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　 　 ［摘要］ 　目的 　制定胃纳欣颗粒质量控制标准 。方法 　采用薄层色谱（TLC）法对胃纳欣颗粒中半夏 、茯苓 、甘草 、枳壳 、

白芷进行定性鉴别 ；采用反相高效液相色谱（HPLC）法对柚皮苷进行定量测定 。结果 　半夏 、茯苓 、甘草 、枳壳 、白芷可用 TLC
法进行定性鉴别 ；HPLC 法测定柚皮苷可达基线分离 ，紫外检测器在 ０ ．０８４ ４ ～ ０ ．２９５ ４ μg 时线性良好 ，回归方程 ：Y ＝ ２ ×

１０
６ X ＋ １４ ６９１ ，r ＝ ０ ．９９９ ３ ，６次测定平均加样回收率为 ９８ ．７４％ ，RSD为 １ ．２０％ 。结论 　该法可准确定性 、定量 ，能有效控制

该制剂的质量 。

　 　 ［关键词］ 　胃纳欣颗粒 ；薄层色谱法 ；高效液相色谱法 ；柚皮苷
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Study on quality standard of Weinaxin granular
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［Abstract］ 　 Objective 　 To establish a quality standard of Weinaxin granular ．Methods 　 Pinelliae Rhizoma ，Poria ，Glycyr唱
rhizae ，Radix Angelicae ，Aurantii Fructus were identified by TLC ，and the assay of Narigin in Aurantii Fructus was performed
by reverse phase HPLC ．Results 　 Pinelliae Rhizoma ，Poria ，Glycyrrhizae ，Radix Angelicae ，Aurantii Fructus can be identified by
TLC ．The HPLC method for Narigin shows a baseline separation with a linear calibration curve in the range of ０ ．０８４ ４ ～

０ ．２９５ ４ μg （r＝ ０ ．９９９ ３） ．The average recovery of the method was ９８ ．７４％ ．The RSD was １ ．２０％ （n ＝ ６） ．Conclusion 　 This
method was reliable and accurate ，can be used for the quality control of this product ．
　 　 ［Key words］ 　 Weinaxin granular ；TLC ；HPLC ；Narigin

　 　胃纳欣颗粒是由半夏 、砂仁 、枳壳 、甘草 、乌梅 、

木香 、白芷 、党参 、山药 、茯苓 、石膏等十一味药材组

成的复方制剂 ，具有健脾和胃 、降逆止呕 、行滞消胀

之功效 。本制剂用于治疗胃呆纳少 、胃脘痛胀 、慢性

胃炎 、消化不良等症 ，疗效满意 。处方中枳实药材所

含主要成分为柚皮苷 ，柚皮苷的含量测定方法 ，文献

有紫外分光光度法［１］
、高效液相色谱（HPLC）法［２ ，３］

等 。为控制胃纳欣颗粒制剂的质量 ，本实验采用薄

层色谱（TLC）法对处方中半夏 、茯苓 、甘草 、枳壳 、白

芷等五味药材进行定性鉴别 ；采用检测灵敏度高 、准

确度及精密度好的 HPLC 法对处方中的柚皮苷进
行含量测定 ，以期建立胃纳欣颗粒的质量标准 。

1 　材料与仪器

1 ．1 　药品与试剂 　胃纳欣颗粒（由吉林省军区门诊

部提 供 ，批 号 ：２０１４０５１２ 、２０１４１０１５ 、 ２０１４１０１６ 、

２０１４１０１７ ） 。 对 照 药 材 ：半 夏 （批 号 ：１２１２７２唱

２０１１０３） 、柚皮苷 （批号 ：１１０７２２唱２０１３１２ ） 、茯苓 （批

号 ：１２１１１７唱２０１３０８） 、甘草 （批号 ：１２０９０４唱２０１３０８） 、

白芷 （批号 ：１２０９４５唱２０１３０９） 、枳壳 （批号 ：１２０９８１唱

２０１１０４） ，均购自中国食品药品检定研究院 。乙腈为
色谱纯（美国 Tedia公司） ；甲苯 、乙酸乙酯 、甲酸 、磷

酸 、冰醋酸 、甲醇 、石油醚等其他试剂均为分析纯 。

1 ．2 　仪器 　岛津 LC唱２０１０AHT 高效液相色谱仪紫
外检测器（日本岛津） ，电子天平 AG２０４ （梅特勒托
利多公司） ，KQ唱３２００E 数控超声波处理器（昆山市

