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摘要# 目的!建立清肺愈痤丸 "黄芩’ 枇杷叶’ 赤芍等# R?@S指纹图谱% 并测定 % 种成分的含有量& 方法!清肺愈
痤丸甲醇提取液的分析采用EJ017IWRS(S#*色谱柱 "%D’ ..q&"$ ..% " !.#( 流动相乙腈($D%!磷酸% 梯度洗脱( 体
积流量 $D* .@F.0I( 检测波长 &,$ I.( 柱温为 ," h& 结果!#$ 批样品R?@S指纹图谱中有 ## 个共有峰% 相似度均
大于 $D)& 芍药苷’ 橙皮苷’ 黄芩苷’ 丹酚酸=分别在 $D$* d$D&"’ $D$+ d$D&&’ $D& d$D’$’ $D$’ d$D#* !J范围内
线性关系良好% 平均加样回收率分别为 )*D+!’ )’D)!’ )+D%!’ )*D&!% C:L分别为 $D)*!’ #D$)!’ $D*&!’
#D’’!& 结论!该方法灵敏度高% 专属性强% 可用于清肺愈痤丸的质量控制&
关键词! 清肺愈痤丸( R?@S指纹图谱( 芍药苷( 橙皮苷( 黄芩苷( 丹酚酸=
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," h WX7Z.5HW/W04EJ017IWRS(S#* 451Q.I "%D’ ..q&"$ ..% " !.#% M0WX WX7.5]017YX/H745.YZ0H0IJ5[/47(
W5I0WZ017g$D%! YX5HYX5Z04/40\ [15M0IJ/W$D* .@F.0I 0I /JZ/\07IW71QW05I ./II7Z%/I\ WX7\7W74W05I M/V717IJWX
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R?@S[0IJ7ZYZ0IWH5[W7I ]/W4X7H5[H/.Y17H3?/75I0[15Z0I% X7HY7Z0\0I% ]/04/10I /I\ H/1V0/I5104/40\ =HX5M7\ J55\
10I7/ZZ71/W05IHX0YHM0WX0I WX7Z/IJ7H5[$D$* g$D&" !J% $D$+ g$D&& !J% $D& g$D’$ !J/I\ $D$’ g$D#* !J%
MX5H7/V7Z/J7Z745V7Z07HM7Z7)*D+!% )’D)!% )+D%! /I\ )*D&! M0WX WX7C:LH5[$D)*!% #D$)!% $D*&!
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!!清肺愈痤丸是南方医科大学中西医结合医院的
重点医院制剂 "批准文号粤药制字 ;&$##$$&$#%
已入选 +&$#" 中医药强省专项资金中药制剂建设
项目,% 故计划将其作进一步研究开发% 培育成为

拥有自主知识产权的中药新药& 它由黄芩’ 枇杷
叶’ 白花蛇舌草’ 赤芍’ 丹参’ 茵陈’ 夏枯草’ 当
归’ 陈皮’ 甘草 #$ 味中药组成% 具有清肺祛湿%
活血化瘀的功效% 用于寻常痤疮’ 酒渣鼻’ 脂溢性
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皮炎等)#(&* % 其疗效显著% 价格合理% 深受患者欢
迎& 课题组前期曾对该制剂进行了 6@S定性鉴别%
以及通过R?@S法测定黄芩苷含有量),* % 但难以全
面反映其整体质量% 故本实验建立其R?@S指纹图
谱% 并测定芍药苷’ 橙皮苷’ 黄芩苷’ 丹酚酸 =
含有量% 旨在为该制剂的质量评价和控制提供科学
有效的参考依据&
EF仪器与试药
#D#!仪器!EJ017IW##$$ H7Z07H高效液相色谱仪 "美
国EJ017IW公司#( 电子天平"德国赛多利斯公司#(
超声波清洗器 "昆山禾创超声仪器有限公司#&
#D&!试药!黄芩苷 "批号 ##$+#"(&$$&#&#’ 芍药
苷 "批 号 ##$+,’(&$#%,* #’ 丹 酚 酸 = "批 号
##"),)(&"(*#’ 橙皮苷 "批号 ##$+&#(&$$"#&# 对
照品均购自中国食品药品检定研究院& 清肺愈痤丸
"’ JF袋# 由南方医科大学中西医结合医院研发%
广州市康源药业有限公司生产% 批号 #&#&$#
" :# #’ #,$##, " :& #’ #,$,&$ " :, #’ #,$"$#
" :% #’ #,$+$, " :" #’ #,$)&& " :’ #’ #,#$$&
" :+ #’ #,##$# " :* #’ #%$&#& " :) #’ #%$’$&
":#$#& 甲醇为色谱纯和分析纯( 乙腈为色谱纯(
磷酸为分析纯( 水为重蒸馏水&
GF指纹图谱建立
&D#!色谱条件!EJ017IWRS(S#*色谱柱 "%D’ ..q
&"$ ..% " !.#( 柱温 ," h( 流动相乙腈($D%!
磷酸% 梯度洗脱 "程序见表 # #( 体积流量
$D* .@F.0I( 检测波长 &,$ I.( 分析时间 )$ .0I(
进样量 #$ !@&

表 EF梯度洗脱程序
804OEFJ’0!#)*+)3.+#"*&’"Q’0%2

时间F.0I 乙腈F! $D%!磷酸F!

