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［摘要］　目的：利用气相色谱法建立女宝胶囊特征图谱的质量评价方法。方法：采用气相色谱；ＤＢＦＦＡＰ毛细
管柱（柱长为３０ｍ，内径为０２５ｍｍ，膜厚度为０２５μｍ）；程序升温：初始温度为１００℃，保持１５ｍｉｎ，以８℃·ｍｉｎ－１

的速率升温至 ２２０℃，保持 ３０ｍｉｎ；进样口温度为 ２４０℃；检测器温度为 ２６０℃；载气为氮气，流速为
１０ｍＬ·ｍｉｎ－１。结果：建立的特征图谱信息丰富，６味含有挥发油类中药材中的１６个特征峰分离良好，且重复性和
稳定性的ＲＳＤ均小于１０％。结论：本研究所建立的方法快速、可靠，且专属性强，适用于全面控制女宝胶囊的
质量。
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女宝胶囊是由人参、川芎、红花、桃仁等４５味
中药材制成的中药成方制剂。具有调经止血、温宫

止带、逐瘀生新的功效；用于治疗月经不调、行经

腰腹疼痛、四肢无力、带下、产后腹痛等症［１］。全

国共有４３家生产企业、４３个批准文号。女宝胶囊的
现行国家药品标准收载于 《中华人民共和国卫生部

药品标准》中药成方制剂第五册，标准号为 ＷＳ３Ｂ
０８８８９１，该标准中只收载性状和检查项，检验标准
极低、检验指标控制不全，远不能满足中药现代化

质量控制的要求。目前也有对女宝胶囊中丹皮酚、

丹参酮ⅡＡ
［２］、芍药苷［３］、延胡索乙素［４］等成分进

行含量检测以及薄层色谱［６］研究的报道。尚未见对

女宝胶囊中挥发油类成分的研究。为了对女宝胶囊

质量进行整体、综合性控制，参照相关文献［３８］，建

立了处方中６味挥发油类含量高的植物药材的特征
图谱，并对特征峰进行指认。

关于女宝胶囊品种的研究性文献较少，其中鉴

别主要采用薄层色谱法（ＴＬＣ），而含量测定项主要

·４０５·
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采用高效液相色谱法（ＨＰＬＣ）。为对女宝胶囊的挥发
油类成分进行整体、综合性控制，本研究以桂皮醛

为参照物，采用气相色谱法对处方中的多种组分进

行分离分析，建立了豆蔻、砂仁、荆芥穗、白术、

肉桂、炮姜的特征图谱检查方法，并对特征峰进行

指认，为女宝胶囊的质量评价提供了可靠依据。

１　材料

１１仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ７８９０Ｂ气相色谱仪、ＦＩＤ检测器、柱温
箱；ＢＳ１２４Ｓ电子天平（赛多利斯科学仪器有限公司）。

１２试药

桂皮醛对照品（中国食品药品检定研究院，批

号：１１０７１０２０１４１８）；正己烷（天津市科密欧化学试
剂有限公司，色谱纯）；无水硫酸钠（北京化工厂，

分析纯）；水为超纯水。

女宝胶囊１２９批。

２　方法与结果

２１色谱柱的选择及系统适用性试验

本实验考察了 ＨＰ５（柱长为 ３０ｍ，内径为
０２５ｍｍ，膜厚度为０２５μｍ）和ＤＢＦＦＡＰ毛细管柱
（柱长为３０ｍ，内径为０２５ｍｍ，膜厚度为０２５μｍ）
两根色谱柱，结果ＤＢＦＦＡＰ色谱条件下均能使供试
品溶液很好分离，且各色谱峰保留时间适中。故选

用ＤＢＦＦＡＰ毛细管柱作为实验用色谱柱。

２２程序升温的考察

分别考察了 １）初始温度 １００℃，保持 ５ｍｉｎ，
以６℃·ｍｉｎ－１的速率升温至 ２２０℃，保持 ３０ｍｉｎ；
２）初始温度１００℃，保持１５ｍｉｎ，以８℃·ｍｉｎ－１的速
率升温至２２０℃，保持３０ｍｉｎ；３）初始温度１００℃，
保持１５ｍｉｎ，以５℃·ｍｉｎ－１的速率升温至２２０℃，保
持３０ｍｉｎ。结果在第２个程序升温条件下，供试品
溶液中的各主要色谱峰达到完全分离，互不干扰，

分离效果明显优于其他两个升温程序，故选择其作

为本法的升温程序。

２３采集时间的考察

采用正文拟定的色谱柱程序升温，精密量取供

试品溶液１μＬ注入气相色谱仪，记录９０ｍｉｎ的色谱
图，结果在５０ｍｉｎ之后无色谱峰出现，故确定采集
时间为５０ｍｉｎ。

２４测定方法

２４１色谱条件　色谱柱为ＤＢＦＦＡＰ毛细管柱（柱长
为３０ｍ，内径为０２５ｍｍ，膜厚度为０２５μｍ）；程
序升温：初始温度１００℃，保持１５ｍｉｎ，以８℃·ｍｉｎ－１

的速率升温至２２０℃，保持３０ｍｉｎ；进样口温度为
２４０℃；检测器温度为２５０℃。理论板数按桂皮醛
峰计算应不低于５００００。
２４２溶液的制备
２４２１对照品溶液的制备　取桂皮醛对照品适量，
精密称定，用正己烷溶解并稀释制成质量浓度为

