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维吾尔药西诃蜜膏是维吾尔医药独有的一种剂型，其在

预防与保健，疾病的治疗中应用范围较广，具有制备工艺简

便、口感好、对慢性疾病的疗效好等特点。西诃蜜膏是由毛诃

子、诃子肉、西青果等3味诃子类药材组成的复方制剂，其3味

药材的主要活性成分均为没食子酸和鞣花酸。该制剂由《中

华人民共和国卫生部药品标准-维吾尔药分册》（1998年版）所

载的清凉埃提勒菲力开西尼孜颗粒改动而来，原制剂具有清

理血热、止痛安神之功效，常用于治疗各种异常胆液质性头

痛、热性心悸、恶心、目花、耳鸣等证[1]。本研究根据原制剂处

方与课题设计初衷[2-3]，对其剂型进行修饰后，采用高效液相色

谱（HPLC）法同时测定西诃蜜膏中没食子酸和鞣花酸的含量，

为西诃蜜膏的质量控制提供定量依据，亦为后续开发维吾尔

药蜜膏复方新药提供参考。

1 材料
1.1 仪器

e2695型HPLC仪，包括2489型紫外检测器、Empower 3色

谱工作站（美国Waters公司）；RS-232型十万分之一电子天平

（上海恒平科学仪器有限公司）；SGT7200HBT型超声波清洗

器（上海冠特超声仪器有限公司，功率：200 W，频率：50 kHz）；

RUPT-10-W型超纯水机（滕州新瑞分析仪器有限公司）。

1.2 药品与试剂

西诃蜜膏（由新疆维吾尔自治区维吾尔医药研究所药剂

研究室提供，编号：S1）；蜂蜜（购自新疆奇台县，编号：S2）为当

年向日葵蜜；没食子酸对照品（中国食品药品检定研究院，批

号：110831-200302，纯度＞99.9％）；鞣花酸对照品（北京世纪

奥科生物技术有限公司，批号：476-66-4，纯度＞99.9％）；甲醇、

乙腈为色谱纯，磷酸、乙酸为分析纯，水为超纯水。

2 方法与结果
2.1 色谱条件[4-6]

色谱柱：X-Bridge C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流动相：

甲醇（A）-乙腈（B）-0.2％磷酸水溶液（C），梯度洗脱（洗脱程序

见表1）；流速：1.0 ml/min；检测波长：254 nm；柱温：30 ℃；进样

量：10 μl。

表1 梯度洗脱程序

Tab 1 Gradient elution program
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摘 要 目的：建立同时测定西诃蜜膏中没食子酸和鞣花酸含量的方法。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为 X-Bridge C18，流

动相为甲醇-乙腈-0.2％磷酸水溶液（梯度洗脱），流速为1.0 ml/min，检测波长为254 nm，柱温为30 ℃，进样量为10 μl。结果：没食

子酸和鞣花酸的检测进样量线性范围分别为 0.132～0.792、0.108 0～0.648 2 μg（r 均为 0.999 9）；精密度、稳定性、重复性试验的

RSD＜3％；加样回收率分别为95.15％～99.69％（RSD＝1.64％，n＝9）、97.24％～100.43％（RSD＝1.24％，n＝9）。结论：该方法操

作简单、结果准确、灵敏度高，可用于西诃蜜膏中没食子酸和鞣花酸的含量测定。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for simultaneous determination of gallic acid and ellagic acid in Xihe majun

ointment. METHODS：HPLC method was performed on the column of X-Bridge C18 with mobile phase of methanol-acetoni-

trile-0.2％ Phosphoric acid solution（gradient elution）at a flow rate of 1.0 ml/min，detection wavelength was 254 nm，detection

temperature was 30 ℃，and injection volume was 10 μ l. RESULTS：The linear range was 0.132-0.792 μg for gallic acid （r＝

0.999 9）and 0.108 0-0.648 2 μg for ellagic acid（r＝0.999 9）；RSDs of precision，stability and reproducibility tests were lower

than 3％；recoveries were 95.15％-99.69％（RSD＝1.64％，n＝9）and 97.24％-100.43％（RSD＝1.24％，n＝9）. CONCLUSIONS：

The method is simple，accurate and sensitive，and can be used for the content determination of gallic acid and ellagic acid in Xihe

majun ointment.

