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摘要：目的 提升安肠胶囊的质量标准。方法 采用薄层色谱（ＴＬＣ）法对制剂中黄芪、白头翁、补骨脂、白术进行定性鉴别，并检查乌头碱
限量；采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法测定制剂中毛蕊异黄酮葡萄糖苷的含量，色谱柱为Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＧＩＳＴＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流
动相为乙腈－０．１％磷酸水溶液（梯度洗脱），流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为２６０ｎｍ，柱温为３０℃，进样量为１０μＬ。结果 黄芪、白头翁、补

骨脂、白术的 ＴＬＣ特征斑点清晰，与杂质斑点分离较好，且阴性对照无干扰，未检出乌头碱。毛蕊异黄酮葡萄糖苷进样量在 ７４．９６～
２６２．２３ｎｇ（Ｒ２＝１．００００，ｎ＝６）范围内与峰面积线性关系良好；精密度、稳定性、重复性试验的 ＲＳＤ均小于２．０％（ｎ＝６）；平均加样回
收率为９７．８６％，ＲＳＤ为１．４７％（ｎ＝６）。结论 所建立的方法操作简便快捷，结果准确可靠，专属性强，重复性和稳定性均较好，能更全

面地控制安肠胶囊的质量。
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安肠胶囊为广西中医药大学附属瑞康医院院内制

剂（桂药制字 Ｚ０１０６０１５４），由黄芪、白头翁、补骨脂、白
术、（熟）附子、槟榔等组方，具有健脾益气、温补脾

肾、清肠祛湿、行气导滞功效，用于治疗慢性、溃疡性

结肠炎犤１犦，疗效确切犤２犦，使用安全。但现行质量标准仅规

定其检查项，尚无质量控制项。本研究中增加了黄芪、白

头翁、补骨脂、白术的薄层色谱（ＴＬＣ）鉴别，检查了乌头
碱限量，并建立了测定黄芪中指标性成分毛蕊异黄酮葡

萄糖苷含量的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法。现报道如下。
１ 仪器与试药

１．１ 仪器

岛津ＬＣ－２０３０（Ｐｌｕｓ）型高效液相色谱仪（日本Ｓｈｉｍａｄｚｕ

公司），配有真空脱气机、四元泵、自动进样器、紫外检测

器；ＶＧＴ－２２２７ＱＴＤ型超声波清洗机（广东固特超声股
份有限公司）；ＷＦＨ－２０５Ｂ型可见透身紫外反射仪（上
海精科实业有限公司）；ＸＳ２０５ＤＵ型电子天平（瑞士
ＭｅｔｔｌｅｒＴｏｌｅｄｏ公司，精度 ０．０１ｍｇ）；１０１－３８型数显式
电热恒温干燥箱（上海沪越实验仪器有限公司）；定

量毛细管（德国赫施曼实验室仪器公司，规格为１，２，５，
１０μＬ）；硅胶 Ｇ薄层板（批号为 ２０２００５０７），硅胶 ＧＦ２５４
薄层板（批号为２０２００９０３），规格１０ｃｍ×１０ｃｍ，购自青
岛海洋化工有限公司牗厂家 Ａ牘；硅胶 Ｇ薄层板（批号为
２０１９１２２０），硅胶 ＧＦ２５４薄层板（批号为２０１９０８１６），规格
１０ｃｍ×１０ｃｍ，购自烟台市化学工业研究所牗厂家Ｂ牘。

·检验检测·

ＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＴｅｓｔ
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Ａ Ｂ

１－３．供试品溶液（批号分别为 ２０２００３２６，２０２００６０８，２０２００９２３）

４．对照品溶液 ５．阴性对照品溶液

Ａ．相对湿度为５５％牗厂家Ａ） Ｂ．相对湿度为５７％牗厂家 Ｂ）

图１ 黄芪薄层色谱图

１－３．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ（ｂａｔｃｈＮｏ．：２０２００３２６，２０２００６０８，２０２００９２３）

４．ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ５．ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ａ．Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｈｕｍｉｄｉｔｙｉｓ５５％（ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒＡ）

Ｂ．Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｈｕｍｉｄｉｔｙｉｓ５７％（ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒＢ）

