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　 　 ［摘要］ 　目的 　建立香苏胃痛胶囊的质量标准 。方法 　采用薄层色谱（TLC）法定性鉴别处方中甘草 、延胡索 、茯苓 、香

附 ；采用 HPLC法测定延胡索乙素的含量 。色谱柱为 Welchrom C１８ （４ ．６ mm × ２５０ mm ，５ μm） ；以乙腈唱０ ．１％ 磷酸（三乙胺调

pH ６ ．０）（４０ ∶ ６０）为流动相 ；检测波长为 ２８０ nm ；柱温 ：３０ ℃ ；流速 ：１ ml／min 。结果 　薄层定性鉴别斑点清晰 ，分离效果良

好 ，专属性强 ；延胡索乙素在 １ ～ ８０ μg／ml范围内与峰面积呈良好的线性关系（r＝ ０ ．９９９ ９） 。平均加样回收率为 ９９ ．１％ ，RSD
为 １ ．２８％ （n＝ ６） 。结论 　本方法结果准确 、操作简单 ，专属性和重复性良好 ，可作为该制剂的质量控制标准 。
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Establishment of quality standards for Xiangsu Weitong capsule
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［Abstract］ 　 Objective 　 To establish the quality standard for Xiangsu Weitong capsule ．Methods 　 Radixet rhizoma glycyr唱
rhizae ，rhizoma corydalis ，poria ，rhizoma cyperi were identified by TLC and the contents of baicalin were determined by RP唱
HPLC ．Chromatography conditions were Welchrom C１８ （４ ．６ mm × ２５０ mm ，５ μm） column ．The mobile phase was acetonitrile唱
０ ．１％ phosphoric acid（４０ ∶ ６０） ．UV detection wavelength was set at ２８０ nm and the column temperature was ３０ ℃ with the
flow rate of １ ．０ ml／min ．Results 　 The method of TLC had good resolution with clear spots and negative control showed no in 唱
terference ．The good linearity was obtained within the range of １唱８０ μg／ml（ r＝ ０ ．９９９ ９） for Tetrahydropalmatine hydrochloride
and the average recovery was ９９ ．１％ （RSD ＝ １ ．２８％ ，n ＝ ６） ．Conclusion 　 The method was simple ，accurate and sensitive
which could be applied in the quality control of Xiangsu Weitong capsule ．

　 　 ［Key words］ 　 Xiangsu Weitong capsule ；quality standards ；TLC ；HPLC

　 　香苏胃痛胶囊是原解放军大连空军基地后勤部

门诊部配制的非标准制剂 ，由白芍 、白及 、三七 、甘

草 、茯苓 、延胡索 、海螵蛸 、香附等药味组成 ，用于治

疗肝胃不和 、瘀血阻络所致的胃脘疼痛 、连及两胁 、

嗳气 、泛酸 ；急 、慢性胃炎 ，胃 、十二指肠溃疡等症 。

疗效满意 ，在临床上有很大的需求 。根据“军队医疗

机构制剂标准提高计划”中制剂标准研究提高的总

体技术要求 ，对香苏胃痛胶囊质量标准进行了提高 、

完善 。在原标准基础上 ，将甘草薄层鉴别中毒性较

大的三氯甲烷替换为毒性较小的二氯甲烷作为提取

溶剂 ，将延胡索薄层鉴别中供试品溶液制备方法进

行改进 ，并将展开剂由原来的正己烷唱三氯甲烷唱甲

醇（１５ ∶ ８ ∶ ２）替换为甲苯唱丙酮（９ ∶ ２） ；增加了处方

中香附 、茯苓的薄层鉴别方法 ；还制订了方中主药延

胡索［１］中延胡索乙素的含量测定方法 。修订后的方

法快速简便 、灵敏度高 ，可以作为该制剂的质量控制

标准 。

1 　仪器与试药

　 　 LC唱２０１５AT 高效液相色谱仪 （日本岛津 ） ；

KQ３２００E型昆山超声波处理器 。 电子分析天平

（１２０D型 ，北京岛津公司） ；甘草次酸对照品（批号 ：

１１０７２３唱２００６１２） 、α唱香附酮对照品 （批号 ：１１０７４８唱

２０１４１２） 、延胡索乙素对照品 （批号 ：１１０７２６唱
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２０１４１４） 、茯苓对照药材 （批号 ：１２１１１７唱２０１４０８） ，均

