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摘要：目的　建立同时测定养胃宁胶囊中花旗松素、山姜素、乔松素、小豆蔻明、桤木酮和 α香附酮含量的方法。方法　采用
ＡｇｉｌｅｎｔＥｃｌｉｐｓｅＸＤＢＣ１８（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；流动相：甲醇０．１％磷酸溶液，梯度洗脱；流速：０．９ｍＬ／ｍｉｎ；柱温２５℃。结
果　花旗松素、山姜素、乔松素、小豆蔻明、桤木酮和α香附酮分别在２．１８～５４．５０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９９）、７．８９～１９７．２５μｇ／ｍＬ
（ｒ＝０．９９９６）、６．５７～１６４．２５μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９８）、４．８９～１２２．２５μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９７）、５．７６～１４４．００μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９９）、
１．７９～４４．７５μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９１）范围内线性关系良好，平均加样回收率分别为 ９７．３３％、１００．１８％、９８．４７％、９７．４２％、
９９．０４％和９６．９９％，ＲＳＤ分别为１．１３％、０．５９％、１．４９％、１．３６％、０．８０％和０．９５％。结论　该方法简便、准确、重复性好，可为
养胃宁胶囊多指标质量评价提供依据。
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　　养胃宁胶囊系香附（醋）、水红花子（炒）、草豆
蔻、香椽、当归等１２味中药材加工而成，收载于《卫生
部颁药品标准》中药成方制剂第十三册，具有调中养

胃、理气止痛的功效，其适应证主要为急慢性胃炎、溃

疡病，胃神经官能症等疾病，临床疗效显著［１］。养胃

宁胶囊现行标准未对方中药物成分进行定量测定研

究，王英伟等［２］仅对该制剂中所含大黄酚进行了含量

测定，未检索到对养胃宁胶囊中多成分定量测定的文

献报道。方中香附［３４］为莎草科植物莎草的干燥根

茎，具有疏肝解郁、理气宽中、调经止痛的作用，主要

用于脾胃气滞、脘腹痞闷、胀满疼痛、肝郁气滞、胸胁

胀痛等症状的治疗；水红花子［３］为蓼科植物红蓼的干

燥成熟果实，具有消积止痛、利水消肿、散血消的功

效，主要用于食积不消、胃脘胀痛、水肿腹水等症状的

治疗；草豆蔻［３，５］温中止呕、燥湿行气，香椽［３］舒肝理

气、宽中化痰。笔者２０１６年１月至２０１７年１月采用
ＨＰＬＣ波长切换法，对养胃宁胶囊主要药味香附所含
主要成分α香附酮，水红花子所含指标性成分花旗
松素，草豆蔻的指标性成分山姜素、乔松素、小豆蔻明

和桤木酮进行了同时测定研究，所建立的方法操作简

便、准确，重复性好，为养胃宁胶囊质量标准的提高提

供了数据支持。

１　仪器　
Ａｇｉｌｅｎｔ１１００型高效液相色谱仪，美国安捷伦科

技有限公司；ＢＰ２１１ＤＡＧ型电子天平，德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ
公司；ＫＱ５００ＤＥ型数控超声波清洗器，昆山市超声
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仪器有限公司。

２　试药与试剂　
养胃宁胶囊（规格：每粒装 ０．３ｇ，批号：

１６０５０１、１７０１０１、１７０６０１）来源于通化茂祥制药有限
公司；对照品花旗松素（批号：１１１８１６２０１１０２，含量：
９８．９％）、山姜素 （批号：１１０７６２２０１４０５，含量：
９７．５％）、乔松素 （批号：１１１８２９２０１７０３，含量：
９９．５％）、小豆蔻明（批号：１１０７６３２０１６０４，含量：
９９．８％）、桤木酮（１１１８３０２０１７０３，含量：９９．８％）、α
香附酮（批号：１１０７４８２０１７１４，含量：９９．４％）均来源
于中国食品药品检定研究院；甲醇为色谱纯，其它

试剂为分析纯。

３　方法与结果
３．１　溶液的制备
３．１．１　对照品溶液　分别精密称取花旗松素对照
品、山姜素对照品、乔松素对照品、小豆蔻明对照

品、桤木酮对照品、α香附酮对照品各适量，用甲醇
溶解并制成质量浓度为 ０．４３６、１．５７８、１．３１４、
０．９７８、１．１５２、０．３５８ｍｇ／ｍＬ的单一组分对照品储备
液。再精密吸取各对照品储备液２．５ｍＬ，置同一５０
ｍＬ量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，即得养胃宁
胶囊检测用混合对照品溶液。

