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摘要# 目的!建立OYUN法同时测定柴仁胶囊 "柴胡( 酸枣仁( 川芎等# 中 ’ 种成分的含有量’ 方法!该药物 *(!甲
醇提取液的分析采用 /̂C=] Y:C>9BT/CA.GEN"*色谱柱 "#’( 22n%F) 22& ’ "2#$ 以乙腈+(F"!甲酸为流动相& 梯度
洗脱$ 体积流量 " 2UH246$ 柱温 $( d$ 检测波长 #$,( #-(( $$’ 62’ 结果!斯皮诺素( 阿魏酸( 桂皮醛( 甘草苷(
甘草酸铵分别在 (F((- #) a(F(-# ) "7"J# m(F--- )#( (F(’) # a(F’)# "7"J# m(F--- *#( (F"$( a"F$( "7"J# m
(F--- *#( (F#,’ a#F,’ "7"J# m(F--- ’#( (F’)* a’F)* "7"J# m(F--- ## 范围内呈良好的线性关系& 平均加样回
收率分别为 "((F,$!( "((F)#!( "((F(#!( "((F%"!( --F-)!!& EAD分别为 #F#(!( "F$,!( "F’#!( "F$(!(
(F*(!’ 结论!该方法简单准确& 重复性好& 可用于柴仁胶囊的质量控制’
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!!柴仁胶囊由柴胡( 酸枣仁( 川芎( 肉桂( 甘
草( 黄连( 熟地黄( 香附组成& 具有疏肝解郁& 宁
心安神的作用& 临床上主要用于肝郁伤神所致的焦
虑和失眠’ 文献表明& 酸枣仁具有镇静( 安神( 抗
焦虑作用& 斯皮诺素是其主要药效物质之一)"+#* $

阿魏酸是川芎主要有效成分& 具有抗动脉粥样硬
化( 抗血小板凝集和血栓作用)$* $ 肉桂具有镇静(
解痉( 解热等作用& 肉桂醛是其主要活性成
分)%+’* $ 甘草中甘草酸对肝脏有保护作用& 被广泛
应用于多种肝病的治疗& 甘草苷也被证实是甘草抗
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抑郁作用的活性化合物))+,* ’ 为了更好地控制柴仁
胶囊质量& 本实验采用 OYUN法同时测定斯皮诺
素( 阿魏酸( 桂皮醛( 甘草苷( 甘草酸铵的含有
量& 以期为柴仁胶囊的质量控制提供依据’
IJ仪器与试药
"F"!仪器!J3W/C9#)-’ 高效液相色谱仪 "配置
J3W/C9#--* 检测器#$ 12B>?/C色谱工作站$ 4̂004+
‘ V6W/C7C30纯水系统 "美国 4̂004B>C/公司 #$
Â"(’De电子分析天平 "十万分之一& 瑞士梅特
勒+托利多公司#$ MG""(% 电子分析天平 "万分之
一& 上海精密科学仪器有限公司#$ c‘+’((g超声
波清洗器 "昆山市超声仪器有限公司#’
"F#!试药!阿魏酸 "批号 ""(,,$+#(()""#( 桂皮
醛 "批号 ""(,"(+#("%"*# 对照品购自中国食品药
品检定研究院$ 斯皮诺素 "批号 Y[,P$A"#( 甘草
苷 "批 号 """)"(+#(""() #( 甘 草 酸 铵 "批 号
#("#(-""# 对照品购自上海源叶生物科技有限公
司’ 柴仁胶囊 "批号 ")(*##( ")(*#$( ")(*#% #
为南京中医药大学炮制实验室自制 "制备方法为
用水提取川芎( 肉桂( 香附中的挥发油& 并以环糊
精包合& 收集所得水提取液$ 乙醇提取柴胡( 酸枣
仁( 黄连& 得到乙醇提取液’ 将上述提取后的药渣
与甘草( 熟地黄合并后水提& 所得提取液与挥发油
水提取液合并& 乙醇沉淀除去多糖等杂质& 抽滤后
与乙醇提取液合并& 减压浓缩挥去乙醇& 喷雾干燥
成干浸膏粉& 加辅料和挥发油包合物制粒& 灌装入
胶囊& 即得#’ 乙腈为色谱纯$ 甲酸为分析纯$ 水
为超纯水’