购自中国食品药品检定研究院 ；香苏胃痛胶囊（解放

军大连空军基地后勤部门诊部 ，批号 ：２０１４１１２０ 、

２０１４１２２８ 、２０１４１２２９） ；甲醇（色谱纯 ，天津市康科德

科技有限公司） ，乙腈 （色谱纯 ，Sigma 公司） ，磷酸

（天津市大茂化学试剂厂） ，三乙胺（天津市大茂化学

试剂厂） ，浓氨试液 （天津市永大化学试剂有限公

司） ，乙醇（分析纯 ，天津市永大化学试剂有限公司） ，

水为纯化水 ，其余试剂均为分析纯 。

2 　方法与结果

2 ．1 　甘草薄层鉴别
2 ．1 ．1 　供试品溶液的制备
　 　 取本品内容物 ２ g ，加盐酸 １ ml 、二氯甲烷
１５ ml ，加热回流 １ h ，放冷 ，滤过 ，滤液蒸干 ，残渣加

乙醇 １ ml使溶解 ，作为供试品溶液 。

2 ．1 ．2 　对照品溶液的制备
　 　加无水乙醇至甘草次酸对照品中制备每 １ ml
含 １ mg 的甘草次酸对照品溶液 ，作为对照品溶液 。

2 ．1 ．3 　阴性样品溶液的制备
　 　按处方配比 ，取除甘草外的其他药材 ，按工艺制

成胶囊剂 ，再按“２ ．１ ．１”供试品溶液制备方法制得阴

性样品溶液 。

2 ．1 ．4 　薄层条件及结果
　 　按照枟中华人民共和国药典枠（简称枟中国药典枠）

２０１５年版一部附录 Ⅵ B项下方法操作 ，取供试品溶

液 、对照品溶液 、阴性样品溶液各 ５ μl ，分别点于同
一硅胶 G薄层板上 ，展开剂为石油醚（３０ ～ ６０ ℃ ）唱

甲苯唱乙酸乙酯唱冰醋酸（１０ ∶ ２０ ∶ ７ ∶ ０ ．５） ，展开 ，取

出 ，晾干 ，显色剂为 １０％ 磷钼酸乙醇溶液 ，１０５ ℃下

加热至出现清晰斑点 。经试验 ，在相应的位置上供

试品（批号 ：２０１４１１２０）与对照品色谱斑点颜色相同 ，

阴性对照相应的位置无相同颜色斑点（图 １） 。此外

３批样品的供试品 １（批号 ：２０１４１１２０） 、供试品 ２（批

号 ：２０１４１２２８） 、供试品 ３（批号 ：２０１４１２２９）色谱情况

同上（图 ２） 。环境条件 ：温度２５ ℃ ，相对湿度 ６５％ 。

2 ．2 　延胡索薄层鉴别
2 ．2 ．1 　供试品溶液的制备
　 　取本品内容物 ４ g ，加入甲醇溶液 ２０ ml ，超声
处理 ３０ min ，过滤 ，取续滤液 ，水浴蒸干 ，残渣加水

２０ ml ，加浓氨试液调至碱性（pH ９ ～ １０） ，用乙醚萃

取 ３次 ，每次 ２０ ml ，合并乙醚液 ，用水洗涤 ２次 ，每

次 １５ ml ，取乙醚层 ，水浴蒸干 ，残渣加甲醇 １ ml溶
解 ，作为供试品溶液 。

2 ．2 ．2 　对照品溶液的制备

图 1 　甘草薄层鉴别（专属性）

１ ．甘草次酸对照品 ；２ ．供试品 ；３ ．甘草阴性样品

图 2 　甘草薄层鉴别（重复性）

１ ．甘草次酸对照品 ；２ ．供试品 １ ；３ ．供试品 ２ ；４ ．供试品 ３

　 　 取延胡索乙素对照品 ，加甲醇制成每 １ ml 含
０ ．５ mg的溶液 ，作为对照品溶液 。

2 ．2 ．3 　阴性样品溶液的制备
　 　按处方配比 ，取除延胡索外的其他药材 ，按工艺

制成胶囊剂 ，再按“２ ．２ ．１”供试品溶液制备方法制得

阴性样品溶液 。

2 ．2 ．4 　薄层条件及结果
　 　按照枟中国药典枠２０１５年版一部附录 Ⅵ B 项下
方法操作 ，吸取上述 ３ 种溶液各 ５ μl ，分别点于用
１％ 氢氧化钠溶液制备的同一硅胶 G 薄层板上 ，以

