
醇［６，１１］、 ７５％ 甲醇［８，１２］、 ５０％ 甲醇、 乙醇）、 提取

方式 （超声提取、 回流提取）、 提取时间 （ １５、
３０、 ６０ ｍｉｎ） 对供试品溶液的影响， 最终确定其制

备方法为 ７５％ 甲醇超声提取 ３０ ｍｉｎ。
３􀆰 ２　 色谱条件选择　 本实验以待测成分峰形、 分

离度、 色谱峰基线平稳状况为评价指标， 考察了流

动相 （乙腈⁃水［６，１０］、 乙腈⁃０􀆰 １％ 甲酸［７，９］、 乙腈⁃
０􀆰 １％ 磷酸［４，１２］ ） 对测定结果的影响， 最终确定乙

腈⁃０􀆰 １％ 甲酸作为流动相进行梯度洗脱， 此时待测

成分与其他杂质的分离度符合 《中国药典》 要求，
而且色谱峰基线平稳， 峰形对称。
４　 结论

本实验采用 ＨＰＬＣ 法同时测定了复方党参片中

党参炔苷、 丹参素、 丹酚酸 Ｂ、 丹参酮ⅡＡ、 补骨

脂素、 花椒毒素、 佛手苷内酯、 欧前胡素、 藁本内

酯的含有量， 该方法准确度高， 重复性好， 可用于

该制剂质量标准的提高和完善。
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摘要： 目的　 建立一测多评法同时测定苏黄止咳胶囊 （牛蒡子、 紫苏叶、 紫苏子等） 中牛蒡子苷、 牛蒡子苷元、 迷

迭香酸、 白花前胡甲素、 白花前胡乙素、 白花前胡 Ｅ 素、 五味子醇甲的含有量。 方法　 该药物甲醇提取液的分析采用

Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ Ｃ１８色谱柱 （４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相甲醇⁃０􀆰 １％ 冰醋酸， 梯度洗脱； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱

温 ２５ ℃； 检测波长 ２５０、 ２８０、 ３２１ ｎｍ。 以迷迭香酸为内标， 计算其他 ６ 种成分的相对校正因子， 测定其含有量。
结果　 ７ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ＞０􀆰 ９９９ ０）， 平均加样回收率 ９６􀆰 ９１％ ～ １００􀆰 １％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ６１％ ～ １􀆰 ４０％ 。
一测多评法所得结果与外标法接近。 结论　 该方法稳定可靠， 可用于苏黄止咳胶囊的质量控制。
关键词： 苏黄止咳胶囊； 化学成分； 一测多评
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ｇｌｅ⁃ｍａｒｋｅｒ

