
各成分含有量差异较大， 以京尼平苷酸最明显， 其

原因可能是不同批次原料药的差异所致， 故生产厂

家应对此加以关注。
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　 　 车前子为车前科植物车前 Ｐｌａｎｔａｇｏ ａｓｉａｔｉｃａ Ｌ．
或平车前 Ｐｌａｎｔａｇｏ ｄｅｐｒｅｓｓａ Ｗｉｌｌｄ． 的干燥成熟种

子［１］， 始载于 《神农本草经》 ［２］， 其味甘， 具有清

热利尿通淋、 渗湿止渴、 明目、 祛痰的功效， 用于

热淋湿痛、 水肿胀满、 暑湿泄泻、 目赤肿痛、 痰热

咳嗽等症状的治疗［３⁃４］。 炒车前子为车前子清炒后

的炮制品， 对便秘具有良好疗效［５］， 并可增强生

品清热利尿、 肾湿通淋的作用［６］。
２０１５ 年版 《中国药典》 一部收载了肾炎解热

片、 八正合剂、 金花明目丸、 除湿白带丸、 益肾灵

颗粒等含有炒车前子的中成药， 广东、 河南、 上海

等地在炮制规范中以车前子为炒车前子质控指标，
不能体现该药材炒制前后各项指标的变化。 因此，
本实验参考药典及相关文献， 采用 ＴＬＣ、 ＨＰＬＣ 法

分别对炒车前子中主要活性成分京尼平苷酸和毛蕊

花糖苷进行定性鉴别、 定量分析， 从性状、 鉴别、
检查方面进行系统研究［７］， 以期更好地控制该药

材质量， 保证临床疗效［８］。
１　 材料

ＤＧＧ⁃９０３０ 电热恒温鼓风干燥箱 （上海森信实

验仪器有限公司）； 电子天平 （万分之一、 十万分

之一， 瑞士梅特勒⁃托利多公司）； ＨＨ⁃Ｓ２４数显恒温

水浴锅 （金坛市荣华仪器制造有限公司）； ＬＣ⁃
２０３０ 高效液相色谱仪 （日本岛津公司）。 京尼平苷

酸 （批号 １１１８２８⁃２０１６０４）、 毛蕊花糖苷 （批号

１１１５３０⁃２０１７１３） 对照品购于中国食品药品检定研

究院。 １０ 批车前子购于宏检大药房等地， 经长春

中医药大学药学院中药资源与鉴定教研组蔡广知副

教授鉴定为正品， 具体见表 １。 甲醇为色谱纯 （美
国 Ｆｉｓｈｅｒ 公司； 水为屈臣氏蒸馏水 （广州屈臣氏食

品饮料有限公司）。

表 １　 样品信息

Ｔａｂ １　 Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ
编号 来源 产地 批号

１ 宏检大药房 江西 １６０７０１
２ 广东联丰中药饮片有限公司 广东 １７０２０４
３ 大别山珍药业 安徽 １８０１０４
４ 安国药源商贸有限公司 河北 １８０７０２
５ 康美药业股份有限公司 江西 １７０９０５
６ 养生堂股份有限公司 云南 １８０３２０
７ 普宁市泽群中药饮片有限公司 江西 １８０５０４
８ 亳州市问善堂药业科技有限公司 江西 １７０６０２
９ 河北美威药业股份有限公司 河北 １７０４０２
１０ 安徽孚众药业有限公司 安徽 １８０９２１

２　 方法与结果

２ １　 炒制品制备［９］ 　 取适量净药材于炒制容器

中， 用文火炒至略有爆声、 有香气溢出时取出， 晾

凉， 即得。
２ ２　 性状特征　 本品呈椭圆形、 不规则长圆形或

三角状长圆形， 略扁［７］； 一面有灰白色凹点状种

脐， 长 （２±０ ５） ｍｍ， 宽 （１±０ ３） ｍｍ， 表面有

细皱纹， 显黄棕色至黑褐色［１］； 质硬， 气焦香。
２ ３　 ＴＬＣ 定性鉴别

２ ３ １　 对照品溶液制备 　 精密称取毛蕊花糖苷、
京尼平苷酸对照品各 １ ｍｇ， 甲醇制成 １ ｍｇ ／ ｍＬ，
即得［１］。
２ ３ ２　 供试品溶液制备　 取本品粗粉 １ ｇ， １０ ｍＬ
甲醇超声 ３０ ｍｉｎ， 滤过， 蒸干， 残渣加 ２ ｍＬ 甲醇

溶解， 即得［１］。
２ ３ ３　 鉴别方法 　 采用 ２０１５ 年版 《中国药典》
薄层色谱法 （通则 ０５０２）。 吸取对照品、 供试品溶

液各 ５ μＬ， 点于同一硅胶 ＧＦ２５４薄层板上， 以乙酸

乙酯⁃甲醇⁃甲酸⁃水 （１８ ∶ ２ ∶ １ ５ ∶ １） 为展开剂，
置于 ２５４ ｎｍ 紫外灯下观察， 发现供试品色谱在对

５４
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照品相应位置上显相同颜色斑点［１］； 以 ０ ５％ 香草

