
高效液相色谱法测定小儿百部止咳糖浆中橙皮苷的含量

邓亚利１，丁世全２，周莉玲１

（１．广州中医药大学中药学院，广州　５１０００６；２．西安利君制药有限责任公司，西安　７１００７７）

［摘　要］　目的　建立小儿百部止咳糖浆中橙皮苷的含量测定方法。方法　采用高效液相色谱法，色谱柱：
ＫｒｏｍａｓｉｌＣ１８（４．６ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ）；流动相：甲醇水醋酸（３５６１４）；流速：１ｍＬ·ｍｉｎ

１；检测波长：２８３ｎｍ；以外标
法测定。结果　橙皮苷在０．４４４～２．２２０μｇ范围内，橙皮苷进样量与峰面积值呈良好的线性关系（ｒ＝０．９９９９）。橙皮苷
的平均回收率为９９．６８％，ＲＳＤ为０．９５％。结论　该法操作简便，结果可靠，为小儿百部止咳糖浆限量标准提供了科学
依据。
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　　小儿百部止咳糖浆的处方来源于卫生部药品标准中药成
方制剂第４册，标准编号ＷＳ３Ｂ０６８４９１。处方由百部（蜜制）、
苦杏仁、桔梗等１１味中药组成，原标准仅有２项理化鉴别。本
品后被《中华人民共和国药典》２００５年版一部收载，增加了黄
芩、陈皮的薄层鉴别，黄芩苷的含量测定［１，２］。在此基础上笔者

采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法对处方中陈皮、枳壳中的橙皮苷
含量进行了测定，与之相比，成品标准仍有提高，为本品的质量

控制提供了新的依据。

１　仪器与试药　
戴安ＳＵＭＭＩＴ高效液相色谱仪，ＤＡＤ检测器，四元梯度泵，

Ｇ２１７０ＡＡ数据处理软件系统。橙皮苷对照品（中国药品生物制
品检定所提供，批号：１１０７２１２００２１１，供含量测定用）。小儿百
部止咳糖浆自制。甲醇为色谱纯试剂，水为重蒸馏水，其他试

剂均为分析纯。

２　方法与结果　
２．１　色谱条件　色谱柱：ＫｒｏｍａｓｉｌＣ１８（４．６ｍｍ×２５０ｍｍ，５

μｍ）；流动相：甲醇水醋酸（３５６１４）；流速：１ｍＬ·ｍｉｎ１；检
测波长：２８３ｎｍ。分别取对照品溶液（０．１３３２ｍｇ·ｍＬ１）、供试
品溶液和阴性对照液１０μＬ注入色谱仪。理论板数按计算应
不低于２０００。阴性对照溶液不干扰样品的测定。
２．２　溶液的制备　
２．２．１　对照品溶液的制备　精密称取橙皮苷对照品５．５５ｍｇ
置２５ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀；精密吸取
６ｍＬ置１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇至刻度，制成每１ｍＬ含１３３．２

μｇ的溶液，作为对照品溶液。
２．２．２　供试品溶液的制备　精密吸取口服液３ｍＬ，置２５ｍＬ
容量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，滤过，取续滤液作为供试品溶

液［３］。

２．２．３　阴性对照液的制备　按制备工艺，制成缺陈皮、枳壳的
阴性对照品，按“２．２．２”项下方法，制得阴性对照溶液。
２．３　系统适应性实验　取阴性对照品溶液１０μＬ，按上述色谱
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条件测定，结果在与橙皮苷对照品色谱峰相应的位置上，供试

品溶液有相同保留时间的色谱峰，而阴性液在此位置上无色谱

峰。

２．４　线性关系考察　精密称取橙皮苷对照品５．５５ｍｇ置２５
ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀制成每１ｍＬ含
０．２２２ｍｇ的溶液，从中精密吸取２，４，６，８，１０ｍＬ，置１０ｍＬ容量
瓶中，加甲醇至刻度，分别制成浓度为 ０．０４４４，０．０８８８，
０．１３３２，０．１７７６，０．２２２０ｍｇ·ｍＬ１的对照品溶液，各分别精密
吸取１０μＬ，注入高效液相色谱仪，按上述色谱条件测定，以峰
面积（Ｙ）值对进样量（Ｘ），进行线性回归，得线性方程：Ｙ＝
６４．３７１Ｘ＋０．１５８６，ｒ＝０．９９９９。结果表明，橙皮苷在０．４４４～
２．２２０μｇ范围内，橙皮苷量与峰面积值呈良好的线性关系。
２．５　精密度实验　精密吸取对照品溶液（０．１３３２ｍｇ·ｍＬ１）
１０μＬ，连续测定 ６次，得橙皮苷面积积分值，结果 ＲＳＤ＝
０．５１％。
２．６　稳定性实验　取供试品溶液、对照品溶液，按上述条件，
每隔２ｈ进样测定一次，测得橙皮苷峰面积积分值，计算 ＲＳＤ
分别１．１５％和０．３６％。结果色谱峰面积在８ｈ内基本无变化，
表明本实验条件下，供试品溶液、对照品溶液稳定性良好。

２．７　重复性实验　取同一批号的样品溶液６份，按上述处理
方法重复操作６次，ＲＳＤ为１．９８％。
２．８　回收率实验　采取加样回收法，精密吸取已知含量的样
品（１．３２９ｍｇ·ｍＬ１）１．５ｍＬ，置２５ｍＬ容量瓶中，再精密加入橙
皮苷对照品２ｍｇ，分别加入样品中，按供试品溶液制备方法制
备，并按上述色谱条件测试，计算回收率。结果见表１。