Ｆｉｇ．１ ＴＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆＡｓｔｒａｇａｌｉＲａｄｉｘ

１ ２ ３ ４ ５１ ２ ３ ４ ５

１．２ 试药

安肠胶囊（广西中医药大学附属瑞康医院制剂室，

批号分别为 ２０１９０８１５，２０１９１１２２，２０２００１０８，２０２００３２６，
２０２００６０８，２０２００９２３）；附子（黑顺片，批号为２０２０１１０１），
白头翁（批号为 ２０１９０６０１），均购自广西仙茱中药科技
有限公司；党参（批号为 ２０２０１１２７），干姜（批号为
２０２００９０１），黄芪（批号为 ２０２０１１２４），槟榔（批号为
２０１９１０１６），补骨脂（批号为 ２０２００７０１），白术（批号为
２０２００２１２），茯苓（批号为 ２０２００８２４），甘草（批号为
２０２００６２３），均购自广西柳州百草堂中药饮片厂有限责
任公司；木香（批号为 ２０１９０４０１），鸡内金（批号为
２０１９０８０３），均购自广西德润堂中药科技有限公司；黄芪
甲苷对照品（批号为１１０７８１－２０１７１７，含量为９６．９％），
白头翁皂苷 Ｂ４对照品（批号为 １１１７６６－２０１７０２，含量
为 ９６．４％），异补骨脂素对照品（批号为 １１０７３８－
２０２０１６，含量为９９．４％），乌头双酯型生物碱对照品（批号
为 １１２０２９－２０１６０１，含新乌头碱 ３１．７％、次乌头碱
３０．０％、乌头碱 ３１．８％），毛蕊异黄酮葡萄糖苷对照品
（批号为１１０７０３－２０１７３１，含量为９７．６％），白术对照药
材（批号为１２０９２５－２０１８１２），均购自中国食品药品检定
研究院；乙腈为色谱纯，其他试剂均为分析纯，水为娃哈

哈纯净水。

２ 方法与结果

２．１ ＴＬＣ鉴别
黄芪犤３犦：取样品内容物 ５ｇ，加甲醇３０ｍＬ，超声（功

率为６００Ｗ，频率为４０ｋＨｚ，下同）处理２０ｍｉｎ，放冷，滤
过，滤液挥干，残渣加水２０ｍＬ使溶解，用水饱和的正丁
醇振摇提取 ２次，各 ２０ｍＬ，弃去水液，合并正丁醇液；
用１％氢氧化钠溶液洗涤２次，各２０ｍＬ，弃去碱水液，合
并正丁醇液；用正丁醇饱和水溶液洗涤 ２次，各 ２０ｍＬ
弃去水液，挥干处理后的正丁醇液，残渣加甲醇１ｍＬ使
溶解，作为供试品溶液。取黄芪甲苷对照品，加甲醇制成

质量浓度为 １ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液。按处方工艺称取
缺黄芪的其余药材，制备缺黄芪的阴性样品，取 ５ｇ，同
供试品溶液制备方法制备缺黄芪的阴性对照品溶液。精

密吸取上述溶液各 ４μＬ，依次点于同一硅胶 Ｇ薄层板
上，以乙酸乙酯 －三氯甲烷 －甲醇 －水（８∶４∶５∶２，Ｖ／
Ｖ／Ｖ／Ｖ）于 １０℃下放置 １ｈ后的下层溶液为展开剂，
于３０℃下展开８ｃｍ，取出，晾干，喷以１０％硫酸乙醇溶
液，１０５℃加热至斑点显色清晰，置紫外光（３６５ｎｍ）灯
下检视。供试品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相应

位置上显相同颜色的荧光斑点，斑点比移值适中，且阴

性对照无干扰。色谱图见图１。
白头翁：取样品内容物 ３ｇ，加甲醇 ２０ｍＬ，超声处

理 ２０ｍｉｎ，放冷，滤过，滤液挥干，残渣加水２０ｍＬ使溶

解，用水饱和的正丁醇溶液振摇提取 ２次，各 ２０ｍＬ，
弃去水液，合并正丁醇液，挥干，残渣加甲醇 １ｍＬ使
溶解，作为供试品溶液。取白头翁皂苷Ｂ４对照品，加甲
醇制成质量浓度为 ０．５ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液。按处方
工艺称取缺白头翁的其余药材，制备缺白头翁的阴性样