１０ｍｇ·ｍＬ－１的溶液，即得。
２４２２供试品溶液的制备　取本品粉末约１０ｇ，精
密称定，置圆底烧瓶中，加水２００ｍＬ，连接挥发油
测定器，自测定器上端加水至刻度３ｍＬ，再加正己
烷２～３ｍＬ，连接回流冷凝管，加热至微沸，并保
持２ｈ，放冷，分取正己烷液，然后用铺有无水硫酸
钠约１ｇ的漏斗滤过［８］，滤液置５ｍＬ量瓶中，挥发
油测定器内壁再用少量正己烷洗涤，洗液并入上述

量瓶中，用正己烷稀释至刻度，摇匀，用０４５μｍ
的微孔滤膜滤过，取续滤液，即得。

２４３测定法　分别精密吸取对照品溶液和供试品
溶液各１μＬ，注入气相色谱仪，测定，即得。结果
见图１～２，供试品溶液的特征图谱中应有１６个特征
峰，其中１个峰应与参照物峰的保留时间相同，且
以桂皮醛参照物峰为Ｓ峰，计算其他１５个特征峰的
相对保留时间，其均应在相应规定值的 ±３％之内。
规定值分别为为：０１５（峰 １）、０３２（峰 ２）、０４０
（峰３）、０５０（峰 ４）、０６４（峰 ５）、０７１（峰 ６）、
０７３（峰 ７）、０７９（峰 ８）、１００（峰 Ｓ）、１１１（峰
９）、１１３（峰 １０）、１１６（峰 １１）、１２１（峰 １２）、
１３４（峰１３）、１５４（峰１４）、１６３（峰１５）。

图１　桂皮醛对照品溶液色谱图

·５０５·
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注：１豆蔻；２、５荆芥穗；３、４、６、７、９、１０砂仁；Ｓ肉

桂；８、１２、１４、１５白术；１１、１３炮姜。

图２　供试品溶液色谱图

２５精密度试验
取同一份供试品溶液，连续测定６次，以桂皮

醛峰为参照物峰，分别计算其他１５个特征峰的相对
保留时间。结果各特征峰的相对保留时间的 ＲＳＤ均
小于１０％（ｎ＝６），表明该仪器精密度良好［９］。

２６稳定性试验
取同一份供试品溶液，分别于 ０、４、８、１６、

２４ｈ，按照正文拟定的方法进行测定，以桂皮醛峰
为参照物峰，分别计算其他１５个特征峰的相对保留
时间。结果各特征峰的相对保留时间的 ＲＳＤ均小于
１０％，表明该方法的稳定性良好［９］。

２７重复性试验
取同一份供试品６份，精密称定，按照正文拟

定的供试品溶液制备方法分别制备供试品溶液，并

进行分析测定，以桂皮醛峰为参照物峰，计算其他

１５个特征峰的相对保留时间。结果各特征峰的相对
保留时间的ＲＳＤ均小于１０％（ｎ＝６），表明该方法
的重复性良好［９］。

３　样品测定

按照正文拟定的条件，对５个不同生产厂家的
１２９批样品进行分析测定，结果见图３、４。

图３　５家不同生产企业样品特征图谱

注：Ａ济邦；Ｂ一正；Ｃ双药；Ｄ天强。

图４　生产企业样品特征图谱

４　讨论

Ａ企业生产的９７批次样品均未检出荆芥穗的特
·６０５·
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征峰，９７批次样品中有４７批次未检出豆蔻的特征
峰；Ｃ企业生产的５批次样品均未检出荆芥穗和豆
蔻的特征峰；Ｄ企业生产的８批次样品均未检出荆
芥穗特征峰。显示部分企业存在不投或少投药材，

使用劣质药材投料的违规生产行为，或者是药材的

灭菌方式不合理，造成药材的挥发性成分的流失。

不同企业间样品各特征峰峰面积差异较大，企

业内样品各特征峰峰面积差异不大，表明不同企业

间投料药材质量差异较大，企业内批次间投料药材

质量较稳定。

本实验中供试品溶液制备方法考察了乙酸乙酯

超声提取、乙酸乙酯回流提取、挥发油提取器提取

等方法，发现回流提取样品溶液过于黏稠，超声提

取图谱峰整体性差，挥发油提取器提取挥发性成分

图谱整体性好，峰数目多且分离度好，故选取挥发

油提取器提取方法制备供试品溶液。

分别对女宝胶囊中肉桂、炮姜、白术、砂仁、

荆芥穗、豆蔻６味药材的挥发油提取液和相应的阴
性对照挥发油提取液及相应的对照品溶液进行气相

图谱测定，通过药材、阴性对照溶液和对照品溶液

的图谱，提取出相应的药材特征峰。

文中２４３项下给出的供试品溶液色谱图是按
照正常工艺自制小样分析得出的色谱图，具有可靠

性和代表性，是符合该品种特点的特征性色谱图。

通过建立女宝胶囊的特征图谱方法，可以达到

一测多评的目的，从整体上对多味药材的质量进行

综合控制，并为女宝胶囊的质量评价提供可靠的

依据。
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