "D&’ 色谱图见图 "’

"%柚皮芸香苷!#%橙皮苷!$%川陈皮素!-D$& && 8& (& .&

$r& -r)七甲氧基黄酮!&%橘红素!8%去氢土莫酸!(%去氢茯苓

酸!.%茯苓酸
"%H;X<XVU<H!#%B6GM6X<A<H!$%H@\<76U<H!-D$& && 8& (& .&

$0& - 0 )B6MU6:UB@]WY7;[@H6!&%U;HN6X;U<H!8%A6BWAX@UV:V7@G<?

;?<A!(%A6BWAX@M;?BW:<?;?<A!.%M;?BW:<?;?<A

图 KL各成分B$F>色谱图
X#POKLB$F>)%’"(&4"P’&(,"-8&’#"1,)"+,4#413+4,
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#D-!线性关系考察!精密吸取 +#D"D", 项下对
照品贮备液 ’D"( ’D#( ’D&( "D’( "D&( #D’ :I&
置于 #’ :I量瓶中& 甲醇稀释至刻度& 摇匀& 即得
8 个质量浓度对照品溶液& 在 +#D#, 项色谱条件

下测定’ 以质量浓度为横坐标 "W#& 峰面积为纵
坐标 "‘# 进行回归& 结果见表 "& 可知各成分在
各自范围内线性关系良好’

表 KL各成分线性关系
<&NOKLF#+3&’’32&4#"+,%#7,"-8&’#"1,)"+,4#413+4,

成分 回归方程 线性范围E"!N-:Io"# *

柚皮芸香苷 ‘h"D’4. & i"’8Wq#48D- "$D8- k#(#D. ’D444 4

橙皮苷 ‘h"D$’" 8 i"’8Wq-&&D$ "-D.# k#48D- ’D444 &

川陈皮素 ‘h"D&.( " i"’8Wo$8’D’ -D&8’ k4"D#’ ’D444 #

$&&&8&(&.&$r&-r)七甲氧基黄酮 ‘h"D#"- 8 i"’8Wo-8.D4 $D&4’ k("D.’ ’D444 (

橘红素 ‘h.D&"( $ i"’&Wo$#&D8 $D$8’ k8(D#’ ’D444 "

去氢土莫酸 ‘h8D4-# 4 i"’&Wq$4"D$ $D(.’ k(&D8’ ’D444 4

去氢茯苓酸 ‘h.D$&" 8 i"’&Wq"4&D( #D"#’ k-#D-’ ’D444 8

茯苓酸 ‘h4D4&" ( i"’&Wo#-&D. #D$4’ k-(D.’ ’D444 $

#D&!精密度试验!取 +#D"D", 项下对照品溶液&
在 +#D#, 项色谱条件下测定& 连续 8 次& 测得柚
皮芸香苷( 橙皮苷( 川陈皮素( $& && 8& (& .&
$r& -r)七甲氧基黄酮( 橘红素( 去氢土莫酸( 去氢
茯苓酸( 茯苓酸峰面积 C1b分别为 ’D.#!(
’D(8!( "D’"!( ’D&4!( "D"&!( "D$#!(
’D.(!( "D"$!& 表明仪器精密度良好’
#D8!重复性试验!取样品 "批号 "&’4"’# 8 份&
按 +#D"D#, 项下方法制备供试品溶液& 在 +#D#,
项色谱条件下测定& 测得柚皮芸香苷( 橙皮苷( 川
陈皮素( $& && 8& (& .& $r& -r)七甲氧基黄酮(
橘红素( 去氢土莫酸( 去氢茯苓酸( 茯苓酸含有量
C1b分别为 "D##!( ’D.$!( "D-8!( "D’(!(
’D4&!( "D8"!( "D(’!( ’D8$!& 表明该方法重
复性良好’
#D(!稳定性试验!将供试品溶液 "批号 "&’4"’#
在室温下放置 ’( #( -( 8( .( "’( "# B& 在
+#D#, 项色谱条件下测定& 测得柚皮芸香苷( 橙
皮苷( 川陈皮素( $& && 8& (& .& $r& -r)七甲氧
基黄酮( 橘红素( 去氢土莫酸( 去氢茯苓酸( 茯苓
酸峰面积 C1b分别为 ’D4#!( ’D.$!( "D’&!(
"D"-!( "D#’!( ’D("!( "D"8!( "D#(!& 表明
供试品溶液在室温下 "# B内稳定性良好’
#D.!加样回收率试验!精密称取各对照品适量&
甲醇溶解& 制成每 " :I含柚皮芸香苷 #D"8" :N(
橙皮苷 #D-.$ :N( 川陈皮素 ’D8"( :N( $& && 8&
(& .& $r& -r)七甲氧基黄酮 ’D$4. :N( 橘红素
’D#$# :N( 去氢土莫酸 ’D#"4 :N( 去氢茯苓酸
’D"-( :N( 茯苓酸 ’D#88 :N的对照品溶液’ 精密