$ " )"

%$ &$ *$

"$ &% +’

’$ ,$ +$

+$ ," ’"

*" " )"

&D&!供试品溶液制备!将清肺愈痤丸研细% 精密
称取 "D"$ J% 置于具塞锥形瓶中% 精密加入 &" .@
甲醇% 称定质量% 超声 "#$$ P’ %$ aR_# %$ .0I%
放冷% 甲醇补足减失的质量% 摇匀% $D%" !.微孔
滤膜过滤% 取续滤液% 即得&
&D,!对照品溶液制备!精密称取各对照品适量%
甲醇 配 制 成 含 芍 药 苷 $D&# .JF.@’ 橙 皮 苷

$D#* .JF.@’ 黄 芩 苷 $D"$ .JF.@’ 丹 酚 酸 =
$D#" .JF.@的对照品贮备液& 精密量取各 #D$ .@%
置于同一#$ .@量瓶中% 混匀% 用甲醇定容% 即得
含芍药苷 $D$&# .JF.@’ 橙皮苷 $D$#* .JF.@’ 黄
芩苷 $D$"$ .JF.@’ 丹酚酸=$D$#" .JF.@的混合
对照品溶液&
&D%!方法学考察
&D%D#!稳定性试验!将供试品 "批号 #%$’$&# 溶
液于 $’ &D"’ "’ #$’ &% X进样% 以 & 号峰为校正
峰% 测得共有峰相对保留时间C:L小于 #D,!% 相
对峰面积C:L小于 &D%!% 表明供试品溶液在 &% X
内稳定性良好&
&D%D&!精密度试验!将供试品 "批号 #%$’$&# 溶
液连续进样 " 次% 以 & 号峰为校正峰% 测得共有峰
相对保留时间 C:L小于 #!% 相对峰面积 C:L小
于 &D,!% 表明仪器精密度良好&
&D%D,!重复性试验!将供试品 "批号 #%$’$&# 溶
液连续进样 " 次% 以 & 号峰为校正峰% 测得共有峰
相对保留时间 C:L小于 #D"!% 相对峰面积 C:L
小于 &D’!% 表明该方法重复性良好&
&D"!R?@S分析!将 #$ 批样品按 .&D&/ 项下方
法制成供试品溶液% 在 .&D#/ 项色谱条件下分
析& 结果% 发现有 ## 个共有峰% 再通过与对照品
色谱峰比较% 确定 & 号峰为芍药苷% " 号峰为橙皮
苷% + 号峰为黄芩苷% * 号峰为丹酚酸 =& 具体见
图 #&

&3芍药苷!"3橙皮苷!+3黄芩苷!*3丹酚酸=

&3Y/75I0[15Z0I!"3X7HY7Z0\0I!+3]/04/10I!*3H/1V0/I5104/40\ =

图 EF<K@1色谱图
I#QOEF<K@15P’"%0+"Q’0%2

&D’! R?@S指纹图谱建立
&D’D#!共有峰标定!对 #$ 批样品指纹图谱进行比
较分析% 共标定出 ## 个共有峰% 以 & 号峰 "芍药
苷# 为参照峰 ":#% 计算各色谱峰的相对保留时
间与相对峰面积% 结果见表 &&
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表 GF共有峰的相对保留时间和相对峰面积
804OGF9)30+#()’)+)*+#"*+#%)0*!’)30+#()&)0U0’)02",

5"%%"*&)0U2

峰号
相对保留时间 相对峰面积

平均值 C:LF! 平均值 C:LF!
# $D##+ $D&+$ $D&"$ ,D&*)
& # $ # $
, #D&+) $D$’’ $D&,& #%D&&%
% #D%#$ $D$*) $D$)" ,D+#,
" #D"$) $D#$) $D’$, #D**,
’ #D"’’ #D’+, $D$*$ )D"")
+ #D+,& $D#,, $D$)& *D’",
* #D++, $D#"# $D&#$ ’D,,,
) #D*$* $D#&* $D#&$ ,D"&%
#$ &D$*$ $D"#& $D$*$ #"D,)%
## &D#)’ $D#’" $D+## ,D#&"

