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摘要： 目的　 建立一测多评法同时测定宽中顺气丸 （香附、 陈皮、 莪术等） 中橙皮苷、 川陈皮素、 桔皮素、 莪术二

酮、 莪术醇、 吉马酮、 香附烯酮、 α⁃香附酮的含有量。 方法 　 该药物甲醇提取液的分析采用 Ａｇｉｌｅｎｔ ＴＣ⁃Ｃ１８ 色谱柱

（２５０ ｍｍ× ４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 １％ 冰醋酸， 梯度洗脱； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 检测波长 ２１４、 ２４２、
３２６ ｎｍ； 柱温 ２５ ℃。 以吉马酮为内标， 建立其他 ７ 种成分相对校正因子， 测定含有量。 结果　 ８ 种成分在各自范围内

线性关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９９ ２）， 平均加样回收率为 ９６􀆰 ９３％ ～１００􀆰 ００％ ， ＲＳＤ 为 ０􀆰 ８１％ ～１􀆰 ６３％ 。 一测多评法所得结果与

外标法接近。 结论　 该方法简便准确， 可用于宽中顺气丸的质量控制。
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　 　 宽中顺气丸由香附 （醋炙）、 陈皮、 莪术 （醋
炙）、 三棱 （麸炒）、 木香、 五灵脂 （醋炙）、 猪牙

皂、 黄芩、 牵牛子、 大黄、 滑石 １１ 味药材组成，
临床上主要用于气血郁滞、 停食停水引起的胸膈痞

满、 膨闷胀饱、 不欲饮食、 脘腹胀痛、 大便秘结等

病症的治疗［１］。 方中香附 （醋炙） 疏肝解郁， 理

气宽中， 为君药； 辅以木香、 陈皮行气燥湿， 健脾

消食； 五灵脂 （醋炙） 活血化瘀； 莪术 （醋炙）、
三棱 （麸炒） 破血行气， 消积止痛； 猪牙皂开窍

散结； 黄芩、 大黄清热燥湿， 泻下攻积； 牵牛子、
滑石利尿通淋， 泻水通便， 引药下行， 诸药合用，
共奏顺气宽胸、 消积化滞之功效［２］。

中药及其制剂组成复杂， 通过多成分、 多靶点

协同作用而达到治疗效果， 单一成分检测难以全面

评价其整体质量， 多指标成分评价模式已逐步应用

于相关质量控制中， 但传统方法存在消耗大、 检验

成本高、 部分对照品质量不稳定并难以获得等诸多

不足。 一测多评法利用中药有效成分间存在的内在

函数关系， 建立内标与其他成分之间的相对校正因

子， 仅使用 １ 种质量稳定、 易于获得、 价格低廉的

对照品， 实现对中药及其制剂中多指标成分含有量

的同时测定， 正成为质量评价新模式。 本实验选择

宽中顺气丸中君药香附 （醋炙） 所含香附烯酮、
α⁃香附酮， 臣药陈皮所含橙皮苷、 川陈皮素、 桔皮

素， 佐药莪术 （醋炙） 所含莪术二酮、 莪术醇、
吉马酮作为指标成分， 建立一测多评法同时测定这

８ 种成分含有量， 以期为完善和提高该制剂质量标

准提供数据支持。
１　 材料

Ａｇｉｌｅｎｔ １１００ 型、 Ｗａｔｅｒｓ ２６９０ 型高效液相色谱

仪 （美国 Ｗａｔｅｒｓ 公司）； ＢＰ２１１ＤＡＧ 型电子天平

（德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ 公 司 ）。 吉 马 酮 （ 批 号 １１１６６５⁃
２０１６０５， 纯度 ９９􀆰 ８％ ）、 莪术二酮 （批号 １１１８００⁃
２０１３０２， 纯 度 ９９􀆰 ８％ ）、 橙 皮 苷 （ 批 号 １１０７２１⁃
２０１８１８， 纯 度 ９６􀆰 ２％ ）、 莪 术 醇 （ 批 号 １００１８５⁃
２０１００７， 纯度 ９９􀆰 ９％ ）、 α⁃香附酮 （批号 １１０７４８⁃
２０１８１５， 纯度 ９９􀆰 ７％ ） 对照品均购自中国食品药

