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ＨＰＬＣ法同时测定通舒口爽片中９个成分的含量

胡小祥１，何艳２，孔庆丽３，黄丽彬１

（１．郴州市食品药品检验检测中心，郴州 ４２３０００；２．湘南学院药学院，郴州 ４２３０００；３．吉林省俊宏药业有限公司，通化 １３５１００）

摘要　目的：采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）技术，建立同时测定通舒口爽片（大黄、枳实、秦艽等）中马钱苷酸、
龙胆苦苷、橙皮苷、丹皮酚、芦荟大黄素、大黄酸、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚９个成分的含量。方法：样品
经甲醇回流提取后，分析采用ＴｈｅｒｍｏＡｃｃｌａｉｍ－Ｃ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）色谱柱，流动相为０１５％磷酸

（乙腈，梯度洗脱，流速１０ｍＬ·ｍｉｎ－１，柱温３０℃，进样量１０μＬ，检测波长为２３６ｎｍ（检测马钱苷酸）、
２８０ｎｍ（检测龙胆苦苷、橙皮苷、丹皮酚）、２５４ｎｍ（检测芦荟大黄素、大黄酸、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚）。
结果：马钱苷酸、龙胆苦苷、橙皮苷、丹皮酚、芦荟大黄素、大黄酸、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚在各自线性范

围内呈良好的关系（ｒ为０９９９１～０９９９９），平均加样回收率（ＲＳＤ）分别为９９６％（ＲＳＤ＝１９％）、１０１１％
（ＲＳＤ＝２０％）、１００５％ （ＲＳＤ＝１５％）、１０１６％ （ＲＳＤ＝０５１％）、９９８％ （ＲＳＤ＝１４％）、１００９％
（ＲＳＤ＝１４％）、１００８％（ＲＳＤ＝１８％）、１０２７％（ＲＳＤ＝１２％）、１０２９％（ＲＳＤ＝０８６％），６批样品中９个成
分的含量范围分别为１８７１～３５１７ｍｇ·ｇ－１、６２７４～１２５５ｍｇ·ｇ－１、２１４０～３９４６ｍｇ·ｇ－１、１３９３～２０１８
ｍｇ·ｇ－１、０３９４８～０８０７２ｍｇ·ｇ－１、０６５７５～１２４６ｍｇ·ｇ－１、０４８４７～０９１５８ｍｇ·ｇ－１、０８３９８～１４２９
ｍｇ·ｇ－１、０３２７３～０５４７９ｍｇ·ｇ－１。结论：所建立的方法简单准确，可用于通舒口爽片的质量控制与评价。
关键词：通舒口爽片；高效液相色谱；化学成分；马钱苷酸；龙胆苦苷；橙皮苷；丹皮酚；芦荟大黄素；大黄酸；