超声仪器有限公司） 。

2 　方法与结果

２ ．１ 　药材的定性鉴别
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2 ．1 ．1半夏 　溶液的制备 ：①对照药材溶液 ：取半夏

对照药材 １ g ，加 ９５％ 乙醇２０ ml ，超声处理 ２０ min ，

滤过 ，蒸干滤液 ，残渣加乙酸乙酯 １ ml溶解 ，制成对

照药材溶液 。 ②阴性对照液 ：按上述方法制备去除

半夏的阴性溶液 。 ③ 样品溶液 ：取本品 ５ g （批号 ：

２０１４１０１５ 、 ２０１４１０１６ 、 ２０１４１０１７ ） ，加 ９５％ 乙 醇

２０ ml ，超声 ２０ min ，将过滤后的溶液加热 ，至挥发剩

余约 ２ ml ，得到样品溶液 。

　 　 TLC鉴别 ：吸取样品溶液 、对照药材液 、阴性

溶液各 １０ μl ，点于硅胶 G 薄层板 ，展开剂为正丁醇唱

冰醋酸唱水（８ ∶ ３ ∶ １） ，展开 、晾干后 ，用茚三酮试液

作为显色剂 ，１０５ ℃下加热约 ５ min 。样品溶液色谱
与对照药材溶液显相同颜色的斑点 ，分离效果好 ，

阴性液对照无干扰 ，证明此方法具专属性与可行

性（图 １） 。

图 1 　半夏鉴别 TLC图
１ ～ ３ ．样品溶液 ；４ ．对照药材溶液 ；５ ．阴性对照液

2 ．1 ．2 　茯苓 　溶液的制备 ：① 对照药材溶液 ：取茯

苓对照药材 １ g ，加乙酸乙酯２０ ml ，超声 １０ min ，蒸

干过滤后的滤液 ，加乙酸乙酯 １ ml溶解 ，制成对照

药材液 。 ②阴性对照液 ：按上述方法制备去除茯苓

的阴性液 。 ③ 样品溶液 ：取本品 １０ g （批号 ：

２０１４１０１５ 、２０１４１０１６ 、２０１４１０１７） ，研细 ，加乙酸乙酯

５０ ml ，超声处理 ２０ min ，蒸干过滤后的滤液 ，加乙酸

乙酯 １ ml使其溶解 ，即得 。

　 　 TLC鉴别 ：取上述溶液各 １０ μl ，点于硅胶 G 板
上 ，展开剂为甲苯唱乙酸乙酯唱甲酸（２０ ∶ ５ ∶ ０ ．５） ，置

于波长为 ３６５ nm 紫外灯下检视 ，样品溶液色谱与

对照药材液色谱显相同荧光斑点 ，且位置 、颜色相

同 。阴性液对照无干扰 ，证明此方法具专属性与可

行性（图 ２） 。

2 ．1 ．3 　甘草 　溶液的制备 ：①对照药材溶液 ：取甘

图 2 　茯苓鉴别 TLC图
１ ～ ３ ．样品溶液 ；４ ．对照药材溶液 ；５ ．阴性对照液

草对照药材 １ g ，加２０ ml甲醇 ，超声 ２０ min ，滤液热

蒸至约 ２ ml ，制成对照液 。 ② 阴性对照液 ：按上述

方法制备去除甘草的阴性液 。 ③ 样品溶液 ：取本品

１０ g （批号 ：２０１４１０１５ 、２０１４１０１６ 、２０１４１０１７） ，研细 ，

加甲醇５０ ml ，超声 ２０ min ，将滤液挥发至约 ２ ml ，
即得 。

　 　 TLC鉴别 ：吸取上述溶液各 １０ μl ，点于硅胶 G
板上 ，展开剂为乙酸乙酯唱甲酸唱冰醋酸唱水 （１５ ∶ １ ∶

１ ∶ ２） ，展开 ，晾干 ，用硫酸乙醇溶液（１ ∶ ９）作为显色

剂 ，于 １０５ ℃加热约 ５ min ，斑点即显色清晰 ，样品

溶液色谱与对照药材液色谱显相同斑点 ，且位置 、颜

色相同 。分离效果好 ，阴性液对照无干扰 ，证明此方

法具专属性与可行性（图 ３） 。

图 3 　甘草鉴别 TLC图
１ ～ ３ ．样品溶液 ；４ ．对照药材溶液 ；５ ．阴性对照液

2 ．1 ．4 　白芷 　溶液的制备 ：① 对照药材溶液 ：取白

芷对照药材 ０ ．５ g ，按甘草对照药材液的制备方法操

作 ，即得白芷对照药材液 。 ②阴性对照液 ：按上述方

法制备去除白芷的阴性液 。 ③ 样品溶液 ：取本品

１０ g（批号 ：２０１４１０１５ 、２０１４１０１６ 、２０１４１０１７） ，研细 ，
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加 ９５％ 乙醇５０ ml ，超声处理 ２０ min ，过滤后 ，将滤

