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摘要： 目的　 建立一测多评法同时测定积雪草总苷及积雪苷片、 积雪苷霜软膏中 ３ 种成分的含有量。 方法　 各样品甲

醇提取液的分析采用 Ｅｃｌｉｐｓｅ ＸＤＢ⁃Ｃ１８色谱柱 （４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃ （２ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 羟丙基⁃β⁃环糊精）
（２４ ∶ ７６）； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２０５ ｎｍ。 以羟基积雪草苷为内标， 计算其他 ２ 种成分的相对

校正因子， 测定含有量。 结果　 积雪草苷 Ｂ、 羟基积雪草苷、 积雪草苷在各自范围内线性关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９９ ８）， 平

均加样回收率 ９７􀆰 ９３％ ～１０２􀆰 ０５％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ６１％ ～２􀆰 ０６％ 。 一测多评法所得结果与外标法接近。 结论　 该方法稳定可靠，
可用于积雪草总苷及其 ２ 种制剂的质量控制。
关键词： 积雪草总苷； 积雪苷片； 积雪苷霜软膏； 积雪草苷 Ｂ； 羟基积雪草苷； 积雪草苷； 一测多评
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ＫＥＹ ＷＯＲＤＳ： Ｃｅｎｔｅｌｌａ ａｓｉａｔｉｃａ ｔｏｔａｌ ｇｌｕｃｏｓｉｄｅｓ； Ｊｉｘｕｅｇａｎ Ｔａｂｌｅｔｓ； Ｊｉｘｕｅｇａｎ Ｃｒｅａｍ Ｏｉｎｔｍｅｎｔ； ａｓｉａｔｉｃｏｓｉｄｅ Ｂ；
ｍａｄｅｃａｓｓｏｓｉｄｅ； ａｓｉａｔｉｃｏｓｉｄｅ； ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｍｕｌｔｉ⁃ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ ｂｙ ｓｉｎｇｌｅ⁃ｍａｒｋｅｒ （ＱＡＭＳ）

　 　 积雪草总苷为伞型科植物积雪草 Ｃｅｎｔｅｌｌａ
ａｓｉａｔｉｃａ （Ｌ．） Ｕｒｂ． 的全草经加工制成的总苷提取

物， 收载于 ２０１５ 年版 《中国药典》， 可制成积雪

苷片、 积雪苷霜软膏 ２ 个中成药品种， 具有促进创

伤愈合的作用， 可用于治疗外伤、 手术创伤、 烧

伤、 疤痕疙瘩、 硬皮病［１］。 在 《中国药典》 积雪

草总苷项下， 规定了羟基积雪草苷、 积雪草苷 ２ 种

成分含有量的测定方法［１⁃３］； 在 《卫生部药品标准

中药成方制剂》 （第十三册） 中， 其含有量测定方

法为紫外分光光度法［４］， 但其操作复杂， 专属性、
准确性差。 因此， 本实验建立一测多评法［５⁃８］ 同时

测定积雪草总苷、 积雪苷片、 积雪苷霜软膏中积雪

草苷 Ｂ、 羟基积雪草苷、 积雪草苷的含有量， 以期

为该成分及其制剂的质量控制提供参考。

１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 安捷伦 １１００ 高效液相色谱仪 （美国安

捷伦科技公司）； ＳＫ８２１０ＬＨＣ 型超声波清洗仪 （上
海科导超声仪器有限公司）； ５４３０Ｒ 型高速离心机

（德国艾本德股份公司）； ＸＳＥ１０５ＤＵ 型电子天平

（瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃Ｔｏｌｅｄｏ 公司）。
１􀆰 ２　 试 剂 与 药 物 　 积雪草苷 （批号 １１０８９２ －
２００６０４， 纯度 １００􀆰 ０％ ） 对照品购自中国食品药品

检定研究院； 积雪草苷 Ｂ （批号 １８０４１３２２， 纯度

９８􀆰 ０％ ）、 羟基积雪草苷 （批号 １７１１１６２１， 纯度

９６􀆰 ０％ ） 对照品均购自上海同田生物技术有限公

司。 积雪草总苷 １１ 批， 积雪苷片 １８ 批， 积雪苷霜

软膏 １８ 批， 具体信息见表 １。 乙腈为色谱纯； 其

余试剂均为分析纯。
表 １　 样品信息

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ
编号 名称 批号 来源 编号 名称 批号 来源
ＺＧ１ 积雪草总苷 ２０１７０２０２ 广西昌洲天然药业有限公司 Ｐ１４ 积雪苷片 １８０７０２ 上海现代制药股份有限公司

