
清火栀麦胶囊 A,E>特征图谱的建立和 M 种成分的测定

苏!建! !刘永利!

"河北省药品检验研究院! 河北 石家庄 &(&&""$

收稿日期! #&"()"#)&#

基金项目! 河北省中医药管理局科技计划项目 "#&"%"’##

作者简介! 苏!建 ""+’&%#& 男& 硕士& 主管药师& 从事药品质量控制研究’ 012! "&*""# ’(#"#&&/& 4)5672! IQJJTH16J8"#3$:;5

!通信作者! 刘永利 ""+/*%#& 男& 硕士& 主任药师& 从事药品质量控制研究’ 012!"&*""# ’(#"#&&/& 4)5672! 27QT;JM27#&&’8

"#3$:;5

摘要# 目的!建立清火栀麦胶囊 "穿心莲( 栀子# BV>.特征图谱& 并测定栀子苷( 穿心莲内酯( 脱水穿心莲内酯的
含有量’ 方法!分析采用."’色谱柱 "#(& 55m%F3 55& ( !5#$ 乙腈)水为流动相& 梯度洗脱$ 体积流量" 5>G57J$
检测波长 ##( J5 "穿心莲内酯( 脱水穿心莲内酯#( #*’ J5 "栀子苷#’ 结果!清火栀麦胶囊 BV>.特征图谱中有 +
个主要色谱峰’ 栀子苷( 穿心莲内酯( 脱水穿心莲内酯分别在 &F&#& ‘#F&## !M( &F&"3 ‘3F%*" !M( &F&"+ ‘/F(// !M
范围内线性关系良好& 平均回收率 "2n+# 分别为 +’F*! ",-Cn"F’!#( +/F#! ",-Cn"F/!#( ++F/! ",-Cn
#F%!#’ 结论!该方法准确可靠& 可用于清火栀麦胶囊的质量控制’
关键词! 清火栀麦胶囊$ BV>.特征图谱$ 栀子苷$ 穿心莲内酯$ 脱水穿心莲内酯
中图分类号! ,+#/F#!!!!!文献标志码! @!!!!!文章编号! "&&")"(#’"#&"3#&%)&’"&)&3
!"#!"&F*+3+GH$7IIJ$"&&")"(#’F#&"3F&%F&"+

$.(1Q-#.53&/("%(5&A,E>.6&’#%#’’52"31("+213"%̂ #/+5*" )5#31#>16.*-&.
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<W;MW6X=;27<1$@$<ABC;!0=16J62TI7IN6IX1WP;W51< ;J ."’ :;2Q5J "#(& 55m%F3 55& ( !5#& 5;\721
X=6I1N6I6:1S;J7SW721)N6S1W7J 6MW6<71JS12QS7;J 56JJ1W6S6P2;NW6S1;P" 5>G57J & 6J< <1S1:S7;J N6Y121JMS=I
N1W1I1S6S##( J5P;W6J<W;MW6X=;27<16J< <1=T<W;6J<W;MW6X=;27<1& 6J< #*’ J5P;WM1J7X;I7<1$=$;DE<;!
0=1W1N1W1J7J1567J :=W;56S;MW6X=7:X16̂I7J S=1BV>.IX1:7P7::=W;56S;MW65;Pl7JM=Q;U=7567.6XIQ21I$L1)
J7X;I7<1& 6J<W;MW6X=;27<16J< <1=T<W;6J<W;MW6X=;27<1I=;N1< M;;< 27J16WW126S7;JI=7XIN7S=7J S=1W6JM1I;P
&F&#& g#F&## !M& &F&"3 g3F%*" !M6J< &F&"+ g/F(// !M& N=;I16Y1W6M1W1:;Y1W71I"2 n+# N1W1+’F*!&
+/F#! 6J< ++F/! N7S= S=1,-CI;P"F’!& "F/! 6J< #F%!& W1IX1:S7Y12T$>BF>ED;?BF!0=7I51S=;< 7I
6::QW6S16J< IS6\21& N=7:= :6J \1QI1< P;WS=19Q627ST:;JSW;2;Pl7JM=Q;U=7567.6XIQ21I$
G$HIB=C;! l7JM=Q;U=7567.6XIQ21I$ BV>.IX1:7P7::=W;56S;MW65$ M1J7X;I7<1$ 6J<W;MW6X=;27<1$ <1)
=T<W;6J<W;MW6X=;27<1

