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摘要: 目的　 建立 HPLC 法同时测定木香顺气丸 (厚朴、 枳壳、 陈皮等) 中厚朴酚、 和厚朴酚、 新橙皮苷、 橙皮苷、
柚皮苷、 甘草苷的含量。 方法　 该药物 N-N 二甲基甲酰胺提取液的分析采用 SVEA

 

C18
 Opal 色谱柱 (250

 

mm×4. 6
 

mm,
5

 

μm); 流动相 0. 1% 磷酸-乙腈-甲醇, 梯度洗脱; 体积流量 1. 0
 

mL / min; 柱温 30
 

℃ ; 检测波长 276
 

nm。 结果　 6 种

成分在各自范围内线性关系良好 ( r≥0. 999
 

8), 平均加样回收率 99. 1% ~ 101. 0% , RSD
 

1. 4% ~ 2. 0% 。 结论　 该方法

简便、 快速、 准确, 可用于木香顺气丸的质量控制。
关键词: 木香顺气丸;

 

厚朴酚;
 

和厚朴酚;
 

新橙皮苷;
 

橙皮苷;
 

柚皮苷;
 

甘草苷;
 

HPLC
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ABSTRACT: AIM 　 To
 

establish
 

an
 

HPLC
 

method
  

for
 

the
 

simultaneous
 

content
 

determination
 

of
 

liquiritin,
 

naringin,
 

hesperidin,
 

neohesperidin,
 

honokiol
 

and
 

magnolol
 

in
 

Muxiang
 

Shunqi
 

Pills
 

(Magnoliae
 

officinalis
 

Cortex,
 

Aurantii
 

Fructus,
 

Citri
 

Reticulatae
 

Pericarpium,
 

etc. ) .
 

METHODS 　 The
 

analysis
 

of
  

N, N-dimethyllformamide
 

extract
 

of
 

this
 

drug
 

was
 

performed
 

on
 

a
 

30
 

℃
 

thermostatic
 

SVEA
 

C18
 Opal

 

column
 

(250
 

mm×4. 6
 

mm, 5
 

μm),
 

with
 

the
 

mobile
 

phase
 

comprising
 

of
 

0. 1%
 

phosphoric
 

acid-acetonitrile-methanol
 

flowing
 

at
 

1. 0
 

mL / min
 

in
 

a
 

gradient
 

elution
 

manner,
 

and
 

the
 

detection
 

wavelength
 

was
 

set
 

at
 

276
 

nm.
 

RESULTS 　 Six
 

constituents
 

showed
 

good
 

linear
 

relationships
 

within
 

their
 

own
 

ranges
 

( r≥0. 999
 

8),
 

whose
 

average
 

recoveries
 

were
 

99. 1% -101. 0%
 

with
 

the
 

RSDs
 

of
 

1. 4% -2. 0% .
 

CONCLUSION 　 This
 

simple,
 

rapid
 

and
 

accurate
 

method
  

can
 

be
 

used
 

for
 

the
 

quality
 

control
 

of
 

Muxiang
 

Shunqi
 

Pills.
KEY

 

WORDS: Muxiang
 

Shunqi
 

Pills;
 

magnolol;
 

honokiol;
 

neohesperidin;
 

hesperidin;
 

naringin;
 

liquiritin;
 

HPLC
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　 　 木香顺气丸功效行气化湿、 健脾和胃, 方中厚