３．１．２　供试品溶液　取养胃宁胶囊适量，倾出内容
物，取约２．０ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，加甲醇５０
ｍＬ，密塞，称重，超声（功率：５００Ｗ，频率：４０ｋＨｚ）提
取３０ｍｉｎ，放冷，擦干外壁，用甲醇补足减失重量，摇
匀，过滤，续滤液作为养胃宁胶囊供试品溶液。

３．１．３　阴性样品溶液　按照养胃宁胶囊的处方和
制备工艺，分别制备缺水红花子（炒）阴性样品、缺

草豆蔻阴性样品和缺香附（醋）阴性样品，再按照

“３．１．２”项下养胃宁胶囊供试品溶液制备方法制成
水红花子阴性样品溶液、草豆蔻阴性样品溶液和香

附阴性样品溶液。

３．２　色谱条件　采用ＡｇｉｌｅｎｔＥｃｌｉｐｓｅＸＤＢＣ１８（２５０
ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）色谱柱；流动相 Ａ：甲醇，流动
相Ｂ：０．１％磷酸溶液，梯度洗脱（０～１０ｍｉｎ，３６．０％
Ａ；１０～１４ｍｉｎ，３６．０％Ａ→４８．０％Ａ；１４～３０ｍｉｎ，
４８．０％Ａ→６２．０％Ａ；３０～３７ｍｉｎ，６２．０％Ａ→７０．０％
Ａ；３７～４５ｍｉｎ，７０．０％Ａ→３６．０％Ａ）；０～３０ｍｉｎ在
３００ｎｍ［３，６７］波长下检测花旗松素、山姜素、乔松素、
小豆蔻明和桤木酮，３０～４５ｍｉｎ在２４２ｎｍ［８１１］波长
下检测 α香附酮；流速：０．９ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：２５℃；
进样量为１０μＬ。
３．３　方法学考察
３．３．１　专属性考察　精密量取“３．１”项下制备的

混合对照品溶液、供试品溶液和阴性样品溶液各适

量，依法进样测定，结果见图１，阴性样品溶液均无
干扰，理论塔板数按所测各成分计均不低于３０００，
所测各成分花旗松素、山姜素、乔松素、小豆蔻明、

桤木酮和α香附酮色谱峰均能达到有效分离，分离
度均大于１．５。

　　注：ａ．混合对照品溶液；ｂ．养胃宁胶囊；ｃ．水红花子阴性样品溶

液；ｄ．草豆蔻阴性样品溶液；ｅ．香附阴性样品溶液；１．花旗松素；２．

山姜素；３．乔松素；４．小豆蔻明；５．桤木酮；６．α香附酮

图１　养胃宁胶囊ＨＰＬＣ色谱图
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３．３．２　线性关系考察　分别精密吸取“３．１．１”项
下制备的花旗松素、山姜素、乔松素、小豆蔻明、桤

木酮和α香附酮对照品储备液各０．１、０．５、１．０、１．
５、２．０、２．５ｍＬ，置于２０ｍＬ量瓶中，用甲醇制成２５
倍浓度差的６个混合对照品溶液，依法进样测定，
采用花旗松素、山姜素、乔松素、小豆蔻明、桤木酮

和α香附酮质量浓度ｃ为横坐标，所测各成分峰面
积Ａ为纵坐标，绘制标准曲线进行回归计算，回归
方程分别为花旗松素：Ａ＝８．５５９４×１０５ｃ＋４２７．１；山
姜素：Ａ＝１．６０５７×１０６ｃ＋２５６．９；乔松素：Ａ＝
１．７３６５×１０６ｃ－３７２．８；小豆蔻明：Ａ＝１．３２１９×１０６ｃ
＋２８１．７；桤木酮：Ａ＝１．５６９８×１０６ｃ－２７７．１；α香附
酮：Ａ＝９．０５７２×１０５ｃ＋１６９．４。花旗松素、山姜素、
乔松素、小豆蔻明、桤木酮和 α香附酮分别在２．１８
～５４．５０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９９）、７．８９～１９７．２５μｇ／
ｍＬ（ｒ＝０．９９９６）、６．５７～１６４．２５μｇ／ｍＬ（ｒ＝
０．９９９８）、４．８９～１２２．２５μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９７）、５．７６
～１４４．００μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９９）、１．７９～４４．７５μｇ／
ｍＬ（ｒ＝０．９９９１）范围内线性关系良好。
３．３．３　精密度试验　取“３．１．１”项下制备的养胃
宁胶囊检测用混合对照品溶液，依法进样测定花旗

