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摘要# 目的!通过VQJ-法研究)(-?辐照对抱龙丸 "厚朴’ 木香’ 茯苓等# 中 # 种成分含有量的影响& 方法!该药物
甲醇提取液的分析采用G:6219C0-*-"/色谱柱 "’ #4$ "’( 44m#S) 44#( 流动相乙腈*水( 检测波长 $+# 94 "和厚朴
酚与厚朴酚# 和 $$’ 94 "木香烃内酯与去氢木香内酯#( 体积流量 "S( 4JI469( 进样量 $( #J( 柱温 $’ f& 所得数据
用 HQHH "+S( 软件进行分析& 结果!经)(-?辐照 "(’ $’ )’ "( <Wb# 后$ 和厚朴酚含有量分别为 "S,,’ "S,#’ "S,)’
"S,) 4:I:$ 厚朴酚分别为 $S%)’ $S%’’ $S%)’ $S%# 4:I:$ 木香烃内酯分别为 (S$#’ (S$#’ (S$’’ (S$# 4:I:$ 去氢木
香内酯分别为 (S,#’ (S,#’ (S,’’ (S,$ 4:I:$ 辐照前后均无显著性差异 ")k(S(’#& 结论!)(-?辐照对抱龙丸中和
厚朴酚’ 厚朴酚’ 木香烃内酯及去氢木香内酯的含有量无明显影响&
关键词! 抱龙丸( 和厚朴酚( 厚朴酚( 木香烃内酯( 去氢木香内酯()(-?辐照( VQJ-
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!!中成药原材料及制作工艺均较复杂$ 生产过程
中容易被细菌污染$ 对药品的安全性有着极大的威
胁& 生产实践中常用的灭菌方法有热压灭菌’ 微波
灭菌’)(-?*%射线灭菌等$ 但由于中成药中多种有

效成分具有易挥发’ 热不稳定等性质$ 高压’ 高热
灭菌会对其质量会产生较大的影响)"* $ 而)(-?*%射
线灭菌法具有穿透力强’ 灭菌效果好’ 低廉’ 节
能’ 常温’ 不破坏原包装’ 对大规模生产实用性高
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等特点)$* $ 近年来得到越来越广泛的应用& 研究
表明$)(-?*%辐照灭菌对中成药的色’ 香’ 味及化
学成分等方面影响较小)%* $ 但部分中药材经 ’ <Wb
剂量)(-?*%辐照后$ 所含化学成分有明显变化$ 如
补骨脂’ 锦灯笼’ 明秦艽’ 乳香’ 天竺黄’ 珍珠’
浙贝母’ 紫菀等)#*’* & 0中国药典1 $("( 版规定$
只有不受辐射破坏的原料药及成品才可用该方法灭
菌$ 而且)(-?*%辐照灭菌前应验证所使用的剂量不
影响被灭菌物品的安全性’ 有效性及稳定性))* &

抱龙丸是广东佛山地区传统中成药$ 由厚朴’
木香’ 茯苓’ 陈皮’ 薄荷’ 紫苏叶’ 僵蚕’ 山药’
天竺黄’ 檀香等药材组成$ 具有祛风化痰$ 健脾和
胃之功效$ 主治脾胃不和’ 风热痰内蕴所致的腹
泻),* & 方中厚朴燥湿消痰$ 下气除满)/* ( 木香行
气止痛$ 健脾消食$ 同时对哮喘和胃病也有功
效)+* $ 两者皆为抱龙丸的重要组成成分& 近年来$
该药物通过)( -?*%辐照灭菌来有效控制微生物限
量$ 但对其中有效成分是否因辐照而被破坏$ 生物
活性是否发生改变等问题$ 至今尚未有定论$ 同时
也缺少相关的评价标准& 本实验拟通过VQJ-法考
察)(-?辐照对抱龙丸中和厚朴酚’ 厚朴酚’ 木香烃
内酯及去氢木香内酯含有量的影响$ 为实际生产灭
菌提供一定的参考&
EF仪器与材料