KJ方法与结果
#F"!对照品溶液制备!精密称取各对照品适量&
加甲醇制成每 " 2U分别含斯皮诺素 (F-#) 27( 阿
魏酸 "F"#% 27( 桂 皮 醛 "F$($ 27( 甘 草 苷
"F$,’ 27( 甘草酸铵 "F"$) 27的对照品贮备液’
吸取适量置于 "( 2U量瓶中& 加甲醇制成每 " 2U
含斯皮诺素 "*F’# "7( 阿魏酸 ""#F% "7( 桂皮醛
#)(F) "7( 甘草苷 ’(( "7( 甘草酸铵 ’)* "7的对
照品溶液’
#F#!供试品溶液制备!精密称取样品 #F’ 7& 精密
加入 #’ 2U*(!甲醇& 称定质量& 超声 $( 246&
*(!甲醇补足减失的质量& 过滤& 取续滤液& 离
心& 取上清液& 即得’
#F$!阴性对照溶液制备!按处方比例制备缺酸枣
仁( 川芎( 肉桂( 甘草的阴性样品& 按 /#F#0 项
下方法制备相应阴性对照溶液’
#F%!色谱条件! /̂C=] Y:C>9BT/CA.GEN"*色谱柱
"#’( 22n%F) 22& ’ "2#$ 以乙腈 "G# +(F"!
甲酸 "g# 为流动相& 梯度洗脱 " ( a"( 246&
")!a#%!G$ "( a$’ 246& #%! a$%!G$ $’ a
’( 246& $%!a%#!G$ ’( a’$ 246& %#! a"((!
G#$ 体积流量 " 2UH246$ 检测波长 #$, 62 "甘草
苷和甘草酸铵#( #-( 62 "桂皮醛#( $$’ 62 "斯
皮诺素和阿魏酸#$ 柱温 $( d$ 进样量 "( "U’
#F’!专属性试验!取对照品( 供试品( 阴性对照
溶液& 在 /#F%0 项色谱条件下分析& 结果见图 "’
由图可知& 供试品溶液中各成分分离度良好 "均
大于 "F’#& 阴性无干扰’

"&斯皮诺素!#&甘草苷!$&阿魏酸!%&桂皮醛!’&甘草酸铵
"&9B46>946!#&04X:4C4W46!$&5/C:04=3=4@!%&=4663230@/T;@/!’&322>64:270;=;CCT483W/

图 IJ各成分*0D>色谱图
W#.PIJ*0D>’52"3,(".2,3)"%],2#"+)’"-)(#(+&-()

#F)!线性关系考察!精密吸取 /#F"0 项下对照
品溶液 (F"( (F#( (F%( (F)( (F*( "F( 2U& 置于
# 2U量瓶中& 甲醇稀释至刻度& 摇匀& 进样 "( "U

分析’ 以峰面积为纵坐标 "R#& 进样量为横坐标
"_# 进行回归& 结果见表 "& 可知各成分在各自范
围内线性关系良好’
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表 IJ各成分线性关系
<,4PIJD#-&,22&6,(#"-)5#8)"%],2#"+)’"-)(#(+&-()

成分 线性方程 J# 线性范围H"7

斯皮诺素 Rm#% "’( ,)(F(_o)$ "$)F) (F--- ) (F((- #) a(F(-# )
阿魏酸 Rm- -"" $$%F*_o"(- $#-F" (F--- * (F(’) # a(F’)#
桂皮醛 Rm## "’" "%%F%_o’*" )*#F$ (F--- * (F"$( a"F$(
甘草苷 Rm" -** %*%F)_o"%$ #-%F( (F--- ’ (F#,’ a#F,’
甘草酸铵 Rm%’" -(%_o’$ (-( (F--- # (F’)* a’F)*