品 检 定 研 究 院； 桔 皮 素 对 照 品 （ 批 号

ＰＲＦ８０６３０４８， 纯度 ９８􀆰 ７％ ） 购自成都普思生物科

技股份有限公司； 川陈皮素 （批号 １８０３０５４１， 纯

度 ９９􀆰 ９％ ）、 香 附 烯 酮 （ 批 号 １８０５１５２２， 纯 度

９５􀆰 ５％ ） 对照品均购自上海同田生物技术股份有限

公司； 木香、 陈皮、 香附 （醋炙）、 三棱 （麸炒）、
莪术 （醋炙）、 五灵脂 （醋炙）、 猪牙皂、 黄芩、

牵牛子、 大黄、 滑石均购自永州市永靛中药饮片有

限公司， 经永州职业技术学院医学院王文渊教授鉴

定为正品， 按各药材质量标准检验均符合规定。 宽

中顺 气 丸 （ 每 １００ 粒 重 ６ ｇ， 批 号 １８０８０００１、
１８０８００１６、 １９０１００２４） 来源于北京同仁堂股份有限

公司同仁堂制药厂。 乙腈为色谱纯； 其余试剂均为

分析纯。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 溶液制备

２􀆰 １􀆰 １　 对照品溶液　 精密称取橙皮苷、 川陈皮素、
桔皮素、 莪术二酮、 莪术醇、 吉马酮、 香附烯酮、
α⁃香附酮对照品适量， 甲醇制成质量浓度分别为

０􀆰 ９１４、 ０􀆰 １９８、 ０􀆰 １７２、 ０􀆰 ３１８、 ０􀆰 ２０６、 ０􀆰 １８８、
１􀆰 ３５２、 ０􀆰 ４７４ ｍｇ ／ ｍＬ 的 贮 备 液， 各 精 密 吸 取

２􀆰 ５ ｍＬ置于 ５０ ｍＬ 量瓶中， 甲醇稀释至刻度， 摇匀，
即得 （橙皮苷 ４５􀆰 ７ μｇ ／ ｍＬ、 川陈皮素 ９􀆰 ９ μｇ ／ ｍＬ、
桔皮素 ８􀆰 ６ μｇ ／ ｍＬ、 莪术二酮 １５􀆰 ９ μｇ ／ ｍＬ、 莪术

醇 １０􀆰 ３ μｇ ／ ｍＬ、 吉马酮 ９􀆰 ４ μｇ ／ ｍＬ、 香附烯酮

６７􀆰 ６ μｇ ／ ｍＬ、 α⁃香附酮 ２３􀆰 ７ μｇ ／ ｍＬ）。
２􀆰 １􀆰 ２　 供试品溶液　 取丸剂适量， 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， 称定质量， 加热回流提取 ６０ ｍｉｎ， 放冷， 甲醇

补足减失的质量， 摇匀， 滤过， 即得。
２􀆰 １􀆰 ３　 阴性样品溶液　 按处方比例和工艺， 分别

制备缺陈皮、 缺莪术、 缺香附的阴性样品， 按

“２􀆰 １􀆰 ３” 项下方法制备， 即得。
２􀆰 ２　 色谱条件及系统适用性试验 　 Ａｇｉｌｅｎｔ ＴＣ⁃Ｃ１８

色谱柱 （２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈

（Ａ） ⁃０􀆰 １％ 冰醋酸 （Ｂ）， 梯度洗脱， 程序见表 １；
体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 检测波长 ３２６ ｎｍ （ ０ ～
２７􀆰 ０ ｍｉｎ， 橙 皮 苷、 川 陈 皮 素、 桔 皮 素 ） ［３⁃５］、
２１４ ｎｍ （２７􀆰 ０～４５􀆰 ０ ｍｉｎ， 莪术二酮、 莪术醇、 吉

马酮） ［６⁃９］、 ２４２ ｎｍ （４５􀆰 ０ ～ ７０􀆰 ０ ｍｉｎ， 香附烯酮、
α⁃香附酮） ［１０⁃１１］； 柱温 ２５ ℃； 进样量 １０ μＬ。 取对

照品、 供试品、 阴性样品溶液适量， 在上述色谱条

件下进样测定， 结果见图 １， 可知各成分与相邻色

谱峰均能达到有效分离， 分离度均大于 １􀆰 ５， 理论

塔板数按照各成分色谱峰计均不低于 ５ ０００， 阴性

无干扰。
２􀆰 ３　 方法学考察

２􀆰 ３􀆰 １　 线性关系考察 　 精密量取 “２􀆰 １􀆰 １” 项下

对照品贮备液适量， 甲醇制成 ２５ 倍质量浓度差的

６ 个对照品溶液， 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件下进样测

定。 以峰面积为纵坐标 （Ｙ）， 溶液质量浓度为横
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１． 橙皮苷　 ２． 川陈皮素　 ３． 桔皮素　 ４． 莪术二酮　 ５． 莪术醇　 ６． 吉马酮　 ７． 香附烯酮　 ８． α⁃香附酮

１． ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ　 ２． ｎｏｂｉｌｅｔｉｎ　 ３． ｔａｎｇｅｒｅｔｉｎ　 ４． ｃｕｒｄｉｏｎｅ　 ５． ｃｕｒｃｕｍｏｌ　 ６． ｇｅｒｍａｃｒｏｎｅ　 ７． ｃｙｐｅｒｏｔｕｎｄｏｎｅ　 ８． α⁃ｃｙｐｅｒｏｎｅ

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

　 　 　 　 表 １　 梯度洗脱程序

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｇｒａｄｉｅｎｔ ｅｌｕｔｉｏｎ ｐｒｏｇｒａｍｓ

时间 ／ ｍｉｎ Ａ 乙腈 ／ ％ Ｂ ０􀆰 １％ 冰醋酸 ／ ％

　 ０～１１􀆰 ０ ３０􀆰 ０ ７０􀆰 ０

１１􀆰 ０～２７􀆰 ０ ３０􀆰 ０～４７􀆰 ０ ７０􀆰 ０～５３􀆰 ０

２７􀆰 ０～４５􀆰 ０ ４７􀆰 ０～６１􀆰 ０ ５３􀆰 ０～３９􀆰 ０

４５􀆰 ０～５９􀆰 ０ ６１􀆰 ０～７２􀆰 ０ ３９􀆰 ０～２８􀆰 ０

５９􀆰 ０～７０􀆰 ０ ７２􀆰 ０～３０􀆰 ０ ２８􀆰 ０～７０􀆰 ０

坐标 （Ｘ） 进行回归， 结果见表 ２， 可知各成分在

各自范围内线性关系良好。
表 ２　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分 回归方程 ｒ
线性范围 ／

（μｇ·ｍＬ－１）
橙皮苷 Ｙ＝ １􀆰 ０６２ ４×１０６Ｘ＋１ ００４􀆰 ３ ０􀆰 ９９９ ４ ４􀆰 ５７～１１４􀆰 ２５

川陈皮素 Ｙ＝ １􀆰 ３５５ ６×１０６Ｘ－４８２􀆰 ９ ０􀆰 ９９９ ５ ０􀆰 ９９～２４􀆰 ７５

桔皮素 Ｙ＝ ８􀆰 ３３１ ９×１０５Ｘ＋７６８􀆰 ０ ０􀆰 ９９９ ２ ０􀆰 ８６～２１􀆰 ５０

莪术二酮 Ｙ＝ １􀆰 ２２４ ８×１０６Ｘ＋９７３􀆰 ７ ０􀆰 ９９９ ４ １􀆰 ５９～３９􀆰 ７５

莪术醇 Ｙ＝ １􀆰 １３０ ２×１０６Ｘ－８５８􀆰 ９ ０􀆰 ９９９ ６ １􀆰 ０３～２５􀆰 ７５

吉马酮 Ｙ＝ ９􀆰 ２８４ ６×１０５Ｘ＋１ ０６０􀆰 １ ０􀆰 ９９９ ５ ０􀆰 ９４～２３􀆰 ５０

香附烯酮 Ｙ＝ １􀆰 ３８９ ６×１０６Ｘ－７１７􀆰 ２ ０􀆰 ９９９ ６ ６􀆰 ７６～１６９􀆰 ００

α⁃香附酮 Ｙ＝ １􀆰 ０１９ ７×１０５Ｘ－３３􀆰 ６ ０􀆰 ９９９ ３ ２􀆰 ３７～５９􀆰 ２５

２􀆰 ３􀆰 ２　 精密度试验 　 精密吸取 “２􀆰 １􀆰 １” 项下对

照品溶液适量， 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件下进样测

定， 测得橙皮苷、 川陈皮素、 桔皮素、 莪术二酮、
莪术醇、 吉马酮、 香附烯酮、 α⁃香附酮峰面积 ＲＳＤ
分别为 ０􀆰 ６６％ 、 ０􀆰 ９４％ 、 １􀆰 １５％ 、 １􀆰 ０２％ 、 １􀆰 ０５％ 、
１􀆰 ２３％ 、 ０􀆰 ５８％ 、 ０􀆰 ７２％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ３􀆰 ３　 重复性试验　 取同一批丸剂， 按 “２􀆰 １􀆰 ２”
项下方法平行制备 ６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 ２” 项

色谱条件下进样测定， 测得橙皮苷、 川陈皮素、 桔

皮素、 莪术二酮、 莪术醇、 吉马酮、 香附烯酮、 α⁃
香附酮含有量 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ０１％ 、 ０􀆰 ６７％ 、 １􀆰 ３５％ 、
１􀆰 ２９％ 、 １􀆰 ４６％ 、 １􀆰 ７８％ 、 ０􀆰 ９２％ 、 １􀆰 １７％ ， 表明该