!!清火栀麦胶囊具有清热解毒& 凉血消肿的功
效& 用于肺胃热盛所致的咽喉肿痛( 发热( 牙痛(
目赤& 由穿心莲( 栀子( 麦冬 * 味药组成’ 其中&
穿心莲为爵床科穿心莲属植物& 主要成分为二萜类
的穿心莲内酯( 脱水穿心莲内酯)")** $ 栀子为茜草

科植物& 主要成分为环烯醚萜苷类的栀子苷( 去羟
栀子苷等)%* $ 麦冬为百合科植物& 主要成分有甾
体皂苷类的麦冬皂苷)(* ’ 清火栀麦胶囊收载于
.卫生部药品标准/ 中药成方制剂第 "3 册& 但检
验项目单一& 不能有效控制其质量’ 目前& 对该药
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物的研究主要集中于栀子苷( 穿心莲内酯( 脱水穿
心莲内酯的单一含有量测定)3)+* ’ 中药指纹图谱及
特征图谱是基于对中药物质群整体作用的认识& 借
助色谱技术获得其化学成分的色谱图& 是鉴别中药
真实性( 评价质量一致性和产品稳定性的可行模
式& 具有信息量大( 特征性强( 整体性和模糊性等
特点& 能更加全面地展示中成药质量)"&* ’ 本实验
建立了清火栀麦胶囊BV>.特征图谱& 研究其中特
征峰的归属& 并同时测定栀子苷( 穿心莲内酯( 脱
水穿心莲内酯 * 种成分的含有量& 为该药物的研究
提供了新的思路’
JK仪器和材料
"F"!仪器!@M721JS"#3& 高效液相色谱仪& 包括二
极管阵列检测器( 4h:=W;5色谱工作站$ @4"3* 电
子天平 "瑞士 ]1SS21W)0;21<;公司#$ ]?>>?)l超纯
水仪$ 超声仪 "昆山超声仪器有限公司#’
"F#!材料与试剂!栀子 "批号 "#&+’3)#&&(&%#(
穿心莲 "批号 "#"&’#)#&&%&*# 对照药材’ 栀子苷
"批 号 ""&/%+)#&"""( #( 穿 心 莲 内 酯 " 批 号
""&/+/)#&""&’#( 脱水穿心莲内酯 "批号 ""&’(%)
#&"&&/# 对照品均由中国食品药品检定研究院提
供’ 栀子( 穿心莲药材为市场收集& 各 ’ 批& 经河
北省药品检验研究院段吉平主任药师鉴定’ 清火栀
麦胶囊样品& 共 "& 批’ 乙腈为色谱纯 "德国 ]1W)
:̂公司#$ 水为超纯水’
LK方法与结果
#F"!色谱条件!."’色谱柱 "#(& 55m%F3 55&
( !5#$ 乙腈为流动相 @& 水为流动相 b& 梯度洗
脱 "& ‘"( 57J& "&!#"’!@$ "( ‘#& 57J& "’!
##’!@$ #& ‘3& 57J& #’!#%&!@#$ 体积流量
" 5>G57J$ 柱温 *& d$ 检测波长)""*##( J5 "穿心
莲内酯( 脱水穿心莲内酯#( #*’ J5 "栀子苷#’
#F#!溶液的制备
#F#F"!对照品溶液的制备!精密称取栀子苷( 穿
心莲内酯( 脱水穿心莲内酯对照品适量& 加甲醇制
成每 " 5>含栀子苷 *& !M( 穿心莲内酯与脱水穿
心莲内酯各 #& !M的溶液& 即得’
#F#F#!对照药材溶液的制备!称取栀子 &F" M( 穿
心莲 &F( M& 分别置于 (& 5>量瓶中& 加 /&!甲
醇& 超声 "功率 #(& k( 频率 %& ^Bh# 处理
*& 57J& 放冷& 加 /&!甲醇至刻度& 摇匀& 滤过&
取续滤液& 即得’
#F#F*!供试品溶液的制备!取样品内容物适量&
混匀& 研细& 精密称取 &F* M& 置于 (& 5>量瓶中&