KEYWORDS Xihe majun ointment；Gallic acid；Ellagic acid；HPLC

··2546



中国药房 2016年第27卷第18期 China Pharmacy 2016 Vol. 27 No. 18

2.2 溶液的制备

2.2.1 混合对照品溶液 精密称取没食子酸对照品和鞣花酸

对照品各适量，分别置于 25 ml 棕色量瓶中，加甲醇制成每 1

ml溶液中含没食子酸 0.132 mg、鞣花酸 0.108 mg的单一对照

品贮备液。分别精密吸取上述单一没食子酸和鞣花酸对照品

贮备液各 2.5 ml，分别置于 10 ml棕色量瓶中，加甲醇定容，摇

匀，制成每1 ml溶液中含没食子酸33 μg、鞣花酸27 μg的单一

对照品溶液。分别精密量取上述单一对照品溶液各1.0 ml，置

于同一10 ml量瓶中，加甲醇定容，摇匀，制成每1 ml溶液中含

没食子酸13.2 μg、鞣花酸10.8 μg的混合对照品溶液。

2.2.2 供试品溶液 [7-8] 取样品约 3.0 g，精密称定，置于研钵

中，加入3.0 g硅藻土研磨均匀，置于50 ml棕色量瓶中，加50％

甲醇20 ml，超声处理30 min，加50％甲醇定容，摇匀，滤过；精

密量取续滤液2 ml，置于10 ml棕色量瓶中，加50％甲醇定容，

经0.45 μm微孔滤膜滤过，即得。

2.2.3 阴性对照溶液 取蜂蜜1.5 g，精密称定，按“2.2.2”项下

供试品溶液的制备方法制备阴性对照溶液，经0.45 μm微孔滤

膜滤过，取续滤液，即得。

2.3 系统适用性试验

精密量取“2.2”项下混合对照品溶液、供试品溶液和阴性

对照溶液各适量，按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录色谱，

详见图1。由图1可知，各成分均能达到基线分离，分离度＞1.6，

理论板数以没食子酸和鞣花酸峰计均＞4 000，保留时间分别为

12.159、29.932 min。结果表明，其他成分对测定无干扰。

2.4 线性关系考察

分别精密量取“2.2.1”项下单一没食子酸和鞣花酸对照品

溶液各 4.0、8.0、12.0、16.0、20.0、24.0 μl，按“2.1”项下色谱条件

进样测定，记录峰面积。以进样量（x，μg）为横坐标、峰面积（y）

为纵坐标进行线性回归，回归方程与线性范围见表2。

表2 回归方程与线性范围

Tab 2 Regression equations and linear ranges

待测成分
没食子酸
鞣花酸

回归方程
y＝2 805 472.94x－2 591.67

y＝3 223 676.19x－30 869.27

线性范围，μg

0.132～0.792

0.108 0～0.648 2

r

0.999 9

0.999 9

2.5 检测限与定量限考察

取“2.2.1”项下混合对照品溶液适量，等倍逐步稀释，按

“2.1”项下色谱条件连续进样测定 6次，记录峰面积。当信噪

比为 3 ∶ 1时，得检测限（LOD）；当信噪比为 10 ∶ 1时，得定量限

（LOQ），结果见表3。

表3 检测限与定量限考察结果

Tab 3 Results of detection limits and quantification limits

待测成分
没食子酸
鞣花酸

LOD，ng

8.16

9.92

LOQ，ng

25.81

28.25

2.6 精密度试验

精密量取“2.2.1”项下混合对照品溶液 15 μl，按“2.1”项下

色谱条件连续进样测定 6次，记录峰面积。结果，没食子酸和

鞣花酸峰面积的RSD分别为 0.21％、1.82％（n＝6），表明仪器

精密度良好。

2.7 稳定性试验

取同一供试品溶液（编号：S1）适量，分别于室温下放置0、

2、4、6、8、12 h 时按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面

积。结果，没食子酸和鞣花酸峰面积的 RSD 分别为 0.87％、

2.51％（n＝6），表明供试品溶液在12 h内稳定性良好。

2.8 重复性试验

精密称取同一批样品（编号：S1）适量，按“2.2.2”项下方法

制备供试品溶液，共 6份，按“2.1”项下色谱条件进样测定，记

录峰面积。结果，没食子酸和鞣花酸峰面积的 RSD 分别为

0.71％、2.37％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.9 加样回收率试验

精密称取样品（编号：S1）共9份，每份约0.06 g，精密称定，

加入0.06 g硅藻土于研钵中研磨均匀，置于同一10 ml量瓶中，

分成3组，每组3份。每组分别加入“2.2.1”项下单一没食子酸

的对照品溶液1.0、1.6、2.2 ml，单一鞣花酸对照品溶液1.0、1.5、

2.0 ml，再加 50％甲醇 5 ml，超声处理 30 min，加 50％甲醇定

容，摇匀，经 0.45 μm 微孔滤膜滤过，按“2.2.2”项下方法制备

低、中、高不同浓度的供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进

样测定，记录峰面积并计算加样回收率，结果见表4。

2.10 样品含量测定

取样品（编号：S1）约 3.0 g，精密称定，按“2.2.2”项下方法

制备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件对室温（25 ℃）和

40 ℃方式放置的样品进样测定，记录峰面积并计算各成分的
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图1 高效液相色谱图
A.混合对照品；B.供试品；C.阴性对照；1.没食子酸；2.鞣花酸