量取样品 "批号 "&’4"’# 4 份& 每份 #D& :I& 置
于 &’ :I量瓶中& 精密加入上述对照品溶液
"D’ :I"$ 份#( #D’ :I"$ 份#( $D’ :I"$ 份#&
按 +#D"D#, 项下方法制备供试品溶液& 在 +#D#,
项色谱条件下测定& 测得各成分平均加样回收率
"C1b# 分别为4.D4$!""D#&!#( 4(D4#! "’D4"!#(
48D4-! " "D"4!#( 4.D$-! " "D&$!#( 4(D88!
"’D..!#( 44D’"! ""D(8!#( 44D84! ""D&#!#(
4.D#"! ""D$$!#’
#D4!样品含有量测定!取样品 $ 批& 按 +#D"D#,
项下方法制备供试品溶液& 在 +#D#, 项色谱条件
下测定& 结果见表 #’

表 ML各成分含有量测定结果 $#SQ% (P P̂&

<&NOML=3,124,"-)"+43+4!343’(#+&4#"+"-8&’#"1,)"+,4#49

13+4,$#SQ% (P P̂&

成分
批号

"&’4"’ "&""’. "8’$’8
柚皮芸香苷 "D(#4 "D&&8 "D4’’
橙皮苷 "D4.8 "D.#( #D"8$
川陈皮素 ’D-4- ’D-8. ’D&$$
$&&&8&(&.&$r&-r)七甲氧基黄酮 ’D$"4 ’D$$& ’D#.&
橘红素 ’D".& ’D"88 ’D"4’
去氢土莫酸 ’D"(8 ’D"4$ ’D"&&
去氢茯苓酸 ’D""( ’D"’" ’D"$&
茯苓酸 ’D#"- ’D#’$ ’D#-’

QL讨论
$D"!检测波长确定!本实验在 "4’ k-&’ H:波长
范围内对各成分进行紫外扫描& 兼顾最大吸收及色
谱峰之间分离情况& 同时参考文献 )8).*& 确定去
氢土莫酸( 去氢茯苓酸和茯苓酸的检测波长为
#"’ H:& 柚皮芸香苷( 橙皮苷( 川陈皮素( $& &&
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8& (& .& $r& -r)七甲氧基黄酮和橘红素的检测波
长为 $’’ H:’
$D#!流动相选择!本实验首先考察了乙腈)水和甲
醇)水)4* & 发现前者更优& 但两者均存在部分成分
分离效果差( 峰形拖尾严重的现象’ 然后& 考察了
乙腈)’D’&!磷酸)"’)""* ( 乙腈)’D"!甲酸)8*和乙腈)
’D&!醋酸)"#)"$* & 发现以乙腈)’D"!甲酸为流动相
梯度洗脱时& 各成分峰形对称& 所测色谱峰与其他
杂质峰均能达到有效分离& 并且基线平稳’
VL结论

本实验建立了O‘IK法同时测定二陈合剂中柚
皮芸香苷( 橙皮苷( 川陈皮素( $& && 8& (& .&
$r& -r)七甲氧基黄酮( 橘红素( 去氢土莫酸( 去氢
茯苓酸( 茯苓酸的含有量& . 种成分在 8’ :<H内均
可被检测到& 而且该方法准确可靠( 重复性好& 对
该方的质量控制具有重要意义’
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