方法重复性良好。
２􀆰 ３􀆰 ４　 稳定性试验　 取同一份供试品溶液， 于 ０、
２、 ４、 ６、 ８、 １２ ｈ 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件下进样测

定， 测得橙皮苷、 川陈皮素、 桔皮素、 莪术二酮、
莪术醇、 吉马酮、 香附烯酮、 α⁃香附酮峰面积 ＲＳＤ
分别为 ０􀆰 ５９％ 、 １􀆰 ０２％ 、 １􀆰 １８％ 、 １􀆰 ０５％ 、 １􀆰 １２％ 、
１􀆰 ２７％ 、 ０􀆰 ５３％ 、 ０􀆰 ６９％ ， 表明溶液在 １２ ｈ 内稳定

性良好。
２􀆰 ３􀆰 ５　 加样回收率试验　 取同一批各成分含有量

已知的丸剂适量， 研细， 精密称取 ９ 份， 每份 １􀆰 ０
ｇ， 随机分成 ３ 组， 每组 ３ 份， 置于具塞锥形瓶中，
精密加入对照品溶液 （橙皮苷、 川陈皮素、 桔皮

素、 莪术二酮、 莪术醇、 吉马酮、 香附烯酮、 α⁃香
附 酮 质 量 浓 度 分 别 为 ０􀆰 ６７８、 ０􀆰 １４４、 ０􀆰 ０９８、
０􀆰 １８２、 ０􀆰 １３６、 ０􀆰 １１２、 ０􀆰 ９３８、 ０􀆰 ３２２ ｍｇ ／ ｍＬ ）
０􀆰 ５、 １􀆰 ０、 １􀆰 ５ ｍＬ， 使目标成分加入量分别约为样

品原有量的 ５０％ 、 １００％ 、 １５０％ ， 按 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下

方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件下进样

测定， 计算回收率。 结果， 橙皮苷、 川陈皮素、 桔

皮素、 莪术二酮、 莪术醇、 吉马酮、 香附烯酮、 α⁃
香附酮平均加样回收率 （ＲＳＤ） 分别为 ９８􀆰 ３２％
（１􀆰 ３２％ ）、 ９７􀆰 ８７％ （１􀆰 ６３％ ）、 ９６􀆰 ９３％ （１􀆰 ２０％ ）、
９８􀆰 ８７％ （ ０􀆰 ９９％ ）、 ９８􀆰 ５２％ （ ０􀆰 ８１％ ）、 ９９􀆰 ７４％
（０􀆰 ９７％ ）、 １００􀆰 ００％ （１􀆰 ０３％ ）、 ９９􀆰 ０３％ （１􀆰 １１％ ）。
２􀆰 ４　 相对校正因子测定 　 取 “２􀆰 ３􀆰 １” 项下对照

品溶液适量， 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件下进样测定，
以吉马酮为内标， 测定其他 ７ 种成分相对校正因子
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ｆｋ ／ ｍ， 公式为 ｆｋ ／ ｍ ＝ ｆｋ ／ ｆｍ ＝ （Ｗｋ ×Ａｍ） ／ （Ｗｍ ×Ａｋ ）
（Ｗｋ 为内标含有量， Ａｋ 为内标峰面积， Ｗｍ 为待测