朴、 枳壳、 陈皮、 青皮为臣药, 甘草为使药[1] ,
其中甘草指标成分为甘草苷, 健脾益气, 补中除

湿[2-3] ; 陈皮、 青皮、 枳实指标成分为柚皮苷、 橙

皮苷、 新橙皮苷[4-6] , 行气燥湿, 散结消积; 厚朴

指标成分为和厚朴酚、 厚朴酚[7-8] , 行气燥湿, 散

结消积。 该制剂收载于 2020 年版 《中国药典》 一

部, 但只测定了和厚朴酚、 厚朴酚含量[9] , 而中

药质量和疗效提倡整体性, 故多组分同时测定可更

全面地体现其质量[10-12] 。
前期孙全明[13] 、 曹瑞竹[14] 等采用 HPLC 法测

定木香顺气丸中木香烃内酯、 去氢木香烃内酯、 厚

朴酚、 和厚朴酚、 甘草酸含量, 王玲娇等[15] 采用

光谱指纹法评价木香顺气丸质量, 但尚无同时测定

甘草苷、 柚皮苷、 橙皮苷、 新橙皮苷、 和厚朴酚、
厚朴酚含量的报道。 因此, 本实验建立 HPLC 法同

时测定该制剂中上述 6 种成分的含量, 以期为整体

全面地控制其质量提供可靠科学的依据。
1　 材料　

Agilent
 

1260 高效液相色谱仪, 配置二极管阵

列检测器 (美国 Agilent 公司); XS205 电子天平

(瑞士梅特勒-托利多公司); KQ5200DB 超声波清

洗器 (昆山市超声仪器有限公司); ULUP-II-10T
优普系列超纯水器 (成都超纯科技有限公司)。

厚朴酚 (批号 110729-201513, 纯度 98. 8% )、
和厚朴酚 ( 批号 110730-201614, 纯度 99. 3% )、
新橙皮苷 ( 批号 111857-201804, 纯度 99. 4% )、
橙皮苷 (批号 110721-201818, 纯度 96. 2% )、 柚

皮苷 (批号 110722-201613, 纯度 94. 3% )、 甘草

苷 (批号 111610-201607, 纯度 93. 1% ) 对照品均

购自中国食品药品检定研究院。 木香顺气丸 (甘

肃佛仁制药科技有限公司, 批号 200401; 山西万

辉制药有限公司, 批号 191101; 甘肃河西制药有

限责任公司, 批号 200901), 规格均为每袋 6
 

g。
乙腈、 甲醇为色谱纯 ( 北京百灵威科技有限公

司); N-N 二甲基甲酰胺为分析纯 (成都市科隆化

学品有限公司); 磷酸为分析纯 [重庆川东化工

(集团) 有限公司]; 水为纯化水。
2　 方法与结果

2. 1　 溶液制备

2. 1. 1 　 对照品溶液 　 精密称取对照品厚朴酚

24. 78
 

mg、和厚朴酚 14. 19
 

mg、新橙皮苷 17. 50
 

mg、
橙皮苷 120. 62

 

mg、 柚皮苷 27. 61
 

mg、 甘草苷

11. 04
 

mg, 分别置于 6 个 25
 

mL 量瓶中, N-N 二甲

基甲酰胺溶解并稀释至刻度, 摇匀, 分别精密量取

5、 5、 10、 10、 10、 2
 

mL, 置于同一 50
 

mL 量瓶

中, N-N 二甲基甲酰胺稀释至刻度, 摇匀, 作为贮

备液, 精密量取 5
 

mL, 置于 10
 

mL 量瓶中, N-N
二甲基甲酰胺稀释至刻度, 摇匀, 即得。
2. 1. 2　 供试品溶液　 将本品粉碎, 取约 1

 

g, 置于

具塞锥形瓶中, 精密加入 N-N 二甲基甲酰胺

50
 

mL, 称定质量, 超声处理 1
 

h, 放冷, N-N 二甲

基甲酰胺补足减失的质量, 摇匀, 0. 45
 

μm 微孔滤

膜过滤, 取续滤液, 即得。
2. 1. 3　 阴性样品溶液　 按处方制得不含陈皮、 青

皮、 枳壳、 甘草、 厚朴的阴性样品, 按 “ 2. 1. 2”
项下方法制备, 即得。
2. 2　 色谱条件

 

　 SVEA
 

C18
 Opal 色谱柱 (250

 

mm×
4. 6

 

mm, 5
 

μm); 流动相 0. 1% 磷酸 ( A) -乙腈

(B) -甲醇 (C), 梯度洗脱, 程序见表 1; 体积流

量 1. 0
 

mL / min; 柱温 30
 

℃ ; 检测波长 276
 

nm; 进

样量 10
 

μL。
表 1　 梯度洗脱程序

Tab. 1　 Gradient
 

elution
 

programs
时间 / min A

 

0. 1% 磷酸 / % B
 

乙腈 / % C
 

甲醇 / %
0 80 20 0

10 80 20 0
15 78 22 0
17 77. 8 22. 2 0
25 40 45 15
30 35 49 16
35 30 53 17
40 26 56 18
45 20 80 0
46 80 20 0
51 80 20 0

