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摘要： 目的　 建立 ＨＰＬＣ 法同时测定小儿泄泻停颗粒 （羌活、 车前子、 苍术等） 中紫花前胡苷、 羌活醇、 异欧前胡

素、 京尼平苷酸、 毛蕊花糖苷、 异毛蕊花糖苷、 苍术素醇、 白术内酯Ⅱ、 苍术素的含有量。 方法　 该药物甲醇提取液

的分析采用 Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｅｔｅｒｎｉｔｙ Ｃ１８色谱柱 （２５０ ｍｍ×４ ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０ ５％ 冰醋酸， 梯度洗脱； 体积流量

１ ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２５４、 ２７０、 ３１５ ｎｍ。 结果　 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 ９６ ９８％ ～９９ ８５％ ， ＲＳＤ ０ ８７％ ～１ ５７％ 。 结论　 该方法简便准确， 重复性好， 可用于小儿泄泻停颗粒

的质量控制。
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　 　 小儿泄泻停颗粒由羌活、 车前子、 苍术、 大

黄、 制大黄、 甘草、 制川乌 ７ 味药材加工而成， 具

有健脾化湿、 消积止泻的作用， 主要用于婴幼儿腹

泻的治疗， 尤其对小儿脾虚湿蕴食津所引起的大便

蛋花汤样或糊状， 夹有粘液泡沫、 乳块， 反复迁延

不愈的婴幼儿腹泻效果最佳［１⁃６］。 但该制剂现行质

量标准［７］及袁蔼芝等［８］ 仅对大黄所含成分大黄酸

含有量进行测定， 未检索到多成分同时定量测定的

报道。
小儿泄泻停颗粒中羌活祛风胜湿， 升阳补脾，
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含有挥发油、 香豆素、 有机酸等化合物， 其中紫花

前胡苷、 羌活醇、 异欧前胡素为主要成分［９］； 车

前子利水渗湿止泻， 利小便， 实大便， 含有环烯醚

萜、 苯乙醇苷、 三萜、 多糖、 苯丙素苷、 黄酮类化

合物， 其中京尼平苷酸为其环烯醚萜类代表性成

分， 毛蕊花糖苷和异毛蕊花糖苷为其苯乙醇苷类代

表性成分［１０⁃１１］； 苍术健脾燥湿， 含有聚乙烯炔、
倍半萜、 倍半萜苷成分， 其中苍术素醇、 苍术素为

其聚乙烯炔类主要成分， 白术内酯Ⅱ为其倍半萜类

主要成分［１２⁃１３］； 大黄清利湿热， 消积导滞， 制川

乌温中祛寒， 甘草调和胃气， 诸药合用， 共奏健脾

化湿、 消积止泻之效。 因此， 本实验首次建立

ＨＰＬＣ 法同时测定小儿泄泻停颗粒中紫花前胡苷、
羌活醇、 异欧前胡素、 京尼平苷酸、 毛蕊花糖苷、
异毛蕊花糖苷、 苍术素醇、 白术内酯Ⅱ、 苍术素的

含有量， 为该制剂质量标准的提高和完善提供理论

依据和实验基础。
１　 材料

Ｗａｔｅｒｓ ２６９５ 型高效液相色谱仪， 配置 Ｗａｔｅｒｓ
可变波长检测器、 Ｅｍｐｏｗｅｒ 工作站 （美国 Ｗａｔｅｒｓ
公司）； ＢＰ２１１Ｄ 型电子分析天平 （德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ
公司）； ＫＱ⁃２５０Ｅ 型超声波清洗器 （上海量壹科学