成分含有量， Ａｍ 为待测成分峰面积）， 结果见

表 ３。
表 ３　 各成分相对校正因子

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

对照品溶液
相对校正因子（内标吉马酮）

橙皮苷 川陈皮素 桔皮素 莪术二酮 莪术醇 香附烯酮 α⁃香附酮

１ ０􀆰 ８８７ ９ ０􀆰 ６７２ ５ １􀆰 １４０ ４ ０􀆰 ７６６ １ ０􀆰 ８３３ ８ ０􀆰 ６７３ １ ０􀆰 ９１０ ５
２ ０􀆰 ８９４ ４ ０􀆰 ６８４ １ １􀆰 １２２ ４ ０􀆰 ７７５ ９ ０􀆰 ８０１ ５ ０􀆰 ６７２ ９ ０􀆰 ９１６ ７
３ ０􀆰 ８７８ ９ ０􀆰 ７０７ ４ １􀆰 １３９ ７ ０􀆰 ７６１ ５ ０􀆰 ８２８ ３ ０􀆰 ６６０ ４ ０􀆰 ９４１ ８
４ ０􀆰 ８７６ ６ ０􀆰 ６８４ ５ １􀆰 １４２ ０ ０􀆰 ７５９ ５ ０􀆰 ８１５ ２ ０􀆰 ６５７ ８ ０􀆰 ９３６ ５
５ ０􀆰 ８７２ ５ ０􀆰 ６９０ ８ １􀆰 ０８８ ７ ０􀆰 ７５６ ０ ０􀆰 ８４１ ３ ０􀆰 ６８２ ６ ０􀆰 ８９８ ５
６ ０􀆰 ８７４ ４ ０􀆰 ６８５ ２ １􀆰 １１５ ２ ０􀆰 ７５８ ４ ０􀆰 ８２１ ７ ０􀆰 ６６８ １ ０􀆰 ９１１ ４
平均值 ０􀆰 ８８０ ８ ０􀆰 ６８７ ４ １􀆰 １２４ ７ ０􀆰 ７６２ ９ ０􀆰 ８２３ ６ ０􀆰 ６６９ ２ ０􀆰 ９１９ ２
ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ９８ １􀆰 ６７ １􀆰 ８５ ０􀆰 ９４ １􀆰 ７２ １􀆰 ３６ １􀆰 ８２

２􀆰 ５　 耐用性考察

２􀆰 ５􀆰 １　 不同仪器、 色谱柱对相对校正因子的影

响　 本实验考察了 Ｗａｔｅｒｓ ２６９０、 Ａｇｉｌｅｎｔ １１００ 色谱仪，

以及Ａｇｉｌｅｎｔ ＴＣ⁃Ｃ１８、 Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８、 Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ Ｃ１８色

谱柱 （２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ） 对相对校正因子的影

响， 结果见表 ４， 可知均无明显影响 （ＲＳＤ＜２􀆰 ０％ ）。
表 ４　 不同仪器、 色谱柱对相对校正因子的影响

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ ａｎｄ ｃｏｌｕｍｎｓ ｏｎ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ

仪器 色谱柱
相对校正因子（内标吉马酮）

橙皮苷 川陈皮素 桔皮素 莪术二酮 莪术醇 香附烯酮 α⁃香附酮

Ａｇｉｌｅｎｔ １１００ Ａｇｉｌｅｎｔ ＴＣ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ８８１ ３ ０􀆰 ６８８ ７ １􀆰 １２５ ２ ０􀆰 ７６３ ７ ０􀆰 ８２４ １ ０􀆰 ６６９ ６ ０􀆰 ９１９ ８
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ８９６ ５ ０􀆰 ７０２ ８ １􀆰 １４７ ７ ０􀆰 ７８０ １ ０􀆰 ８３９ ９ ０􀆰 ６８０ ５ ０􀆰 ９４２ ６
Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ Ｃ１８ ０􀆰 ８７５ ０ ０􀆰 ６７６ ３ １􀆰 ０９１ ６ ０􀆰 ７５９ ４ ０􀆰 ８１８ ７ ０􀆰 ６５４ ３ ０􀆰 ９０６ ７

Ｗａｔｅｒｓ ２６９０ Ａｇｉｌｅｎｔ ＴＣ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ８８７ ５ ０􀆰 ６８９ ２ １􀆰 １２９ １ ０􀆰 ７６７ ４ ０􀆰 ８５０ ２ ０􀆰 ６７３ ９ ０􀆰 ９２１ ５
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ９００ １ ０􀆰 ６９５ ７ １􀆰 １３３ ９ ０􀆰 ７７１ ５ ０􀆰 ８３３ ６ ０􀆰 ６７１ ８ ０􀆰 ９２２ ５
Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ Ｃ１８ ０􀆰 ８７９ ９ ０􀆰 ６７２ ９ １􀆰 １１１ １ ０􀆰 ７６３ ５ ０􀆰 ８１９ ５ ０􀆰 ６５９ ６ ０􀆰 ８９４ ６

平均值 — ０􀆰 ８８６ ７ ０􀆰 ６８７ ６ １􀆰 １２３ １ ０􀆰 ７６７ ６ ０􀆰 ８３１ ５ ０􀆰 ６６８ ３ ０􀆰 ９１７ ９
ＲＳＤ ／ ％ — １􀆰 １１ １􀆰 ６５ １􀆰 ７４ ０􀆰 ９６ １􀆰 ６２ １􀆰 ４４ １􀆰 ７７

２􀆰 ５􀆰 ２　 不同体积流量对相对校正因子的影响　 本

实验考察了不同体积流量 （０􀆰 ８、 ０􀆰 ９、 １􀆰 ０、 １􀆰 １、
１􀆰 ２ ｍＬ ／ ｍｉｎ） 对相对校正因子的影响， 结果见表

５， 可知均无明显影响 （ＲＳＤ＜２􀆰 ０％ ）。
表 ５　 不同体积流量对相对校正因子的影响

Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｖｏｌｕｍｅｔｒｉｃ ｆｌｏｗ ｒａｔｅｓ ｏｎ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ

体积流量 ／ （ｍＬ·ｍｉｎ－１）
相对校正因子（内标吉马酮）

橙皮苷 川陈皮素 桔皮素 莪术二酮 莪术醇 香附烯酮 α⁃香附酮

０􀆰 ８ ０􀆰 ８７８ ２ ０􀆰 ６８５ ５ １􀆰 １２２ ７ ０􀆰 ７６０ １ ０􀆰 ８２１ ５ ０􀆰 ６６７ ０ ０􀆰 ９１６ ８
０􀆰 ９ ０􀆰 ８８１ ９ ０􀆰 ６９３ ３ １􀆰 １３５ ６ ０􀆰 ７７８ ４ ０􀆰 ８３４ ７ ０􀆰 ６７０ ９ ０􀆰 ９２５ ９
１􀆰 ０ ０􀆰 ８８０ ６ ０􀆰 ６８９ １ １􀆰 １２６ ９ ０􀆰 ７６６ ０ ０􀆰 ８２７ ５ ０􀆰 ６６９ ８ ０􀆰 ９２０ ０
１􀆰 １ ０􀆰 ８７３ ５ ０􀆰 ６７６ ７ １􀆰 １１８ ０ ０􀆰 ７５７ ５ ０􀆰 ８１９ ２ ０􀆰 ６５３ ２ ０􀆰 ９０７ ８
１􀆰 ２ ０􀆰 ８７１ ６ ０􀆰 ６７２ ８ １􀆰 １０９ ５ ０􀆰 ７５１ ８ ０􀆰 ８１６ ３ ０􀆰 ６５０ ７ ０􀆰 ９０５ １
平均值 ０􀆰 ８７７ ２ ０􀆰 ６８３ ５ １􀆰 １２２ ５ ０􀆰 ７６２ ８ ０􀆰 ８２３ ８ ０􀆰 ６６２ ３ ０􀆰 ９１５ １
ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ５１ １􀆰 ２５ ０􀆰 ８７ １􀆰 ３３ ０􀆰 ８９ １􀆰 ４５ ０􀆰 ９４

２􀆰 ５􀆰 ３　 不同柱温对相对校正因子的影响　 本实验

考察了不同柱温 （２０、 ２２、 ２５、 ２７、 ３０ ℃） 对相

对校正因子的影响， 结果见表 ６， 可知均无明显影

响 （ＲＳＤ＜２􀆰 ０％ ）。
２􀆰 ６　 色谱峰定位　 本实验以吉马酮为内标， 采用

相对保留时间法 （待测成分与内标保留时间之比）

对其他成分色谱峰进行定位， 考察了 “２􀆰 ５􀆰 １” 项

下仪器、 色谱柱对相对保留时间的影响， 结果见表

７， 可知均无明显影响 （ＲＳＤ＜２􀆰 ０％ ）。
２􀆰 ７　 样品含有量测定　 取 ３ 批丸剂， 按 “２􀆰 １􀆰 ３”
项下方法平行制备 ３ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 ２” 项

色谱条件下进样测定， 分别采用外标法和一测多评
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表 ６　 不同柱温对相对校正因子的影响

Ｔａｂ􀆰 ６　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｃｏｌｕｍｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ ｏｎ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ

柱温 ／ ℃
相对校正因子（内标吉马酮）

橙皮苷 川陈皮素 桔皮素 莪术二酮 莪术醇 香附烯酮 α⁃香附酮

２０ ０􀆰 ８８１ ９ ０􀆰 ６７８ ３ １􀆰 １１２ ７ ０􀆰 ７５６ ９ ０􀆰 ８２３ ６ ０􀆰 ６５２ ７ ０􀆰 ９１２ ２
２２ ０􀆰 ８８５ ７ ０􀆰 ６８６ １ １􀆰 １２１ １ ０􀆰 ７６４ ３ ０􀆰 ８３０ ５ ０􀆰 ６６８ ９ ０􀆰 ９１７ ９
２５ ０􀆰 ８８７ １ ０􀆰 ６８５ ９ １􀆰 １２１ ９ ０􀆰 ７６５ ２ ０􀆰 ８３０ １ ０􀆰 ６６５ ７ ０􀆰 ９１９ ５
２７ ０􀆰 ８８６ ４ ０􀆰 ６８６ ７ １􀆰 １２３ ５ ０􀆰 ７６０ １ ０􀆰 ８３２ ７ ０􀆰 ６６０ ３ ０􀆰 ９１８ ７
３０ ０􀆰 ８９０ ２ ０􀆰 ６９５ ２ １􀆰 １２２ ９ ０􀆰 ７７８ １ ０􀆰 ８２９ ５ ０􀆰 ６７３ １ ０􀆰 ９２５ ４
平均值 ０􀆰 ８８６ ３ ０􀆰 ６８６ ４ １􀆰 １２０ ４ ０􀆰 ７６４ ９ ０􀆰 ８２９ ３ ０􀆰 ６６４ １ ０􀆰 ９１８ ７
ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ３４ ０􀆰 ８７ ０􀆰 ３９ １􀆰 ０６ ０􀆰 ４１ １􀆰 １９ ０􀆰 ５１