加 /&!甲醇 %& 5>& 超声处理 *& 57J& 放冷& 加
/&!甲醇至刻度& 摇匀& 滤过& 取续滤液& 即得’
#F#F%!药材溶液的制备!分别称取栀子 &F" M( 穿
心莲 &F( M& 按 ,#F#F#- 项下方法分别制备药材
溶液’
#F*!特征图谱
#F*F"!清火栀麦胶囊 BV>.色谱图!按 ,#F#F*-
项下方法制备样品溶液& 在 ,#F"- 项条件下进行
检测& 记录色谱图& 选择吸收信号较强( 稳定性理
想( 重复性好( 峰形明显的 + 个色谱峰作为特征
峰& 见图 "’

图 JK清火栀麦胶囊A,E>色谱图
N#+RJKA,E>’52"31("+213"%̂ #/+5*" )5#31#>16.*-&.

#F*F#!方法学考察
#F*F#F"!专属性试验!按处方比例& 分别制备除
穿心莲与栀子的阴性对照样品& 按 ,#F#F*- 项下
方法制备阴性对照溶液& 在 ,#F"- 项条件下进行
检测& 记录色谱图’ 结果& 在与对照药材色谱图相
应特征峰的保留时间处无色谱峰& 说明各药味特征
峰之间互不干扰’
#F*F#F#!重复性试验!取同一批样品 3 份& 按
,#F#F*- 项下方法制备供试品溶液& 在 ,#F"- 项
条件下测定 3 次& 发现图谱的相似度均为 &F+ 以
上& 然后记录特征峰保留时间& 结果 + 个特征峰色
谱的分离度均良好& 保留时间 ,-C为 &F"! ‘
&F/!’ 由此可知& 该方法重复性良好& 符合特征
图谱的要求’
#F*F#F*!稳定性试验!取同一供试品溶液& 于 & =
开始进行测定& 每间隔一定时间再测定 " 次& 记录
#% =样品色谱图’ 结果& 出现 + 个特征峰& 而且分
离度良好& 不同时间进样的供试品色谱峰相似度均
在 &F+ 以上& 保留时间 ,-C为 &F3! ‘"F’!& 表
明供试品溶液至少在 #% =内稳定’
#F*F#F%!精密度试验!取同一供试品溶液& 在
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,#F"- 项条件下进行检测& 连续进样 3 次& 记录
色谱图’ 结果& 供试品色谱的相似度均为 &F+ 以
上& 各特征峰保留时间 ,-C为 &F%! ‘"F(!& 表
明仪器精密度良好’
#F*F#F(!对照特征图谱的建立!取 "& 批样品& 按
,#F#F*- 项下方法制备样品溶液& 并在 ,#F"- 项
条件下进行检测& 采集 3& 57J 色谱图& 去除保留
时间小于 3 57J& 以及因流动相梯度变化而出现的
不规则色谱峰& 发现有 + 个峰 "包含 - 峰在内#
为各批供试品共有& 并且符合特征图谱方法考查的
要求& 因此确定为共有峰& 其中栀子苷峰最大& 故
作为 - 峰’ 然后& 将 "& 批色谱图导入中药色谱指
纹图谱相似度评价系统 "图 ##& 并形成标准图谱
"图 *#& 发现 "& 批样品图谱的相似度均在 &F+ 以
上& 见表 "’

# "-#$栀子苷!*$穿心莲内酯!+$脱水穿心莲内酯
# "-#$M1J7X;I7<1!*$6J<W;MW6X=;27<1!+$<1=T<W;6J<W;MW6X=;27<1

图 LKJT 批样品的特征图谱
N#+RLK;6&’#%#’’52"31("+213"%(&/Q1(’5&."%.136-&.