品，取３ｇ，同供试品溶液制备方法制备缺白头翁的阴性
对照品溶液。精密吸取上述溶液各２μＬ，依次点于同一硅
胶Ｇ薄层板上，以正丁醇－冰醋酸－水（６∶２∶１，Ｖ／Ｖ／Ｖ）
为展开剂，于３０℃下展开８ｃｍ，取出，晾干，喷以１０％硫
酸乙醇溶液，１０５℃加热至斑点显色清晰，置日光下检视。
供试品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相应位置上显相

同颜色的斑点，斑点比移值适中，且阴性对照无干扰。色

谱图见图２。
补骨脂：取样品内容物５ｇ，加乙酸乙酯３０ｍＬ，超声处

理２０ｍｉｎ，放冷，滤过，滤液挥干，残渣加乙酸乙酯１ｍＬ
使溶解，作为供试品溶液。取异补骨脂素对照品，加乙酸

乙酯制成质量浓度为 ２ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液。按处方
工艺称取缺补骨脂的其余药材，制备缺补骨脂的阴性样

品 ５ｇ，同供试品溶液制备方法制备缺补骨脂的阴性对
照品溶液。精密吸取供试品溶液、阴性样品溶液各８μＬ，
对照品溶液２μＬ，依次点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以正
己烷－乙酸乙酯（４∶１，Ｖ／Ｖ）为展开剂，于３０℃下展开
８ｃｍ，取出，晾干，喷以１０％氢氧化钾甲醇溶液，置紫外
光（３６５ｎｍ）灯下检视。供试品溶液色谱中，在与对照品
溶液色谱相应位置上显相同颜色的荧光斑点，斑点比移

值适中，阴性对照无干扰。色谱图见图３。
白术犤４犦：取样品内容物５ｇ，用石油醚（３０～６０℃）振
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Ａ Ｂ
１ ２ ３ ４ ５１ ２ ３ ４ ５

１－３．供试品溶液（批号分别为 ２０２００３２６，２０２００６０８，２０２００９２３）

４．对照品溶液 ５．阴性对照品溶液
Ａ．相对湿度为４６％牗厂家 Ａ） Ｂ．相对湿度为５２％牗厂家Ｂ）

图２ 白头翁薄层色谱图

１－３．ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ（ｂａｔｃｈＮｏ．牶２０２００３２６，２０２００６０８牞２０２００９２３）

４．ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ５．ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ
Ａ．Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｈｕｍｉｄｉｔｙｉｓ４６％（ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒＡ）

Ｂ．Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｈｕｍｉｄｉｔｙｉｓ５２％（ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒＢ）

Ｆｉｇ．２ ＴＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆＰｕｌｓａｔｉｌｌａｅＲａｄｉｘ
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Ａ Ｂ
１ ２ ３ ４ ５１ ２ ３ ４ ５

１－３．供试品溶液（批号分别为 ２０２００３２６，２０２００６０８，２０２００９２３）

４．对照品溶液 ５．阴性对照品溶液
Ａ．相对湿度为４１％牗厂家 Ａ） Ｂ．相对湿度为４５％牗厂家Ｂ）

图３ 补骨脂薄层色谱图

１－３．ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ（ｂａｔｃｈＮｏ．牶２０２００３２６，２０２００６０８牞２０２００９２３）

４．ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ５．ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ
Ａ．Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｈｕｍｉｄｉｔｙｉｓ４１％（ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒＡ）

Ｂ．Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｈｕｍｉｄｉｔｙｉｓ４５％（ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒＢ）

Ｆｉｇ．３ ＴＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆＰｓｏｒａｌｅａｅＦｒｕｃｔｕｓ

１ ２ ３ ４ ５ １ ２ ３ ４ ５
Ａ Ｂ

１－３．供试品溶液（批号分别为 ２０２００３２６，２０２００６０８，２０２００９２３）

４．对照药材溶液 ５．阴性对照品溶液

Ａ．相对湿度为６５％牗厂家Ａ） Ｂ．相对湿度为６０％牗厂家 Ｂ）

图４ 白术薄层色谱图

１－３．ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ（ｂａｔｃｈＮｏ．：２０２００３２６，２０２００６０８，２０２００９２３）

４．ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍｅｄｉｃｉｎａｌｍａｔｅｒｉａｌｓｏｌｕｔｉｏｎ ５．ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ａ．Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｈｕｍｉｄｉｔｙｉｓ６５％（ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒＡ）

Ｂ．Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｈｕｍｉｄｉｔｙｉｓ６０％（ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒＢ）

Ｆｉｇ．４ ＴＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆＡｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｓＭａｃｒｏｃｅｐｈａｌａｅＲｈｉｚｏｍａ