表 ７　 不同仪器、 色谱柱对相对保留时间的影响

Ｔａｂ􀆰 ７　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ ａｎｄ ｃｏｌｕｍｎｓ ｏｎ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｔｉｍｅ

仪器 色谱柱
相对保留时间（内标吉马酮）

橙皮苷 川陈皮素 桔皮素 莪术二酮 莪术醇 香附烯酮 α⁃香附酮

Ａｇｉｌｅｎｔ １１００ Ａｇｉｌｅｎｔ ＴＣ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ３７０ ８ ０􀆰 ４８０ ２ ０􀆰 ５８８ １ ０􀆰 ７８０ ５ ０􀆰 ８８５ ９ １􀆰 ２２５ ３ １􀆰 ３５９ ７
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ３６９ １ ０􀆰 ４７３ ９ ０􀆰 ５８４ ３ ０􀆰 ７７８ ６ ０􀆰 ８７８ ３ １􀆰 ２２０ ７ １􀆰 ３５６ ４
Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ Ｃ１８ ０􀆰 ３７５ ７ ０􀆰 ４８６ ４ ０􀆰 ５９１ ７ ０􀆰 ７８４ ２ ０􀆰 ８８９ ６ １􀆰 ２２７ ５ １􀆰 ３６２ ８

Ｗａｔｅｒｓ ２６９０ Ａｇｉｌｅｎｔ ＴＣ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ３７２ ６ ０􀆰 ４８１ ９ ０􀆰 ５８９ ２ ０􀆰 ７８２ ６ ０􀆰 ８８７ １ １􀆰 ２２６ ９ １􀆰 ３６１ ５
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ３７０ １ ０􀆰 ４７８ ３ ０􀆰 ５８６ ９ ０􀆰 ７８１ １ ０􀆰 ８８４ ５ １􀆰 ２２３ ４ １􀆰 ３５８ ６
Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ Ｃ１８ ０􀆰 ３７９ ２ ０􀆰 ４８９ １ ０􀆰 ５９３ ２ ０􀆰 ７８９ ３ ０􀆰 ８９５ ６ １􀆰 ２３４ ２ １􀆰 ３６５ ９

平均值 — ０􀆰 ３７２ ９ ０􀆰 ４８１ ６ ０􀆰 ５８８ ９ ０􀆰 ７８２ ７ ０􀆰 ８８６ ８ １􀆰 ２２６ ３ １􀆰 ３６０ ８
ＲＳＤ ／ ％ — １􀆰 ０３ １􀆰 １４ ０􀆰 ５５ ０􀆰 ４８ ０􀆰 ６５ ０􀆰 ３７ ０􀆰 ２５

法计算含有量， 结果见表 ８， 可知 ２ 种方法所得结 果接近 ［相对平均偏差 （ＲＡＤ） ＜２􀆰 ０％ ］。
表 ８　 各成分含有量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ）