　 　 苏黄止咳胶囊是由牛蒡子、 紫苏叶、 紫苏子、
前胡、 五味子、 麻黄、 地龙、 蜜枇杷叶、 蝉蜕等中

药材加工而成的中成药复方制剂， 收载于国家食品

药品监督管理局标准 （ＹＢＺ００１７２００８） 中［１］， 方中

紫苏叶、 麻黄止咳平喘， 疏风宣肺， 为君药； 五味

子、 蝉蜕止咳化痰， 收敛肺气， 为臣药； 紫苏子、
枇杷叶、 地龙、 前胡止咳化痰， 利咽， 牛蒡子利咽

止痒， 为佐药。 但苏黄止咳胶囊现行质量标准仅对

其所含的盐酸麻黄碱进行定量检测， 而姚琴等［２］

采用 ＨＰＬＣ 法测定其中紫苏醛含有量， 尚无多成分

同时测定的报道。
中成药复方制剂组成复杂， 单一成分定量测定

难以全面控制其质量和疗效一致性， 多指标成分测

定已成为相关质量评价的发展趋势。 苏黄止咳胶囊

中君药紫苏叶和紫苏子主要含有黄酮、 迷迭香酸、
咖啡酸、 阿魏酸等成分， 以迷迭香酸为主； 臣药五

味子主要含有木脂素、 萜类、 多糖、 有机酸等成

分， 以五味子醇甲、 五味子醇乙等木脂素为主； 佐

药牛蒡子主要含有牛蒡苷、 牛蒡苷元等木脂素， 前

胡主要含有白花前胡甲素、 白花前胡乙素、 白花前

胡 Ｅ 素等香豆素。 为全面有效地控制该制剂质量，
本实验采用一测多评法， 以迷迭香酸为内标， 建立

该成分与牛蒡子苷、 牛蒡子苷元、 白花前胡甲素、
白花前胡乙素、 白花前胡 Ｅ 素、 五味子醇甲的相

对校正因子， 并计算各成分含有量， 以期为其质量

控制提供参考。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 Ｗａｔｅｒｓ ２６９５ 型高效液相色谱仪 （美国

Ｗａｔｅｒｓ 公司）； ＡＬ２０４ 型电子天平 ［梅特勒⁃托利多

仪器 （上海） 有限公司］； ＳＫ５２００Ｈ 型超声波清洗

器 （上海科导仪器有限公司）。
１􀆰 ２　 试药　 白花前胡甲素 （１１１７１１⁃２０１７０３， 含有

量 ９８􀆰 ８％ ）、 迷迭香酸 （ １１１８７１⁃２０１７０６， 含有量

９０􀆰 ５％ ）、 白花前胡乙素 （１１１９０４⁃２０１２０３， 含有量

９８􀆰 ０％ ）、 五味子醇甲 （ １１０８５７⁃２０１７１４， 含有量

９９􀆰 ９％ ） 对照品均购自中国食品药品检定研究院；
牛蒡子苷 （２０３６２⁃３１⁃６）、 牛蒡子苷元 （ ７７７０⁃７８⁃
７）、 白花前胡 Ｅ 素 （７８４７８⁃２８⁃１） 对照品均购自上

海纯优生物科技有限公司。 苏黄止咳胶囊 （每粒

装 ０􀆰 ４５ ｇ， 批号 １７１２０８１２、 １８０４０３１１、 １８０４２１１１）
购自扬子江药业集团北京海燕药业有限公司。 甲醇

为色谱纯； 其他试剂均为分析纯。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 色谱条件　 Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ Ｃ１８色谱柱（４􀆰 ６ ｍｍ×
２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相甲醇⁃０􀆰 １％ 冰醋酸， 梯度

洗脱［３⁃６］ （０ ～ ９􀆰 ０ ｍｉｎ， ４５􀆰 ０％ Ａ； ９􀆰 ０ ～ １９􀆰 ０ ｍｉｎ，
４５􀆰 ０％ → ５２􀆰 ０％ Ａ； １９􀆰 ０ ～ ２６􀆰 ０ ｍｉｎ， ５２􀆰 ０％ →
５９􀆰 ０％ Ａ； ２６􀆰 ０ ～ ３８􀆰 ０ ｍｉｎ， ５９􀆰 ０％ → ７２􀆰 ０％ Ａ；
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３８􀆰 ０ ～ ４４􀆰 ０ ｍｉｎ， ７２􀆰 ０％ → ７８􀆰 ０％ Ａ； ４４􀆰 ０ ～
５０􀆰 ０ ｍｉｎ， ７８􀆰 ０％ →４５􀆰 ０％ Ａ）； ０ ～ １９􀆰 ０ ｍｉｎ 时在

２８０ ｎｍ［６⁃９］ 波长下检测牛蒡子苷和牛蒡子苷元，
１９􀆰 ０～３８􀆰 ０ ｍｉｎ 时在 ３２１ ｎｍ［７，１０⁃１２］ 波长下检测迷迭

香酸、 白花前胡甲素、 白花前胡乙素、 白花前胡 Ｅ
素， ３８􀆰 ０～５０􀆰 ０ ｍｉｎ 时在 ２５０ ｎｍ［７，１３］波长下检测五

味子醇甲； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ２５ ℃； 进

样量 １０ μＬ。
２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液　 精密称取牛蒡子苷、 牛蒡子苷