G:6219C"$)( 高效液相色谱仪$ 配置 G:6219C
"$)(L\K检测器’ G:6219C0-*-"/色谱柱 "’ #4$
"’( 44m#S) 44#( .H*""(H电子分析天平 "德国
赛多利斯公司#( GH’"’( 超声清洗器( JK#*$G低
速离心机( 移液枪 "上海求精生化试剂仪器有限
公司 #( U0JV((((’ 纯水系统& 厚朴酚 "批号
""(,$+*$((#"$ #’ 和 厚 朴 酚 " 批 号 ""(,%(*
$("""$#’ 木香烃内酯 "批号 """’$#*$("$(/#’ 去
氢木香内酯 "批号 """’$’*$("$(+# 对照品均购自
中国食品药品检定研究院& 抱龙丸由佛山冯了性药
业有限公司提供& 乙腈为色谱纯( 水为超纯水( 其
他试剂均为分析纯&
GF方法与结果
$S"!对照品溶液制备!精密称取和厚朴酚’ 厚朴
酚’ 木香烃内酯’ 去氢木香内酯对照品适量$ 甲醇
溶解并分别稀释至 " $’(’ /’(’ ",(’ )%% #:I4J$
按" s" s" s" 比例混合$ 即得$ 避光低温保存&
$S$!供试品制备!供试品的辐照工作由佛山冯了
性药业有限公司完成& 世界卫生组织认为$ "( <Wb
及以下剂量对食品的辐照无需作毒理试验$ 故高剂

量选择 "( <Wb& 本实验选择 $’ )’ "( <Wb% 个辐
照剂量$ 对抱龙丸粉末 "过 % 号筛# 进行辐照$
不经辐照处理的粉末作为空白 "( <Wb#&

精密称取上述供试品粉末 # :$ 置于具塞锥形
瓶中$ 精密加入甲醇 $’ 4J$ 遮光密塞$ 称定质
量$ 超声提取 %( 469$ 放冷$ 甲醇补足减失的质
量$ 摇匀$ " ((( _I469 离心 "( 469$ 取上清液$
微孔滤膜滤过$ 取续滤液$ 即得$ 避光低温保存&
$S%!色谱条件!G:6219C0-*-"/ 色谱柱 " ’ #4$
"’( 44m#S) 44#( 流动相乙腈*水 "( e%( 469$
#( s)( e)% s%,#( 检测波长 $+# 94 "和厚朴酚与
厚朴酚# 和 $$’ 94 "木香烃内酯与去氢木香内
酯#( 体积流量 "S( 4JI469( 进样量 $( #J( 柱温
$’ f&
$S#! 专属性试验 ! 取混合对照品’ 供试品
"( <Wb# 溶液适量$ 在 ,$S%- 项色谱条件下进行
分析$ 色谱图见图 "$ 可见和厚朴酚’ 厚朴酚’ 木
香烃内酯和去氢木香内酯的峰型均较对称$ 供试品
与对照品出峰时间一致$ 分离效果均较理想&

"&和厚朴酚!$&木香烃内酯!%&去氢木香内酯!#&厚朴酚
"&8?9?<6?2!$&>?BCE9?26D1!%&D18bD_?>?BCEB25>C?91!#&45:9?2?