Ｔａｂ􀆰 ８　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｇ）

成分
１８０８０００１ １８０８００１６ １９０１００２４

外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％
吉马酮 ０􀆰 １１４ — — ０􀆰 １２２ — — ０􀆰 １０６ — —
橙皮苷 ０􀆰 ６７９ ０􀆰 ６８６ ０􀆰 ５１ ０􀆰 ６１５ ０􀆰 ６２７ ０􀆰 ９７ ０􀆰 ７１４ ０􀆰 ６９８ １􀆰 １３
川陈皮素 ０􀆰 １４２ ０􀆰 １４５ １􀆰 ０５ ０􀆰 １２９ ０􀆰 １３１ ０􀆰 ７７ ０􀆰 １６０ ０􀆰 １５６ １􀆰 ２７
桔皮素 ０􀆰 ０９８ ０􀆰 ０９６ １􀆰 ０３ ０􀆰 １１１ ０􀆰 １０９ ０􀆰 ９１ ０􀆰 ０８５ ０􀆰 ０８３ １􀆰 １９
莪术二酮 ０􀆰 １８１ ０􀆰 １８５ １􀆰 ０９ ０􀆰 ２０５ ０􀆰 ２０１ ０􀆰 ９９ ０􀆰 １５６ ０􀆰 １５７ ０􀆰 ３２
莪术醇 ０􀆰 １３７ ０􀆰 １３６ ０􀆰 ３７ ０􀆰 １２６ ０􀆰 １２３ １􀆰 ２０ ０􀆰 １５０ ０􀆰 １４６ １􀆰 ３５
香附烯酮 ０􀆰 ９３６ ０􀆰 ９２１ ０􀆰 ８１ １􀆰 ０１７ １􀆰 ０２９ ０􀆰 ５９ ０􀆰 ８４８ ０􀆰 ８５６ ０􀆰 ４７
α⁃香附酮 ０􀆰 ３２２ ０􀆰 ３２８ ０􀆰 ９２ ０􀆰 ３５２ ０􀆰 ３４７ ０􀆰 ７２ ０􀆰 ２９１ ０􀆰 ２９６ ０􀆰 ８５

３　 讨论

３􀆰 １　 色谱峰定位方法确定　 本实验曾采用保留时

间差法对宽中顺气丸中各成分进行定位， 但发现不

同仪器、 色谱柱下其保留时间差差异较大， 难以对

色谱峰进行准确定位； 相对保留时间值法所得结果

稳定， 不同条件下其 ＲＳＤ 均小于 ２􀆰 ０％ ， 故最终确

定采用该方法进行色谱峰。
３􀆰 ２　 流动相确定 　 本实验考察了乙腈⁃水［６］、 乙

腈⁃０􀆰 １％ 甲酸、 乙腈⁃０􀆰 １％ 磷酸［８］、 乙腈⁃０􀆰 １％ 冰

醋酸［３⁃５，１２］、 甲醇⁃水［７，１０⁃１１，１３⁃１４］流动相体系， 考察各

成分峰形、 分离度、 色谱峰基线平稳情况， 发现乙

腈⁃０􀆰 １％ 冰醋酸洗脱时综合效果最佳， 再对其不断

进行改进优化， 最终确定其作为流动相， 此时各成

分色谱图基线平稳， 峰形对称， 分离度符合规定。
４　 结论　

本实验首次建立一测多评法同时测定宽中顺气

丸中橙皮苷、 川陈皮素、 桔皮素、 莪术二酮、 莪术

醇、 吉马酮、 香附烯酮、 α⁃香附酮的含有量， 再通

过方法学考察、 相对校正因子耐用性试验、 色谱峰

定位、 与外标法结果比较来验证其可行性。 结果表

明， 该方法操作简便， 结果准确， 重复性好， 可用

于宽中顺气丸质量控制， 为全面评价该制剂质量提

供参考依据。
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摘要： 目的　 建立 ＨＰＬＣ 法同时测定小儿香橘丸 （陈皮、 枳实、 厚朴等） 中 ４ 种成分的含有量。 方法　 该药物甲醇提取

液的分析采用 Ｗｅｌｃｈ Ｕｌｔｉｍａｔｅ Ｃ１８ 色谱柱 （２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相甲醇⁃０􀆰 ３％ 磷酸， 梯度洗脱； 体积流量

１􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２５０、 ２８４、 ２９０ ｎｍ。 结果　 橙皮苷、 和厚朴酚、 厚朴酚、 α⁃香附酮分别在 １２􀆰 ７９ ～
５１１􀆰 ６３ μｇ ／ ｍＬ （ ｒ ＝ ０􀆰 ９９９ ８）、 ２􀆰 ６１ ～ １０４􀆰 ５４ μｇ ／ ｍＬ （ ｒ ＝ １􀆰 ０００ ０）、 ５􀆰 ７５ ～ ２２９􀆰 ８５ μｇ ／ ｍＬ （ ｒ ＝ ０􀆰 ９９９ ９）、 ０􀆰 ８０ ～
４０􀆰 ０８ μｇ ／ ｍＬ （ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ９） 范围内线性关系良好， 平均加样回收率分别为 ９９􀆰 ７％ （ＲＳＤ ＝ １􀆰 ７％ ）、 ９８􀆰 ９％ （ＲＳＤ ＝
１􀆰 ４％ ）、 ９９􀆰 １％ （ＲＳＤ＝１􀆰 ８％ ）、 ９８􀆰 ９％ （ＲＳＤ＝０􀆰 ７％ ）。 结论　 该方法简便、 快速、 准确， 可用于小儿香橘丸的质量控制。
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