液挥发至约 ２ ml ，即得 。

　 　 TLC鉴别 ：吸取上述溶液（各 １０ μl）点于硅胶
G板上 ，以石油醚（６０ ～ ９０ ℃ ）唱乙酸乙酯（５ ∶ ５）为

展开剂 ，样品溶液色谱与对照药材液色谱在 ３６５ nm
紫外灯下显相同荧光斑点 ，且位置 、颜色相同 。阴性

液对照无干扰 ，证明此方法具专属性与可行性

（图 ４） 。

图 4 　白芷鉴别 TLC图
１ ～ ３ ．样品溶液 ；４ ．对照药材溶液 ；５ ．阴性对照液

2 ．1 ．5 　枳壳 　溶液的制备 ：①对照药材溶液 ：取柚皮

苷对照品 ，加乙醇制成每 １ ml含 ０ ．５ mg ，作为对照品

溶液 ；另取枳壳对照药材 １ g ，加 ９５％ 乙醇５０ ml超声
２０ min ，滤过 ，滤液浓缩至 ２ ml ，作为对照药材溶液 。

②阴性对照液 ：按上述方法制备去除枳壳的阴性液 。

③样品溶液 ：取本品 １０ g（批号 ：２０１４１０１５ 、２０１４１０１６ 、

２０１４１０１７） ，研细 ，加乙醇５０ ml ，超声 ２０ min ，过滤 ，

滤液挥发至约 ２ ml ，即得 。

　 　 TLC鉴别 ：在硅胶 G 薄层板上分别点上述溶液
各 １０ μl ，展开剂为二氯甲烷唱甲醇唱水 （１３ ∶ ６ ∶ ２）下

层液 ，显色剂为 ３％ 三氯化铝乙醇溶液 ，于 １０５ ℃加

热约 ５ min ，置 ３６５ nm 紫外灯下检视 ，样品溶液色

谱与对照药材溶液色谱显相同荧光斑点 ，且位置 、颜

色相同 。分离效果好 ，阴性液对照无干扰 ，证明此方

法具专属性与可行性（图 ５） 。

图 5 　枳壳鉴别 TLC图
１ ～ ３ ．样品溶液 ；４ ．对照药材溶液 ；５ ．对照品溶液 ；６ ．阴性对照液

2 ．2 　枳壳中柚皮苷的含量测定
2 ．2 ．1 　色谱条件及溶液制备 　 色谱条件 ：色谱柱 ：

AgilentTC唱C１８柱（４ ．６ mm × ２５０ mm ，５ μm） ；检测

波长 ：２８３ nm ；流动相 ：乙腈唱０ ．１％ 磷酸（２０ ∶ ８０） ；流

速 ：１ ．０ ml／min ；柱温 ：４０ ℃ 。进样量 ：１０ μl 。
　 　溶液的制备 ：①对照品溶液 ：精密称取柚皮苷对

照品 １０ mg ，用乙醇分 ２步稀释 ５００倍 ，即得 。 ②样

品溶液 ：精密称取本品 ３ g ，置 １００ ml量瓶中 ，精密

加入乙醇 ５０ ml ，称定重量 。 ５０ ℃ 加热 ２０ min ，放

冷 ，加入乙醇至原重量 ，摇匀 ，滤过 ，即得 。 ③阴性对

照溶液 ：按样品溶液制备方法制备去除枳壳的阴性

溶液 。

2 ．2 ．2 　方法学考察 　专属性 ：在“２ ．２ ．１”色谱条件

下 ，柚皮苷与其他成分分离良好（分离度 ＞ １ ．５） 。保

留时间约为 １３ min ，且阴性对照溶液与柚皮苷对照

品相同保留时间处 ，未显示明显色谱峰 ，认为无干扰

（图 ６） 。

　 　稳定性试验 ：将样品溶液（批号 ：２０１４０５１２）置室

温下储存 ，分别于 ０ 、０ ．５ 、１ 、２ 、３ 、５ h ，定期测定含

量 。 ６次含量的 RSD为 ０ ．４８％ 。

　 　精密度试验 ：取胃纳欣颗粒（批号 ：２０１４０５１２） ，

按样品溶液制备方法制成溶液 ，重复进样 ６次 ，计算

柚皮苷峰面积的 RSD 为 ０ ．０５％ ，精密度试验符合

要求 。

　 　重复性试验 ：取胃纳欣颗粒（批号 ：２０１４０５１２）适

量 ，按“２ ．２ ．１”项制备样品溶液 ６ 份 ，并按色谱条件

测定 ，平均含量为 ０ ．３９５ １ mg ／g ，RSD ＝ １ ．６５％

（n＝ ６） ，表明方法重复性良好 。

　 　线性关系考察 ：精密称取对照品适量 ，加 ９５％

乙醇制成每 １ ml含０ ．０２１ １ mg的溶液 ，分别精密吸

取对照品溶液 ４ 、６ 、８ 、１０ 、１２ 、１４ μl ，测定 ，得线性方

程 Y ＝ ２ × １０
６ X ＋ １４ ６９１ ，r ＝ ０ ．９９９ ３ ，结果表明 ，柚

皮苷线性范围为 ０ ．０８４ ４ ～ ０ ．２９５ ４ μg 。
　 　 加样回收率试验 ：取 ６ 份胃纳欣颗粒 （批号 ：

２０１４０５１２ ，含量为 ０ ．３９５ １ mg／g ）３ ．０ g ，精密称定 ，

分别加入 １００ ml 容量瓶中 ，再分别精密加入 ４ ml
柚皮苷对照品溶液（０ ．２１４ mg／ml） ，加入 ９５％ 乙醇

稀释至刻度 。按“２ ．２ ．１”项下样品溶液制备方法制

成加样样品溶液 ，测定柚皮苷的含量 。测得平均回

收率为 ９８ ．７４％ ，RSD ＝ １ ．２０％ ，表明加样回收率试

验结果符合要求 ，结果见表 １ 。

2 ．3 　 样品测定 　 取胃纳欣颗粒 （批号 ：２０１４１０１５ 、

２０１４１０１６ 、２０１４１０１７）３ g ，研细 ，混匀 ，精密称定 ，置

１００ ml的量瓶中 ，加入精密量取 ９５％ 乙醇 ５０ ml ，密
闭 ，称量 。超声 （２５０ W ，５０ kHz）２０ min ，放冷 ，称
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图 6 　胃纳欣颗粒的 HPLC图
A ．柚皮苷对照品 ；B ．样品溶液 ；C ．阴性对照液 ；１ ．柚皮苷