&D’D&!相似度分析!将所得指纹图谱导入 .中药

色谱指纹图谱相似度评价系统 "&$$% E版#/% 以
:# 批样品为参照图谱% 多点校正后自动匹配% 生
成对照图谱 "C#% 见图 &% 再计算各样品指纹图
谱与所生成对照品图谱的相似性系数% 见表 ,& 由
表可知% #$ 批样品相似度在 $D) 以上% 表明该指
纹图谱具有代表性&

图 GFEZ 批样品的<K@1指纹图谱
I#QOGF<K@1,#*Q)’&’#*+2",+)*40+5P)2",20%&3)2

表 HFEZ 批样品的相似度
804OHF-#%#30’#+#)2",+)*40+5P)2",20%&3)2

样品 :# :& :, :% :" :’ :+ :* :) :#$ C
:# #D$$$
:& $D))+ #D$$$
:, $D))& $D)) #D$$$
:% $D)’& $D)"* $D)’" #D$$$
:" $D))" $D))& $D))+ $D)’* #D$$$
:’ $D))% $D))# $D))* $D)’* $D))* #D$$$
:+ $D))" $D)), $D))* $D)’* $D))) $D))* #D$$$
:* $D))’ $D)), $D))+ $D)’& $D))+ $D))* $D))+ #D$$$
:) $D))% $D))# $D))+ $D)’+ $D))) $D))* $D))) $D))+ #D$$$
:#$ $D)’& $D)") $D)’’ $D))* $D)+# $D)’) $D)+ $D)’, $D)+ #D$$$
C $D))" $D))& $D))’ $D)* $D))* $D))+ $D))* $D))’ $D))+ $D)*& #D$$$

HF含有量测定
,D#!色谱条件!同 .&D#/ 项&
,D&!供试品溶液制备!同 .&D&/ 项&
,D,!对照品溶液制备!同 .&D,/ 项&
,D%!标准曲线绘制!精密吸取对照品溶液 %’ ’’
*’ #$’ #& !@% 以峰面积为纵坐标 "]#% 溶液质
量浓度为横坐标 " #̂ 进行线性回归% 得到芍药
苷’ 橙皮苷’ 黄芩苷’ 丹酚酸 =回归方程分别为
]9"&%D&%^e##D**’"/9$D))) "#’ ]9,,#D#"^e
+D*## ""/9$D))) &#’ ]9#*D&"’^e#D#)’ % "/9
$D))) ,#’ ]9#&,D*’^e&D),* ’ "/9$D))) %#%
表明芍药苷在 $D$* d$D&" !J’ 橙皮苷在 $D$+ d
$D&& !J’ 黄芩苷在 $D& d$D’$ !J’ 丹酚酸 =在
$D$’ d$D#* !J范围内线性关系良好&
,D"!方法学考察
,D"D#!稳定性试验!精密吸取同一供试品溶液
#$ !@% 于 $’ &’ %’ *’ #&’ &% X 测定% 测得芍药

苷’ 橙皮苷’ 黄芩苷’ 丹酚酸 =峰面积 C:L分别
为 #D%!’ #D*!’ $D’!’ $D)!% 表明供试品溶
液在 &% X内稳定性良好&
,D"D&!精密度试验!精密吸取同一混合对照品溶
液 #$ !@% 进样 ’ 次% 测得芍药苷’ 橙皮苷’ 黄芩
苷’ 丹酚酸 =峰面积 C:L分别为 $D’!’ #D%!’
#D"!’ $D)!% 表明仪器精密度良好&
,D"D,!重复性试验!取同一样品 "批号 #&#&$##%
按 .&D&/ 项下方法平行制备 ’ 份供试品溶液% 在
.&D#/ 项色谱条件下测定% 测得芍药苷’ 橙皮苷’
黄芩苷’ 丹酚酸 =含有量 C:L分别为 $D+!’
#D#!’ #D’!’ #D*!% 表明该方法重复性良好&
,D"D%!加样回收率试验!精密称取含有量已知的
样品"芍药苷 $D$,, , .JFJ’ 橙皮苷 $D&#" * .JFJ’
黄芩苷 $D$"& # .JFJ’ 丹酚酸 =$D$’* * .JFJ#
&D+" J% 加入 .&D,/ 项下对照品贮备液 "芍药苷
$D" .@’ 橙皮苷 ,D$ .@’ 黄芩苷 $D" .@’ 丹酚酸
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=#D$ .@#% 按 .&D&/ 项下方法制备供试品溶液 ’
份% 在 .&D#/ 项色谱条件下测定% 计算回收率%
结果见表 %&

表 VF加样回收率试验结果 $#M[&
804OVF9)2.3+2",’)5"()’R +)2+2$#M[&

成分
原有量F

.J
加入量F

.J
测得量F

.J
回收率F

!
平均回收

率F!