元、 迷迭香酸、 白花前胡甲素、 白花前胡乙素、 白

花前胡 Ｅ 素、 五味子醇甲对照品适量， 甲醇分别制

成 １􀆰 ９１８、 ０􀆰 ８８２、 ０􀆰 ５２６、 ０􀆰 ９９４、 ０􀆰 ２６６、 ０􀆰 ３７２、
０􀆰 ４１８ ｍｇ ／ ｍＬ， 各精密吸取２􀆰 ５ ｍＬ于同一 ５０ ｍＬ 量

瓶中， 甲醇定容， 即得 （质量浓度分别为 ９５􀆰 ９、
４４􀆰 １、 ２６􀆰 ３、 ４９􀆰 ７、 １３􀆰 ３、 １８􀆰 ６、 ２０􀆰 ９ μｇ ／ ｍＬ）。
２􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液　 取胶囊适量， 倾出内容物研

细， 精密称取 ０􀆰 ２ ｇ， 置于 ５０ ｍＬ 量瓶中， 加４５ ｍＬ

甲醇超声提取 ０􀆰 ５ ｈ， 放冷， 甲醇稀释至刻度， 振

摇均匀， 滤过， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 阴性样品溶液　 按胶囊处方和生产工艺要

求， 分别制备不含牛蒡子、 紫苏叶和紫苏子、 前

胡、 五味子的阴性样品， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制

备， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ４　 线标溶液 　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下贮备

液各 ２􀆰 ５ ｍＬ， 置于同一 ２０ ｍＬ 量瓶中， 甲醇制成

线标溶液Ⅰ， 精密吸取适量， 甲醇分别稀释 ２、 ５、
１０、 ２０、 ２５ 倍， 分别制成线标溶液Ⅱ、 Ⅲ、 Ⅳ、
Ⅴ、 Ⅵ， 即得。
２􀆰 ３　 方法学考察

２􀆰 ３􀆰 １　 系统适用性与专属性试验　 精密吸取对照

品、 供试品、 阴性样品溶液适量， 在 “２􀆰 １” 项色

谱条件下进样测定， 结果见图 １。 由图可知， 各成

分均能实现基线分离， 阴性无干扰， 理论塔板数按

所测成分计均大于 ３ ５００， 分离度均大于 １􀆰 ５。

１． 牛蒡子苷　 ２． 牛蒡子苷元　 ３． 迷迭香酸　 ４． 白花前胡甲素　 ５． 白花前胡乙素　 ６． 白花前胡 Ｅ 素　 ７． 五味子醇甲

１． ａｒｃｔｉｉｎ　 ２． ａｒｃｔｉｇｅｎｉｎ　 ３． ｒｏｓｍａｒｉｎｉｃ ａｃｉｄ　 ４． ｐｒａｅｒｕｐｔｏｒｉｎ Ａ　 ５． ｐｒａｅｒｕｐｔｏｒｉｎ Ｂ　 ６． ｐｒａｅｒｕｐｔｏｒｉｎ Ｅ　 ７． ｓｃｈｉｓａｎｄｒｉｎ

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
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２􀆰 ３􀆰 ２　 线性关系考察 　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 ４” 项下

线标溶液Ⅰ～Ⅵ适量， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进

样测定。 以溶液质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积

为纵坐标 （Ｙ） 进行回归， 结果见表 １， 可知各成

分在各自范围内线性关系良好。
表 １　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分 回归方程 ｒ
线性范围 ／

（μｇ·ｍＬ－１）
牛蒡子苷 Ｙ＝ ９􀆰 ８１１×１０５Ｘ－７６８􀆰 ９ ０􀆰 ９９９ ２ ９􀆰 ５９０～２３９􀆰 ８
牛蒡子苷元 Ｙ＝ ８􀆰 ２４０×１０５Ｘ＋３８６􀆰 ２ ０􀆰 ９９９ ４ ４􀆰 ４１０～１１０􀆰 ２
迷迭香酸 Ｙ＝ ５􀆰 ９６４×１０５Ｘ＋９２６􀆰 ３ ０􀆰 ９９９ ６ ２􀆰 ６３０～６５􀆰 ７５
白花前胡甲素 Ｙ＝ １􀆰 １０７×１０６Ｘ－９０１􀆰 ９ ０􀆰 ９９９ ７ ４􀆰 ９７０～１２４􀆰 ２
白花前胡乙素 Ｙ＝ ３􀆰 １５３×１０５Ｘ＋４９４􀆰 ２ ０􀆰 ９９９ ７ １􀆰 ３３０～３３􀆰 ２５
白花前胡 Ｅ 素 Ｙ＝ ５􀆰 ０５１×１０５Ｘ＋８２０􀆰 ４ ０􀆰 ９９９ ２ １􀆰 ８６０～４６􀆰 ５０
五味子醇甲 Ｙ＝ ４􀆰 ９９２×１０５Ｘ－７５５􀆰 ２ ０􀆰 ９９９ ５ ２􀆰 ０９０～５２􀆰 ２５