仪器有限公司）。 紫花前胡苷 （１１１８２１⁃２０１６０４， 质

量分数 ９９ ６％ ）、 羌活醇 （１１１８２０⁃２０１７０５， 质量分

数 ９９ ９％ ）、 异欧前胡素 （１１０８２７⁃２０１８１２， 质量分

数 ９９ ６％ ）、 京尼平苷酸 （１１１８２８⁃２０１６０４， 质量分

数 ９７ ４％ ）、 毛蕊花糖苷 （１１１５３０⁃２０１７１３， 质量分

数 ９２ ５％ ）、 白术内酯Ⅱ （１１１９７６⁃２０１５０１， 质量分

数 ９９ ９％ ）、 苍术素 （ １１１９２４⁃２０１６０５， 质量分数

９９ ８％ ） 对照品均购自中国食品药品检定研究院；
异毛蕊花糖苷 （６１３０３⁃１３⁃７， 质量分数 ９５ ０％ ） 对

照品购自上海纯优生物科技有限公司； 苍术素醇

（６１６４２⁃８９⁃５， 质量分数 ９９ ８％ ） 对照品购自贵州

迪大科技有限责任公司。 小儿泄泻停颗粒 （每袋

装 ２ ｇ， 批号 １８０７２１６、 １８０９１０４、 １８０９１５８） 购自

杭州胡庆余堂药业有限公司。 乙腈为色谱纯； 其他

试剂均为分析纯。
２　 方法与结果

２ １　 对照品溶液制备 　 精密称取各对照品适量，
甲醇制成每 １ ｍＬ 分别含紫花前胡苷、 羌活醇、 异

欧前胡素、 京尼平苷酸、 毛蕊花糖苷、 异毛蕊花糖

苷、 苍 术 素 醇、 白 术 内 酯 Ⅱ、 苍 术 素 ２ ９１２、
０ ６７４、 ４ ７３０、 １ ３１８、 ０ ８９６、 ０ ４９２、 ０ ２１６、
０ ９５８、 ２ １９４ ｍｇ 的贮备液， 各精密吸取 ２ ５ ｍＬ

于 ５０ ｍＬ 量瓶中， 甲醇稀释至刻度， 即得。
２ ２　 供试品溶液制备　 取颗粒适量， 研细， 精密

称取 ２ ０ ｇ， 置于具塞锥形瓶中， 精密加入 ２５ ｍＬ
甲醇， 密塞， 称定质量， 超声提取 ３０ ｍｉｎ， 放冷，
甲醇补足减失的质量， 摇匀， 滤过， 即得。
２ ３　 阴性样品溶液制备　 按颗粒质量标准项下处

方及工艺， 分别制备缺羌活、 缺车前子、 缺苍术的

阴性样品， 按 “２ ２” 项下方法制备， 即得。
２ ４　 色谱条件　 Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｅｔｅｒｎｉｔｙ Ｃ１８色谱柱 （２５０ ｍｍ×
４ ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈 （Ａ） ⁃０ ５％ 冰醋酸

（Ｂ）， 梯度洗脱 （０ ～ １５ ０ ｍｉｎ， １８ ０％ Ａ； １５ ０ ～
２８ ０ ｍｉｎ， １８ ０％ ～ ３５ ０％ Ａ； ２８ ０ ～ ４６ ０ ｍｉｎ，
３５ ０％ ～ ４２ ０％ Ａ； ４６ ０ ～ ６４ ０ ｍｉｎ， ４２ ０％ ～
４９ ０％ Ａ； ６４ ０～７５ ０ ｍｉｎ， ４９ ０％ ～ １８ ０％ Ａ）； 体

积流量 １ ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； ０ ～ ２８ ０ ｍｉｎ在
３１５ ｎｍ［９］ 波长处检测紫花前胡苷、 羌活醇、 异欧

前胡素， ２８ ０～ ４６ ０ ｍｉｎ 在 ２５４ ｎｍ［１０］ 波长处检测

京尼平苷酸、 毛蕊花糖苷、 异毛蕊花糖苷， ４６ ０ ～
７５ ０ ｍｉｎ 在 ２７０ ｎｍ［１３］波长处检测苍术素醇、 白术

内酯Ⅱ、 苍术素； 进样量 １０ μＬ。
２ ５　 方法学考察

２ ５ １　 专属性考察 　 精密吸取对照品、 供试品、
阴性样品溶液， 在 “２ ４” 项色谱条件下进样测

定， 结果见图 １。 由此可知， 各成分分离度均大于

１ ５， 理论塔板数按均不低于 ３ ５００， 阴性无干扰，
表明该方法专属性良好。
２ ５ ２　 线性关系考察 　 精密吸取 “２ １” 项下贮

备液 ０ １、 ０ ２、 ０ ５、 １ ０、 １ ５、 ２ ０ ｍＬ， 置于

２０ ｍＬ量瓶中， 甲醇稀释至刻度， 摇匀， 得到不同

质量浓度对照品溶液， 在 “２ ４” 项色谱条件下进

样测定。 以溶液质量浓度横坐标 （Ｘ）， 峰面积为

纵坐标 （Ｙ） 进行回归， 结果见表 １， 可知各成分

在各自范围内线性关系良好。
２ ５ ３　 精密度试验 　 取 “２ ２” 项下供试品溶液

（批号 １８０７２１６）， 在 “２ ４” 项色谱条件下进样测定

６ 次， 测得紫花前胡苷、 羌活醇、 异欧前胡素、 京

尼平苷酸、 毛蕊花糖苷、 异毛蕊花糖苷、 苍术素醇、
白 术 内 酯Ⅱ、 苍 术 素 峰 面 积 ＲＳＤ 分 别 为

０ ５９％ 、 ０ ８１％ 、 １ ５２％ 、 ０ ７５％ 、 １ ３４％ 、 ０ ５９％ 、
０ ９６％ 、 １ ８５％ 、 ０ ６２％ ， 表明仪器精密度良好。
２ ５ ４ 　 重 复 性 试 验 　 取 同 １ 批 颗 粒 （ 批 号