C:LF

!
芍药苷 $D$)# ’ $D#$" $ $D#)" ’ ))D" )*D+ $D)*

$D$)# & $D#$" $ $D#), # )*D%
$D$)& ’ $D#$" $ $D#), * )*D#
$D$)# ) $D#$" $ $D#)" + ))D%
$D$)# & $D#$" $ $D#)$ + )+D&
$D$)# ’ $D#$" $ $D#)" * ))D’

橙皮苷 $D"), " $D"%$ $ #D$*" * )"D* )’D) #D$)
$D")# , $D"%$ $ #D##$ ) )*D&
$D")) ) $D"%$ $ #D$)$ ) )"D+
$D")" ’ $D"%$ $ #D##& ) )*D$
$D")# , $D"%$ $ #D$)* " )+D#
$D"), " $D"%$ $ #D$)) % )+D$

黄芩苷 $D#%, , $D&"$ $ $D,*, % )+D" )+D% $D*&
$D#%& * $D&"$ $ $D,*’ " )*D%
$D#%% * $D&"$ $ $D,*# * )’D+
$D#%, * $D&"$ $ $D,*& % )+D#
$D#%& * $D&"$ $ $D,*’ # )*D,
$D#%, , $D&"$ $ $D,+) " )’D"

丹酚酸= $D#*) & $D#"$ $ $D,%, ) #$#D% )*D& #D’’
$D#** " $D#"$ $ $D,,& # )*D#
$D#)# , $D#"$ $ $D,,, * )+D*
$D#*) ) $D#"$ $ $D,,# # )+D%
$D#** " $D#"$ $ $D,&* + )+D#
$D#*) & $D#"$ $ $D,&) + )+D&

,D’!样品含有量测定!取 #$ 批样品% 按 .&D&/
项下方法制备供试品溶液% 在 .&D#/ 项色谱条件
下测定% 结果见表 "&

表 WF含有量测定结果 $%QcQ% #MEZ&
804OWF9)2.3+2",5"*+)*+!)+)’%#*0+#"*$%QcQ% #MEZ&

批号
芍药苷F

".J-Jg##

橙皮苷F

".J-Jg##

黄芩苷F

".J-Jg##

丹酚酸=F

".J-Jg##
#&#&$# $D$,, , $D&#" * $D$"& # $D$’* *
#,$##, $D$,% & $D&#) $ $D$"# + $D$+$ )
#,$,&$ $D$,# ) $D&$* + $D$"# % $D$’& "
#,$"$# $D$,& # $D&$" * $D$%$ ’ $D$+" ,
#,$+$, $D$,& + $D&$, * $D$"# , $D$+* #
#,$)&& $D$,# " $D&$+ * $D$"# + $D$+& #
#,#$$& $D$,# ) $D&$* % $D$"# * $D$+# #
#,##$# $D$,# * $D&$$ # $D$%* * $D$’) $
#%$&#& $D$,# % $D&$" # $D$"$ # $D$’* "
#%$’$& $D$,# & $D&$" % $D$%$ " $D$+& +

VF讨论与结论
参考文献 )%(#$*% 本实验考察了甲醇(磷酸和

乙腈(磷酸体系% 最终确定以乙腈($D%!磷酸为流
动相梯度洗脱% )$ .0I 内样品组分可洗脱完全% %
种成分的分离度和峰型都比较理想( 比较了 EJ0(
17IWRS(S#*和EJ017IW6S(S#*色谱柱% 发现前者色谱
峰 峰 型 理 想( 研 究 了 &,$’ &"$’ &*$’ ,$$’
,&$ I.波长% 发现 &,$ I.波长下扫描效果理想(
测试了 &$’ &"’ ,$’ ,"’ %$ h柱温% 发现 ," h柱
温下分离效果良好% 峰型稳定&

然后% 建立了 #$ 批清肺愈痤丸 R?@S指纹图
谱% 标定 ## 个共有峰% 并测定 & 号峰芍药苷’ "
号峰橙皮苷’ + 号峰黄芩苷’ * 号峰丹酚酸 =的含
有量& 结果% 各批次样品均具有所标示的共有峰%
表明该指纹图谱可行性较高( 相似度在 $D)" 以上%
显示该制剂质量稳定& 由此可知% 利用指纹图谱结
合特征成分进行质量控制和评价是可行的% 比单纯
测定某成分含有量更能全面地反映制剂整体质量&
综上所述% 该方法方便可靠% 可为清肺愈痤丸的质
量控制和进一步开发提供参考依据&
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