大黄素；大黄酚；大黄素甲醚；含量测定；质量控制
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ａｃｉｄｓｏｌｕｔｉｏｎａｎｄａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅｗｉｔｈａｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎａｔａｆｌｏｗｒａｔｅｏｆ１０ｍＬ·ｍｉｎ－１Ｔｈｅｉｎｊｅｃｔｉｏｎｖｏｌｕｍｅｗａｓ
１０μＬ，ａｎｄｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｗａｓｓｅｔａｔ２３６ｎｍ（ｄｅｔｅｃｔｉｎｇｌｏｇａｎｉｃａｃｉｄ），２８０ｎｍ（ｄｅｔｅｃｔｉｎｇｇｅｎｔｉｏｐｉｃｒｏ
ｓｉｄｅ，ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎａｎｄｐａｅｏｎｏｌ）ａｎｄ２５４ｎｍ（ｄｅｔｅｃｔｉｎｇａｌｏｅ－ｅｍｏｄｉｎ，ｒｈｅｉｎ，ｅｍｏｄｉｎ，ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌａｎｄｐｈｙ
ｓｃｉｏｎ）Ｒｅｓｕｌｔｓ：Ｎｉｎｅｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ（ｌｏｇａｎｉｃａｃｉｄ，ｇｅｎｔｉｏｐｉｃｒｏｓｉｄｅ，ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ，ｐａｅｏｎｏｌ，ａｌｏｅ－ｅｍｏｄｉｎ，ｒｈｅｉｎ，
ｅｍｏｄｉｎ，ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌａｎｄｐｈｙｓｃｉｏｎ）ｗｅｒｅｉｎｇｏｏｄｌｉｎｅａｒｉｔｙｗｉｔｈｉｎｔｈｅｉｒｏｗｎｒａｎｇｅｓ（ｒｗｅｒｅ０９９９１－０９９９９），
ａｎｄｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｗｅｒｅ９９６％ （ＲＳＤ＝１９％），１０１１％ （ＲＳＤ＝２０％），１０３０％ （ＲＳＤ＝１５％），
１０１６％ （ＲＳＤ＝０５１％），９９８％ （ＲＳＤ＝１４％），１００９％ （ＲＳＤ＝１４％），１００８％ （ＲＳＤ＝１８％），
１０２７％ （ＲＳＤ＝１２％）ａｎｄ１０２９％ （ＲＳＤ＝０８６％），ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙＴｈｅｃｏｎｔｅｎｔｒａｎｇｅｓｏｆｎｉｎｅｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
ｗｅｒｅ１８７１－３５１７ｍｇ·ｇ－１，６２７４－１２５５ｍｇ·ｇ－１，２１４０－３９４６ｍｇ·ｇ－１，１３９３－２０１８ｍｇ·ｇ－１，
０３９４８－０８０７２ｍｇ·ｇ－１，０６５７５－１２４６ｍｇ·ｇ－１，０４８４７－０９１５８ｍｇ·ｇ－１，０８３９８－１４２９ｍｇ·
ｇ－１ａｎｄ０３２７３－０５４７９ｍｇ·ｇ－１，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙＣｏｎｃｌｕｓｉｏｎ：Ｔｈｉｓｓｉｍｐｌｅａｎｄａｃｃｕｒａｔｅｍｅｔｈｏｄｃａｎｂｅｕｓｅｄ
ｆｏｒｔｈｅｑｕａｌｉｔｙｃｏｎｔｒｏｌａｎｄｅｖａｌｕａｔｉｏｎｏｆＴｏｎｇｓｈｕＫｏｕｓｈｕａｎｇｔａｂｌｅｔｓ
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＴｏｎｇｓｈｕＫｏｕｓｈｕａｎｇｔａｂｌｅｔｓ；ＨＰＬＣ；ｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ；ｌｏｇａｎｉｃａｃｉｄ；ｇｅｎｔｉｏｐｉｃｒｏｓｉｄｅ；ｈｅｓｐｅｒｉ
ｄｉｎ；ｐａｅｏｎｏｌ；ａｌｏｅ－ｅｍｏｄｉｎ；ｒｈｅｉｎ；ｅｍｏｄｉｎ；ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌ；ｐｈｙｓｃｉｏｎ；ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ；ｑｕａｌｉｔｙｃｏｎｔｒｏｌ

　　通舒口爽片由大黄、牡丹皮、当归、枳实、秦艽、
夏枯草、茵陈、木贼８味药组成，具有清热除湿、化浊
通便的作用，临床上用于口臭、牙龈肿痛、大肠湿热

所致的便秘［１］，疗效显著。中药复方制剂成分复杂，

成分间相互协同、相互作用，质量和疗效强调整体

性；同时其质量评价指标应首选君药所含有效成分，

同时兼顾臣、佐、使药有效成分［２－３］。通舒口爽片现

行质量标准中仅对大黄中大黄素和大黄酚进行质量

控制，尚未有关通舒口爽片质量控制的文献报道，难

以全面控制和评价该制剂的质量。方中大黄清热解

泻火、攻逐通便，主要活性成分有芦荟大黄素、大黄

酸、大黄素、大黄酚和大黄素甲醚等蒽醌类成分［４－５］，

枳实破气消积、疏通决泄，主要活性成分为橙皮苷、

辛弗林［６－７］，二者合为君药；秦艽祛风湿、清湿热，为

臣药，主要活性成分为马钱苷酸、龙胆苦苷［８－９］，为臣

药；牡丹皮清热凉血、活血散瘀，为佐药，主要活性成

分为丹皮酚［１０－１１］。因此，本实验采用 ＨＰＬＣ同时测
定该制剂中马钱苷酸、龙胆苦苷、橙皮苷、丹皮酚、芦

荟大黄素、大黄酸、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚９个
成分的含量，以期为了更加全面控制和评价通舒口