ＺＧ２ 积雪草总苷 ２０１７０６０３ 广西昌洲天然药业有限公司 Ｐ１５ 积雪苷片 １８０９０２ 上海现代制药股份有限公司

ＺＧ３ 积雪草总苷 ２０１７１１０２ 广西昌洲天然药业有限公司 Ｐ１６ 积雪苷片 ＰＭ１７０５００２ 浙江金华康恩贝有限公司

ＺＧ４ 积雪草总苷 ２０１７０５０２ 广西昌洲天然药业有限公司 Ｐ１７ 积雪苷片 ＰＭ１７０７００１ 浙江金华康恩贝有限公司

ＺＧ５ 积雪草总苷 １８１００１ 广西昌洲天然药业有限公司 Ｐ１８ 积雪苷片 ＰＭ１７０９００１ 浙江金华康恩贝有限公司
ＺＧ６ 积雪草总苷 １８１００２ 广西昌洲天然药业有限公司 Ｇ１ 积雪苷霜软膏 １７０１０１ 上海现代制药股份有限公司

ＺＧ７ 积雪草总苷 １９１３０４ 广西昌洲天然药业有限公司 Ｇ２ 积雪苷霜软膏 １７０１１０ 上海现代制药股份有限公司

ＺＧ８ 积雪草总苷 １９１３０５ 广西昌洲天然药业有限公司 Ｇ３ 积雪苷霜软膏 １７０４０９ 上海现代制药股份有限公司

ＺＧ９ 积雪草总苷 １９１３０６ 广西昌洲天然药业有限公司 Ｇ４ 积雪苷霜软膏 １７１００２ 上海现代制药股份有限公司
ＺＧ１０ 积雪草总苷 １９１３０７ 广西昌洲天然药业有限公司 Ｇ５ 积雪苷霜软膏 １８０１０１ 上海现代制药股份有限公司

ＺＧ１１ 积雪草总苷 １９１３０８ 广西昌洲天然药业有限公司 Ｇ６ 积雪苷霜软膏 １８０１０８ 上海现代制药股份有限公司

Ｐ１ 积雪苷片 １７１２０４３ 海南普利制药股份有限公司 Ｇ７ 积雪苷霜软膏 １８０３０８ 上海现代制药股份有限公司

Ｐ２ 积雪苷片 １８０１００５ 海南普利制药股份有限公司 Ｇ８ 积雪苷霜软膏 １８０４０３ 上海现代制药股份有限公司

Ｐ３ 积雪苷片 １７０９０７６ 海南普利制药股份有限公司 Ｇ９ 积雪苷霜软膏 １８０４０４ 上海现代制药股份有限公司
Ｐ４ 积雪苷片 ２０１８０１０１ 陕西君碧莎制药有限公司 Ｇ１０ 积雪苷霜软膏 １８０７０１ 上海现代制药股份有限公司

Ｐ５ 积雪苷片 １７０３０２ 上海现代制药股份有限公司 Ｇ１１ 积雪苷霜软膏 １７０７０１ 浙江金华康恩贝有限公司

Ｐ６ 积雪苷片 １７１００３ 上海现代制药股份有限公司 Ｇ１２ 积雪苷霜软膏 １７０７０２ 浙江金华康恩贝有限公司

Ｐ７ 积雪苷片 １７１２０３ 上海现代制药股份有限公司 Ｇ１３ 积雪苷霜软膏 １８１２０１ 上海现代制药股份有限公司

Ｐ８ 积雪苷片 １８０２０３ 上海现代制药股份有限公司 Ｇ１４ 积雪苷霜软膏 １８１２０２ 上海现代制药股份有限公司

Ｐ９ 积雪苷片 １８０４０３ 上海现代制药股份有限公司 Ｇ１５ 积雪苷霜软膏 １８１２０３ 上海现代制药股份有限公司
Ｐ１０ 积雪苷片 １８０６０２ 上海现代制药股份有限公司 Ｇ１６ 积雪苷霜软膏 １８１２０１ 浙江金华康恩贝有限公司

Ｐ１１ 积雪苷片 １７０９０２ 上海现代制药股份有限公司 Ｇ１７ 积雪苷霜软膏 １８１２０２ 浙江金华康恩贝有限公司

Ｐ１２ 积雪苷片 １７１００３ 上海现代制药股份有限公司 Ｇ１８ 积雪苷霜软膏 １９０１０１ 浙江金华康恩贝有限公司

Ｐ１３ 积雪苷片 １７１２０３ 上海现代制药股份有限公司
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２　 方法与结果

２􀆰 １　 色谱条件　 Ｅｃｌｉｐｓｅ ＸＤＢ⁃Ｃ１８色谱柱 （４􀆰 ６ ｍｍ×
２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃ （２ ｍｍｏｌ ／ Ｌ羟丙基⁃
β⁃环糊精） （２４ ∶ ７６）； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温

３０ ℃； 检测波长 ２０５ ｎｍ； 进样量 １０ μＬ。
２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液　 精密称取积雪草苷 Ｂ、 羟基