松素、山姜素、乔松素、小豆蔻明、桤木酮和 α香附
酮峰面积，结果所测６个成分峰面积的ＲＳＤ分别为
１．１１％、０．９５％、１．０２％、０．９８％、０．８３％和１．２６％。
３．３．４　稳定性试验　取养胃宁胶囊（批号：
１６０５０１）的同一供试品溶液，分别在室温下第０、２、
４、８、１２和１６ｈ进样，结果养胃宁胶囊供试品溶液
室温下１６ｈ稳定，所测各成分花旗松素、山姜素、乔
松素、小豆蔻明、桤木酮和 α香附酮峰面积的 ＲＳＤ
分别为１．０５％、０．８８％、０．９５％、１．１１％、０．６７％和
１．２０％。
３．３．５　重复性试验　取养胃宁胶囊（批号：
１６０５０１），按照“３．１．２”项下制备方法制备养胃宁胶
囊供试品溶液６份，依法进样测定，记录花旗松素、
山姜素、乔松素、小豆蔻明、桤木酮和α香附酮峰面
积，计算所测各成分含量，结果所测各成分含量的

ＲＳＤ分别为 １．４６％、０．５９％、０．８２％、１．３９％、
１．２７％和０．９６％。
３．３．６　加样回收率试验　取已知含量的养胃宁胶
囊（批号：１６０５０１），倾出内容物，取６份，每份约１．０
ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，分别精密加入花旗
松素对照品溶液（０．５１４ｍｇ／ｍＬ）０．５ｍＬ、山姜素对
照品溶液（０．９０５ｍｇ／ｍＬ）１．０ｍＬ、乔松素对照品溶
液（０．７６２ｍｇ／ｍＬ）１．０ｍＬ、小豆蔻明对照品溶液
（０．５６１ｍｇ／ｍＬ）１．０ｍＬ、桤木酮对照品溶液（０．６５９

ｍｇ／ｍＬ）１．０ｍＬ和 α香附酮对照品溶液（０．４１７
ｍｇ／ｍＬ）０．５ｍＬ，再按照“３．１．２”项下养胃宁胶囊供
试品溶液制备方法制备加样回收样品溶液，依法进