2. 3　 专属性考察　 取对照品、 供试品、 阴性样品

溶液适量, 在” 2. 2” 项色谱条件下进样测定, 结

果见图 1。 由此可知, 供试品溶液色谱图中各成分

保留时间与对照品溶液色谱图中一致, 并且分离度

符合要求, 阴性无干扰, 表明该方法专属性良好。
2. 4　 线性关系考察 　 精密吸取 “2. 1. 1” 项下贮

备液 8、 6、 4、 2、 1
 

mL, 分别置于 5 个 10
 

mL 量

瓶中, N-N 二甲基甲酰胺稀释至刻度, 摇匀, 在

“2. 2” 项色谱条件下进样测定。 以对照品质量浓

度为横坐标 (X), 峰面积为纵坐标 (Y) 进行回

归, 再以 S / N = 10 计算定量限, 结果见表 2, 可知

各成分在各自范围内线性关系良好。
2. 5　 精密度试验 　 取 “2. 1. 1” 项下对照品溶液

适量, 在 “2. 2” 项色谱条件下进样测定 6 次, 测

得厚朴酚、 和厚朴酚、 新橙皮苷、 橙皮苷、 柚皮

0972

2022 年 9 月

第 44 卷　 第 9 期

中
 

成
 

药

Chinese
 

Traditional
 

Patent
 

Medicine
September

 

2022
Vol.

 

44　 No.
 

9



　 　 　 　

1. 甘草苷　 2. 柚皮苷 　 3. 橙皮苷 　 4. 新橙皮苷 　 5. 和

厚朴酚　 6. 厚朴酚

1. liquiritin　 2. naringin　 3. hesperidin　 4. neohesperidin
5. honokiol　 6. magnolol

图 1　 各成分 HPLC 色谱图

Fig. 1　 HPLC
 

chromatograms
 

of
 

various
 

constituents

表 2　 各成分线性关系

Tab. 2　 Linear
 

relationships
 

of
 

various
 

constituents

成分 回归方程
线性范围 /
(μg·mL-1)

r
定量限 /

(μg·mL-1)
厚朴酚 Y= 9. 564

 

3X-1. 694
 

4 9. 79~ 97. 93 0. 999
 

9 0. 05
和厚朴酚 Y= 12. 736

 

1X-0. 469
 

8 5. 64~ 56. 36 1. 000
 

0 0. 04
新橙皮苷 Y= 15. 208

 

1X-5. 854
 

1 13. 92~ 139. 16 0. 999
 

8 0. 06
橙皮苷 Y= 12. 483

 

6X-26. 982
 

9 92. 83~ 928. 29 1. 000
 

0 0. 07
柚皮苷 Y= 14. 472

 

5X-0. 773
 

3 20. 83~ 208. 29
 

0. 999
 

9 0. 08
甘草苷 Y= 17. 773

 

1X-1. 882
 

6 1. 64~ 16. 45
 

0. 999
 

8 0. 11

苷、 甘草苷峰面积 RSD 分别为 0. 4% , 0. 3% ,

0. 7% , 0. 8% , 1. 1% 、 0. 9% , 表明仪器精 密 度

良好。
2. 6　 重复性试验　 取同一批本品 (批号 200401),
按 “2. 1. 2” 项下方法平行制备 6 份供试品溶液,
在 “2. 2” 项色谱条件下进样测定, 测得厚朴酚、
和厚朴酚、 新橙皮苷、 橙皮苷、 柚皮苷、 甘草苷含

量 RSD 分 别 为 1. 2% , 1. 3% , 1. 6% , 1. 6% ,
1. 9% 、 1. 9% , 表明该方法重复性良好。
2. 7　 稳定性试验 　 取同一份供试品溶液 (批号

200401) 适量, 室温下于 0、 2、 4、 8、 12、 24
 

h
在 “2. 2” 项色谱条件下进样测定, 测得厚朴酚、
和厚朴酚、 新橙皮苷、 橙皮苷、 柚皮苷、 甘草苷峰

面积 RSD 分别为 0. 9% 、 0. 9% 、 1. 2% 、 1. 3% 、
1. 4% 、 1. 1% , 表明溶液在 24

 

h 内稳定性良好。
2. 8　 加样回收率试验　 取各成分含量已知的本品

(批号 200401, 厚朴酚、 和厚朴酚、 新橙皮苷、橙
皮苷、柚皮苷、甘草苷含量分别为 2. 089

 

2、0. 752
 

7、
1. 443

 

7、 20. 935
 

5、 1. 935
 

4、 0. 148
 

5
 

mg / g ) 6
份, 每份约 0. 5

 

g, 精密称定, 置于具塞锥形瓶中,
精密加入

 

“ 2. 1. 1” 项下 0. 2
 

mL 甘草苷贮备液、
1

 

mL 柚皮苷贮备液、 2
 

mL 橙皮苷贮备液、 1
 

mL 新

橙皮苷贮备液、 0. 7
 

mL 和厚朴酚贮备液、 1
 

mL 厚

朴酚贮备液, 按 “2. 1. 2” 项下方法制备供试品溶

液各 6 份, 在 “2. 2” 项色谱条件下各进样 10
 

μL
测定, 计算回收率。 结果, 厚朴酚、 和厚朴酚、 新

橙皮苷、 橙皮苷、 柚皮苷、甘草苷平均加样回收率分

别为 101. 0%
 

(RSD = 2. 0% )、100. 7%
 

(RSD = 1. 5% )、
100. 1%

 