表 1 　加样回收率试验

No ．
取样量
（m／g）

样品中
含柚皮
苷的量
（m／mg）

对照品
加入量
（m／mg）

实测值
（m／mg）

回收率
（％ ）

平均回
收率
（％ ）

RSD
（％ ）

１  ２ |．９４４ ７ １ �．１６３ ５ ０ 沣．８５７ ６ ２  ．００８ １ ９８ 晻．４９

２  ３ |．０２９ ７ １ �．１９７ １ ０ 沣．８５７ ６ ２  ．０４０ ６ ９８ 晻．３６

３  ３ |．０１７ ９ １ �．１９２ ４ ０ 沣．８５７ ６ ２  ．０３９ ０ ９８ 晻．７２ ９８ 热．７４ １ 珑．２０

４  ２ |．７６９ ２ １ �．０９４ １ ０ 沣．８５７ ６ １  ．９２６ ７ ９７ 晻．０９

５  ３ |．０１９ ７ １ �．１９３ １ ０ 沣．８５７ ６ ２  ．０４２ ８ ９９ 晻．０８

６  ３ |．１９８ ０ １ �．２６３ ５ ０ 沣．８５７ ６ ２  ．１２７ ４ １００ 晻．７３

重 ，加入 ９５％ 乙醇至原有的重量 ，摇匀 ，滤过 ，即得

样品溶液 。 分别吸取对照品溶液与上述溶液各

１０ μl ，测定峰面积 ，以外标法计算 ，即得［３］
，结果见

表 ２ 。本品每 １ g含枳实以柚皮苷计（C１６ H１８ O９ ） ，不

得少于 ０ ．１８ mg 。
3 　讨论

3 ．1 　实验方法的选择 　采用 TLC鉴别白芷的过程
中 ，曾尝试以枟中华人民共和国药典枠（２０１０年版）所

列方法［４］
，以石油醚（３０ ～ ６０ ℃ ）唱乙醚（３ ∶ ２）为展

开剂 ，但分离效果不佳 。后取 ３批样品进行实验 ，经

考察 ，选定石油醚（６０ ～ ９０ ℃ ）唱乙酸乙酯（５ ∶ ５）为

展开剂 ，其结果斑点显示清晰 、重现性好 、稳定性高 ，

阴性液对照无干扰 。

表 2 　胃纳欣颗粒样品含量测定结果（珚x ± s ，n＝ ２）

批号 柚皮苷的含量（mg ／g）
２０１４１０１５ è０ 5．３５６ ３

２０１４１０１６ è０ 5．２２５ ６

２０１４１０１７ è０ 5．２１９ １

3 ．2 　提取溶剂的选择 　测定样品中柚皮苷含量时 ，

用甲醇 、９５％ 乙醇为提取溶剂 ，分别超声提取 ２０ 、

４０ min ，制备样品溶液 ，进样 ，结果表明 ，两者提取率

基本无差别 。考虑毒性及时间因素 ，选取 ９５％ 乙醇

超声提取 ２０ min作为样品溶液的制备方法 。

3 ．3 　 HPLC 测定条件的确定 　 参考文献 ［２唱４］条

件 ，通过实验对其加以改进 ，使柚皮苷达到基线分

离 ，且阴性液对照无干扰 。

【参考文献】

［１］ 　 李雪婷 ，王 　 沛 ，崔晓立 ．紫外分光光度法测定痛风宁微丸中

柚皮苷的含量［J］ ．中国卫生工程学 ，２０１１ ，３ ：３８唱３９ ．

［２］ 　 李 　 慧 ．高效液相色谱法测定橘红痰咳液中柚皮苷的含量［J］ ．

药品检验 ，２０１２ ，９（５） ：１１０唱１１１ ．

［３］ 　 邓秋丽 ，徐文升 ，李 　 胜 ．RP唱HPLC 法测定祛瘀散结胶囊中柚
皮苷的含量［J］ ．中国医药指南 ，２０１０ ，８（３０） ：１３唱１４ ．