摇提取 ２次，各 ３０ｍＬ，合并提取液，挥干，残渣加甲
醇１ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。取白术对照药材２ｇ，
加正己烷２０ｍＬ，超声处理１５ｍｉｎ，放冷，滤过，滤液挥
干，残渣加正己烷１ｍＬ使溶解，作为对照药材溶液。按
处方工艺称取缺白术的其余药材，制备缺白术的阴性样

品，取 ５ｇ，同供试品溶液制备方法制备缺白术的阴
性对照品溶液。精密吸取供试品溶液、阴性样品溶液各

８μＬ，对照药材溶液１０μＬ，依次点于同一硅胶ＧＦ２５４薄
层板上，使成条带状，以石油醚（６０～９０℃）－乙酸乙酯
（５∶２，Ｖ／Ｖ）为展开剂，于３０℃下展开 ８ｃｍ，取出，晾干，
置紫外光（２５４ｎｍ）灯下检视。供试品溶液色谱中，在与对
照药材溶液色谱相应位置上显相同颜色的荧光淬灭主

斑点，斑点比移值适中，且阴性对照无干扰。色谱图见图４。
附子（乌头碱限量）：取样品内容物 ３ｇ，加氨试液

３ｍＬ润湿，加乙醚２５ｍＬ，超声处理３０ｍｉｎ，放冷，滤过，
滤液挥干，残渣加二氯甲烷０．５ｍＬ使溶解，作为供试品
溶液。取乌头双酯型生物碱对照品适量，加异丙醇 －二
氯甲烷（１∶１，Ｖ／Ｖ）混合液制成质量浓度为 １ｍｇ／ｍＬ
的对照品溶液。取供试品溶液、对照品溶液各１０μＬ，依
次点于同一硅胶 Ｇ薄层板上，以正己烷 －乙酸乙酯 －
甲醇（６４∶３６∶１０，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，置氨蒸气中预饱
和 ２０ｍｉｎ的展开缸内，３０℃下展开 ８ｃｍ，取出，晾干，
喷以稀碘化铋钾试液，置日光下检视。供试品溶液色谱

中，在与对照品溶液色谱相应位置上无相同颜色的斑点

显现；对照品溶液色谱中，斑点比移值由大到小依次为

次乌头碱、乌头碱、新乌头碱。色谱图见图５。
２．２ 毛蕊异黄酮葡萄糖苷含量测定

２．２．１ 色谱条件

色谱柱：Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＧＩＳＴＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：乙腈（Ａ）－０．１％磷酸水溶液（Ｂ），梯度
洗脱（程序见表 １）；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：３０℃；检
测波长：２６０ｎｍ；进样量：１０μＬ。
２．２．２ 溶液制备

取样品胶囊内容物 ５ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶
中，精密加入甲醇 ５０ｍＬ，称定质量，超声处理 ３０ｍｉｎ，
取出，放冷，称定质量，用甲醇补足减失的质量，摇匀滤

过，滤液挥干，残渣加甲醇使溶解，转移至１０ｍＬ容量瓶
中，加甲醇定容，摇匀，用微孔滤膜（０．２２μｍ）滤过，即
得供试品溶液。取毛蕊异黄酮葡萄糖苷对照品适量，精

密称定，加甲醇制成质量浓度为 １８．７４μｇ／ｍＬ的对照
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１．毛蕊异黄酮葡萄糖苷

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液
图６ 专属性试验高效液相色谱图

１．ｃａｌｙｃｏｓｉｎ－７－ｇｌｕｃｏｓｉｄｅ

Ａ．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｃ．Ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．１ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｔｈｅｓｐｅｃｉｆｉｃｉｔｙｔｅｓｔ
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１
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Ｕ／ｍＶ
１５０

１２５
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７５
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２５

０
０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０

ｔ／ｍｉｎ

１ ２ ３ ４

Ａ Ｂ

时间

０～１０ｍｉｎ
１０～２５ｍｉｎ
２５～３５ｍｉｎ

流动相Ａ
１５
３０
１５

流动相Ｂ
８５
７０
８５

１－３．供试品溶液（批号分别为 ２０２００３２６，２０２００６０８，２０２００９２３）

４．对照品溶液
Ａ．相对湿度为５０％牗厂家 Ａ牘 Ｂ．相对湿度为５３％牗厂家Ｂ牘

图５ 乌头碱薄层色谱图

１－３．ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ（ｂａｔｃｈＮｏ．：２０２００３２６，２０２００６０８，２０２００９２３）