２􀆰 ３􀆰 ３　 精密度试验 　 取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下对照品溶

液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得

牛蒡子苷、 牛蒡子苷元、 迷迭香酸、 白花前胡甲

素、 白花前胡乙素、 白花前胡 Ｅ 素、 五味子醇甲

峰面 积 ＲＳＤ 分 别 为 ０􀆰 ５７％ 、 ０􀆰 ６８％ 、 ０􀆰 ７１％ 、
０􀆰 ６３％ 、 １􀆰 ０１％ 、 ０􀆰 ９６％ 、 ０􀆰 ８７％ ， 表明仪器精密

度良好。
２􀆰 ３􀆰 ４ 　 重 复 性 试 验 　 取 同 一 批 胶 囊 （ 批 号

１７１２０８１２）， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶

液 ６ 份， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得

牛蒡子苷、 牛蒡子苷元、 迷迭香酸、 白花前胡甲

素、 白花前胡乙素、 白花前胡 Ｅ 素、 五味子醇甲

含有 量 ＲＳＤ 分 别 为 ０􀆰 ９６％ 、 １􀆰 ０８％ 、 ０􀆰 ７９％ 、
１􀆰 ０５％ 、 １􀆰 ５９％ 、 １􀆰 ４７％ 、 １􀆰 ４３％ ， 表明该方法重

复性良好。

２􀆰 ３􀆰 ５　 稳定性试验　 取同一份供试品溶液 （批号

１７１２０８１２）， 于 ０、 ２、 ４、 ８、 １６、 ２４ ｈ 在 “ ２􀆰 １”
项色谱条件下进样测定， 测得牛蒡子苷、 牛蒡子苷

元、 迷迭香酸、 白花前胡甲素、 白花前胡乙素、 白

花前胡 Ｅ 素、 五味子醇甲峰面积 ＲＳＤ 分别为

０􀆰 ５５％ 、 ０􀆰 ６２％ 、 ０􀆰 ７３％ 、 ０􀆰 ５９％ 、 １􀆰 ０４％ 、 ０􀆰 ９２％ 、
０􀆰 ８１％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ３􀆰 ６　 加样回收率试验　 取含有量已知的同一批

胶囊 （批号 １７１２０８１２） 适量， 倾出内容物， 研细，
精密称取 ６ 份， 每份 ０􀆰 １ ｇ， 置于 ５０ ｍＬ 量瓶中，
分别精密加入牛蒡子苷、 牛蒡子苷元、 迷迭香酸、
白花前胡甲素、 白花前胡乙素、 白花前胡 Ｅ 素、
五味子醇甲对照品溶液 （质量浓度分别为 １􀆰 ３２７、
０􀆰 ５６９、 ０􀆰 ７１８、 ０􀆰 ７５１、 ０􀆰 ３４２、 ０􀆰 ４７９、 ０􀆰 ６１１ ｍｇ ／ ｍＬ）
２􀆰 ０、 ２􀆰 ０、 １􀆰 ０、 ２􀆰 ０、 １􀆰 ０、 １􀆰 ０、 １􀆰 ０ ｍＬ， 按