［４］ 　 国家药典委员会 ．中华人民共和国国药典 ２０１０ 年版一部 ［S ］ ．

北京 ：中国医药科技出版社 ，２０１０ ：５４２唱５４３ ．

［收稿日期］ 　 ２０１４唱１２唱１７ 　 ［修回日期］ 　 ２０１５唱０８唱３１

［本文编辑］ 　 李睿旻

（上接第 １４７页）

［２］ 　 Toso C ，Merani S ，Bigam DL ，et al ．Sirolimus唱based immuno唱
suppression is associated with increased survival af ter liver
t ransplantation for hepatocellular carcinoma ［J ］ ．Hepatology ，

２０１０ ，５１（４） ：１２３７唱１２４３ ．

［３］ 　 Chatel MA ，Larkin DF ．Sirolimus and mycophenolate as com唱
bination prophylaxis in corneal transplant recipients at high re唱
jection risk［J］ ．Am J Ophthalmol ，２０１０ ，１５０（２） ：１７９唱１８４ ．

［４］ 　 Chen Y ，Li G ，Wu X ，et al ．Self唱microemulsifying drug delivery
system （SMEDDS ） of vinpocetine ：fo rmulation development
and in vivo assessment ［J］ ．Biol Pharm Bull ，２００８ ，３１（１） ：１１８唱

１２５ ．

［５］ 　 Patel AR ，Vavia PR ． Preparation and in vivo evaluation of
SMEDDS （self唱 microemuldifying drug delivery system ）contai唱
ning fenofibrate ［J］ ．AAPS J ，２００７ ，９（３） ：３４４唱３５２ ．

［６］ 　 Woo JS ，Song YK ，Hong JY ，et al ．Reduced food唱effect and en唱
hanced bioavailability of a self唱microemulsifying formulation of
itraconazole in healthy volunteers［J］ ．Eur J Pharm Sci ，２００８ ，

３３（２） ：１５９唱１６５ ．

［７］ 　 温 　 许 ，黄爱文 ，张敏新 ，等 ．西罗莫司固体自微乳口服缓释微

丸的制备与体外释药考察 ［J］ ．中国医院药学杂志 ，２０１４ ，３４

（２３） ：１９９８唱２００３

［收稿日期］ 　 ２０１６唱０１唱０１ 　 ［修回日期］ 　 ２０１６唱０１唱３１

［本文编辑］ 　 李睿旻

０７１

药学实践杂志 　 ２０１６ 年 ３ 月 ２５日第 ３４ 卷第 ２ 期

Journal of Pharmaceutical Practice ，Vol ．３４ ，No ．２ ，March ２５ ，２０１６