４．ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ
Ａ．Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｈｕｍｉｄｉｔｙｉｓ５０％（ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒＡ）

Ｂ．Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｈｕｍｉｄｉｔｙｉｓ５３％（ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒＢ）

Ｆｉｇ．５ ＴＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆａｃｏｎｉｔｉｎｅ

１ ２ ３ ４

表１ 流动相梯度洗脱程序牗％牘
Ｔａｂ．１ Ｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎｐｒｏｇｒａｍ ｏｆｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅ牗％牘
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品溶液。按处方工艺称取缺黄芪的其余药材，制备缺黄

芪的阴性样品，取５ｇ，同供试品溶液制备方法制备阴性
对照品溶液。

２．２．３ 方法学考察

专属性试验：取 ２．２．２项下对照品溶液、供试品溶
液、阴性对照品溶液各适量，按２．２．１项下色谱条件进
样测定，记录色谱图。结果供试品溶液色谱图中，在与毛

蕊异黄酮葡萄糖苷对照品溶液色谱相同保留时间处有

相应色谱峰出现，且阴性对照无干扰。理论板数按毛蕊

异黄酮葡萄糖苷峰计大于３０００。色谱图见图６。

线性关系考察：精密量取 ２．２．２项下对照品溶液
４，６，８，１０，１２，１４μＬ，按２．２．１项下色谱条件进样测定，
以毛蕊异黄酮葡萄糖苷的进样量（Ｘ，ｎｇ）为横坐标、峰
面积（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，得回归方程 Ｙ＝
３４５２．２３Ｘ＋９５．５１１７牗Ｒ２＝１．００００，ｎ＝６）。结果表明，
毛蕊异黄酮葡萄糖苷进样量在 ７４．９６～２６２．３６ｎｇ范围
内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取 ２．２．２项下对照品溶液（质量浓度
为 １８．７４μｇ／ｍＬ）适量，按 ２．２．１项下色谱条件连续进
样测定 ６次。结果毛蕊异黄酮葡萄糖苷峰面积的 ＲＳＤ
为０．１３％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一批（批号为２０２００６０８）样品，依
法制备供试品溶液，分别于室温下放置 ０，２，４，８，１２，
２４ｈ时按 ２．２．１项下色谱条件进样测定。结果毛蕊异
黄酮葡萄糖苷峰面积的 ＲＳＤ为０．３１％（ｎ＝６），表明供
试品溶液在室温下放置２４ｈ内稳定性良好。

重复性试验：取同一批（批号为 ２０２００６０８）样品内
容物适量，依法平行制备供试品溶液 ６份，按２．２．１项
下色谱条件进样测定，记录峰面积，并计算含量。结果毛

蕊异黄酮葡萄糖苷的平均含量为 ３１．９４ｎｇ／ｇ，ＲＳＤ为
０．７５％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的同一批（批号为

２０２００６０８）样品内容物适量，精密称定，共 ６份，按
２．２．２项下方法制备供试品溶液１ｍＬ，分别精密加入质
量浓度为１８．７４μｇ／ｍＬ的毛蕊异黄酮葡萄糖苷对照品
溶液各１ｍＬ，制备加样供试品溶液，按２．２．１项下色谱
条件进样测定，计算回收率。结果见表２。
２．２．４ 样品含量测定

取６批（批号分别为２０１９０８１５，２０１９１１２２，２０２００１０８，
２０２００３２６，２０２００６０８，２０２００９２３）样品，按 ２．２．２项下方
法制备供试品溶液，按 ２．２．１项下色谱条件进样测定，
并计算含量。结果毛蕊异黄酮葡萄糖苷的平均含量为
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样品含量（μｇ）

１６．５２
１６．２３
１６．２３
１６．４４
１６．４２
１６．４３

加入量（μｇ）

１８．７４
１８．７４
１８．７４
１８．７４
１８．７４
１８．７４

测得量（μｇ）

３５．０２
３４．７９
３４．２９
３４．６６
３５．０８
３４．４６

回收率（％）

９８．７２
９９．０４
９６．３７
９７．２３
９９．５７
９６．２１

Ｘ（％）

９７．８６

ＲＳＤ（％）

１．４７

表２ 加样回收试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ．２ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔ（ｎ＝６）