图 MK清火栀麦胶囊标准图谱
N#+RMK;(1/!12!’52"31("+213"%̂ #/+5*" )5#31#>16.*-&.

表 JKJT 批样品特征图谱的相似度

<1QRJK;#3#-12#(#&."%.6&’#%#’’52"31("+21 "%(&/Q1(’5&.

"%.136-&.

样品 -" -# -* -% -( -3 -/ -’ -+ -"&

相似度 &F+3* &F+"" &F+’’ &F++% &F++3 &F++/ &F++’ &F+’* &F+/3 &F++%

#F*F#F3 特征峰的归属分析!分别取穿心莲( 栀子
对照药材& 按 ,#F#F#- 项下方法制备对照药材溶
液& 在 ,#F"- 项条件下进行测定& 采集 3& 57J 色
谱图’ 再取收集到的穿心莲( 栀子药材& 按
,#F#F%- 项下方法制备药材溶液& 在 ,#F"- 项条
件下进行测定& 采集 3& 57J 色谱图& 导入中药色
谱指纹图谱相似度评价系统 "图 %( 图 (#& 发现
相似度均在 &F+ 以上’ 然后& 将药材色谱图与对照
药材色谱图进行比较& 发现均具有相应的特征峰’
通过与特征图谱比对& 确认 "( # "-# 号色谱峰为
栀子特征峰& * ‘+ 号为穿心莲特征峰$ 通过与对
照品色谱比对& 确认 # " -# 号为栀子苷& * 号为
穿心莲内酯& + 号为脱水穿心莲内酯’

*$穿心莲内酯!+$脱水穿心莲内酯
*$6J<W;MW6X=;27<1!+$<1=T<W;6J<W;MW6X=;27<1

图 UK穿心莲A,E>特征图谱
N#+RUKA,E>.6&’#%#’’52"31("+213 "%@#9/’&/%A

B6)"B%#)+=(%.%

# "-#$栀子苷
# "-#$M1J7X;I7<1

图 VK栀子A,E>特征图谱
N#+RVKA,E>.6&’#%#’’52"31("+213 "%;%/A

91#)% C%":)#’)91"

#F%!含有量测定
#F%F"!专属性试验!按处方比例& 分别制备除穿
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心莲与栀子的阴性对照样品& 按 ,#F#F*- 项下方
法制成阴性对照溶液& 在 ,#F"- 项条件下测定’
结果& 在与对照品色谱峰相应的位置处无色谱峰出
现& 说明其他药味不干扰测定& 方法专属性符合要
求& 见图 3’

"$栀子苷!#$穿心莲内酯!*$脱水穿心莲内酯
"$M1J7X;I7<1!#$6J<W;MW6X=;27<1!*$<1=T<W;6J<W;MW6X=;27<1

图 ZKA,E>色谱图
N#+RZKA,E>’52"31("+213.

#F%F#!线性关系考察!精密吸取栀子苷( 穿心莲
内酯( 脱水穿心莲内酯对照品溶液适量& 注入
BV>.色谱仪& 记录峰面积& 以进样量 "!M# 为横
坐标 "@#& 峰面积为纵坐标 "/# 绘制标准曲线’
结果& 栀子苷在 &F&#& ‘#F&## !M范围内呈良好的
线性关系& 回归方程为 /n*F& m"&3@o’F’ m"&*&
,n&F+++ +$ 穿心莲内酯在 &F&"3 ‘3F%*" !M范围
内呈良好的线性关系& 回归方程为/n%F* m"&3@o
(F% m"&%& ,n&F+++ ’$ 脱水穿心莲内酯在 &F&"+ ‘
/F(// !M范围内呈良好的线性关系& 回归方程为
/n#F3 m"&3@g#F/ m"&%& ,n&F+++ +’