图 EF<J@$色谱图
L#SQEF<J@$*-&"R%("S&%R1

$S’!系统适应性试验!在 ,$S%- 项色谱条件下$
分别对混合对照品’ 供试品 "( <Wb# 溶液进行系
统适应性考察& 结果$ 供试品与对照品中厚朴酚’
和厚朴酚’ 木香烃内酯和去氢木香内酯的保留时间
一致$ 对称因子’ 理论塔板数和分离度均达到定量
检测限要求&
$S)!线性关系考察!取 ,$S"- 项下对照品溶液$
甲醇稀释$ 得到 ) 组不同质量浓度的溶液$ 在
,$S%- 项色谱条件下$ 以峰面积 "2# 对质量浓度
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"(# 进行回归$ 得线性方程分别为和厚朴酚 2c
%"S)%$(n$’%S%" "J$ c(S+++ ’ #’ 厚朴酚 2c
$+S","(n" (’/S" "J$ c(S+++ ’#’ 木香烃内酯
2c’(S/%(n)’S$# "J$ c(S+++ +#’ 去氢木香内酯
2c$"S%/+(n""#S#+ "J$ c(S+++ " #$ 分别在
+S,)) e" $’(’ $)S’)$ ’ e/’(’ "S%$+ e",(’
"+S,+ e)%%S%% #:I4J范围内呈良好的线性关系&
$S, ! 精密度试验 ! 取 , $S$ - 项下供试品
"( <Wb# 溶液 " 份$ 在 ,$S%- 项色谱条件下连续
进样 ) 次$ 测得和厚朴酚’ 厚朴酚’ 木香烃内酯和
去氢木香内酯峰面积FHK分别为 "S,#!’ "S)%!’
"S/’!和 "S$#!$ 表明仪器精密度良好&
$S/ ! 稳定性试验 ! 取 , $S$ - 项下供试品
"( <Wb# 溶液 " 份$ 于 (’ $’ #’ /’ "$’ $# 8 进
样$ 在 ,$S%- 项色谱条件下测定$ 测得和厚朴
酚’ 厚朴酚’ 木香烃内酯和去氢木香内酯峰面积
FHK分别为 (S,/!’ (S,$!’ "S,$!和 "S%+!$
表明供试品溶液在 $# 8内稳定性良好&
$S+!加样回收率试验!精密量取含有量已知的供
试品 "( <Wb# 溶液 + 份$ 每份 $ 4J$ 精密加入含
有量已知的和厚朴酚 "" %"/ #:I4J#’ 厚朴酚
"" ’++ #:I4J#’ 木香烃内酯 "")’ #:I4J# 和去
氢木香内酯 "#/+ #:I4J# 对照品溶液适量 "分别
约相当于供试品中和厚朴酚’ 厚朴酚’ 木香烃内酯
和去氢木香内酯含有量的 /(!’ "((!和 "$(!#$
补足体积至 ’ 4J$ 在 ,$S%- 项色谱条件下测定$
计算回收率$ 结果见表 "&
$S"(!含有量测定!将 ,$S$- 项下供试品溶液在
,$S%- 项色谱条件下检测$ 测定峰面积$ 平行 %
次$ 按 ,$S)- 项下标准曲线方程测定含有量$ 结
果见表 $&
$S""!统计学分析!采用 HQHH"+S( 软件中的单因
素分析 "[91*A5bGM[NG#$ 对表 $ 数据进行分
析$ 结果见表 %& 由表可知$ 组间差异均无统计学
意义 ")k(S(’#$ 即)(-?辐照灭菌不影响抱龙丸
中这 # 种有效成分的含有量&
HF讨论
%S"!指标成分的选择!为了研究的全面性$ 本实
验考察)(-?辐照对抱龙丸有效成分的影响$ 除了选
取厚朴酚 "$("( 版 0中国药典1 规定# 外$ 还选
取了和厚朴酚’ 木香烃内酯和去氢木香内酯& 由于
厚朴与木香都是抱龙丸药理活性的主要来源$ 故对
以上 # 种成分进行研究具有更大的意义&

表 EF加样回收率试验结果 %*N]’
7%PQEF8)13/(1",&)*"+)&X ()1(1%*N]’

成分
原有量I

4:
加入量I

4:
测得量I

4:
回收率I

!
平均回

收率I!

FHKI

!
和厚朴酚 (S’$) # (S)%$ ) "S"#( ) +,S(+ "((S++ $S)"

(S’$) # (S’$, $ "S(#) ’ +/S)’

(S’$) # (S#(/ ) (S+#$ % "("S,+

(S’$# ) (S)%% ( "S",/ # "(%S$/

(S’$# ) (S’$$ " "S(,% # "(’S""

(S’$# ) (S#"$ % (S+’( % "(%S$’

(S’#$ , (S)#’ / "S",/ # +/S##

(S’#$ , (S’#( # "S(/’ # "((S#%

(S’#$ , (S#%# + (S+/" % "((S/’

厚朴酚 (S)$/ % (S,’" ’ "S%/+ " "("S$# "((S’, $S%#

(S)$/ % (S)$% ) "S$#) ) ++S"’

(S)$/ % (S#+’ , "S"## " "(#S(’