·检验检测·

ＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＴｅｓｔ

３１．５８μｇ／ｇ，ＲＳＤ为１．９７％（ｎ＝６）。
３ 讨论

３．１ 指标性成分选择

安肠胶囊方中，黄芪健脾益气，为主药。２０２０年版
《中国药典（一部）》犤５犦中黄芪项下规定，黄芪甲苷和毛蕊异黄

酮葡萄糖苷为含量测定指标。而黄芪甲苷因无紫外吸收，

故以毛蕊异黄酮葡萄糖苷为指标性成分进行含量测定。

３．２ ＴＬＣ条件选择
黄芪：以黄芪甲苷为指标性成分进行定性鉴别，采

用 ２０２０年版《中国药典（一部）》犤５犦中的方法鉴别时，供
试品溶液色谱背景干扰较深，斑点分离度较差。故选用

水饱和的正丁醇液萃取，以碱性溶液洗涤，去除杂质成

分，提高黄芪甲苷含量。结果斑点清晰，分离度好，阴性

对照无干扰。

白头翁：采用 ２０２０年版《中国药典（一部）》犤５犦中的
方法鉴别时，供试品溶液色谱背景干扰较深，斑点分离

度较差，且对照品溶液斑点的比移值较大。由于白头翁

主要成分为三萜皂苷犤６犦，极性较大，故选用水饱和的正

丁醇液萃取，并将展开剂正丁醇－冰醋酸－水的比例由
４∶１∶２牗Ｖ／Ｖ／Ｖ）调整至 ６∶２∶１牗Ｖ／Ｖ／Ｖ），使极性降
低，以去除杂质成分，调整斑点位置。结果斑点清晰，分

离度好，比移值适中，阴性对照无干扰。

附子：方中附子为黑顺片，采用 ２０２０年版《中国药
典（一部）》中附子项下 ＴＬＣ法犤５犦检查乌头碱的限量，选

取乌头双酯型生物碱对照提取物为对照品，结果供试品

溶液色谱中未检出乌头双酯型生物碱，可确保本制剂的

用药安全。

３．３ ＨＰＬＣ条件选择
色谱柱选择：曾考察岛津、Ｗａｔｅｒｓ、Ａｇｉｌｅｎｔ等不同厂家

的色谱柱，发现岛津 Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＧＩＳＴＣ１８柱（２５０ｍｍ×
４．６ｍｍ，５μｍ）分离效果最好，重复性良好。

流动相选择：曾考察乙腈－水、乙腈－０．１％冰醋酸
溶液、乙腈 －０．１％甲酸溶液、乙腈－０．１％磷酸水溶液
４个流动相体系犤７犦。结果以乙腈 －水为流动相时，峰形

不对称，有拖尾现象；以乙腈－０．１％冰醋酸溶液为流动
相时，基线波动较大；以乙腈－０．１％甲酸溶液为流动相
时，色谱峰数量减少且响应值降低；以乙腈－０．１％磷酸
水溶液为流动相时，基线平稳，色谱峰数量多且响应值

高，峰形对称。故选择乙腈 －０．１％磷酸水溶液为流动
相。同时考察流动相梯度洗脱比例，结果选取２．２．１项
下洗脱程序时，色谱峰保留时间适宜，分离度均大于

１．５，理论板数符合要求。
供试品溶液制备方法选择：曾考察水、５０％甲醇、

８０％甲醇、甲醇 ４种提取溶剂犤８犦，结果以甲醇为提取溶

剂提取时目标成分含量最高，提取效果最佳，故选择甲

醇。考察了加热回流、超声处理２种提取方法，结果２种
提取方法对目标成分含量影响不大，为保证提取完全与

试验操作的方便性，选择超声提取。考察了３０，６０，９０ｍｉｎ
３种提取时间，结果提取３０ｍｉｎ时已接近提取完全，故
选择提取时间为３０ｍｉｎ。

样品含量测定方法选择：由于制剂的生产批次有

限，仅选用近１年的 ６个批次的样品进行含量测定，结
果毛蕊异黄酮葡萄糖苷的含量范围波动较小，质量较稳

定。但本研究中样本量不足，难以制订其质量标准中含

量测定的控制限度，后期研究考虑收集 １８个月内生产
的不同批次的样本。

３．４ 方法评价

本研究中建立的方法操作简便快捷，结果准确可

靠，专属性强，重复性和稳定性均较好，能更全面地控制

安肠胶囊的质量。
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