爽片内在质量，从而确保临床疗效的稳定。

１　仪器与试药
１１　仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０型高效液相色谱仪（配有二极管阵
列检测器、自动进样器、四元泵、柱温箱，Ａｇｉｌｅｎｔ公
司）；ＸＳＥ－２０５Ｄｕ十万分之一电子天平（梅特勒托利

多公司）；电热恒温水浴锅（北京市永光明医疗仪器

有限公司）；ＫＱ－５００ＶＤＥ超声清洗器（昆山超声仪
器有限公司）。

１２　试药
对照品马钱苷酸（批号１１１８６５－２０２０２００５，含量

９７５％）、龙胆苦苷（批号 １１０７７０－２０１９１８，含量
９７１％）、橙 皮 苷 （批 号 １１０７２１－２０２２２０，含 量
９７２％）、丹 皮 酚 （批 号 １１０７０８－２０１９０８，含 量
９９８％）、芦荟大黄素（批号 １１０７９５－２０１７１０，含量
９８３％）、大 黄 酸 （批 号 １１０７５７－２０１６０７，含 量
９９３％）、大 黄 素 （批 号 １１０７５６－２０１９１３，含 量
９６０％）、大黄酚（批号１１０７９６－２０１９２２，含量９９４％）、
大黄素甲醚（批号１１０７５８－２０１８１７，含量９９２％）购自中
国食品药品检定研究院。甲酸、乙酸、磷酸（分析纯、

国药集团化学试剂有限公司）；甲醇、乙腈（色谱纯，

Ｍｅｒｃｋ公司）；水为屈臣氏纯净水。通舒口爽片（批号
２０２２１００１、２０２２１１０１、２０２２０１０１、２０２２０２０１、２０２２０４０１、
２０２２０４０２，吉林省俊宏药业有限公司，有效期３年）。
２　方法与结果
２１　色谱条件

采用ＴｈｅｒｍｏＡｃｃｌａｉｍ－Ｃ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，
５μｍ）色谱柱，以０１５％磷酸为流动相 Ａ，乙腈为流
动相Ｂ，梯度洗脱（０～１０ｍｉｎ，８％Ｂ；１０～２０ｍｉｎ，８％
Ｂ→１５％Ｂ；２０～３５ｍｉｎ，１５％Ｂ→２５％Ｂ；３５～５０ｍｉｎ，
２５％Ｂ→４０％Ｂ；５０～６５ｍｉｎ，４０％Ｂ→７０％Ｂ；６５～７０
ｍｉｎ，７０％Ｂ→８０％Ｂ；７０～８０ｍｉｎ，８０％Ｂ；再运行
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６ｍｉｎ），流速 １０ｍＬ·ｍｉｎ－１，柱温 ３０℃，进样量
１０μＬ，检测波长 ２３６ｎｍ（检测马钱苷酸）、２８０ｎｍ
（检测龙胆苦苷、橙皮苷、丹皮酚）、２５４ｎｍ（检测大黄
素甲醚、大黄酚、大黄素、大黄酸、芦荟大黄素）。

２２　溶液的制备
２２１　供试品溶液　取通舒口爽片样品 ２０片
（０３５０２ｇ·片 －１），除去薄膜衣，研细，精密取称粉

末０７ｇ，置锥形瓶中，精密加入甲醇５０ｍＬ，称量，加
热回流６０ｍｉｎ，放冷，再称量，用甲醇补足减失的量，
摇匀，滤过，滤液过０４５μｍ微孔滤膜，即得。
２２２　阴性样品溶液　按照处方中各药味比例，分
别取除秦艽、枳实、牡丹皮、大黄的其他药味，按照工