#F,!精密度试验!取同一供试品溶液& 连续进样
) 次& 测得斯皮诺素( 阿魏酸( 桂皮醛( 甘草苷(
甘草酸铵峰面积 EAD分别为 "F(,!( "F-%!(
(F)*!( (F,(!( "F"#!& 表明仪器精密度良好’
#F*!稳定性试验!取同一供试品溶液& 于 (( #(
%( )( *( "(( "# T测定& 测得斯皮诺素( 阿魏酸(
桂皮醛( 甘草苷( 甘草酸铵峰面积 EAD分别为
"F#’!( "F$,!( "F$(!( (F,’!( "F(#!& 表明
供试品溶液在 "# T内稳定性良好’
#F-!重复性试验!取同一批样品 "批号 ")(*###&
按 /#F#0 项下方法平行制备 ) 份供试品溶液& 在
/#F%0 项色谱条件下测定& 测得斯皮诺素( 阿魏
酸( 桂皮醛( 甘草苷( 甘草酸铵含有量 EAD分别
为 #F"$!( "F,-!( "F%)!( #F$#!( "F),!&
表明该方法重复性良好’
#F"(!加样回收率试验!精密称取各对照品适量&
置于量瓶中& 配制成含斯皮诺素 (F(#* $% 27H2U(
阿魏酸 "F$(" 27H2U( 桂皮醛 (F’-# ’ 27H2U( 甘
草苷 "F’’$ 27H2U( 甘草酸铵 $F,’" 27H2U的对照
品溶液’ 精密称取含有量已知的样品 "批号
")(*### " 7& 共 - 份& 平均分成 $ 组& 分别加入
对照品溶液 (F*( "F(( "F# 2U& 按 /#F#0 项下方
法制备供试品溶液& 在 /#F%0 项色谱条件下分
析& 计算回收率& 结果见表 #’
#F""!样品含有量测定!精密称取 $ 批样品& 每批
#F’ 7& 按 /#F#0 项下方法制备供试品溶液& 在
/#F%0 项色谱条件下分析& 测定含有量& 结果见
表 $’
LJ讨论
$F"!检测波长选择!查阅 +中国药典, 和相关文
献& 发现斯皮诺素( 阿魏酸( 肉桂醛( 甘草苷( 甘
草酸铵的最佳吸收波长分别为 $$’( $#"( #-((
#$, 62)*+""* ’ 本实验采集各成分在 #(( a%(( 62波
长处的三维色谱图& 分别选择对甘草苷和甘草酸铵
有较好响应的 #$, 62& 以及对斯皮诺素和阿魏酸
有较好响应的 $$’ 62作为检测波长& 并发现肉桂

!!!表 KJ各成分加样回收率试验结果 $#Ng&
<,4PKJ=&)+6()"%2&’"]&2S (&)()( %"2],2#"+)’"-)(#(+&-()

$#Ng&

成分
原有量H

27
加入量H

27
测得量H

27
回收率H

!
平均回收

率H!

EADH

!
斯皮诺素 (F(#* )- (F(## ), (F(’# "( "($F#) "((F,$ #F#(

(F(#* ’% (F(## ), (F(’" $% "((F’,
(F(#- %’ (F(## ), (F(’" -* --F$*
(F(#, ’" (F(#* $% (F(’) $$ "("F)-
(F(#* )% (F(#* $% (F(’) "$ -,F((
(F(#- "% (F(#* $% (F(’, ") -*F*,
(F(#- %’ (F($% (" (F()$ %" --F*’
(F(#, -) (F($% (" (F()$ $" "($F-%
(F(#, %- (F($% (" (F()# "- "(#F($

阿魏酸 "F#*, - "F(%" ( #F$%) ’ "("F)- "((F)# "F$,
"F#*" ( "F(%" ( #F$"# ( --F(%
"F#,* - "F(%" ( #F$%# " "(#F"$
"F#-$ ( "F$(" ( #F’,) ’ -*F)’
"F#-" % "F$(" ( #F’-* % "((F%)
"F#*% $ "F$(" ( #F’*% ’ --F-%
"F#,) ’ "F’)" ( #F*,’ # "(#F%#
"F#,’ - "F’)" ( #F*)" # "("F’)
"F#,’ ’ "F’)" ( #F*$" ’ --F)*