“２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项

色谱条件下进样测定， 计算含有量。 结果， 牛蒡子

苷、 牛蒡子苷元、 迷迭香酸、 白花前胡甲素、 白花

前胡乙素、 白花前胡 Ｅ 素、 五味子醇甲平均加样

回 收 率 （ ＲＳＤ ） 分 别 为 １００􀆰 １％ （ ０􀆰 ７６％ ）、
９９􀆰 ２８％ （ ０􀆰 ９４％ ）、 ９７􀆰 ９０％ （ １􀆰 ３３％ ）、 ９９􀆰 ７４％
（０􀆰 ６１％ ）、 ９６􀆰 ９１％ （１􀆰 ４０％ ）、 ９８􀆰 ５６％ （１􀆰 ２５％ ）、
９８􀆰 ６９％ （１􀆰 １６％ ）。
２􀆰 ４　 相对校正因子计算 　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 ４” 项

下线标溶液Ⅰ～Ⅵ适量， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下

进样测定， 以迷迭香酸为内标， 计算其他 ６ 种成分

相对校正因子 ｆ内标 ／ 其他成分， 公式为 ｆ内标 ／ 其他成分 ＝ ｆ内标 ／
ｆ其他成分 ＝ （Ｗ内标 ×Ａ其他成分） ／ （Ｗ其他成分 ×Ａ内标） （Ｗ
为质量浓度， Ａ 为峰面积）， 结果见表 ２。

表 ２　 各成分相对校正因子

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

线标溶液
相对校正因子（内标迷迭香酸）

牛蒡子苷 牛蒡子苷元 白花前胡甲素 白花前胡乙素 白花前胡 Ｅ 素 五味子醇甲

Ⅵ １􀆰 ５９０ １􀆰 ３５８ １􀆰 ８４１ ０􀆰 ５３２ ４ ０􀆰 ８３１ ６ ０􀆰 ８０７ ２
Ⅴ １􀆰 ６４７ １􀆰 ３３８ １􀆰 ８５８ ０􀆰 ５２５ １ ０􀆰 ８４８ ４ ０􀆰 ８１３ ０
Ⅳ １􀆰 ６３９ １􀆰 ３５７ １􀆰 ８５７ ０􀆰 ５２８ ４ ０􀆰 ８４２ ６ ０􀆰 ８２９ ６
Ⅲ １􀆰 ６０８ １􀆰 ３８３ １􀆰 ８５４ ０􀆰 ５３５ ７ ０􀆰 ８３２ ０ ０􀆰 ８３６ ２
Ⅱ １􀆰 ６７０ １􀆰 ３９６ １􀆰 ８４９ ０􀆰 ５２６ ８ ０􀆰 ８６０ ７ ０􀆰 ８４１ ９
Ⅰ １􀆰 ６３９ １􀆰 ３７８ １􀆰 ８５６ ０􀆰 ５２９ ２ ０􀆰 ８４４ ０ ０􀆰 ８３５ ０

平均值 １􀆰 ６３２ １􀆰 ３６８ １􀆰 ８５２ ０􀆰 ５２９ ６ ０􀆰 ８４３ ２ ０􀆰 ８２７ １
ＲＳＤ ／ ％ １􀆰 ７６ １􀆰 ５４ ０􀆰 ３５ ０􀆰 ７４ １􀆰 ２９ １􀆰 ６８

２􀆰 ５　 耐用性试验　 考察 Ｗａｔｅｒｓ ２６９５、 Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０
色谱仪和 Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８、 Ｓｈｉｍ⁃ｐａｃｋ Ｃ１８、 Ｈｙｐｅｒｓｉｌ
ＯＤＳ Ｃ１８色谱柱对相对校正因子的影响， 结果见表

３， 可知均无明显影响。

２􀆰 ６　 色谱峰定位 　 考察 “２􀆰 ５” 项下仪器和色谱

柱对相对保留时间的影响， 结果见表 ４， 可知均无

明显影响。
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表 ３　 不同仪器、 色谱柱对相对校正因子的影响

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ ａｎｄ ｃｏｌｕｍｎｓ ｏｎ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ

仪器 色谱柱
相对校正因子（内标迷迭香酸）

牛蒡子苷 牛蒡子苷元 白花前胡甲素 白花前胡乙素 白花前胡 Ｅ 素 五味子醇甲

Ｗａｔｅｒｓ ２６９５ Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ １􀆰 ６２７ １􀆰 ３４１ １􀆰 ８４８ ０􀆰 ５２７ ０ ０􀆰 ８４１ ０ ０􀆰 ８３６ ５
Ｓｈｉｍ⁃ｐａｃｋ Ｃ１８ １􀆰 ６３５ １􀆰 ３２９ １􀆰 ８３３ ０􀆰 ５３１ ９ ０􀆰 ８２７ ８ ０􀆰 ８３３ ２
Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ Ｃ１８ １􀆰 ６０７ １􀆰 ３５１ １􀆰 ８４８ ０􀆰 ５１１ ９ ０􀆰 ８５１ ０ ０􀆰 ８０８ ５

Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ １􀆰 ６０２ １􀆰 ３７０ １􀆰 ８５２ ０􀆰 ５２５ ５ ０􀆰 ８４９ ３ ０􀆰 ８４６ ８
Ｓｈｉｍ⁃ｐａｃｋ Ｃ１８ １􀆰 ６４１ １􀆰 ３８４ １􀆰 ８４０ ０􀆰 ５２７ ９ ０􀆰 ８６０ ８ ０􀆰 ８３３ ０
Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ Ｃ１８ １􀆰 ６３８ １􀆰 ３７３ １􀆰 ８６０ ０􀆰 ５２３ ６ ０􀆰 ８５２ ６ ０􀆰 ８２２ ５

平均值 １􀆰 ６２５ １􀆰 ３５８ １􀆰 ８４７ ０􀆰 ５２４ ６ ０􀆰 ８４７ １ ０􀆰 ８３０ １
ＲＳＤ ／ ％ １􀆰 ０２ １􀆰 ５５ ０􀆰 ５１ １􀆰 ３０ １􀆰 １４ １􀆰 ５８

表 ４　 各成分相对保留值

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｖａｌｕｅｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

仪器 色谱柱
其他成分相对于迷迭香酸的保留值

牛蒡子苷 牛蒡子苷元 白花前胡甲素 白花前胡乙素 白花前胡 Ｅ 素 五味子醇甲

Ｗａｔｅｒｓ ２６９５ Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ５９１ ６ ０􀆰 ７４８ ２ １􀆰 ３４９ １􀆰 ４７４ １􀆰 ６１２ １􀆰 ８２８
Ｓｈｉｍ⁃ｐａｃｋ Ｃ１８ ０􀆰 ５８５ ４ ０􀆰 ７４０ ９ １􀆰 ３３９ １􀆰 ４６２ １􀆰 ５８３ １􀆰 ８１１
Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ Ｃ１８ ０􀆰 ５８６ ９ ０􀆰 ７４３ ３ １􀆰 ３４３ １􀆰 ４６９ １􀆰 ５９７ １􀆰 ８２２

Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ６０２ ４ ０􀆰 ７５４ １ １􀆰 ３５１ １􀆰 ４８１ １􀆰 ６１２ １􀆰 ８３７
Ｓｈｉｍ⁃ｐａｃｋ Ｃ１８ ０􀆰 ５９０ ９ ０􀆰 ７４５ ７ １􀆰 ３４４ １􀆰 ４７４ １􀆰 ６０１ １􀆰 ８３０
Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ Ｃ１８ ０􀆰 ５９１ ５ ０􀆰 ７４８ ５ １􀆰 ３４８ １􀆰 ４７８ １􀆰 ６２０ １􀆰 ８３６

平均值 ０􀆰 ５９１ ４ ０􀆰 ７４６ ８ １􀆰 ３４６ １􀆰 ４７３ １􀆰 ６０４ １􀆰 ８２７
ＲＳＤ ／ ％ １􀆰 ０１ ０􀆰 ６２ ０􀆰 ３３ ０􀆰 ４６ ０􀆰 ８３ ０􀆰 ５３

２􀆰 ７　 样品含有量测定　 取 ３ 批胶囊， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２”
项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件