艺制得各阴性样品，并按“２２１”项下方法制成缺秦
艽、缺枳实、缺牡丹皮、缺大黄的阴性样品溶液。

２２３　混合对照品溶液　精密称取马钱苷酸、橙皮
苷、丹皮酚、芦荟大黄素、大黄素、大黄酚对照品

１００７、８０７、１０６１、６０２、６８８、７６０ｍｇ分别置
２５ｍＬ量瓶中，精密称取大黄酸、大黄素甲醚对照品

６０８、５６４ｍｇ分别置５０ｍＬ量瓶中，加甲醇溶解并
定容，得各单一对照品储备液。精密称取龙胆苦苷对

照品５７７ｍｇ置２５ｍＬ量瓶中，再分别往该量瓶中加
入各单一对照品储备液：马钱苷酸５ｍＬ、橙皮苷５ｍＬ、
丹皮酚２５ｍＬ、芦荟大黄素１５ｍＬ、大黄素４ｍＬ、大
黄素２ｍＬ、大黄酚２ｍＬ、大黄素甲醚２５ｍＬ，加甲醇
定容至刻度，得混合对照品储备液（含马钱苷酸、龙胆

苦苷、橙皮苷、丹皮酚、芦荟大黄素、大黄酸、大黄素、大

黄酚、大黄素甲醚分别为７８５５、２２４１、６２７５、４２３６、
１４２０、１９３２、２１１４、２４１７、１１１９μｇ·ｍＬ－１）。
２３　专属性试验考察

取供试品溶液、４种阴性样品溶液、混合对照品
储备液各适量，经０４５μｍ微孔滤膜滤过，分别注入
高效液相色谱仪，按“２１”项色谱条件进样测定，记
录各色谱图（见图１）。结果供试品色谱图中９个成
分色谱峰保留时间与混合对照品一致，且与相邻杂

质峰的分离度均大于１９，阴性样品相应保留时间位
置上无色谱峰出现，方法专属性良好。

１．马钱苷酸（ｌｏｇａｎｉｃａｃｉｄ）　２．龙胆苦苷（ｇｅｎｔｉｏｐｉｃｒｏｓｉｄｅ）　３．橙皮苷（ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ）　４．丹皮酚（ｐａｅｏｎｏｌ）　５．芦荟大黄素（ａｌｏｅ－ｅｍｏｄｉｎ）　６．大黄
酸（ｒｈｅｉｎ）　７．大黄素（ｅｍｏｄｉｎ）　８．大黄酚（ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌ）　９．大黄素甲醚（ｐｈｙｓｃｉｏｎ）

Ａ．混合对照品（ｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅ）　Ｂ．样品（ｓａｍｐｌｅ）　Ｃ．缺秦艽阴性样品（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｗｉｔｈｏｕｔＧｅｎｔｉａｎａｅＭａｃｒｏｐｈｙｌｌａｅＲａｄｉｘ）　Ｄ．缺枳

实阴性样品（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｗｉｔｈｏｕｔＡｕｒａｎｔｉｉＦｒｕｃｔｕｓＩｍｍａｔｕｒｕｓ）　Ｅ．缺牡丹皮阴性样品（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｗｉｔｈｏｕｔＭｏｕｔａｎＣｏｒｔｅｘ）　Ｆ．缺大黄阴性样

品（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｗｉｔｈｏｕｔＲｈｅｉＲａｄｉｘｅｔＲｈｉｚｏｍａ）

图１　通舒口爽片ＨＰＬＣ色谱图
Ｆｉｇ．１　ＴｈｅＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆＴｏｎｇｓｈｕＫｏｕｓｈｕａｎｇｔａｂｌｅｔｓ
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２４　线性关系考察
精密量取混合对照品储备溶液 ０５、１、２、３、４、

５ｍＬ各置５ｍＬ量瓶中，加甲醇至刻度，得系列标准
曲线工作液。取适量，用０４５μｍ微孔滤膜滤过，分

别按“２１”项色谱条件进样测定，记录各待测成分的
峰面积。以各待测成分质量浓度（Ｘ，μｇ·ｍＬ－１）为横
坐标，峰面积 Ｙ为纵坐标进行线性回归，得回归方程
（见表１）。结果各组分在试验范围内线性关系良好。