积雪草苷、 积雪草苷对照品适量， 甲醇制成质量浓

度分别为 ４􀆰 ０２０、 ４􀆰 ２５３、 ４􀆰 ３１６ ｍｇ ／ ｍＬ 的贮备液，
各精密吸取 １􀆰 ０ ｍＬ， 置于同一 ２０ ｍＬ 量瓶中， 甲

醇稀释定容至刻度， 即得 （ 质量浓度分别为

０􀆰 ２０１、 ０􀆰 ２１３、 ０􀆰 ２１６ ｍｇ ／ ｍＬ）。
２􀆰 ２􀆰 ２　 积雪草总苷供试品溶液　 取积雪草总苷约

５０ ｍｇ， 精密称定， 置于 ５０ ｍＬ 量瓶中， 甲醇稀释

定容至刻度， 摇匀， 滤过， 取续滤液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 积雪苷片供试品溶液　 取片剂研细， 称取

粉末约 ０􀆰 ３ ｇ， 精密称定， 置于具塞锥形瓶中， 精

密加入 ２０ ｍＬ 甲醇， 密塞， 称定质量， 超声处理

３０ ｍｉｎ， 放冷， 甲醇补足减失的质量， 摇匀， 滤

过， 取续滤液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ４　 积雪苷霜软膏供试品溶液　 取软膏约 ２ ｇ，
精密称定， 置于具塞锥形瓶中， 精密加入 ５０ ｍＬ 甲

醇， 密塞， 称定质量， ５０ ℃ 下溶解， 放冷， 甲醇

补足减失的质量， 摇匀， 冰浴 １ ｈ 后离心， 滤过，
取续滤液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ５　 阴性样品溶液　 取缺积雪苷片、 缺积雪苷

霜软膏的阴性样品， 分别按 “２􀆰 ２􀆰 ３” “２􀆰 ２􀆰 ４” 项

下方法制备， 即得。
２􀆰 ３　 方法学考察

２􀆰 ３􀆰 １　 系统适用性试验与专属性考察　 精密吸取

“２􀆰 ２” 项下对照品、 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。
由此可知， 各成分与相邻色谱峰的分离度均大于

１􀆰 ５， 理论塔板数按各成分计均不低于 ５ ０００。

１． 积雪草苷 Ｂ　 ２． 羟基积雪草苷　 ３． 积雪草苷

１． ａｓｉａｔｉｃｏｓｉｄｅ Ｂ　 ２． ｍａｄｅｃａｓｓｏｓｉｄｅ　 ３． ａｓｉａｔｉｃｏｓｉｄｅ

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

２􀆰 ３􀆰 ２　 线性关系考察　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下 ２
种贮备液各 ５ ｍＬ， 分别置于 ２０、 ２５ ｍＬ 量瓶中，
甲醇稀释定容至刻度， 作为线性溶液Ⅰ、 Ⅱ， 精密

吸取线性溶液Ⅰ５、 ２、 １、 １ ｍＬ， 分别置于 １０、
１０、 １０、 ２０ ｍＬ 量瓶中， 甲醇稀释定容至刻度， 作

为线性溶液Ⅲ～Ⅵ， 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 ２， 可知各成分

在各自范围内线性关系良好。
２􀆰 ３􀆰 ３　 精密度试验 　 取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下对照品溶

液适量， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次，
测得积雪草苷 Ｂ、 羟基积雪草苷、 积雪草苷峰面积

ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ４０％ 、 ０􀆰 ４８％ 、 ０􀆰 ４３％ ， 表明仪器精

密度良好。
表 ２　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分 回归方程 ｒ
线性范围 ／
（μｇ·ｍＬ－１）

积雪草
苷 Ｂ

Ｙ＝ ３ ０６９􀆰 ０５９ ６Ｘ－３０􀆰 ４３７ ５ ０􀆰 ９９９ ９ ５０􀆰 ２５０～１ ００４􀆰 ９９０

羟基积雪
草苷

Ｙ＝ ２ ４５１􀆰 １９３ ２Ｘ－２３􀆰 ５５２ １ ０􀆰 ９９９ ９ ５３􀆰 １６０～１ ０６３􀆰 ２００

积雪草苷 Ｙ＝ ２ ４０７􀆰 ７９６ ０Ｘ－１９􀆰 ６３９ ８ ０􀆰 ９９９ ８ ５３􀆰 ９５０～１ ０７９􀆰 ０００

２􀆰 ３􀆰 ４　 重复性试验　 取同一批积雪草总苷、 积雪苷

片、 积雪苷霜软膏各 ６ 份， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２ ～ ２􀆰 ２􀆰 ４” 项
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下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进