１８０７２１６） 适量， 按 “２ ２” 项下方法平行制备 ６
份供试品溶液， 在 “２ ４” 项色谱条件下进样测

定， 测得紫花前胡苷、 羌活醇、 异欧前胡素、 京尼
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１． 紫花前胡苷　 ２． 羌活醇　 ３． 异欧前胡素　 ４． 京尼平苷酸　 ５． 毛蕊花糖苷　 ６． 异毛蕊花糖苷　 ７． 苍术素醇　 ８． 白术内酯Ⅱ　 ９． 苍术素

１． ｎｏｄａｋｅｎｉｎ　 ２． ｎｏｔｏｐｔｅｒｏｌ　 ３． ｉｓｏｉｍｐｅｒａｔｏｒｉｎ　 ４． ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｉｃ ａｃｉｄ　 ５． ｖｅｒｂａｓｃｏｓｉｄｅ　 ６． ｉｓｏａｃｔｅｏｓｉｄｅ　 ７． ａｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｎｏｌ　 ８． ａｔｒａｃｙｌｅｎｏｌｉｄｅⅡ
９． ａｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｎ

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

表 １　 各成分线性关系

Ｔａｂ １　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分 回归方程 ｒ
线性范围 ／

（μｇ·ｍＬ－１）
紫花前胡苷 Ｙ＝ １ ０１５ ６×１０６Ｘ＋３３５ ５ ０ ９９９ ６ １４ ５６～２９１ ２０
羌活醇 Ｙ＝ ６ ３０１ ９×１０５Ｘ－２９８ １ ０ ９９９ ２ ３ ３７～６７ ４０
异欧前胡素 Ｙ＝ ７ ５１９ ２×１０５Ｘ＋２５７ ７ ０ ９９９ ９ ２３ ６５～４７３ ００
京尼平苷酸 Ｙ＝ ９ ９８５ ３×１０５Ｘ＋１８９ ０ ０ ９９９ １ ６ ５９～１３１ ８０
毛蕊花糖苷 Ｙ＝ ８ １１５ １×１０５Ｘ－４７６ ９ ０ ９９９ ７ ４ ４８～８９ ６０
异毛蕊花糖苷 Ｙ＝ ５ ９５７ ６×１０５Ｘ－３０５ ４ ０ ９９９ ３ ２ ４６～４９ ２０
苍术素醇 Ｙ＝ ８ ９３２ ７×１０５Ｘ－２７４ ５ ０ ９９９ ２ １ ０８～２１ ６０
白术内酯Ⅱ Ｙ＝ １ １３９ ５×１０６Ｘ＋４３６ ８ ０ ９９９ ９ ４ ７９～９５ ８０
苍术素 Ｙ＝ ７ ４９４ １×１０５Ｘ＋３８８ １ ０ ９９９ ８ １０ ９７～２１９ ４０

平苷酸、 毛蕊花糖苷、 异毛蕊花糖苷、 苍术素醇、
白术内酯Ⅱ、 苍术素含有量 ＲＳＤ 分别为 １ ４２％ 、
０ ５９％ 、 １ ３３％ 、 １ ７５％ 、 ０ ４８％ 、 １ ６３％ 、 １ ９１％ 、
０ ６１％ 、 １ ２４％ ， 表明该方法重复性良好。
２ ５ ５　 稳定性试验　 取同 １ 批供试品溶液 （批号

１８０７２１６）， 室 温 下 于 ０、 １、 ２、 ４、 ８、 １６ ｈ 在

“２ ４” 项色谱条件下进样测定， 测得紫花前胡苷、
羌活醇、 异欧前胡素、 京尼平苷酸、 毛蕊花糖苷、
异毛蕊花糖苷、 苍术素醇、 白术内酯Ⅱ、 苍术素峰

面积 ＲＳＤ 分别为 ０ ５７％ 、 ０ ８６％ 、 １ ５４％ 、 ０ ７７％ 、
０ ３３％ 、 ０ ９６％ 、 ０ ４５％ 、 １ ８３％ 、 ０ ５９％ ， 表 明

溶液在 １６ ｈ 内稳定性良好。
２ ５ ６　 加样回收率试验　 精密称取含有量已知的

颗粒 ９ 份， 每份 １ ０ ｇ， 置于具塞锥形瓶中， 精密

加入对照品溶液 （含 ２ ０１６ ｍｇ ／ ｍＬ 紫花前胡苷、

０ ５０２ ｍｇ ／ ｍＬ 羌活醇、 ３ ４９４ ｍｇ ／ ｍＬ 异欧前胡素、
０ ８５８ ｍｇ ／ ｍＬ 京尼平苷酸、 ０ ６０６ ｍｇ ／ ｍＬ 毛蕊花糖

苷、 ０ ３３２ ｍｇ ／ ｍＬ 异毛蕊花糖苷、 ０ １１８ ｍｇ ／ ｍＬ 苍

术素醇、 ０ ６５４ ｍｇ ／ ｍＬ 白术内酯Ⅱ、 １ ４５２ ｍｇ ／ ｍＬ
苍术素） ０ ５、 １ ０、 １ ５ ｍＬ， 各 ３ 份， 按 “２ ２”
项下方法制备供试品溶液， 在 “２ ４” 项色谱条件