表１　９个成分线性关系考察结果
Ｔａｂ．１　Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆｌｉｎｅａｒｉｔｙｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｉｏｎｏｆｎｉｎｅｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）　　　　　　 回归方程（ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎｅｑｕａｔｉｏｎ）　 ｒ 线性范围（ｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅ）／（μｇ·ｍＬ－１）

马钱苷酸（ｌｏｇａｎｉｃａｃｉｄ） Ｙ＝１２１６Ｘ＋２６１４ ０９９９１ ７８５５～７８５５

龙胆苦苷（ｇｅｎｔｉｏｐｉｃｒｏｓｉｄｅ） Ｙ＝１２１８Ｘ＋１６１２ ０９９９９ ２２４１～２２４１

橙皮苷（ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ） Ｙ＝１５３２Ｘ－０５６１１ ０９９９９ ６２７５～６２７５

丹皮酚（ｐａｅｏｎｏｌ） Ｙ＝４４６８Ｘ－６９６５ ０９９９８ ４２３６～４２３６

芦荟大黄素（ａｌｏｅ－ｅｍｏｄｉｎ） Ｙ＝４６６３Ｘ－２０１４ ０９９９９ １４２０～１４２０

大黄酸（ｒｈｅｉｎ） Ｙ＝３３８１Ｘ－２０７１ ０９９９９ １９３２～１９３２

大黄素（ｅｍｏｄｉｎ） Ｙ＝３３６０Ｘ－１７７８ ０９９９８ ２１１４～２１１４

大黄酚（ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌ） Ｙ＝４８７２Ｘ－３９９１ ０９９９９ ２４１７～２４１７

大黄素甲醚（ｐｈｙｓｃｉｏｎ） Ｙ＝３１９９Ｘ－１２７４ ０９９９９ １１１９～１１１９

２５　仪器精密度试验
取混合对照品储备液，用甲醇稀释 ２倍，用

０４５μｍ微孔滤膜滤过，照“２１”项下色谱条件连续
进样６次测定各成分的峰面积。结果马钱苷酸、龙
胆苦苷、橙皮苷、丹皮酚、芦荟大黄素、大黄酸、大黄

素、大黄酚、大黄素甲醚峰面积的 ＲＳＤ分别为
０５０％、０１５％、０６１％、０１９％、０２３％、０２０％、
０４２％、０１７％、０４４％，表明仪器精密度良好。
２６　稳定性试验

取同一供试品溶液（批号２０２２０１０１），按“２１”项
色谱条件，于０、６、１２、１８、２４、３６ｈ进样测定，马钱苷酸、
龙胆苦苷、橙皮苷、丹皮酚、芦荟大黄素、大黄酸、大黄

素、大黄酚、大黄素甲醚峰面积的ＲＳＤ依次为０５７％、
０５５％、０７３％、０６６％、０５８％、０９３％、１７％、０５５％、
０５８％，供试品溶液在３６ｈ内测定稳定性良好。
２７　重复性试验

取同一批样品（批号２０２２０１０１），精密称取６份，
按“２２１”项下的方法平行制备供试品溶液，再按
“２１”项色谱条件测定马钱苷酸、龙胆苦苷、橙皮苷、丹
皮酚、芦荟大黄素、大黄酸、大黄素、大黄酚、大黄素甲

醚的峰面积，代入标准曲线，计算９个成分的含量。结
果９个成分平均含量依次为 ３５５５、１００９、２９２９、
１８１９、０５０３９、０８０４６、０６２３１、１１１１、０４１６６
ｍｇ·ｇ－１，ＲＳＤ为 ０９４％、１０％、１７％、２０％、１９％、
１９％、１２％、１８％、１４％，该方法的重复性良好。