下进样测定， 分别采用外标法和一测多评法计算含

有量， 结果见表 ５， 可知 ２ 种方法所得结果为明显

差异。
表 ５　 各成分含有量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ）

Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔ⁃
ｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｇ）

成分 方法
批号

１７１２０８１２ １８０４０３１１ １８０４２１１１
迷迭香酸

牛蒡子苷

牛蒡子苷元

白花前胡甲素

白花前胡乙素

白花前胡 Ｅ 素

五味子醇甲

外标法 ７􀆰 １６ ６􀆰 １０ ７􀆰 ４８
外标法 ２６􀆰 ４１ ２３􀆰 ８３ ３０􀆰 １９
一测多评法 ２６􀆰 １８ ２４􀆰 ５７ ２９􀆰 ７６
外标法 １１􀆰 ３７ １０􀆰 ３６ １２􀆰 ８８
一测多评法 １１􀆰 ５３ １０􀆰 ６５ １２􀆰 ５１
外标法 １４􀆰 ９５ １３􀆰 ５７ １７􀆰 ０４
一测多评法 １５􀆰 ２２ １３􀆰 ９１ １６􀆰 ８２
外标法 ３􀆰 ４６ ３􀆰 ９０ ２􀆰 ９８
一测多评法 ３􀆰 ５０ ３􀆰 ８３ ３􀆰 ０６
外标法 ４􀆰 ８２ ５􀆰 ０３ ４􀆰 １１
一测多评法 ４􀆰 ８７ ４􀆰 ９６ ４􀆰 ２３
外标法 ６􀆰 ０７ ６􀆰 ８６ ５􀆰 ４９
一测多评法 ５􀆰 ９２ ６􀆰 ６６ ５􀆰 ６０

３　 讨论与结论

本实验在探索苏黄止咳胶囊供试品溶液制备方

法时， 分 别 对 提 取 溶 剂 （ 甲 醇［６⁃８，１３］、 ５０％ 甲

醇［１４］、 ７５％ 乙醇）、 提取方式 （超声提取［６⁃１１，１３］、

回流提取［６］）、 提取时间 （２０、 ３０、 ４０ ｍｉｎ） 进行

考察， 以各成分提取率为指标。 最终确定， 供试品

溶液制备方法为甲醇超声提取 ３０ ｍｉｎ。
本实验建立一测多评法同时测定苏黄止咳胶囊

中迷迭香酸、 五味子醇甲、 牛蒡子苷、 牛蒡子苷

元、 白花前胡甲素、 白花前胡乙素、 白花前胡 Ｅ
素的含有量， 该方法简便准确， 重复性好， 可有效

降低检验成本， 为该制剂质量标准建立和控制提供

有力的数据支持。
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摘要： 目的　 建立六味葛蓝降脂片 （火麻仁、 决明子、 葛根等） ＨＰＬＣ 指纹图谱， 并测定葛根素、 大豆苷、 大豆苷

元、 橙黄决明素、 大黄酚的含有量。 方法 　 该药物甲醇提取液的分析采用 Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ Ｇｅｍｉｎｉ Ｃ１８色谱柱 （２５０ ｍｍ×
４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 １％ 磷酸， 梯度洗脱； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２８０ ｎｍ。 结果　 １０
批样品中有 １２ 个共有峰， 相似度大于 ０􀆰 ９９７。 ５ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ＞０􀆰 ９９９ ５０）， 平均加样回收率

９６􀆰 ０％ ～１０２􀆰 ６％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ５４％ ～１􀆰 ７％ 。 结论　 该方法简便准确， 可用于六味葛蓝降脂片的质量控制。
关键词： 六味葛蓝降脂片； 指纹图谱； 葛根素； 大豆苷； 大豆苷元； 橙黄决明素； 大黄酚； ＨＰＬＣ
中图分类号： Ｒ９２７􀆰 ２　 　 　 　 　 文献标志码： Ａ　 　 　 　 　 文章编号： １００１⁃１５２８（２０１９）０７⁃１５１０⁃０５
ｄｏｉ：１０􀆰 ３９６９ ／ ｊ．ｉｓｓｎ．１００１⁃１５２８􀆰 ２０１９􀆰 ０７􀆰 ００７