甲苯唱丙酮（９ ∶ ２）为展开剂 ，展开 ，取出 ，晾干 ，用碘
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蒸气熏至斑点显色清晰 ，日光下检视 。挥尽薄层板

上吸附的碘后 ，置紫外灯（３６５ nm）下检视 ，环境条

件 ：温度 ２５ ℃ ，相对湿度 ６５％ 。 供试品 （批号 ：

２０１４１１２０）色谱中 ，在与对照品色谱相应的位置上 ，

显相同颜色的荧光斑点 ，阴性对照无干扰 （图 ３） 。

此外 ，３批样品的供试品 １（批号 ：２０１４１１２０） 、供试品

２（批号 ：２０１４１２２８） 、供试品 ３（批号 ：２０１４１２２９）色谱

中 ，在与对照品色谱相应的位置上 ，显相同颜色的荧

光斑点（图 ４） 。

图 3 　延胡索薄层色谱鉴别（专属性）

１ ．延胡索乙素对照品 ；２ ．供试品 ；３ ．延胡索阴性样品

图 4 　延胡索薄层色谱鉴别（重复性）

１ ．延胡索乙素对照品 ；２ ．供试品 １ ；３ ．供试品 ２ ；４ ．供试品 ３

2 ．3 　香附薄层鉴别
2 ．3 ．1 　供试品溶液的制备
　 　取本品内容物 ４ g ，研细 ，加乙醇 ２０ ml ，超声处
理 ３０ min ，滤过 ，滤液蒸干 ，残渣加甲醇 １ ml 使溶
解 ，作为供试品溶液 。

2 ．3 ．2 　对照品溶液的制备
　 　取 α唱香附酮对照品 ，加乙酸乙酯制成每 １ ml含
１ mg的溶液 ，作为对照品溶液 。

2 ．3 ．3 　阴性样品溶液的制备
　 　按处方配比 ，取除香附外的其他药材 ，按制法工

艺制成胶囊剂 ，再按“２ ．３ ．１”供试品溶液制备方法制

得阴性样品溶液 。

2 ．3 ．4 　薄层条件及结果
　 　按照枟中国药典枠２０１５年版一部附录 Ⅵ B 项下
方法操作 ，吸取上述 ３种溶液各 ５ μl ，分别点于同一
硅胶 GF２５４薄层板上 ，以甲苯唱乙酸乙酯（９ ∶ １）为

展开剂 ，展开 ，取出 ，晾干 ，置紫外灯（２５４ nm）下检

视 ，环境条件 ：温度 ２５ ℃ ，相对湿度 ６５％ 。 供试品

（批号 ：２０１４１１２０）色谱中 ，在与对照品色谱相应的位

置上 ，显相同颜色的斑点 ，阴性对照无干扰（图 ５） 。

此外 ，３批样品的供试品 １（批号 ：２０１４１１２０） 、供试品

２（批号 ：２０１４１２２８） 、供试品 ３（批号 ：２０１４１２２９）色谱

中 ，在与对照品色谱相应的位置上 ，显相同颜色的斑

点（图 ６） 。

图 5 　香附薄层色谱鉴别（专属性）

１ ．α唱香附酮对照品 ；２ ．供试品 ；３ ．香附阴性样品

2 ．4 　茯苓薄层鉴别
2 ．4 ．1 　供试品溶液的制备
　 　取本品内容物 ４ g ，加入乙醇 ２０ ml ，超声处理
３０ min ，过滤 ，蒸干 ，残渣用 １ ml甲醇溶解 ，作为供