样测定，计算所测各成分花旗松素、山姜素、乔松

素、小豆蔻明、桤木酮和α香附酮加样回收率，结果
见表１。

表１　花旗松素、山姜素、乔松素、小豆蔻明、桤木酮、α

香附酮的回收率

成分
称样量

／ｇ

样品中

含量／ｍｇ

加入量

／ｍｇ

测得量

／ｍｇ

回收率

／％

平均值

／％

ＲＳＤ

／％

花旗

松素

１．０００４ ０．２６１１ ０．２５７００．５１２８ ９７．９４

１．００７０ ０．２６２８ ０．２５７００．５１７６ ９９．１４

０．９９２８ ０．２５９１ ０．２５７００．５０９３ ９７．３５

１．０１０１ ０．２６３６ ０．２５７００．５１０４ ９６．０３

０．９８２５ ０．２５６４ ０．２５７００．５０４６ ９６．５８

０．９９１６ ０．２５８８ ０．２５７００．５０７９ ９６．９３

９７．３３ １．１３

山姜素 １．０００４ ０．８９７４ ０．９０５０１．８００２ ９９．７６

１．００７０ ０．９０３３ ０．９０５０１．８１５４１００．７８

０．９９２８ ０．８９０５ ０．９０５０１．８０３７１００．９１

１．０１０１ ０．９０６１ ０．９０５０１．８０６０ ９９．４４

０．９８２５ ０．８８１３ ０．９０５０１．７８５３ ９９．８９

０．９９１６ ０．８８９５ ０．９０５０１．７９７２１００．３０

１００．１８ ０．５９

乔松素 １．０００４ ０．７５９３ ０．７６２０１．５２０７ ９９．９２

１．００７０ ０．７６４３ ０．７６２０１．５１７８ ９８．８８

０．９９２８ ０．７５３５ ０．７６２０１．４９９３ ９７．８７

１．０１０１ ０．７６６７ ０．７６２０１．５０２４ ９６．５５

０．９８２５ ０．７４５７ ０．７６２０１．５０９６１００．２５

０．９９１６ ０．７５２６ ０．７６２０１．４９４５ ９７．３６

９８．４７ １．４９

小豆

蔻明

１．０００４ ０．５６４２ ０．５６１０１．１１７３ ９８．５９

１．００７０ ０．５６７９ ０．５６１０１．１０９２ ９６．４９

０．９９２８ ０．５５９９ ０．５６１０１．０９９４ ９６．１７

１．０１０１ ０．５６９７ ０．５６１０１．１０８９ ９６．１１

０．９８２５ ０．５５４１ ０．５６１０１．１１０２ ９９．１３

０．９９１６ ０．５５９３ ０．５６１０１．１０９１ ９８．００

９７．４２ １．３６

桤木酮 １．０００４ ０．６７２３ ０．６５９０１．３２９１ ９９．６７

１．００７０ ０．６７６７ ０．６５９０１．３２８０ ９８．８３

０．９９２８ ０．６６７２ ０．６５９０１．３２１９ ９９．３５

１．０１０１ ０．６７８８ ０．６５９０１．３２７８ ９８．４８

０．９８２５ ０．６６０２ ０．６５９０１．３１９４１００．０３

０．９９１６ ０．６６６４ ０．６５９０１．３１１６ ９７．９１

９９．０４ ０．８０

α

香附酮

１．０００４ ０．２１３１ ０．２０８５０．４１８８ ９８．６６

１．００７０ ０．２１４５ ０．２０８５０．４１５６ ９６．４５

０．９９２８ ０．２１１５ ０．２０８５０．４１３０ ９６．６４

１．０１０１ ０．２１５２ ０．２０８５０．４１５５ ９６．０７

０．９８２５ ０．２０９３ ０．２０８５０．４１２４ ９７．４１

０．９９１６ ０．２１１２ ０．２０８５０．４１２９ ９６．７４

９６．９９ ０．９５
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３．４　养胃宁胶囊的含量测定　取批号为１６０５０１、
１７０１０１、１７０６０１的养胃宁胶囊，按照“３．１．２”项下养
胃宁胶囊供试品溶液制备方法制备供试品溶液，依

法进样测定，记录花旗松素、山姜素、乔松素、小豆

蔻明、桤木酮和 α香附酮峰面积，采用外标法计算
所测各成分含量，结果见表２。

表２　含量测定结果／（ｍｇ／ｇ）

成分
批号

１６０５０１ １７０１０１ １７０６０１

花旗松素 ０．２６１ ０．２３０ ０．２８２

山姜素 ０．８９７ ０．９３８ ０．８１５

乔松素 ０．７５９ ０．８５５ ０．７２７

小豆蔻明 ０．５６４ ０．６１４ ０．４９２

桤木酮 ０．６７２ ０．６２２ ０．７３４

α香附酮 ０．２１３ ０．１８９ ０．２４４

４　讨论
４．１　养胃宁胶囊供试品溶液制备方法的优化　本
实验考察了不同提取溶剂（甲醇［３，７９］、７０％甲醇、乙
醇［１２］、７０％乙醇［１３］）对养胃宁胶囊中所测成分花旗

松素、山姜素、乔松素、小豆蔻明、桤木酮和 α香附
酮提取率的影响，对比结果显示甲醇的提取效果优

于其他提取溶剂；在此结果基础上，对养胃宁胶囊

供试品的提取方式（超声提取［２，７８］和加热回流提

取［３］）和提取时间（１５ｍｉｎ、３０ｍｉｎ和４５ｍｉｎ）进行
了对比考察，最终优选养胃宁胶囊供试品溶液最佳

的制备方法为甲醇溶液超声提取３０ｍｉｎ，此条件下
所测成分花旗松素、山姜素、乔松素、小豆蔻明、桤

木酮和α香附酮的综合提取率最佳。
４．２　色谱条件中流动相的优化　本实验对比考察
了甲醇水［３，７９，１３１４］、乙腈水［１５］等度洗脱，以所测成

分花旗松素、山姜素、乔松素、小豆蔻明、桤木酮和

α香附酮的峰形、分离度以及色谱峰基线平稳等为
评价指标，结果甲醇水流动相优于乙腈水流动相
体系，但所测成分 α香附酮峰形较差，乔松素色谱
峰分离效果欠佳；在此结果基础上，笔者又分别考

察了甲醇０．１％磷酸溶液［１６１７］、甲醇０．１％冰醋酸
溶液为流动相，同时采用梯度洗脱方法，对流动相

的比例进行不断摸索，最终确定采用甲醇０．１％磷
酸溶液为流动相，按照文中“３．２”项下的规定的程
序梯度洗脱，此条件下所测色谱峰基线平稳，所测

成分花旗松素、山姜素、乔松素、小豆蔻明、桤木酮

和α香附酮色谱峰峰形对称，分离度符合要求。

本研究采用 ＨＰＬＣ波长切换联合梯度洗脱法，
同时对养胃宁胶囊中６个成分花旗松素、山姜素、
乔松素、小豆蔻明、桤木酮和 α香附酮的含量进行
了测定，所建立的方法简便、快捷，重复性好，灵敏

度高，为养胃宁胶囊质量标准的提高提供了数据

支持。
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（收稿日期：２０１７１１２８，修回日期：２０１８０１２３）

·６７４· 安 徽 医 药 ＡｎｈｕｉＭｅｄｉｃａｌａｎｄＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌＪｏｕｒｎａｌ２０１９Ｍａｒ，２３（３）