(RSD
 

=1. 4% )、99. 8%
 

(RSD
 

=1. 7% )、100. 6%
 

(RSD
 

=1. 9% )、99. 1% (RSD=1. 9% )。
2. 9　 样品含量测定 　 取 3 批样品, 按 “ 2. 1. 2”
项下方法制备供试品溶液, 每批平行 3 份, 在

“2. 2” 项色谱条件下进样测定, 外标法计算含量,
结果见表 3。

表 3　 各成分含量测定结果 (mg / g, n=3)
Tab. 3 　 Results

 

of
 

content
 

determination
 

of
 

various
 

constituents
 

(mg / g, n=3)
批号 厚朴酚 和厚朴酚 新橙皮苷 橙皮苷 柚皮苷 甘草苷

200401 2. 104
 

4
 

0. 761
 

1
 

1. 443
 

7
 

20. 812
 

7
 

1. 977
 

6
 

0. 150
 

9
 

2. 062
 

3
 

0. 738
 

4
 

1. 423
 

8
 

21. 158
 

3
 

1. 911
 

4
 

0. 146
 

8
 

2. 100
 

8
 

0. 758
 

5
 

1. 463
 

4
 

20. 835
 

3
 

1. 917
 

3
 

0. 148
 

0
 

191101 1. 751
 

4
 

1. 502
 

8
 

0. 405
 

5
 

25. 586
 

3
 

0. 826
 

2
 

0. 185
 

0
 

1. 768
 

7
 

1. 519
 

3
 

0. 395
 

8
 

25. 652
 

6
 

0. 806
 

9
 

0. 181
 

2
 

1. 768
 

7
 

1. 519
 

3
 

0. 395
 

8
 

25. 652
 

6
 

0. 806
 

9
 

0. 181
 

2
 

200901 1. 375
 

5
 

0. 842
 

7
 

3. 484
 

9
 

21. 806
 

0
 

3. 148
 

7
 

0. 194
 

2
 

1. 352
 

6
 

0. 818
 

3
 

3. 403
 

5
 

21. 528
 

3
 

3. 101
 

3
 

0. 196
 

8
 

1. 386
 

7
 

0. 843
 

1
 

3. 524
 

7
 

21. 809
 

4
 

3. 148
 

6
 

0. 197
 

4
 

1972
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3　 讨论

3. 1 　 检测波长选择 　 本实验发现, 甘草苷在

276
 

nm 波长处有吸收峰, 而且吸收强度较大, 同

时厚朴酚、 和厚朴酚、 新橙皮苷、 橙皮苷、 柚皮苷

在该处的吸收强度也较好。 最终确定, 检测波长为

276
 

nm。
3. 2　 流动相选择　 本实验比较了乙腈、 甲醇对各

成分分离效果的影响, 发现采用乙腈时色谱峰保留

时间提前, 峰形尖锐, 并且加入一定比例甲醇后保

留时间适中, 分离度良好。 由于各成分理化性质不

一致, 故前 10
 

min 进行大比例水相等度洗脱, 10 ~
17

 

min 进行梯度洗脱, 可将柚皮苷、 橙皮苷与相邻

杂质峰的分离度提高到 3. 0 左右, 从而排除干扰峰

的影响。
3. 3　 提取溶剂选择　 本实验比较了 50% 甲醇、 2%
醋酸甲醇、 甲醇、 N-N 二甲基甲酰胺、 甲醇- (N-
N 二甲基甲酰胺) 混合溶液 (比例分别为 45 ∶ 5、
40 ∶ 10、 30 ∶ 20、 20 ∶ 30、 10 ∶ 40、 5 ∶ 45) 对各

成分提取能力的影响, 发现甘草苷、 柚皮苷、 橙皮

苷、 新橙皮苷提取率受溶剂种类的影响较大, 尤其

是含量较高的橙皮苷; 以 N-N 二甲基甲酰胺提取

时, 各成分溶解性较好, 提取完全。 最终确定, 提

取溶剂为 N-N 二甲基甲酰胺。
4　 结论

本实验采用 HPLC 法同时测定木香顺气丸中厚

朴酚、 和厚朴酚、 新橙皮苷、 橙皮苷、 柚皮苷、 甘

草苷的含量, 该方法操作简单, 方法学考察结果良

好, 可为整体全面地控制该制剂质量提供可靠科学

的依据。
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