试品溶液 。
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图 6 　香附薄层色谱鉴别（重复性）

１ ．α唱香附酮对照品 ；２ ．供试品 １ ；３ ．供试品 ２ ；４ ．供试品 ３

2 ．4 ．2 　对照品溶液的制备
　 　取茯苓对照药材 ０ ．５ g ，按供试品溶液制备方法

制得对照品溶液 。

2 ．4 ．3 　阴性样品溶液的制备
　 　按处方配比 ，取除茯苓外的其他药材 ，按制法工

艺制成胶囊剂 ，再按“２ ．４ ．１”供试品溶液制备方法制

得阴性样品溶液 。

2 ．4 ．4 　薄层条件及结果
　 　按照枟中国药典枠２０１５ 年版一部附录 Ⅵ B 项下
方法操作 ，吸取上述 ３种溶液各 １０ μl ，分别点于同
一硅胶 G 薄层板上 ，以甲苯唱乙酸乙酯唱甲酸

（２０ ∶ ５ ∶ ０ ．５）为展开剂 ，展开 ，取出 ，晾干 ，在紫外灯

（３６５ nm）下检视 ，环境条件 ：温度 ２５ ℃ ，相对湿度

６５％ 。供试品（批号 ：２０１４１１２０）色谱中 ，在与对照药

材色谱相应的位置上 ，显相同颜色的斑点 ，阴性对照

无干扰（图 ７） 。 此外 ，３ 批样品的供试品 １ （批号 ：

２０１４１１２０） 、供试品 ２（批号 ：２０１４１２２８） 、供试品 ３（批

号 ：２０１４１２２９）色谱中 ，在与对照药材色谱相应的位

置上 ，显相同颜色的斑点（图 ８） 。

2 ．5 　延胡索乙素含量测定
2 ．5 ．1 　色谱条件
　 　以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂 ；以乙腈唱

０ ．１％ 磷酸（三乙胺调 pH ６ ．０）（４０ ∶ ６０）为流动相 ；

检测波长为 ２８０ nm ；柱温 ：３０ ℃ ；流速 ：１ ml／min 。
理论板数按延胡索乙素峰计算不低于 ２ ０００ 。

2 ．5 ．2 　对照品溶液的制备
　 　精密称取置五氧化二磷干燥器中减压干燥１２ h
以上的延胡索乙素对照品 １０ mg ，置 １００ ml容量瓶

图 7 　茯苓薄层色谱鉴别（专属性）

１ ．茯苓对照药材 ；２ ．供试品 ；３ ．茯苓阴性样品

图 8 　茯苓薄层色谱鉴别（重复性）

１ ．茯苓对照药材 ；２ ．供试品 １ ；３ ．供试品 ２ ；４ ．供试品 ３

中 ，加入甲醇溶解并稀释至刻度 ，摇匀 ，即得延胡索

乙素对照品溶液（１００ μg／ml） 。
2 ．5 ．3 　供试品溶液的制备
　 　取本品 ，研细 ，取约 ２ g ，精密称定 ，置具塞锥形

瓶中 ，精密加入浓氨唱甲醇（１ ∶ ２０）５０ ml ，称定重量 ，

超声处理 ３０ min ，放冷 ，再称定重量 ，用浓氨唱甲醇

（１ ∶ ２０）补足减失的重量 ，摇匀 ，滤过 ，精密量取续滤

液 ２５ ml ，置水浴上蒸干 ，残渣加甲醇适量使溶解 ，

转移至 ５ ml容量瓶中 ，加甲醇稀释至刻度 ，摇匀 ，用

０ ．４５ μm 滤膜滤过 ，取续滤液 ，即得 。

2 ．5 ．4 　阴性样品溶液的制备
　 　按处方取除元胡外的各味药材 ，按医疗机构制

剂标准中［制法］
［１］项 ，制得样品 ，再按“２ ．５ ．３”供

试品溶液制备方法 ，制得阴性样品溶液 。结果表

明 ，延胡索乙素的保留时间约为 １６ min ，阴性对照

样品不干扰延胡索乙素的测定 ，延胡索乙素与其他
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成分或杂质的分离度 ＞ １ ．５ ，理论板数按延胡索乙

