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摘要# 目的!建立高效液相色谱)二极管阵列检测 "OCEM)F1F# 法同时测定消积化虫散 "白术( 茯苓( 使君子仁等#
中白术内酯/( 白术内酯&( 白术内酯’( 去氢土莫酸( 去氢茯苓酸和茯苓酸的含有量’ 方法!分析采用依利特 M"/
色谱柱$ 流动相为乙腈)甲醇 "" j"# "1# )&V&%!磷酸溶液 "Q#& 梯度洗脱$ 体积流量 "V" 6EJ68B$ 柱温 #% g$ 检
测波长 #"& B6 "去氢土莫酸( 去氢茯苓酸和茯苓酸#( ##& B6 "白术内酯&和白术内酯/#( #0’ B6 "白术内酯’#’
结果!’ 个成分均呈良好的线性关系& 平均加样回收率 ""i’# 为 *’V/!d**V@!& PHF值为 &V’’!d"V@/!’ 结论
!该方法简便( 准确( 快速& 可用于消积化虫散的质量控制’
关键词! 消积化虫散$ 白术内酯/$ 白术内酯&$ 白术内酯’$ 去氢土莫酸$ 去氢茯苓酸$ 茯苓酸$ OCEM)F1F
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!!消积化虫散由白术 "炒#( 茯苓( 使君子仁(
牵牛子 "炒#( 陈皮( 厚朴 "姜制#( 槟榔( 山楂(
甘草( 六神曲 "炒# "& 味药材组成& 具有消积化
虫& 开胃增食的功效& 临床上多用于小儿厌食纳
呆( 消化不良( 食积虫积( 脘腹胀痛等症状的治

疗)"+ & 现收载于部颁标准中药成方制剂第 * 册& 白
术 "炒# 和茯苓为其主要药味’ 然而& 原相关标
准仅对该制剂的性状( 散剂通则进行了规定& 尚无
对其中所含成分进行定量测定的文献报道’ 为了更
好控制该制剂的质量& 本实验首次对消积化虫散中
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白术 "炒#( 茯苓)#+所含白术内酯&( 白术内酯
’( 白术内酯/( 去氢土莫酸( 去氢茯苓酸和茯苓
酸的含有量进行测定’
FG仪器和试药

1:843B<"#&& OCEM色谱仪$ 电子天平 "十万分
之一& 德国赛多利斯公司#’ 白术内酯/ "批号
"""*0/)#&"%&"& 含有量 **V*!#( 白术内酯 &
"批号 """*0%)#&"%&"& 含有量 **V*!#( 白术内酯
’ "批号 """*0’)#&"%&"& 含有量 **V*!# 对照品
"中国食品药品检定研究院#$ 去氢土莫酸 "批号
’0%@)"’)"& 含有量 */V&!# 对照品 "成都瑞芬思
生物科技有限公司#$ 去氢茯苓酸 "00&"#)(")/&
含有量 */V&!#( 茯苓酸 " #*&0&)*#)’& 含有量
*/V&!# 对照品 "四川省维克奇生物科技有限公
司#’ 消积化虫散 "每袋装 "V% :& 批号为 "@&@&((
"@&@&@( "@&@&’# 购自重庆希尔安药业有限公司’
甲醇( 乙腈为色谱纯$ 磷酸为分析纯$ 水为重蒸
馏水’
HG方法
#V"!溶液的制备
#V"V"!对照品贮备液!分别称取 ’ 种对照品适量&
甲醇溶解稀释& 制成含 &V%@/ 6:J6E白术内酯/(
&V@0# 6:J6E白术内酯&( &V%"% 6:J6E白术内酯
’( &V%*# 6:J6E去氢土莫酸( &V@%’ 6:J6E去氢
茯苓酸和 &V0%" 6:J6E茯苓酸的对照品贮备液’
#V"V#!混合对照品溶液!分别吸取 ,#V"V"- 项下
贮备液 #V%( #V%( "V&( #V%( #V%( %V& 6E& 置于同
一 %& 6E量瓶中& 甲醇稀释& 制成含&V&#0 @ 6:J6E
白术 内 酯 /( &V&#( ’ 6:J6E白 术 内 酯 &(
&V&"& ( 6:J6E白术内酯’( &V&#* ’ 6:J6E去氢
土 莫 酸( &V&## / 6:J6E 去 氢 茯 苓 酸 和
&V&0% " 6:J6E茯苓酸的混合对照品溶液’
#V"V(!供试品溶液!取消积化虫散适量& 研磨成
细粉& 精密称取 "&V& :& 置于具塞锥形瓶中& 精密
加入甲醇 %& 6E& 称定质量& 加热回流提取
’& 68B& 冷却至室温& 甲醇补足减失的质量& 振
摇& 过滤& 取续滤液& 即得’
#V"V@!阴性对照品溶液!按照部颁标准中药成方
制剂第 * 册消积化虫散质量标准中的处方工艺& 制
备不含白术 "炒#( 茯苓的样品& 按 ,#V"V(- 项
下方法制备阴性对照品溶液’
#V#!色谱条件!M"/色谱柱 "@V’ 66u#%& 66&
% %6#$ 流动相 1为乙腈)甲醇 "" j" #& Q为
&V&%!磷酸溶液& 梯度洗脱 "程序见表 "# )()’+ $ 检