醛硫酸溶液为显色剂， １０５ ℃下加热至斑点清晰可

见， 也发现上述情况［９⁃１０］。 见图 １。

１． 京尼平苷酸　 ２～１１． 样品　 １２． 阴性样品　 １３． 毛蕊花糖苷

１． ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｉｃ ａｃｉｄ　 ２－１１． ｓａｍｐｌｅｓ　 １２． ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ　 １３． ｖｅｒｂａｓ⁃
ｃｏｓｉｄｅ

图 １　 炒车前子 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ １　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ Ｐｌａｎｔａｇｉｎｉｓ Ｓｅｍｅｎ Ｔｏｓｔｕｍ

２ ４　 检查

２ ４ １　 水分、 总灰分、 酸不溶性灰分　 采用 ２０１５
年版 《中国药典》 四部方法测定［１１］， 结果见表 ２。
表 ２　 水分、 总灰分、 酸不溶性灰分、 膨胀度测定结果

（ｎ＝３）
Ｔａｂ ２ 　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｗａｔｅｒ， ｔｏｔａｌ

ａｓｈ， ａｃｉｄ⁃ｉｎｓｏｌｕｂｌｅ ａｓｈ ａｎｄ ｔｕｒｇｉｄｉｔｙ （ｎ＝３）

编号 水分 ／ ％ 总灰分 ／ ％ 酸不溶性灰分 ／ ％ 膨胀度

１ ０ ０２６ ５ ４ ２ ０ ４４ ５ １
２ ０ ０２６ ８ ４ ４ ０ ４３ ５ ２
３ ０ ０２６ ７ ４ ５ ０ ４５ ５ １
４ ０ ０２６ ６ ４ ６ ０ ４３ ５ ０
５ ０ ０２６ ７ ４ ４ ０ ４４ ５ ０
６ ０ ０２６ ５ ４ ０ ０ ４２ ４ ６
７ ０ ０２６ ６ ４ ５ ０ ４３ ４ ６
８ ０ ０２６ ７ ４ ３ ０ ４６ ５ １
９ ０ ０２６ ７ ４ ３ ０ ４５ ４ ５
１０ ０ ０２６ ５ ４ ０ ０ ４０ ４ ６

平均值 ０ ０２６ ６ ４ ３ ０ ４３ ４ ９

２ ４ ２　 膨胀度 　 称取本品 １ ｇ， 采用 ２０１５ 年版

《中国药典》 膨胀度测定法 （通则 ２１０１） 测定［１］，
结果见表 ２。 以水分、 总灰分、 酸不溶性灰分平均

含有量的 １２０％ ， 膨胀度的 ８０％ 制定限度， 暂定前

三者分别不超过 ０ ０３２％ 、 ５ ２％ 、 ０ ５２％ ， 后者不

低于 ３ ９［１２］。
２ ５　 含有量测定

２ ５ １　 对照品溶液制备［１］ 　 精密称取毛蕊花糖

苷、 京尼平苷酸对照品适量， 置于棕色量瓶中，
６０％ 甲醇制成 １ ｍｇ ／ ｍＬ， 即得。
２ ５ ２　 供试品溶液制备［１］ 　 取本品粉末 （过 ２ 号

筛） 约 １ ｇ， 精密称定， 置于具塞锥形瓶中， 加入

６０％ 甲醇 ５０ ｍＬ， 称定质量， 加热回流 ２ ｈ 后放冷，
６０％ 甲醇补足减失的质量， 摇匀， 滤过， 取续滤

液， 即得。
２ ５ ３ 　 色谱条件［１］ 　 Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ Ｃ１８ 色谱柱

（４ ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ， ２ ５ μｍ）； 流动相甲醇 （Ａ） ⁃
［醋酸⁃水 （０ ５ ∶ １００） ］ （Ｂ）， 梯度洗脱 （０ ～
１ ｍｉｎ， ５％ Ａ； １ ～ ４０ ｍｉｎ， ５％ ～ ６０％ Ａ； ４０ ～
５０ ｍｉｎ，６０％ ～ ５％ Ａ）； 体积流量 １ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温

３０ ℃；检测波长 ２５４ ｎｍ； 进样量 １０ μＬ， 色谱图见

图 ２。 由此可知， 色谱峰分离度良好， 阴性无干

扰， 理论塔板数按京尼平苷酸峰计不低于 ３ ０００。

１． 京尼平苷酸　 ２． 毛蕊花糖苷

１． ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｉｃ ａｃｉｄ　 ２． ｖｅｒｂａｓｃｏｓｉｄｅ

图 ２　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ ２　 ＨＰＬＣ ｃｈａｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