#F%F*!重复性试验!取样品 + 份& 取样量分别为
&F"(( &F*( &F%( M& 各 * 份& 按 ,#F#F*- 项下方
法制备样品溶液& 在 ,#F"- 项条件下分别测定’
结果& 栀子苷( 穿心莲内酯( 脱水穿心莲内酯含有
量,-C分别为 "F(!( "F(!( "F+!& 表明该方法
重复性良好’
#F%F%!稳定性试验!取同一供试品溶液& 于 & =
开始在 ,#F"- 项条件下进行测定& 每间隔一定时
间再测定 " 次& 记录 #% = 峰面积’ 结果& 栀子苷(
穿心莲内酯( 脱水穿心莲内酯峰面积 ,-C分别为
&F/!( &F/!( &F3!& 表明供试品溶液至少在
#% =内稳定’
#F%F(!加样回收试验!精密称取含有量已知的样
品 &F"( M& 共 + 份& 分别置于 (& 5>量瓶中& 精密
加入以 /&!甲醇配制的不同质量浓度的对照品溶
液各 %& 5>& 平行 * 份& 按 ,#F#F*- 项下方法制
备样品溶液& 在 ,#F"- 项条件下测定’ 结果& 栀
子苷( 穿心莲内酯( 脱水穿心莲内酯的回收率良
好& 见表 # ‘%’

表 LK栀子苷回收率
<1QRLK=&’"0&2#&."%+&/#6".#!&

原有量G

5M
加入量G

5M
测得量G

5M
回收率G

!
平均回收率G

!

,-CG

!
"F(#& & "F&#3 & #F("3 ’ +/F#
"F(%* * "F&#3 & #F((" % +’F*
"F(33 3 "F&#3 & #F(/+ * +’F/
"F(’& " "F(*+ & *F"## " "&&F#
"F3&/ * "F(*+ & *F&// + +(F3 +’F* "F’
"F3&* % "F(*+ & *F&/( ( +(F/
"F3*" ( #F&(# & *F33’ + ++F*
"F3%% # #F&(# & *F3’( * ++F(
"F(3% 3 #F&(# & *F3"3 % "&&F&

表 MK穿心莲内酯回收率
<1QRMK=&’"0&2#&."%1/!2"+2165"-#!&

原有量G

5M
加入量G

5M
测得量G

5M
回收率G

!
平均回收率G

!

,-CG

!
&F/"* + &F%’" ’ "F"’& % +3F’
&F/#/ / &F%’" ’ "F"+3 & +/F#
&F/"% % &F%’" ’ "F"’( / +/F’
&F/#% # &F/## 3 "F%#3 % +/F#
&F/*3 & &F/## 3 "F%*( ( +3F’ +/F# "F/
&F/%* * &F/## 3 "F%*3 * +(F+
&F/*+ % &F+3* ( "F/"* ( "&"F"
&F/33 % &F+3* ( "F3+" * +3F&
&F/%" % &F+3* ( "F333 % +3F&

#F%F3!样品含有量测定!取 "& 批样品& 按
,#F#F*- 项下方法制备样品溶液& 在 ,#F"- 项条
件下测定含有量& 结果见表 (’

*"’
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表 UK穿心莲内酯回收率
<1QRUK=&’"0&2#&."%!&57!2"1/!2"+2165"-#!&

原有量G

5M
加入量G

5M
测得量G

5M
回收率G

!
平均回收率G

!

,-CG

!
&F%&’ & &F#%% " &F3(’ ’ "&#F/

&F%"( ’ &F#%% " &F3(+ * ++F’

&F%&’ # &F#%% " &F33" 3 "&*F’

&F%"* ’ &F*+& 3 &F/+% ( +/F(

&F%#& 3 &F*+& 3 &F’&3 # +’F/ ++F/ #F%

&F%#% ’ &F*+& 3 &F’"" ’ ++F"

&F%## ( &F%’’ # &F+"% * "&&F/

&F%*/ + &F%’’ # &F+"( ( +/F’