测波长 ##& B6)0)/+ " & d(’ 68B #( #0’ B6)*)"&+

"(0 d@% 68B#( #"& B6)"")"#+ "@’ d/& 68B#$ 体积
流量 "V" 6EJ68B$ 柱温 #% g$ 进样量 #& %E’

表 FG梯度洗脱程序
7)1NFGK()!#&/*&’3*#"/.("P()%0

时间J68B 1乙腈)甲醇"" j"#J! Q&V&%!磷酸溶液J!
& d#" %’V& @@V&
## d@% %’V&,’#V& @@V&,(/V&
@’ d0" ’#V&,/&V& (/V&,#&V&
0# d/& /&V&,%’V& #&V&,@@V&

IG方法学考察
(V"!系统适用性考察!分别取样品( 混合对照品(
白术空白和茯苓空白溶液适量& 注入液相色谱仪分
析& 见图 "’ 由图可知& 白术空白溶液色谱图中&
白术内酯&( 白术内酯’和白术内酯/的出峰位置
处均无干扰$ 茯苓空白溶液色谱图中& 去氢土莫
酸( 去氢茯苓酸和茯苓酸的出峰位置处也均无干
扰& ’ 种成分可与其相邻峰完全分离’
(V#!线性范围考察!分别精密吸取对照品贮备液
&V"( &V#( &V%( "V&( #V& 6E& 甲醇稀释成系列质
量浓度的混合对照品溶液& 在 ,#V#- 项色谱条件
下进样 #& %E测定& 记录峰面积’ 然后& 以峰面积
为纵坐标 "b#& 对照品质量浓度 "%:J6E# 为横
坐标 "U# 进行线性回归& 结果见表 #& 表明 ’ 种
成分在各自范围内线性关系均良好’

表 HGW 种成分的线性关系
7)1NHGA#/&)((&’)*#"/02#.0",0#S -"/0*#*3&/*0

成分 回归方程 线性范围J"%:*6Eh"# 2
白术内酯/ bi0V’"& @ u"&%Uh#""V@ %V@/ d"&*V’& &V*** 0
白术内酯& bi%V*@0 ( u"&%Uq@&(V% @V0# d*@V@& &V*** *
白术内酯’ bi(V//0 % u"&%Uq"(0V" %V"% d"&(V&& &V*** (
去氢土莫酸 bi/V*"@ 0 u"&%Uq((’V0 %V*# d""/V@& &V*** 0
去氢茯苓酸 bi’V&@" " u"&%Uh#*@V@ @V%’ d*"V#& &V*** @
茯苓酸 bi"V(&" * u"&’Uh@"’V# 0V%" d"%&V#& &V*** /