Ｅｓｔａｂｌｉｓｈｍｅｎｔ ｏｆ ＨＰＬＣ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓ ｏｆ Ｌｉｕｗｅｉ Ｇｅｌａｎ Ｊｉａｎｇｚｈｉ Ｔａｂｌｅｔｓ ａｎｄ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｉｖｅ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

ＺＨＯＵ Ｙａ⁃ｑｉ， 　 ＪＩＡＮＧ Ｌｉｎ∗， 　 ＷＥＩ Ｂｏ⁃ｗｅｉ， 　 ＬＩ Ｘｉａｏ⁃ｍｅｉ， 　 ＬＩ Ｆａｎｇ⁃ｃｈａｎ， 　 ＳＵＩ Ｊｉａ⁃ｎｉｎｇ，
ＧＵＯ Ｙｏｎｇ⁃ｘｉｕ
（Ｃｏｌｌｅｇｅ ｏｆ Ｐｈａｒｍａｃｙ， Ｇｕａｎｇｘｉ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ ｏｆ Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ， Ｎａｎｎｉｎｇ ５３０００１， Ｃｈｉｎａ）

ＡＢＳＴＲＡＣＴ： ＡＩＭ 　 Ｔｏ ｅｓｔａｂｌｉｓｈ ｔｈｅ ＨＰＬＣ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓ ｏｆ Ｌｉｕｗｅｉ Ｇｅｌａｎ Ｊｉａｎｇｚｈｉ Ｔａｂｌｅｔｓ （Ｃａｎｎａｂｉｓ Ｆｒｕｃｔｕｓ，
Ｃａｓｓｉａｅ Ｓｅｍｅｎ， Ｐｕｅｒａｒｉａｅ ｌｏｂａｔａｅ Ｒａｄｉｘ， ｅｔｃ．） ａｎｄ ｔｏ ｄｅｔｅｒｍｉｎｅ ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔｓ ｏｆ ｐｕｅｒａｒｉｎ， ｄａｉｄｚｉｎ， ｄａｉｄｚｅｉｎ， ａｕ⁃
ｒａｎｔｉｏ⁃ｏｂｔｕｓｉｎ， ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌ． ＭＥＴＨＯＤＳ　 Ｔｈｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｍｅｔｈａｎｏｌ ｅｘｔｒａｃｔ ｏｆ ｔｈｉｓ ｄｒｕｇ ｗａｓ ｐｅｒｆｏｒｍｅｄ ｏｎ ａ ３０ ℃
ｔｈｅｒｍｏｓｔａｔｉｃ Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ Ｇｅｍｉｎｉ Ｃ１８ ｃｏｌｕｍｎ （４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）， ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｍｏｂｉｌｅ ｐｈａｓｅ ｃｏｍｐｒｉｓｉｎｇ ｏｆ ａｃｅ⁃
ｔｏｎｉｔｒｉｌｅ－０􀆰 １％ ｐｈｏｓｐｈｏｒｉｃ ａｃｉｄ ｆｌｏｗｉｎｇ ａｔ １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ ｉｎ ａ ｇｒａｄｉｅｎｔ ｅｌｕｔｉｏｎ ｍａｎｎｅｒ， ａｎｄ ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ
ｗａｓ ｓｅｔ ａｔ ２８０ ｎｍ． ＲＥＳＵＬＴＳ　 Ｔｈｅｒｅ ｗｅｒｅ ｔｗｅｌｖｅ ｃｏｍｍｏｎ ｐｅａｋｓ ｉｎ ｔｈｅ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓ ｏｆ ｔｅｎ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ ｗｉｔｈ
ｔｈｅ ｓｉｍｉｌａｒｉｔｉｅｓ ｏｆ ｍｏｒｅ ｔｈａｎ ０􀆰 ９９７． Ｆｉｖｅ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ ｓｈｏｗｅｄ ｇｏｏｄ ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｗｉｔｈｉｎ ｔｈｅｉｒ ｏｗｎ ｒａｎｇｅｓ （ ｒ＞
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