&F%#* 3 &F%’’ # &F’+3 ’ +3F+

表 VK含有量测定结果
<1QRVK=&.*-(."%’"/(&/(!&(&23#/1(#"/

编号
栀子苷G

"5M+Mg"#

穿心莲内酯o脱水穿心莲

内酯G"5M+Mg"#
" "&F% ’F&
# ""F+ ’F%
* "#F’ ’F&
% "&F’ +F#
( +F/ /F/
3 "*F+ 3F%
/ "%F% 3F%
’ "%F/ /F"
+ "3F& 3F’
"& "%F’ /F#

MK讨论
中药特征图谱技术是目前公认的鉴别中药品种

和评价中药质量的有效手段& 其所特有的 ,综合(
宏观( 模糊- 特性更适应中医传统理论的需要)"#* &
可较充分地体现出中药复杂混合体系中各种化学成
分分布的整体状况’ 本实验样品中均具有 + 个共有
特征峰& 其中栀子苷峰最大& 故作为 -峰& 而穿心
莲内酯( 脱水穿心莲内酯为穿心莲特征峰’ 结果&
不同样品的特征图谱有所差异& 但均具有选定的 +
个特征峰& 而且其相似度均大于 &F+’ 由于药材中
的化学成分为在自然界产生的代谢物质& 其含有量
高低受产地( 气候( 采收季节等因素的影响而有所
不同& 对于成药而言& 影响因素还有生产过程的控
制( 运输及储存等’ 实验显示& 样品中理化成分的
种类相对稳定& 但其含有量受多种因素的影响& 从
而存在一定的差异’

本实验建立的特征图谱可对样品中的栀子( 穿
心莲进行特征识别& 测定方法可对穿心莲内酯( 脱
水穿心莲内酯和栀子苷的含有量进行分析& 能分别
从定性与定量两个方面对清火栀麦胶囊的质量进行

控制’
为使含有量测定结果更加精确& 减少误差& 并

简化操作& 穿心莲内酯和栀子苷分别在各自的最大
吸收波长处 "##(( #*’ J5# 测定’ 在特征图谱的
建立中& 为得到尽可能多的色谱峰& 并且标记峰
"-峰# 更为突出& 故选择在栀子苷的最大吸收波
长 "#*’ J5# 处进行测量’

由于麦冬中的特征性皂苷类成分 "如麦冬皂
苷C# 无紫外吸收& 故一般用蒸发光散射检测器进
行检测)"** & 因此& 在建立的特征图谱中无麦冬特
征峰’

同时& 比 较 了 (&!( /&!( "&&! 甲 醇(
(&!( "&&!乙醇等提取溶剂& 浸泡过夜( 加热回
流和超声提取 * 种提取方式以及不同提取时间对样
品提取效果的影响’ 结果表明& 以 /&!甲醇为提
取溶剂( 超声提取 *& 57J 时得到的色谱峰数目较
多& 而且定量成分含有量高& 分离效果较好’

另外& 还考察了不同色谱柱( 不同品牌高效液
相色谱仪( 柱温及流速的耐用性& 发现各项条件的
微小变化下& 色谱峰分离情况均较好& 样品色谱图
均能显示 + 个特征峰& 表明该方法耐用性较好’
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摘要# 目的!建立复方附子口服液 "黄芪( 盐附子( 党参和麦冬# 的质量标准’ 方法!0>.法定性鉴别黄芪( 盐附
子( 党参和麦冬& BV>.).@C法测定黄芪甲苷和麦冬皂苷 C的含有量’ 结果!在 0>.色谱图中& % 种药材的斑点清
晰& 分离度好& 阴性无干扰’ 黄芪甲苷在 &F3/& ‘3F/& !M的线性范围内线性关系良好 ",n&F+++ ’#& 加样回收率为
+/F(3! ",-Cn"F3!#$ 麦冬皂苷C在 &F"*’ ’ ‘"F*’’ !M的线性范围内线性关系良好 ",n&F+++ /#& 加样回收率为
+3F/+! ",-Cn"F+!#’ 结论!该方法准确可靠& 专属性好& 可用于复方附子口服液的质量控制’
关键词! 复方附子口服液$ 黄芪$ 盐附子$ 党参$ 麦冬$ 黄芪甲苷$ 麦冬皂苷C$ 0>.$ BV>.).@C
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