(V(!精密度试验!精密吸取同一批号 ""@&@&’#
供试品溶液适量& 在 ,#V#- 项色谱条件下连续进
样 % 次& 每次 #& %E& 测得峰面积PHF值分别为白
术内酯/"V"’!( 白术内酯&&V*"!( 白术内酯’
"V%’!( 去氢土莫酸 &V/0!( 去氢茯苓酸 "V&"!(
茯苓酸 &V(/!& 表明仪器精密度良好’
(V@!重复性试验!取样品 "批号 "@&@&’# 适量&
按 ,#V"V(- 项下方法制备 ’ 份供试品溶液& 进样
#& %E分析’ 结果& 白术内酯/( 白术内酯&( 白
术内酯’( 去氢土莫酸( 去氢茯苓酸和茯苓酸的平
均含有量分别为 &V"@@( &V"""( &V&@*( &V"%((
&V"&/( &V(/@ 6:J:& PHF分别为 &V%*!( "V&%!(
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"$白术内酯/!#$白术内酯&!($白术内酯’!@$去氢土莫酸
!%$去氢茯苓酸!’$茯苓酸
"$7<97+=43B?48.3/!#$7<97+=43B?48.3&!($7<97+=43B?48.3’!@$.3)

;=.9?<A6A4?Y8+7+8.!%$.3;=.9?T7+;=68+7+8.!’$T7+;=68+7+8.

图 FG=JA9色谱图
R#PNFG=JA9-2("%)*"P()%0

"V@’!( &V’"!( "V"*!( &V@@!& 表明该方法重
复性良好’
(V%!稳定性试验!取同一批号 ""@&@&’# 供试品
溶液适量& 分别在 &( #( @( /( "#( #@ ; 进样分
析& 测得峰面积PHF值分别为白术内酯/"V"%!(
白术内酯&&V/’!( 白术内酯’"V(@!( 去氢土莫
酸 &V*"!( 去氢茯苓酸 "V(*!( 茯苓酸 &V%(!&
表明供试品溶液在 #@ ;内稳定性良好’
(V’!回收率试验!取 ’ 份含有量已知的消积化虫
散 "批号 "@&@&’& ’ 种成分含有量分别为 &V"@((
&V""#( &V&@*( &V"%"( &V"&/( &V(/’ 6:J:# 适

量& 研磨成细粉& 精密称取 %V& :& 置于具塞锥形
瓶中& 精密加入 ,#V"V#- 项下混合对照品溶液和
甲醇各 #% 6E& 按 ,#V"V(- 项下方法制备供试品
溶液& 测定回收率& 结果见表 (’

表 IG回收率试验结果
R#PNIG8&03’*0",(&-"+&(4 *&0*0

成分
称样量J

6:
原有量J

6:
加入量J

6:
测得量J

6:
回收率J

!

平均回

收率J!

"PHFJ!#
白术内酯/ %V&"( % &V0"’ * &V’/% & "V(0/ ’ *’V’& *’V00

%V&&* " &V0"’ ( &V’/% & "V(0% @ *’V## ""V"(#

@V*/" ( &V0"# ( &V’/% & "V(*& " */V*%

%V&"& ’ &V0"’ % &V’/% & "V(0/ 0 *’V’0

@V**% 0 &V0"@ @ &V’/% & "V(0# * *’V"(

%V&"" @ &V0"’ ’ &V’/% & "V(0@ % *’V&@

白术内酯& %V&"( % &V%’" % &V%*& & "V"(( 0 *’V*/ */$#*

%V&&* " &V%’" & &V%*& & "V"@0 ’ **V@# "&V*(#

@V*/" ( &V%%0 * &V%*& & "V"(* @ */V%’