(S)$’ % (S,#+ + "S%#/ ( +)S%,

(S)$’ % (S)$% ( "S$#$ # ++S(’

(S)$’ % (S#+" $ "S"$$ $ "("S")

(S)/’ ) (S/"’ ’ "S’"% $ "("S#/

(S)/’ ) (S)/, ) "S%+’ ) "(%S$)

(S)/’ ) (S’#% , "S$$’ , ++S%#

木香烃 (S(/" $ (S(+, # (S",, $ +/S’) ++S++ $S,#

内酯 (S(/" $ (S(/( + (S")# " "($S#,

(S(/" $ (S()# # (S"#$ % +#S//

(S(/( ’ (S(+’ / (S",+ $ "(%S(%

(S(/( ’ (S(,+ + (S"’+ " +/S%%

(S(/( ’ (S()% ’ (S"#) % "(%S)(

(S(// + (S(,# % (S")% % "((S"%

(S(// + (S()" " (S"#+ , ++S’"

(S(// + (S(#+ ’ (S"%/ " ++S%+

去氢木香 (S$"# ( (S$’+ $ (S#/( ( "($S)$ "((S%$ $S),

内酯 (S$"# ( (S$"’ $ (S#%+ + "(#S+,

(S$"# ( (S"," $ (S%/# ’ ++S’+

(S$"$ # (S$+% # (S#++ # +,S/$

(S$"$ # (S$## ’ (S#’" " +,S)%

(S$"$ # (S"+’ ) (S#() % ++S"%

(S$$% , (S$)+ ( (S’(" ( "(%S(+

(S$$% , (S$$# + (S##% $ +,S)(

(S$$% , (S"/( + (S#(’ % "((S%+

表 GF含有量测定结果 %*NH’
7%PQGF8)13/(1",*".().(!)()&R#.%(#".%*NH’

)(-?辐照

剂量I<Wb

和厚朴酚I

"4:+:i"#

厚朴酚I

"4:+:i"#

木香烃内酯I

"4:+:i"#

去氢木香内酯I

"4:+:i"#
( "S,, $S%) (S$# (S,#

$ "S,# $S%’ (S$# (S,#

) "S,) $S%) (S$’ (S,’

"( "S,) $S%# (S$# (S,$

)/"$
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表 HF单因素分析结果
7%PQHF8)13/(1",=.)V2%X 4A=K4

成分 平方和 自由度 均方 V值 )值
和厚朴酚 (S((" % (S((( (S/,) (S#+%
厚朴酚 (S((" % (S((( "S(,$ (S#"#
木香烃内酯 (S((( % (S((( (S$## (S/)#
去氢木香内酯 (S(($ % (S((" "S#)% (S$+)

%S$!实验条件!考虑到溶剂效应$ 本实验曾将供
试品用甲醇提取后挥干$ 再用等量乙腈溶解$ 发现
# 种成分的色谱参数与直接用甲醇溶解时几乎一
样& 为了准确比较各辐照组的差别$ 防止引入不必
要的实验误差$ 故供试品用甲醇提取后直接进样
检测&

前期有人应用VQJ-法同时检测抱龙丸中厚朴
酚与和厚朴酚的含有量)"(* $ 以及同时检测木香烃
内酯与去氢木香内酯的含有量)""* $ 但尚无同时检
测以上 # 种成分的报道& 参考文献 )"(*"’*$ 本实
验首先尝试用甲醇*水进行梯度洗脱$ 发现 # 种成
分的分离效果不佳$ 再改用乙腈*水$ 最后获得稳
定理想的分离条件$ 为其含有量的测定提供保证&

由于木香烃内酯与去氢木香内酯皆为酯类成
分$ 见光易分解$ 故配制溶液时采用棕色量瓶$ 实
验过程采取避光措施$ 并密封避光冷藏保存&
WF结论

本实验采用VQJ-法考察)(-?辐照对抱龙丸中
和厚朴酚’ 厚朴酚’ 木香烃内酯与去氢木香内酯含
有量的影响$ 发现不同)( -?辐照剂量 "(’ $’ )’
"( <Wb# 对其均无明显影响$ 可将为该药物采用
)(-?辐照灭菌提供一定参考&
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