下进样测定， 计算回收率。 结果， 紫花前胡苷、 羌

活醇、 异欧前胡素、 京尼平苷酸、 毛蕊花糖苷、 异

毛蕊花糖苷、 苍术素醇、 白术内酯Ⅱ、 苍术素平均

加样回收率分别为 ９９ １２％ 、 ９８ ２６％ 、 ９９ ８５％ 、
９８ ７９％ 、 ９８ ０５％ 、 ９７ ９９％ 、 ９６ ９８％ 、 ９８ ７４％ 、
９９ ０１％ ， ＲＳＤ 分 别 为 ０ ９０％ 、 １ １９％ 、 ０ ８７％ 、
１ １７％ 、 １ ０６％ 、 ０ ９７％ 、 １ ５７％ 、 １ ３４％ 、 ０ ９４％ 。
２ ６　 样品含有量测定 　 取 ３ 批颗粒适量， 研细，
精密称取 ２ ０ ｇ， 按 “２ ２” 项下方法制备供试品

溶液， 在 “２ ４” 项色谱条件下进样测定， 外标法

计算含有量， 结果见表 ２。
３　 讨论

３ １　 流动相筛选 　 参照 ２０１５ 年版 《中国药典》
一部中羌活、 车前子、 苍术含有量测定条件， 本实

验考察了流动相乙腈⁃水［１４⁃１５］、 甲醇⁃０ ５％ 醋酸［１０］、
甲醇⁃水［１６］， 发现各成分色谱峰峰形均存在一定缺

陷， 故又采用乙腈⁃０ ５％ 醋酸梯度洗脱［９，１７］， 同时

其比例进行摸索， 最终确定为 “２ ４” 项下条件，
此时各成分色谱峰峰形较好， 而且与相邻杂质峰的

分离度均能达到要求。
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表 ２　 各成分含有量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝３）
Ｔａｂ ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔ⁃

ｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝３）

成分
批号

１８０７２１６ １８０９１０４ １８０９１５８
紫花前胡苷 １ ９７１ １ ７７８ ２ ０６２
羌活醇 ０ ４９４ ０ ４２２ ０ ５５８
异欧前胡素 ３ ５２５ ３ ７０３ ３ １８０
京尼平苷酸 ０ ８６２ ０ ９８６ ０ ７３４
毛蕊花糖苷 ０ ６１７ ０ ７０２ ０ ５２７
异毛蕊花糖苷 ０ ３２９ ０ ３７７ ０ ３４８
苍术素醇 ０ １１５ ０ ０９８ ０ １３０
白术内酯Ⅱ ０ ６５９ ０ ５６１ ０ ７５２
苍术素 １ ４６３ １ ６７６ １ ３２２

３ ２　 供试品溶液制备方法筛选　 本实验考察以甲

醇［９，１３⁃１６，１８］、 ６０％ 甲醇［１０，１７，１９］、 稀乙醇为溶剂超声

３０ ｍｉｎ 的提取效果， 发现用甲醇提取时不仅各成分

综合提取率最佳， 而且峰形良好， 杂质无干扰， 故

选择其作为提取溶剂。 再考察超声提取［９，１３⁃１６］、 加

热回流提取［１０］、 室温浸渍过夜提取的效果， 发现

加热回流提取率略高于超声， 但杂质明显更多， 而

室温浸渍过夜时提取率最低， 故选择超声作为提取

方法。 最后， 考察超声时间 １５、 ３０、 ４５ ｍｉｎ， 发现

提取 ３０、 ４５ ｍｉｎ 时提取率相差不大， 但均明显优

于提取 １５ ｍｉｎ 时， 故最终确定供试品溶液制备方

法为甲醇超声提取 ３０ ｍｉｎ。
４　 结论

本实验首次建立 ＨＰＬＣ 法同时测定小儿泄泻停

颗粒中紫花前胡苷、 羌活醇、 异欧前胡素、 京尼平

苷酸、 毛蕊花糖苷、 异毛蕊花糖苷、 苍术素醇、 白

术内酯Ⅱ、 苍术素的含有量， 该方法简便准确， 重

复性好， 可实现对该制剂更全面的质量控制， 也为

其质量标准提高提供依据。
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