桂皮醛 (F’*’ ’ (F%,% ( "F(’" # -*F#’ "((F(# "F’#
(F’-% ) (F%,% ( "F()# $ -*F),
(F’,) # (F%,% ( "F(’’ % "("F"(
(F’*) " (F’-# ’ "F"*’ # "("F""
(F’-% " (F’-# ’ "F",, * -*F’"
(F’*% $ (F’-# ’ "F"*’ # "("F%#
(F’,% * (F,"" ( "F$(# ’ "(#F$’
(F’*" # (F,"" ( "F#*$ % -*F,)
(F’-$ % (F,"" ( "F$(% ) "((F($

甘草苷 "F’#( $ "F#%# ( #F,)$ ( "((F() "((F%" "F$(
"F’%( " "F#%# ( #F*"( $ "(#F#,
"F’$$ # "F#%# ( #F*() $ "(#F’(
"F’#* , "F’’$ ( $F(,# " --F$*
"F’#$ % "F’’$ ( $F(*# # "((F$,
"F’"’ ’ "F’’$ ( $F(*" # "((F*#
"F’$% # "F*)% ( $F$," # -*F’’
"F’#, % "F*)% ( $F$*" # --F%’
"F’") % "F*)% ( $F$*) " "((F$"

甘草酸铵 $F,(% % $F((" ( )F,"# ( "((F## --F-) (F*(
$F,"# " $F((" ( )F))’ " -*F%(
$F,(" # $F((" ( )F)-$ % --F,"
$F)*% , $F,’" ( ,F%-# % "("F’"
$F,(* - $F,’" ( ,F%)* , "((F#$
$F,"" % $F,’" ( ,F%)# " --F--
$F,(- * %F’(" ( *F#"# ’ "((F(%
$F,(% - %F’(" ( *F"-( " --F)’
$F,() ’ %F’(" ( *F#(" ’ --F*,

醛在 #-( 62处有最大吸收& 而且在其他波长下的
吸收急剧减少& 故选择 #-( 62单独作为肉桂醛的
检测波长’
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P:6/#(",
_>0&$-!K>&)



表 LJ各成分含有量测定结果 $3.\.&
<,4PLJ=&)+6()"%’"-(&-(!&(&23#-,(#"-"%],2#"+)’"-)(#(7

+&-()$3.\.&

批号 斯皮诺素 阿魏酸 桂皮醛 甘草苷 甘草酸铵

"’""(# (F(#* )- "F#*, - (F’*’ ’ "F’#( $ $F,(% %

"’""(’ (F(#* $% "F#-( # (F’*’ " "F’(’ " $F)’) ,

"’""(, (F(#- #- "F$#’ ) (F’-" - "F’$’ , $F,’- %

$F#!提取方法选择!本实验比较了不同体积分数
甲醇及乙醇的提取效果& 发现相对于乙醇& 甲醇的
提取效率更高& 而且杂质较少’ 同时& 还考察了超
声提取和回流提取& 发现两者提取效果相当’ 综合
考虑& 最终确定 *(!甲醇超声提取样品’
$F$!流动相选择!参考文献 )*+""*& 本实验考察
了甲醇+水( 甲醇+甲酸( 乙腈+甲酸( 乙腈+乙酸等
流动相& 发现以乙腈+甲酸为流动相的色谱图基线
更平稳& 峰型较好& 分离度能达到含有量测定要
求& 故确定以其为流动相’
XJ结论

柴仁胶囊属于中药复方制剂& 成分复杂& 仅
测定单一成分不足以评价其质量’ 本实验选取与
其功效息息相关的斯皮诺素( 阿魏酸( 桂皮醛(
甘草苷及甘草酸铵作为检测指标& 不仅可为柴仁
胶囊的质量控制提供依据& 更能促进中药复方质
量评价标准的完善& 对推进中药产品现代化具有
重要意义’
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