２８　加样回收率试验
取含量已知的通舒口爽片（批号 ２０２２０１０１）样

品，精密称取０３５ｇ，共６份，分别置具塞锥形瓶中，
每份按相当于样品中各成分含量的１００％分别加入
各对照品溶液（０４２２８ｍｇ·ｍＬ－１马钱苷酸 ３ｍＬ、
０３５５５ｍｇ·ｍＬ－１龙胆苦苷１０ｍＬ、０２０４ｍｇ·ｍＬ－１

橙皮苷 ５ｍＬ、０４３７５ｍｇ·ｍＬ－１丹皮酚 １５ｍＬ、
０１８４６ｍｇ·ｍＬ－１芦荟大黄素１ｍＬ、０１５０１ｍｇ·
ｍＬ－１大黄酸２ｍＬ、０２３１２ｍｇ·ｍＬ－１大黄素１ｍＬ、
０２７１２ｍｇ·ｍＬ－１大黄酚 １５ｍＬ、０１１９２ｍｇ·
ｍＬ－１大黄素甲醚１５ｍＬ），加甲醇补足至５０ｍＬ，再
按“２１”项色谱条件进样测定马钱苷酸、龙胆苦苷、
橙皮苷、丹皮酚、芦荟大黄素、大黄酸、大黄素、大黄

酚、大黄素甲醚峰面积，代入相应标准曲线，计算 ９
个成分的加样回收率，结果见表２。
２９　样品含量测定

通舒口爽片样品６批，每批次称取２份，分别按
“２２１”项下方法制备供试品溶液，进样测定，分别
代入标准曲线计算其含量（见表３）。
３　讨论
３１　检测成分的考察

为了对通舒口爽片质量进行更全面的评价，预

实验还对当归中活性成分阿魏酸［１２－１３］、茵陈主要活

性成分绿原酸［１４－１５］、夏枯草主要活性成分迷迭香

酸［１６－１７］进行测定。发现阿魏酸和绿原酸含量较低，



　药 物 分 析 杂 志　
!"#$ % &"'() *$'+ ,-,.

，
..

（
/

） ·１６０１　 ·
　

　　　　 表２　９个成分加样回收率试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ．２　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｆｏｒｎｉｎｅｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分　　

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）　　

称样量

（ｍａｓｓ）／ｇ

样品量

（ａｍｏｕｎｔ）／ｍｇ

加入量

（ａｄｄｅｄ）／ｍｇ

测得量

（ｄｅｔｅｃｔｅｄ）／ｍｇ

回收率

（ｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

平均回收率

（ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

ＲＳＤ／

％

马钱苷酸（ｌｏｇａｎｉｃａｃｉｄ） ０３５１２ １２４９ １２６８ ２５３５ １０１４ ９９６ １９

０３５０４ １２４６ １２６８ ２５２４ １００８

０３５１１ １２４８ １２６８ ２５２４ １００６

０３５０８ １２４７ １２６８ ２５０５ ９９２

０３５１６ １２５０ １２６８ ２５０８ ９９２

０３５０３ １２４５ １２６８ ２４６５ ９６２

龙胆苦苷（ｇｅｎｔｉｏｐｉｃｒｏｓｉｄｅ） ０３５１２ ３５４４ ３５５５ ７１７６ １０２２ １０１１ ２０

０３５０４ ３５３６ ３５５５ ７０４５ ９８７

０３５１１ ３５４３ ３５５５ ７１１０ １００３

０３５０８ ３５４０ ３５５５ ７１０６ １００３

０３５１６ ３５４８ ３５５５ ７１２０ １００５

０３５０３ ３５３５ ３５５５ ７２４８ １０４４

橙皮苷（ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ） ０３５１２ １０２９ １０２４ ２０６５ １０１２ １００５ １５