%V&"& ’ &V%’" # &V%*& & "V"@% 0 **V&0

@V**% 0 &V%%* % &V%*& & "V"(% ( *0V%*

%V&"" @ &V%’" ( &V%*& & "V"@& " */V"&

白术内酯’ %V&"( % &V#@% 0 &V#%0 % &V@*( " *’V&/ *’V*#

%V&&* " &V#@% @ &V#%0 % &V%&# " **V’* ""V@/#

@V*/" ( &V#@@ " &V#%0 % &V@*" / *’V"*

%V&"& ’ &V#@% % &V#%0 % &V@*# * *’V&/

@V**% 0 &V#@@ / &V#%0 % &V@*% ( *0V#/

%V&"" @ &V#@% ’ &V#%0 % &V@*( ( *’V"*

去氢土莫酸 %V&"( % &V0%0 & &V0@& & "V@// ( */V/# **V@#

%V&&* " &V0%’ @ &V0@& & "V@*’ / "&&V&% "&V’’#

@V*/" ( &V0%# # &V0@& & "V@*& % **V00

%V&"& ’ &V0%’ ’ &V0@& & "V@*0 " "&&V&0

@V**% 0 &V0%@ @ &V0@& & "V@/( ( */V%&

%V&"" @ &V0%’ 0 &V0@& & "V@*" ’ **V("

去氢茯苓酸 %V&"( % &V%@" % &V%0& & "V"&% " */V// *0V/’

%V&&* " &V%@" & &V%0& & "V&*" ’ *’V’& ""V@%#

@V*/" ( &V%(/ & &V%0& & "V&/% 0 *’V&*

%V&"& ’ &V%@" " &V%0& & "V""& % **V/*

@V**% 0 &V%(* % &V%0& & "V&*% @ *0V%(

%V&"" @ &V%@" # &V%0& & "V"&& * */V"*

茯苓酸 %V&"( % "V*(% # "V/00 % (V/&* " **V/" **V((

%V&&* " "V*(( % "V/00 % (V/"( * "&&V"% "&V*0#

@V*/" ( "V*## / "V/00 % (V0** @ **V*%

%V&"& ’ "V*(@ " "V/00 % (V0/" ( */V(*

@V**% 0 "V*#/ ( "V/00 % (V/&# % **V/#

%V&"" @ "V*(@ @ "V/00 % (V00" ’ *0V/%

UG含有量测定
取 ( 批样品& 按 ,#V"V(- 项下方法制备供试

品溶液& 在 ,#V#- 项色谱条件下测定& 结果见
#@&"
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表 @’
表 UG含有量测定结果 $%PYP% ,MI&

7)1NUG8&03’*0",-"/*&/*!&*&(%#/)*#"/$%PYP% ,MI&

批号
白术内

酯/

白术内

酯&

白术内

酯’

去氢土

莫酸

去氢茯

苓酸
茯苓酸

"@&@&( &V"%0 &V"#0 &V&%" &V"@# &V"#& &V(0%
"@&@&@ &V"(" &V""* &V&@# &V"(’ &V"&% &V(’"
"@&@&’ &V"@( &V""# &V&@* &V"%" &V"&/ &V(/’

ZG讨论
%V"!流动相的选择!本实验考察了甲醇)&V&%!磷
酸溶液( 乙腈)&V&%!磷酸溶液( 乙腈)&V"!磷酸
溶液( 乙腈)甲醇 "" j"# 与 &V&%!磷酸溶液流动
相& 以各色谱峰的出峰时间( 峰形和分离度效果为
评价指标’ 结果& 以乙腈)甲醇 "" j"# 与 &V&%!
磷酸溶液梯度洗脱时& 各指标最佳& 故选择乙腈)
甲醇 "" j"# 与 &V&%!磷酸溶液作为流动相’
%V#!提取条件的选择
%V#V"!提取溶剂!本实验以水( %&!( 0%!和
"&&!甲醇为提取溶剂& 以提取效率为指标进行优
化’ 结果& 以甲醇为溶剂时& 各成分提取效率最
高& 故选择甲醇作为提取溶剂’
%V#V#!提取方式!本实验考察了加热回流提取和
超声提取方式& 以样品中 ’ 种成分的提取效率为指
标进行优化’ 结果& 加热回流提取的效果明显优于
超声提取& 故选择加热回流提取’
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