素计算应不低于 ２ ０００ ，实验结果表明此法专属性

强（图 ９） 。 　 　

2 ．5 ．5 　标准曲线的制备
　 　 分别精密吸取延胡索乙素对照品溶液

（１００ μg／ml）各 ０ ．５ 、１ 、２ 、５ 、６ 、８ ml ，置 １０ ml容量瓶

中 ，加入甲醇至刻度 ，摇匀 。按“２ ．５ ．１”项下色谱条

件分析 ，测定各自峰面积 ，以对照品浓度（μg／ml）为
横坐标 ，峰面积值为纵坐标 ，求得回归方程 ：Y ＝

８ ６５３ ．５X － ２ ３００ ．３ ，r ＝ ０ ．９９９ ９ 。结果表明延胡索

乙素在 １ ～ ８０ μg ／ml范围内与峰面积呈良好的线性
关系 。

图 9 　延胡索乙素 HPLC图
A ．延胡索乙素对照品 ；B ．供试品 ；C ．阴性样品 ；１ ．延胡索乙素

2 ．5 ．6 　精密度试验
　 　精密吸取对照品溶液 １０ μl ，按“２ ．５ ．１” 项下色

谱条件分析 ，连续进样 ６次 ，记录色谱峰的峰面积 ，

测得峰面积值的 RSD为 １ ．８９％ （n ＝ ６） ，表明精密

度良好 。

2 ．5 ．7 　稳定性试验
　 　取同一批次（批号 ：２０１４１２２８）样品 ，研细 ，取约

２ g ，精密称定 ，按照“２ ．５ ．３”供试品溶液制备方法操

作 ，按“２ ．５ ．１”项下色谱条件分析 ，分别在 ０ 、２ 、４ 、６ 、

８ 、１０ 、１２ h ，测定样品中延胡索乙素峰面积 ，测得峰

面积值的 RSD为 ０ ．６５％ （n ＝ ６） ，说明供试品溶液

在 １２ h内稳定 。

2 ．5 ．8 　重复性试验
　 　取同一批次样品（批号 ：２０１４１２２８） ，研细 ，取约

２ g（共 ６份） ，精密称定 ，按照“２ ．５ ．３”供试品溶液制

备操作 ，按“２ ．５ ．１” 项下色谱条件分析 ，测定每份样

品延胡索乙素含量 。结果样品中延胡索乙素平均含

量为 ２６ ．１０ μg／g ，RSD为 ０ ．８６％ （n＝ ６） ，结果表明

此方法的重复性良好 。

2 ．5 ．9 　加样回收率试验
　 　取同一批次样品（批号 ：２０１４１２２８） ，取约 １ ．０ g
（共 ６份） ，精密称定 ，分别加入延胡索乙素对照品溶

液（３６ μg／ml）各 １ ml ，称定重量 ，再按照“２ ．５ ．３”供

试品溶液制备方法操作 ，所得溶液按“２ ．５ ．１” 项下

色谱条件分析 ，测定样品中含量 ，计算回收率 ，结果

平均回收率为 ９９ ．８１％ ，RSD 为 １ ．２８％ （n ＝ ６） ，符

合要求 。结果见表 １ 。

表 1 　延胡索乙素回收率试验

称样量
（m／g ）

样品中
延胡索
乙素量
（m／μg）

对照品
加入量
（m／μg）

测得量
（m／μg）

回收率
（％ ）

平均回
收率
（％ ）

RSD
（％ ）

１  ．０００ ５ ２６ 膊．１１ ２６ 8５１ B．７８ ９８ 妸．７２ ９９ 乙．８１ １  ．２８

１  ．０００ ３ ２６ 膊．１１ ２６ 8５１ B．６７ ９８ 妸．３１

１  ．０００ ８ ２６ 膊．１２ ２６ 8５１ B．９４ ９９ 妸．３１

１  ．００１ ０ ２６ 膊．１３ ２６ 8５２ B．１４ １００ 妸．０４

１  ．００１ ２ ２６ 膊．１３ ２６ 8５２ B．５６ １０１ 妸．６６

１  ．００１ ７ ２６ 膊．１４ ２６ 8５２ B．３５ １００ 妸．７９

2 ．5 ．10 　样品含量测定
　 　取 ３个批号样品 ，按“２ ．５ ．３”供试品溶液制备方

法操作 ，按“２ ．５ ．１” 项下色谱条件测定各自样品中

延胡索乙素的含量 。结果见表 ２ 。

表 2 　 3批样品中延胡索乙素含量测定结果（n＝ ２）

批号
称样量
（m／g）

含量
（μg ／粒）