０３５０４ １０２６ １０２４ ２０６４ １０１４

０３５１１ １０２８ １０２４ ２０７１ １０１９

０３５０８ １０２７ １０２４ ２０５５ １００４

０３５１６ １０３０ １０２４ ２０５８ １００４

０３５０３ １０２６ １０２４ ２０２５ ９７６

丹皮酚（ｐａｅｏｎｏｌ） ０３５１２ ０６３８８ ０６５６３ １３０４ １０１４ １０１６ ０５１

０３５０４ ０６３７４ ０６５６３ １３０５ １０１７

０３５１１ ０６３８７ ０６５６３ １３０３ １０１２

０３５０８ ０６３８１ ０６５６３ １３０６ １０１８

０３５１６ ０６３９６ ０６５６３ １３１２ １０２５

０３５０３ ０６３７２ ０６５６３ １３００ １０１０

芦荟大黄素（ａｌｏｅ－ｅｍｏｄｉｎ） ０３５１２ ０１７７０ ０１８４６ ０３６００ ９９１ ９９８ １４

０３５０４ ０１７６６ ０１８４６ ０３５８２ ９８４

０３５１１ ０１７６９ ０１８４６ ０３５９４ ９８８６

０３５０８ ０１７６８ ０１８４６ ０３６１３ ９９９

０３５１６ ０１７７２ ０１８４６ ０３６５８ １０２２

０３５０３ ０１７６５ ０１８４６ ０３６２１ １００５

大黄酸（ｒｈｅｉｎ） ０３５１２ ０２８２６ ０３００２ ０５９２１ １０３１ １００９ １４

０３５０４ ０２８１９ ０３００２ ０５８６４ １０１４

０３５１１ ０２８２５ ０３００２ ０５８２３ ９９９

０３５０８ ０２８２３ ０３００２ ０５８０２ ９９２

０３５１６ ０２８２９ ０３００２ ０５８４６ １００５

０３５０３ ０２８１９ ０３００２ ０５８６０ １０１３

大黄素（ｅｍｏｄｉｎ） ０３５１２ ０２１８８ ０２３１２ ０４５２８ １０１２ １００８ １８

０３５０４ ０２１８３ ０２３１２ ０４４６６ ９８８

０３５１１ ０２１８８ ０２３１２ ０４５１５ １００７

０３５０８ ０２１８６ ０２３１２ ０４４６９ ９８８

０３５１６ ０２１９１ ０２３１２ ０４５７３ １０３０

０３５０３ ０２１８３ ０２３１２ ０４５５３ １０２５

大黄酚（ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌ） ０３５１２ ０３９０２ ０４０６８ ０８１６２ １０４７ １０２７ １２

０３５０４ ０３８９３ ０４０６８ ０８０２７ １０１６

０３５１１ ０３９０１ ０４０６８ ０８０４９ １０２０
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表２（续）

成分　　

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）　　

称样量

（ｍａｓｓ）／ｇ

样品量

（ａｍｏｕｎｔ）／ｍｇ

加入量

（ａｄｄｅｄ）／ｍｇ

测得量

（ｄｅｔｅｃｔｅｄ）／ｍｇ

回收率

（ｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

平均回收率

（ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

ＲＳＤ／

％

０３５０８ ０３８９７ ０４０６８ ０８０４０ １０１８

０３５１６ ０３９０６ ０４０６８ ０８０８１ １０２６

０３５０３ ０３８９２ ０４０６８ ０８０９９ １０３４

大黄素甲醚（ｐｈｙｓｃｉｏｎ） ０３５１２ ０１４６３ ０１７８８ ０３３２３ １０４０ １０２９ ０８６

０３５０４ ０１４６０ ０１７８８ ０３２８１ １０１９

０３５１１ ０１４６３ ０１７８８ ０３２９０ １０２２

０３５０８ ０１４６１ ０１７８８ ０３３１４ １０３６

０３５１６ ０１４６５ ０１７８８ ０３２９６ １０２４

０３５０３ ０１４５９ ０１７８８ ０３３０７ １０３４

表３　通舒口爽片中样品中９个成分含量结果（ｎ＝２）
Ｔａｂ．３　ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｎｉｎｅｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓｉｎＴｏｎｇｓｈｕＫｏｕｓｈｕａｎｇｔａｂｌｅｔｓ