表１　加样回收率测定结果　

取样量／

ｇ

样品含量／

ｍｇ

加入量／

ｍｇ

测得量／

ｍｇ

回收率／

％

平均值／

％

ＲＳＤ／

％
１．５０８５ １．９７９２ ２．００００ ３．９５２３ ９８．６６
１．５１６１ １．９８９１ ２．００００ ４．０２０２ １０１．５６
１．４９１４ １．９５６７ ２．００００ ３．９１８０ ９８．０６ ９９．６８ ０．９５
１．５４９３ ２．０３２７ ２．００００ ３．９８５９ ９７．６６
１．４９７１ １．９６４２ ２．００００ ３．９６６０ １００．０９
１．５１２９ １．９８４９ ２．００００ ４．０２６３ １０２．０７

２．９　样品测定　小儿百部止咳糖浆３批，按上述方法处理后
测定。结果见表２。
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　　表２　３批样品中橙皮苷的含量测定结果　 ｍｇ·ｍＬ－１

批号
橙皮苷含量

１ ２
平均含量

１ １．３２４ １．３３４ １．３２９
２ １．２９９ １．２７５ １．２８７
３ １．３１１ １．３０１ １．３０６

３　讨论 　
对本品进行波谱扫描，结果在 ２８３ｎｍ处有最大吸收，与

《中华人民共和国药典》２００５年版一部陈皮药材含量测定项下
检测波长一致；对甲醇水醋酸不同比例的流动相比较，以甲
醇水醋酸（３５６１４）为流动相时与杂质峰分离较好。

《中华人民共和国药典》２００５年版一部黄芩药材含量测定
的检测波长为２７６ｎｍ，小儿百部止咳糖浆中黄芩苷的检测波长
为２８０ｎｍ，流动相均为甲醇水磷酸（４５５５０．０８），与本
实验中橙皮苷的含量测定检测波长及流动相相近［４，５］。如果能

在同一色谱系统中检出黄芩苷和橙皮苷，有利于简化含量测定

程序，提高质量标准，有待于进一步研究。

本品处方中陈皮、枳壳均含有橙皮苷，ＨＰＬＣ法测定小儿百
部止咳糖浆中橙皮苷的含量，专属性虽不强，但以两者中橙皮

苷总量为指标，仍有利于控制成品质量，提高质量标准。
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气相色谱质谱法分析景天三七挥发性成分
李忠红１，胡浩彬１，廖学威２，杜冠华３
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［摘　要］　目的　对景天三七药材中挥发性成分进行鉴定。方法　对景天三七的石油醚提取物成分采用气相色
谱质谱（ＧＣＭＳ）法进行分析。色谱条件：ＤＢ５ｍｓ石英毛细管柱（３０ｍ×０．２５ｍｍ，０．２５μｍ），柱温４０℃保持１ｍｉｎ，程
序升温８℃·ｍｉｎ１至２８０℃，保持３０ｍｉｎ。进样口温度２６０℃，保持０．２ｍｉｎ，程序升温５０℃·ｍｉｎ１至２８０℃，保持０．５
ｍｉｎ。进样量１μＬ，分流比１１０。质谱离子化模式：ＥＩ源，质量扫描范围４０～６５０ｍ／ｚ。结果　鉴定了石油醚提取物中
的大多数成分。结论　景天三七中挥发性成分主要为植物甾醇、长链脂肪酸及其酯类。

［关键词］　景天三七；挥发性成分；气相色谱质谱法
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　　景天三七为景天科植物景天三七（ＳｅｄｕｍａｉｚｏｏｎＬ．）的干燥
全草，又名土三七、细叶费菜、见血散等。江苏为景天三七主产

地之一，南通、镇江等地均有野生与种植。景天三七具有散瘀、

止血、安神除烦的功能［１］。有报道认为，景天三七对心血管系

统有一定作用［２］，新鲜景天三七可治疗卒中［３］，在老年病的治

疗中也具有一定的应用前景［４］；由景天三七制备的注射剂对出

血性疾病疗效较好，且有镇痛作用［５］。可见景天三七具有一定

的药用价值。景天三七药材质量标准曾经收载于《中华人民共

和国药典》１９７７年版一部，后因为缺乏足够的基础研究，以后的
各版均未再收载。

目前，国内外对景天三七的研究较少，本次采用各种现代

研究方法对其进行了一系列的研究，以期能够阐明它的有效成

分与作用机制，充分开发与利用这一药材资源。前期药理活性
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研究结果显示，景天三七的石油醚提取物与乙醇提取物部分均

有良好的抗氧化活性。笔者对这两部分成分进行了研究，本次

着重报道采用气相色谱质谱（ＧＣＭＳ）法对石油醚提取物中挥
发性成分的鉴定。

１　仪器与材料　
１．１　仪器　ＶａｒｉａｎＧＣ３８００／ＭＳ２２００气质联用仪。
１．２　材料　景天三七药材由南通精华药业有限公司提供，经
江苏省药品检验所鉴定为景天三七。

１．３　药材石油醚提取物　药材粉碎后，用石油醚（６０～９０℃）
加热回流提取３次，合并提取液，减压回收溶剂，得石油醚提取
物。

２　方法与结果　
２．１　色谱及质谱条件　ＤＢ５ｍｓ色谱柱（３０ｍ×０．２５ｍｍ，
０．２５μｍ），柱温４０℃保持１ｍｉｎ，程序升温８℃·ｍｉｎ１至２８０
℃，保持３０ｍｉｎ。进样口温度２６０℃，保持０．２ｍｉｎ，程序升温
５０℃·ｍｉｎ１至２８０℃，保持０．５ｍｉｎ。进样量１μＬ，分流比１
１０。质谱离子化模式：ＥＩ源，质量扫描范围４０～６５０ｍ／ｚ。
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