样测定， 测得积雪草苷 Ｂ、 羟基积雪草苷、 积雪草

苷含 有 量 ＲＳＤ 分 别 为 １􀆰 ８８％ 、 １􀆰 ２８％ 、 １􀆰 ２６％ ，
１􀆰 ４９％ 、 １􀆰 ５５％ 、 １􀆰 ３１％ ， １􀆰 ７８％ 、 ２􀆰 ００％ 、 １􀆰 ８６％ ，
表明该方法重复性良好。
２􀆰 ３􀆰 ５　 稳定性试验　 取同一份对照品溶液及积雪草

总苷、 积雪苷片、 积雪苷霜软膏供试品溶液， 室温

下于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、 １６、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 １” 项色谱

条件下进样测定， 测得积雪草苷 Ｂ、 羟基积雪草苷、
积雪 草 苷 峰 面 积 ＲＳＤ 分 别 为 ２􀆰 １２％ 、 １􀆰 ６８％ 、
２􀆰 ４５％ ， １􀆰 ３８％ 、 ０􀆰 ６０％ 、 １􀆰 ７２％ ， ０􀆰 ５２％ 、 ０􀆰 ６３％ 、
１􀆰 ４７％ ， ０􀆰 ７２％ 、 ０􀆰 ８８％ 、 １􀆰 ８４％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ
内稳定性良好。
２􀆰 ３􀆰 ６　 加样回收率试验　 精密称取各成分含有量

已知的积雪草总苷 （批号 １９１３０８）、 积雪苷片 （批
号 １７０３０２）、 积雪苷霜软膏 （批号 １７０１０１） 各 ９
份， 精密加入 “ ２􀆰 ２􀆰 １” 项下贮备液 ０􀆰 ５、 １􀆰 ０、
１􀆰 ５ ｍＬ 各 ３ 份， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２ ～ ２􀆰 ２􀆰 ４” 项下方法制

备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测

定， 计算回收率。 结果， 积雪草苷 Ｂ、 羟基积雪草

苷、 积雪草苷平均加样回收率 （ ＲＳＤ） 分别为

１００􀆰 ８２％ （１􀆰 ５８％ ）、 １０２􀆰 ０５％ （１􀆰 １４％ ）、 １００􀆰 ４９％
（１􀆰 ７３％ ）， ９７􀆰 ９３％ （２􀆰 ０６％ ）、 １０２􀆰 ０１％ （１􀆰 ７７％ ）、
９９􀆰 ０４％ （ １􀆰 ３９％ ）， ９９􀆰 １３％ （ ０􀆰 ６０％ ）、 １０１􀆰 １３％
（０􀆰 ９７％ ）、 １００􀆰 ４９％ （１􀆰 ４６％ ）。
２􀆰 ４　 相对校正因子测定 　 精密吸取 “２􀆰 ３􀆰 ２” 项

下各线性溶液适量， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样

测定， 以羟基积雪草苷为内标， 计算其他 ２ 种成分

的相 对 校 正 因 子 ｆｋ ／ ｓ， 公 式 为 ƒｋ ／ ｓ ＝ ƒｋ ／ ƒｓ ＝
（ＣｋＡｓ） ／ （ＣｓＡｋ）， 其中 Ｃｋ 为其他成分质量浓度，
Ａｋ 为其他成分峰面积， Ｃｓ 为内标质量浓度， Ａｓ 为

内标峰面积， 结果见表 ３。
表 ３　 各成分相对校正因子

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

线性溶液
相对校正因子（内标羟基积雪草苷）

积雪草苷 Ｂ 积雪草苷

Ⅰ ０􀆰 ７７２ ７ ０􀆰 ９９６ ４
Ⅱ ０􀆰 ７８１ ８ ０􀆰 ９９２ ５
Ⅲ ０􀆰 ７７０ ６ １􀆰 ００５ ６
Ⅳ ０􀆰 ７６７ １ １􀆰 ０００ ２
Ⅴ ０􀆰 ７７３ １ ０􀆰 ９９３ １
Ⅵ ０􀆰 ７８６ ５ ０􀆰 ９８４ ５

平均值 ０􀆰 ７７５ ３ ０􀆰 ９９５ ４
ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ９５ ０􀆰 ７３

２􀆰 ５　 不同仪器、 色谱柱对相对校正因子的影响　 精

密吸取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下对照品溶液适量， 在 “２􀆰 １”

项色 谱 条 件 下 进 样 测 定， 考 察 Ａｇｉｌｅｎｔ １１００、
Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ 色谱仪及 Ｅｃｌｉｐｓｅ ＸＤＢ⁃Ｃ１８、 Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ
Ｃ１８、 Ｓｙｎｃｒｏｎｉｓ Ｃ１８色谱柱对相对校正因子的影响，
结果见表 ４， 可知均无明显影响 （ＲＳＤ＜５％ ）。

表 ４　 不同仪器、 色谱柱对相对校正因子的影响

Ｔａｂ􀆰 ４ 　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ ａｎｄ ｃｏｌｕｍｎｓ ｏｎ
ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ

仪器 色谱柱
相对校正因子（内标羟基积雪草苷）

积雪草苷 Ｂ 积雪草苷

Ａｇｉｌｅｎｔ １１００ Ｅｃｌｉｐｓｅ ＸＤＢ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ７８２ ５ ０􀆰 ９５６ ７
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ７８０ ６ ０􀆰 ９５３ ７
Ｓｙｎｃｒｏｎｉｓ Ｃ１８ ０􀆰 ８０８ ７ ０􀆰 ９７５ ４

Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ Ｅｃｌｉｐｓｅ ＸＤＢ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ７８６ ０ ０􀆰 ９６７ ７
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ７７４ ４ ０􀆰 ９６１ ８
Ｓｙｎｃｒｏｎｉｓ Ｃ１８ ０􀆰 ８０８ ９ ０􀆰 ９９０ ９

平均值 — ０􀆰 ７９０ ２ ０􀆰 ９６７ ７
ＲＳＤ ／ ％ — １􀆰 ８９ １􀆰 ４２

２􀆰 ６　 色谱峰定位　 以羟基积雪草苷为内标， 采用

相对保留值法考察其他 ２ 种成分在不同色谱仪、 色

谱柱下的相对保留值， 结果见表 ５， 可知均无明显

影响 （ＲＳＤ＜５％ ）。
表 ５　 各成分相对保留值

Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｖａｌｕｅｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

仪器 色谱柱
相对保留值（内标羟基积雪草苷）

积雪草苷 Ｂ 积雪草苷

Ａｇｉｌｅｎｔ １１００ Ｅｃｌｉｐｓｅ ＸＤＢ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ８０７ ０ １􀆰 ９７６ ７
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ７７５ ４ ２􀆰 ０５２ ７
Ｓｙｎｃｒｏｎｉｓ Ｃ１８ ０􀆰 ８０２ ６ ２􀆰 ０２９ ６

Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ Ｅｃｌｉｐｓｅ ＸＤＢ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ７８４ ９ ２􀆰 ０６０ ６
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ７７４ ２ ２􀆰 ０５１ ８
Ｓｙｎｃｒｏｎｉｓ Ｃ１８ ０􀆰 ８０６ ２ ２􀆰 ０２７ ２

平均值 — ０􀆰 ７９１ ７ ２􀆰 ０３３ １
ＲＳＤ ／ ％ — １􀆰 ９４ １􀆰 ５１

２􀆰 ７　 样品含有量测定 　 取表 １ 中各批样品， 按

“２􀆰 ２􀆰 ２ ～ ２􀆰 ２􀆰 ４” 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 ６， 可知

２ 种方法所得结果无明显差异， 相对平均偏差

（ＲＡＤ） ＜２􀆰 ０％ 。
３　 讨论

３􀆰 １　 流动相筛选　 在 ２０１５ 年版 《中国药典》 中，
采用乙腈⁃ （２ ｍｍｏｌ ／ Ｌ β⁃环糊精） 流动相来分离积

雪草苷 Ｂ、 羟基积雪草苷这对同分异构体［９］， 但由

于 β⁃环糊精在水中溶解度较差 （１􀆰 ８５ ｇ ／ １００ ｍＬ，
２５ ℃）， 故配制时需加热， 存在析出风险而影响色

谱柱和仪器性能， 本实验将其替换为羟丙基⁃β⁃环
糊精［１０］ （≥１００ ｇ ／ １００ ｍＬ， ２５ ℃）。 经验证发现，
积雪草苷 Ｂ、 羟基积雪草苷、 积雪草苷色谱峰峰型

均良好， 分离度达到要求。
３８２２

２０２０ 年 ９ 月
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Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ
Ｓｅｐｔｅｍｂｅｒ ２０２０
Ｖｏｌ． ４２　 Ｎｏ． ９



表 ６　 各成分含有量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝２）
Ｔａｂ􀆰 ６ 　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ

ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝２）

编号

羟基积
雪草苷

积雪草苷 Ｂ 积雪草苷

外标法 外标法
一测多
评法

ＲＡＤ ／
％ 外标法

一测多
评法

ＲＡＤ ／
％

ＺＧ１ ４１８􀆰 ０４２ １７７􀆰 ７４１ １７５􀆰 ５８１ １􀆰 ２２ １５６􀆰 ７９１ １５５􀆰 ３６５ ０􀆰 ９１
ＺＧ２ ３８７􀆰 ９０９ １５３􀆰 １５１ １５３􀆰 ５８１ ０􀆰 ２８ ２０６􀆰 ６５８ ２０６􀆰 ５８１ ０􀆰 ０４
ＺＧ３ ３２８􀆰 ４９０ １６１􀆰 ７３７ １６０􀆰 ０２５ １􀆰 ０６ ２９７􀆰 ６８９ ２９６􀆰 ２５８ ０􀆰 ４８
ＺＧ４ ３６９􀆰 ９８２ １５４􀆰 ５７２ １５２􀆰 ５２５ １􀆰 ３３ ２４９􀆰 ７９４ ２４７􀆰 ２５８ １􀆰 ０２
ＺＧ５ ３１４􀆰 ０５７ １５７􀆰 ３５０ １５６􀆰 ３２８ ０􀆰 ６５ ２６２􀆰 ５８４ ２６０􀆰 ３６２ ０􀆰 ８５
ＺＧ６ ３３７􀆰 ８９９ １６６􀆰 ９３０ １６５􀆰 ２５４ １􀆰 ０１ ２７８􀆰 ０２２ ２７４􀆰 ２５１ １􀆰 ３７
ＺＧ７ ３８６􀆰 ３９０ １６１􀆰 ９６３ １６０􀆰 ３６３ ０􀆰 ９９ ２０６􀆰 ２３４ ２０３􀆰 ２２５ １􀆰 ４７
ＺＧ８ ３５６􀆰 ４１５ １５９􀆰 ７８９ １５８􀆰 ０２５ １􀆰 １１ ２１７􀆰 ０９６ ２１７􀆰 ００５ ０􀆰 ０４
ＺＧ９ ３８０􀆰 ４２８ １６３􀆰 ８０６ １６２􀆰 ０１７ １􀆰 １０ １９７􀆰 ７４３ １９６􀆰 ３０５ ０􀆰 ７３
ＺＧ１０ ３７８􀆰 ５１５ １６０􀆰 ３２５ １５９􀆰 ２０８ ０􀆰 ７０ ２０１􀆰 ４９９ ２００􀆰 ３００ ０􀆰 ６０
ＺＧ１１ ３５１􀆰 ２７８ １６６􀆰 ８７６ １６６􀆰 ４８５ ０􀆰 ２３ ２０１􀆰 ５４５ ２００􀆰 ２５８ ０􀆰 ６４
Ｐ１ ３１􀆰 ５２３ １３􀆰 １１５ １３􀆰 ０１１ ０􀆰 ７９ ２１􀆰 ０５３ ２０􀆰 ８２２ １􀆰 １０
Ｐ２ ３３􀆰 １５２ １３􀆰 ６８４ １３􀆰 ５８５ ０􀆰 ７３ ２１􀆰 ９８４ ２１􀆰 ９０１ ０􀆰 ３８
Ｐ３ ３７􀆰 ８２１ １１􀆰 ４４４ １１􀆰 ３６９ ０􀆰 ６５ ９􀆰 ２５８ ９􀆰 １８５ ０􀆰 ７９
Ｐ４ １７􀆰 ３３３ ７􀆰 ３００ ７􀆰 ２０５ １􀆰 ３２ １７􀆰 ６４９ １７􀆰 ５９３ ０􀆰 ３２
Ｐ５ ３０􀆰 ９３９ １０􀆰 ７６６ １０􀆰 ６３２ １􀆰 ２５ １２􀆰 ３６２ １２􀆰 ２８５ ０􀆰 ６２
Ｐ６ ２９􀆰 ２１４ １１􀆰 ７９１ １１􀆰 ６２８ １􀆰 ４０ １７􀆰 ５８３ １７􀆰 ４８０ ０􀆰 ５９
Ｐ７ ２４􀆰 ２９４ ９􀆰 ９９０ ９􀆰 ８０８ １􀆰 ８４ １４􀆰 ５３７ １４􀆰 ４０１ ０􀆰 ９４
Ｐ８ ２６􀆰 ３５７ １１􀆰 ０３４ １１􀆰 ００５ ０􀆰 ２６ １７􀆰 ３６３ １７􀆰 ２０１ ０􀆰 ９４
Ｐ９ ２３􀆰 ２１０ ９􀆰 ８６３ ９􀆰 ７１７ １􀆰 ４９ １７􀆰 ２１９ １７􀆰 ０２５ １􀆰 １３
Ｐ１０ ２４􀆰 ０６３ １０􀆰 ２００ １０􀆰 １０８ ０􀆰 ９１ １６􀆰 ３６１ １６􀆰 ２９１ ０􀆰 ４３