批号

（ｌｏｔ

ｎｕｍｂｅｒ）

含量（ｃｏｎｔｎｅｔ）／（ｍｇ·ｇ－１）

马钱苷酸

（ｌｏｇａｎｉｃａｃｉｄ）

龙胆苦苷

（ｇｅｎｔｉｏｐｉｃｒｏｓｉｄｅ）

橙皮苷

（ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ）

丹皮酚

（ｐａｅｏｎｏｌ）

芦荟大黄素

（ａｌｏｅ－ｅｍｏｄｉｎ）

大黄酸

（ｒｈｅｉｎ）

大黄素

（ｅｍｏｄｉｎ）

大黄酚

（ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌ）

大黄素甲醚

（ｐｈｙｓｃｉｏｎ）

２０２２１００１ １８７１ ６２７４ ２１４０ １３９３ ０４９８１ ０７６８３ ０５７１８ １２６７ ０３８３１

２０２２１１０１ ２７２５ ９００６ ２４２４ ２０１８ ０８０７２ １２４６ ０９１５８ １４２９ ０５７４９

２０２２０１０１ ３５１７ １０２１ ２９４６ １８９１ ０４９７３ ０８１１５ ０６０７９ １１１０ ０４１１０

２０２２０２０１ ２８１０ １０２２ ３５００ １８２８ ０４４３８ ０６７５４ ０５０７０ ０８５４４ ０３４１９

２０２２０４０１ ２８８９ １２５５ ３９１２ １７２７ ０４１５５ ０７１７６ ０４９７５ ０８９４０ ０３４１９

２０２２０４０２ ２６９２ １１５６ ３３４６ １６２８ ０３９４８ ０６５７５ ０４８４７ ０８３９８ ０３２７３

迷迭香酸色谱峰存在干扰，尝试多次未实现有效分

离。故最终选择马钱苷酸、龙胆苦苷、橙皮苷、丹皮

酚、大黄素甲醚、大黄酚、大黄素、大黄酸、芦荟大黄

素作为含量测定的指标成分。

３２　供试品制备条件的考察
以９个成分各色谱峰的峰形、峰面积、分离度（大

于１５）为评价指标，课题组前期考察了甲醇、７０％甲
醇、乙醇、７０％乙醇等提取溶剂，发现以甲醇提取溶剂
时各色谱峰峰形为最好，峰面积为最大，且分离度满足

要求。以甲醇为溶剂考察了超声提取（３０、４５、６０ｍｉｎ）
和回流提取（３０、４５、６０、９０ｍｉｎ），在现回流提取条件
下，大黄素等５个蒽醌类成分提取更为完全，且回流提
取６０ｍｉｎ基本上提取完全。故供试品制备方法最终
确定为加５０ｍＬ甲醇回流提取６０ｍｉｎ。
３３　色谱条件的优化

在“２１”项色谱条件下，对 ９个成分进行扫描
（２００～４００ｎｍ）。结果马钱苷酸在２３６ｎｍ处有最大
吸收，龙胆苦苷、橙皮苷、丹皮酚在２８０ｎｍ处有较大
吸收，大黄素甲醚、大黄酚、大黄素、大黄酸、芦荟大

黄素在２５４ｎｍ处有较大吸收。故本实验采用波长
切换技术，选择２３６、２８０、２５４ｎｍ作为检测波长。

预实验分别考察了乙腈－水、甲醇 －水运行时９
个成分的峰形及分离情况，发现乙腈 －水系统压力
较低，且各成分分离效果优于甲醇 －水系统，但马钱
苷酸和龙胆苦苷峰形不佳。进而比较了乙腈－０１％
乙酸、乙腈－０１％甲酸、乙腈－０１％磷酸等流动相系
统对９个成分的峰形及分离的影响，以乙腈－０１％磷
酸流动相系统效果最佳，最后对磷酸的浓度（００５％、
０１％、０１５％、０２％）进行了筛选，以０１５％磷酸为最
佳，故最终选择乙腈－０１５％磷酸为流动相梯度洗脱
对通舒口爽片中９种成分进行测定。
３４　小结

本实验采用高效液相色谱法建立了同时测定通

舒口爽片中９个成分含量的方法，能较全面的反映
和评价该制剂的内在质量，６批含量测定结果显示各
成分含量范围波动较小，质量较为稳定，但所收集的

样本量偏少，尚不能制定各成分含量的限度值，后续

将继续收集样本，以期制定各成分的限量值。
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