２ ６　 方法学考察

２ ６ １　 线性关系考察［１３］ 　 分别精密吸取含 ０ ０１６、
０ ０３２、 ０ ０６３、 ０ １２７、 ０ ２５４、 ０ ５０８ ｍｇ ／ ｍＬ 京尼

平 苷 酸， ０ ０１６、 ０ ０３２、 ０ ０６５、 ０ １３０、 ０ ２６０、
０ ５２０ ｍｇ ／ ｍＬ 毛 蕊 花 糖 苷 的 对 照 品 溶 液， 在

“２ ５ ３” 项色谱条件下进样测定。 以进样量为横

坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标 （Ｙ） 进行回归， 得

京尼 平 苷 酸、 毛 蕊 花 糖 苷 方 程 分 别 为 Ｙ ＝
６４
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６ ８９１ ９４９ ９２４Ｘ－１５ ８３９ ４０２ ９９ （ ｒ＝ ０ ９９９ ３）、 Ｙ＝
６ ６２１ ７０３ １３３Ｘ－２８ ７３６ ９３０ ３５ （ ｒ ＝ ０ ９９９ ５）， 分

别在 ０ ７９３ ７５～２５ ４００、 ０ ８１２ ５～２６ ００ μｇ 范围内

线性关系良好。
２ ６ ２　 精密度试验［１４⁃１５］ 　 精密吸取同一供试品溶

液 １０ μＬ， 在 “２ ５ ３” 项色谱条件下进样测定 ６
次， 测得供试品溶液峰面积 ＲＳＤ 为 １ ６％ ， 表明仪

器精密度良好［１５］。
２ ６ ３　 稳定性试验［１６］ 　 精密吸取同一对照品、 供

试品溶液各 １０ μＬ， 于 ０、 ２、 ４、 ６、 ８、 １０、 １２ ｈ
在 “２ ５ ３” 项色谱条件下进样测定， 测得对照

品、 供试品溶液峰面积 ＲＳＤ 分别为 ２ ８％ 、 ２ １％ ，
表明溶液在 １２ ｈ 内稳定性良好。
２ ６ ４ 　 重 复 性 试 验 　 取 同 一 批 本 品 （ 批 号

１８０９２１）， 按 “２ ５ ２” 项下方法制备 ６ 份供试品

溶液， 在 “２ ５ ３” 项色谱条件下进样测定， 测得

京尼平苷酸、 毛蕊花糖苷含有量 ＲＳＤ 分别为

０ ２４％ 、 ０ ２８％ ， 表明该方法重复性良好。
２ ６ ５　 加样回收率试验　 精密称取含有量已知的

本品 ６ 份， 精密加入适量对照品， 按 “２ ５ ２” 项

下方法制备供试品溶液， 在 “２ ５ ３” 项色谱条件

下进样测定， 计算回收率。 结果， 京尼平苷酸、 毛

蕊花糖苷平均加样回收率分别为 ９９ ５％ 、 ９９ ８％ ，
ＲＳＤ 分别为 １ ２％ 、 ２ ５％ 。
２ ７　 样品含有量测定 　 按 “２ ５ ２” 项下方法制

备供试品 （炒制前、 炒制后） 溶液， 在 “２ ５ ３”
项色谱条件下进样测定， 计算含有量， 结果见表

３。 根据测定结果， 结合 ２０１５ 年版 《中国药典》
相关规定， 暂定京尼平苷酸、 毛蕊花糖苷含有量分

别不少于 ０ ９０％ 、 ０ ５５％ 。
表 ３　 各成分含有量测定结果

Ｔａｂ ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔ⁃
ｕｅｎｔｓ

编号
炒制前京尼
平苷酸 ／ ％

炒制后京尼
平苷酸 ／ ％

炒制前毛蕊
花糖苷 ／ ％

炒制后毛蕊
花糖苷 ／ ％

１ ０ ７４ １ ００ １ ３４ １ ８５
２ ０ ６０ １ ０５ １ １８ ２ ５５
３ ０ ６８ １ ０９ １ １４ １ ９９
４ ０ ７４ ０ ９７ １ ４１ １ ８３
５ ０ ６１ ０ ９２ １ ３６ ２ ６４
６ ０ ７１ １ １３ １ ２９ ２ ８３
７ ０ ８０ １ ０６ １ ４９ ２ ５５
８ ０ ６３ １ ０７ １ ２４ ２ ２４
９ ０ ７１ １ １５ １ ２６ １ ８８
１０ ０ ６５ ０ ９５ １ ２０ ２ ０１

３　 讨论

车前子炒制后， 京尼平苷酸含有量较生品升高

３５％ ， 而毛蕊花糖苷升高 ３８％ ， 可能是炒制会破坏

药材中大量黏液质， 使有效成分易煎出［１７］， 具体

有待进一步研究。 另外， 由于炒制后车前子种皮内

表皮、 外表皮细胞被破坏， 内胚乳细胞蛋白质变

性， 故不将显微鉴别列入该药材质量标准中。
炒车前子作为常用药材， 目前尚无明确的炮制

规范和质量标准。 本实验所建立的炒车前子质量标

准可操作性强， 能指导炮制品规范化生产， 为保证

其临床疗效提供依据， 也对监督相关药物质量有着

重要意义。
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