Fig 1 HPLC chromatograms
A.mixed reference substance；B.test samples；C.negative reference subs-

tance；1.gallic acid；2.ellagic acid
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含量，结果见表5。

表4 加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 4 Results of recovery tests（n＝9）
待测
成分
没食子酸

鞣花酸

称样
量，g
0.061

0.063

0.064

0.062

0.064

0.065

0.066

0.063

0.062

0.061

0.063

0.064

0.062

0.064

0.065

0.066

0.063

0.062

样品含
量，μg
222.65

229.95

233.60

226.30

233.60

237.25

240.90

229.95

226.30

123.22

127.26

129.28

125.24

129.28

131.30

133.32

127.26

125.24

加入量，
μg

152.00

152.00

152.00

243.20

243.20

243.20

334.40

334.40

334.40

116.00

116.00

116.00

174.00

174.00

174.00

230.00

230.00

230.00

测得量，
μg

372.50

378.04

378.69

463.86

471.79

468.66

559.32

563.31

553.41

236.02

243.28

244.16

297.07

303.88

306.04

357.08

356.90

351.52

加样回收
率，％
98.58

97.43

95.46

97.68

97.94

95.15

95.22

99.69

97.82

97.24

100.02

99.03

98.75

100.34

100.43

97.29

99.85

98.38

平均加样回
收率，％

97.22

99.04

RSD，
％

1.64

1.24

表5 样品含量测定结果（n＝3，mg/g）

Tab 5 Results of contents determination of samples（n＝3，

mg/g）

放置时
间，天

0

10

20

30

45

60

室温（25 ℃）含量，mg/g
没食
子酸
2.61

4.18

4.65

5.77

6.02

6.81

x±s

5.01±1.51

鞣花酸

2.32

2.59

2.04

2.02

3.24

3.67

x±s

2.65±0.67

40 ℃含量，mg/g
没食
子酸
7.61

6.65

7.56

8.95

9.20

9.41

x±s

8.23±1.11

鞣花酸

1.26

2.92

2.38

2.13

2.11

2.33

x±s

2.19±0.54

3 讨论

3.1 检测波长的选择

笔者曾取“2.2.1”项下单一没食子酸和鞣花酸对照品溶液

各适量，分别进行全波长扫描，发现没食子酸和鞣花酸分别在

254、270 nm波长处有最大吸收，但在270 nm处没食子酸吸收

相对较小。为了在相同条件下同时对两个成分进行检测，缩

小样品中两个成分峰面积的差别，提高检测灵敏度，因此最终

选择254 nm作为本试验的检测波长。

3.2 流动相的选择

色谱条件优化时，参考相关文献[4-6]，对甲醇-0.2％乙酸、甲

醇-0.2％磷酸、乙腈-0.2％磷酸、甲醇-乙腈-0.2％磷酸溶液等流

动相以不同种类、不同比例进行比较。结果，甲醇-乙腈-0.2％

磷酸溶液在梯度洗脱时，没食子酸和鞣花酸峰的峰形均最

好、分离度最高，故选择甲醇-乙腈-0.2％磷酸溶液为本试验

的流动相。

3.3 提取方法的选择

由于蜜膏黏性太大，不易研细，加入硅藻土可使其松散，

便于取样和提取且不影响样品含量，故本试验在样品取样后

与硅藻土混合。根据文献结果选择甲醇作为提取溶剂[7-12]，分

别考察了以不同体积分数甲醇（20％、50％、100％）以及不同

提取方式（超声和回流提取），在不同提取时间内进行考察。

结果表明，以50％甲醇超声提取30 min即可提取完全，供试品

中两个成分均可达到较好的分离效果和提取率。

3.4 含量测定结果分析

由于维吾尔医师在临床中常将西河蜜膏放置40 d或者更

长时间后使用，故根据本课题研究设计初衷，对放置不同条件

和时间的样品含量进行考察。结果发现，西诃蜜膏放置 60 d

内，与室温条件放置样品比较，40 ℃条件下样品中没食子酸含

量增加了近 50％，鞣花酸含量则变化不大。没食子酸含量变

化的原因可能与西诃蜜膏中含有蜂蜜有关，蜂蜜中的水分和

其他成分与制剂中的其他药材在放置时间内相互作用，使没

食子酸含量发生变化。

综上所述，本方法操作简单、结果准确、灵敏度高，可用于

西诃蜜膏中没食子酸和鞣花酸的含量测定。
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