Ｐ１１ ２８􀆰 ８４０ １１􀆰 ９７７ １１􀆰 ８５９ ０􀆰 ９９ １９􀆰 １３１ １９􀆰 ０５８ ０􀆰 ３８
Ｐ１２ ２７􀆰 ４４２ １１􀆰 ７４３ １１􀆰 ６３４ ０􀆰 ９３ １９􀆰 ０６８ １９􀆰 ０２２ ０􀆰 ２４
Ｐ１３ ２９􀆰 ６８５ １２􀆰 ６４９ １２􀆰 ５７４ ０􀆰 ５９ １９􀆰 １２１ １９􀆰 １０１ ０􀆰 １０
Ｐ１４ ２８􀆰 ９８１ １２􀆰 １０８ １２􀆰 ０５２ ０􀆰 ４６ １８􀆰 ２２７ １８􀆰 １２８ ０􀆰 ５４
Ｐ１５ ２７􀆰 ６６４ １１􀆰 ５８０ １１􀆰 ４８１ ０􀆰 ８６ １８􀆰 ８４７ １８􀆰 ７１８ ０􀆰 ６９
Ｐ１６ ３０􀆰 ８６２ １１􀆰 ５３４ １１􀆰 ４３９ ０􀆰 ８３ １４􀆰 ２１４ １４􀆰 ０２５ １􀆰 ３４
Ｐ１７ ２７􀆰 ４６７ １０􀆰 ３０６ １０􀆰 １５０ １􀆰 ５３ １２􀆰 ６１１ １２􀆰 ６０９ ０􀆰 ０２
Ｐ１８ ２８􀆰 ８５６ １０􀆰 ８４４ １０􀆰 ７５１ ０􀆰 ８６ １３􀆰 １９４ １３􀆰 ０５７ １􀆰 ０５
Ｇ１ ９􀆰 ８９０ ３􀆰 ７２２ ３􀆰 ７０５ ０􀆰 ４６ ４􀆰 １７２ ４􀆰 １５８ ０􀆰 ３４
Ｇ２ ９􀆰 ８４０ ３􀆰 ６０９ ３􀆰 ５８１ ０􀆰 ７７ ４􀆰 １９２ ４􀆰 １８６ ０􀆰 １５
Ｇ３ １０􀆰 ４４５ ３􀆰 ７９６ ３􀆰 ７８１ ０􀆰 ４１ ４􀆰 １０４ ４􀆰 ０８２ ０􀆰 ５４
Ｇ４ ９􀆰 ６６３ ３􀆰 ６２７ ３􀆰 ６０１ ０􀆰 ７３ ４􀆰 ９９６ ４􀆰 ９２１ １􀆰 ５２
Ｇ５ ８􀆰 １６７ ３􀆰 ５１４ ３􀆰 ５００ ０􀆰 ４１ ５􀆰 ６３３ ５􀆰 ６０９ ０􀆰 ４２
Ｇ６ ８􀆰 ８４３ ３􀆰 ５０２ ３􀆰 ４８２ ０􀆰 ５９ ５􀆰 ３１８ ５􀆰 ２９１ ０􀆰 ５２
Ｇ７ ８􀆰 ６７２ ３􀆰 ６０４ ３􀆰 ５６８ １􀆰 ００ ５􀆰 ７６１ ５􀆰 ７０５ ０􀆰 ９８
Ｇ８ ８􀆰 ２７６ ３􀆰 ３１８ ３􀆰 ３０１ ０􀆰 ５１ ６􀆰 ０８６ ６􀆰 ００５ １􀆰 ３４
Ｇ９ ８􀆰 ５０４ ３􀆰 ５３７ ３􀆰 ５０５ ０􀆰 ９０ ６􀆰 ２１５ ６􀆰 １８２ ０􀆰 ５３
Ｇ１０ ９􀆰 ７０８ ３􀆰 ５６１ ３􀆰 ５５９ ０􀆰 ０５ ６􀆰 １３０ ６􀆰 ０８２ ０􀆰 ７９
Ｇ１１ １０􀆰 ２９１ ４􀆰 １９９ ４􀆰 １８２ ０􀆰 ４２ ６􀆰 ４７３ ６􀆰 ４２５ ０􀆰 ７５
Ｇ１２ １０􀆰 ３１２ ４􀆰 １９２ ４􀆰 １８３ ０􀆰 ２１ ６􀆰 ４９８ ６􀆰 ４４１ ０􀆰 ８８
Ｇ１３ １０􀆰 ８６９ ３􀆰 ７４７ ３􀆰 ７２８ ０􀆰 ５０ ３􀆰 ９９９ ３􀆰 ９５８ １􀆰 ０３
Ｇ１４ １０􀆰 ９９２ ３􀆰 ７３３ ３􀆰 ７０１ ０􀆰 ８７ ３􀆰 ８２９ ３􀆰 ８００ ０􀆰 ７７
Ｇ１５ １０􀆰 ９５０ ３􀆰 ７３３ ３􀆰 ７１９ ０􀆰 ３７ ３􀆰 ８２１ ３􀆰 ７８２ １􀆰 ０４
Ｇ１６ １０􀆰 ２２５ ４􀆰 １７９ ４􀆰 １６２ ０􀆰 ４２ ６􀆰 ３７１ ６􀆰 ３６８ ０􀆰 ０５
Ｇ１７ ８􀆰 ９７３ ４􀆰 ０６５ ４􀆰 ０５２ ０􀆰 ３３ ６􀆰 ３５３ ６􀆰 ３２８ ０􀆰 ３９
Ｇ１８ ８􀆰 ８６１ ３􀆰 ９８６ ３􀆰 ９２２ １􀆰 ６１ ６􀆰 ３２５ ６􀆰 ３１８ ０􀆰 １０