平均值
（μg ／粒）

２０１４１１２０ 墘２ 刎．００２ ６ １０ a．７０ １０ 煙．６２

２ 刎．００１ ９ １０ a．５４

２０１４１２２９ 墘２ 刎．０００ ４ １０ a．３５ １０ 煙．３７

２ 刎．０００ ８ １０ a．３９

２０１４１２２８ 墘２ 刎．００１ ６ １０ a．４７ １０ 煙．４９

２ 刎．００２ １ １０ a．５１

3 　讨论

　 　本实验对香苏胃痛胶囊质量标准进行了提高和

完善 。在原标准基础上 ，将甘草薄层鉴别中毒性较
（下转第 ２８８页）
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膜炎时 ，应尽快给予经验性抗菌药物治疗 ，待得到可

靠的病原学证据后 ，调整药物治疗方案 。

　 　该患儿入院明确诊断为化脓性脑膜炎 ，病情较

重 ，初始治疗经验性给予万古霉素联合美罗培南 ，后

根据病原学检查结果（耐药肺炎链球菌）确定继续沿

用原方案 。但患儿入院时肾功能不全 ，临床根据相

关指南和循证依据多次进行万古霉素的剂量调整 ，

最终血药谷浓度维持在 １０ ～ ２０ μg／ml ，符合推荐浓
度范围 ，患儿病情好转 ，感染指标降低 ，肾功能恢复

正常 ，总疗程 ２１ d （体温正常后继续抗感染治疗
１０ d） ，治疗过程中未见明显不良反应 。

　 　通过分析 １例耐药肺炎链球菌引起的化脓性脑

膜炎患儿抗感染治疗经过 ，得出以下结论 ：①婴幼儿

化脓性脑膜炎的流行病学和相应的药物治疗方案 ；

②在肾功能不全患儿中 ，调整万古霉素剂量时需持

续监测血肌酐 ，通过综合分析当前血肌酐 、血药浓

度 、预估肾功能恢复情况 ，及时调整药物剂量 ；③万

古霉素不易被 CRRT 清除 ，需要及时进行给药方案

的调整 。肾功能不全 、接受 CRRT 治疗的低龄患者
的药物合理使用成为临床药师参与药物治疗的有效

切入点 ，可结合药物监测手段制订合理的给药方案 ，

最终达到良好的治疗效果 。
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大的三氯甲烷替换为毒性较小的二氯甲烷作为提取

溶剂 ，将延胡索薄层鉴别中供试品溶液制备方法进

行改进 ，并将展开剂由原来的正己烷唱三氯甲烷唱甲

醇（１５ ∶ ８ ∶ ２）替换为甲苯唱丙酮（９ ∶ ２） ；增加了处方

中香附 、茯苓的薄层鉴别方法 ；还制订了方中主药延

胡索［２］中延胡索乙素的含量测定方法 。修订后的方

法快速 、简便 、灵敏度高 ，可以作为该制剂的质控

标准 。

　 　按“２ ．５”项下延胡索乙素含量测定中制备样品

溶液时 ，为了保证回收率 ，本实验分别对提取方式 、

提取溶剂 、溶剂用量 、提取时间及提取次数进行考

察 。其中 ，考察提取溶剂用量时 ，分别使用 ２５ 、５０ 、

１００ ml提取 ，２５ ml时延胡索乙素的含量测定结果
略低 ，５０ ml与 １００ ml无显著性差异 。为降低成本 、

减少污染 ，选用 ５０ ml 作为提取溶剂用量 。考察提

取时间时 ，样品分别经 ２０ 、３０ 、４０ min 提取 ，提取

３０ 、４０ min 时延胡索乙素的提取率相近 ，且高于

２０ min时的提取率 ，故将提取时间定为 ３０ min 。
　 　近年来 ，延胡索中延胡索乙素主要测定方法均

为 HPLC法［３唱５］
。 枟中国药典枠２０１５年版一部中的延

胡索中延胡索乙素含量测定［６］所用流动相为“甲醇唱

０ ．１％ 磷酸（三乙胺调 pH ６ ．０）（４０ ∶ ６０） ，经笔者试

验 ，将甲醇等比例替换为乙腈 ，在分离度相近的情况

下峰形更好 。
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