３􀆰 ２　 内标筛选 　 由于羟基积雪草苷含有量最

高， 而且较容易获得， 故本实验选择其 作 为

内标。
３􀆰 ３　 积雪苷片供试品溶液制备方法筛选　 本实验

以甲醇为提取溶剂， 考察了提取方法 （超声、 加

热回 流 ）、 提 取 时 间 （ １０、 ２０、 ３０、 ４０、 ５０、
６０ ｍｉｎ） 对各成分提取效果的影响， 最终选择操作

较简便的甲醇超声提取 ３０ ｍｉｎ 作为供试品溶液制

备方法。
３􀆰 ４　 积雪苷霜软膏供试品溶液制备方法筛选　 由

于软膏基质在 ５０ ℃下可完全溶于甲醇， 而其冷却

后会有少量析出， 故本实验利用冰浴降温来保护色

谱柱［１１］。 再考察了冰浴时间 ０、 １、 ２、 ６ ｈ 对溶液

制备的影响， 发现 １ ｈ 后基质基本不再析出， 并对

各成分含有量均无影响， 故确定冰浴 １ ｈ。
４　 结论

积雪草苷 Ｂ、 羟基积雪草苷、 积雪草苷为积雪

草总苷主要成分［１２］， 总占比 ７０％ 以上。 本实验建

立的一测多评法可同时测定这 ３ 种成分的含有量，
而且该方法简便准确， 重复性好， 可有效降低检验

成本， 为积雪草总苷及其制剂质量标准的建立和控

制提供有力的数据支持。
参考文献：

［ １ ］ 　 国家药典委员会． 中华人民共和国药典： ２０１５ 年版一部

［Ｓ］． 北京： 中国医药科技出版社， ２０１５．
［ ２ ］ 　 杨　 梅， 李峻媛， 吴家彬， 等． ＨＰＬＣ 法测定积雪草配方颗

粒中羟基积雪草苷和积雪草苷含量［ Ｊ］ ． 药学实践杂志，
２０１７， ３５（４）： ３５９⁃３６１．

［ ３ ］ 　 丁　 元， 张　 翥， 王锁刚． 积雪草苷的研究进展［Ｊ］ ． 时珍国

医国药， ２０１６， ２７（３）： ６９７⁃６９９．
［ ４ ］ 　 中华人民共和国卫生部药典委员会． 中华人民共和国卫生

部药品标准 （中药成方制剂第十三册） ［Ｓ］ ． １９９７： １６７．
［ ５ ］ 　 王智民， 钱忠直， 张启伟， 等． 一测多评法建立的技术指南

［Ｊ］ ． 中国中药杂志， ２０１１， ３６（６）： ６５７⁃６５８．
［ ６ ］ 　 李小琪， 范燕豪， 陈　 阳， 等． 一测多评法同时测定广藿香

中 ４ 种成分［Ｊ］ ． 中成药， ２０１９， ４１（８）： １８８４⁃１８８８．
［ ７ ］ 　 王加良， 张艳丽， 范景辉， 等． 一测多评法同时测定苏黄止

咳胶囊中 ７ 种成分［Ｊ］ ． 中成药， ２０１９， ４１（７）： １５０５⁃１５１０．
［ ８ ］ 　 沈静琳， 丁　 莹． 一测多评法同时测定养阴镇静片中 ８ 种成

分［Ｊ］ ． 中成药， ２０１９， ４１（６）： １２２７⁃１２３２．
［ ９ ］ 　 郏征伟， 毛秀红， 陈　 钶， 等． 手性流动相添加剂法测定积

雪草中积雪草总苷的量及其总苷特征图谱［ Ｊ］ ． 中草药，
２０１０， ４１（１２）： ２０７０⁃２０７４．

［１０］ 　 宋更申， 冯　 丽， 裴丽娟， 等． 药用辅料羟丙基⁃β⁃环糊精的

研究概况［Ｊ］ ． 中国药房， ２０１１， ２２（４５）： ４２９２⁃４２９４．
［１１］ 　 薛纯盛， 于慧娜， 赵佳丽． 积雪苷霜软膏质量标准研究［ Ｊ］ ．

中国药事， ２０１１， ２５（９）： ９２９⁃９３２．
［１２］ 　 陈　 俊， 张小龙， 杨　 时， 等． 高纯度积雪草总苷的制备工

艺研究［Ｊ］ ． 中草药， ２０１４， ４５（４）： ５０４⁃５０８．

４８２２

２０２０ 年 ９ 月

第 ４２ 卷　 第 ９ 期

中 成 药

Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ
Ｓｅｐｔｅｍｂｅｒ ２０２０
Ｖｏｌ． ４２　 Ｎｏ． ９


