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［摘要］　目的：建立同时测定穿心莲胶囊中穿心莲内酯与脱水穿心莲内酯含量的方法，并对不同厂家产品的质
量进行评价。方法：采用双波长超高效液相色谱法测定穿心莲胶囊中穿心莲内酯与脱水穿心莲内酯的含量。色谱条

件为 ＡＣＱＵＩＴＹＵＰＬＣＢＥＨＣ１８（１００ｍｍ×２１ｍｍ，１７μｍ）色谱柱，以乙腈水为流动相梯度洗脱，流速为

０３ｍＬ·ｍｉｎ－１，柱温为３０℃，检测波长为２２５ｎｍ（穿心莲内酯）、２５４ｎｍ（脱水穿心莲内酯）。结果：在建立的检测
条件下，穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯均能达到基线分离，两者的进样量线性范围分别为００８２６～２０６４８（ｒ＝
０９９９９）、００４０８～１０１９７μｇ（ｒ＝０９９９９）；平均加样回收率分别为９８７％、１００７％（ＲＳＤ分别为１０％、１８％，
ｎ＝９）。２７批穿心莲胶囊样品中，穿心莲内酯与脱水穿心莲内酯的含量分别为０９４～７５０、５６２～１０１２ｍｇ／粒。结
论：建立的方法操作简便、快速，可用于穿心莲胶囊的质量控制及评价。
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穿心莲胶囊是由穿心莲单味药制成的中成药，具

有清热解毒、凉血消肿的功效，是临床常用清热解毒

用药，主要用于咽喉肿痛、口舌生疮等［１］。穿心莲主

要有效成分为穿心莲内酯（ａｎｄｒｏｇｒａｐｈｏｌｉｄｅ，ＡＰ）、脱
水穿心莲内酯（ｄｅｈｙａｎｄｒｏｇｒａｐｈｏｌｉｄｅ，ＤＡＰ）、去氧穿心
莲内酯和新穿心莲内酯等二萜内酯类成分，其中 ＡＰ
和ＤＡＰ含量较高，在解热消炎、抗肿瘤等方面具有

较强的药理作用［２４］。全国穿心莲胶囊的生产企业共

有２８家，此次依托国家药品评价抽验，在全国药品
生产、经营、使用单位共抽取了２７批样品，涉及４个
生产企业，基本覆盖了目前市场上主流产品。本研究

采用超高效液相色谱法（ＵＰＬＣ），建立了同时测定穿
心莲胶囊中ＡＰ与ＤＡＰ含量的方法，对２７批穿心莲
胶囊样品的含量进行分析，发现了穿心莲胶囊的主要
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质量问题，为药品生产企业改进质量与完善质量标准

提供参考。

１　仪器与试药

１１　仪器

超高效液相色谱仪（配备四元泵、ＤＡＤ检测器，
美国 Ｗａｔｅｒｓ公司）；ＡＥ２４０型电子分析天平（瑞士
ＭＥＴＴＬＥＲＴＯＬＥＤＯ公司）；ＫＱ５００ＤＥ型数控超声
波清洗器（昆山市超声仪器有限公司）；超纯水仪

（美国Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公司）。

１２　试药

ＡＰ对照品（中国食品药品检定研究院，批号：
１１０７９７２０１６０９，纯度：９９７％）；ＤＡＰ对照品（中国
食品药品检定研究院，批号：１１０８５４２０１５０９，纯
度：９９４％）；穿心莲胶囊样品抽自全国药品生产、
经营、使用单位；甲醇、乙腈（色谱纯，Ｍｅｒｃｋ，
Ｇｅｒｍａｎｙ）；水为超纯水。

２　方法与结果

２１　色谱条件

色谱柱选用ＡＣＱＵＩＴＹＵＰＬＣＢＥＨＣ１８柱（１００ｍｍ×

２１ｍｍ，１７μｍ）；以乙腈为流动相Ａ，水为流动相
Ｂ，梯度洗脱（０～５ｍｉｎ，１０％ ～１５％Ａ；５～１５ｍｉｎ，
１５％～２２％Ａ；１５～２０ｍｉｎ，２２％～２５％Ａ；２０～３０ｍｉｎ，
２５％～３５％Ａ）；柱温：３０℃，流速：０３ｍＬ·ｍｉｎ－１；
检测波长：２２５ｎｍ（ＡＰ）、２５４ｎｍ（ＤＡＰ）。

２２　溶液的制备

２２１　混合对照品溶液的制备　分别精密称取
ＡＰ对照品、ＤＡＰ对照品１０４５、１０９０ｍｇ，分别
置于５０ｍＬ量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，
制成质量浓度分别为０２０８４、０２１６７ｍｇ·ｍＬ－１

的混合对照品溶液，即得。

２２２　供试品溶液的制备　取装量差异项下的本
品，研细，取约１粒的量，精密称定，置具塞锥形
瓶中，精密加入甲醇 ５０ｍＬ，密塞，称定质量，超
声处理（功率 ２５０Ｗ，频率 ４０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，取出，
放冷，再称定质量，用甲醇补足减失的质量，摇匀，

滤过，取续滤液，即得。

２２３　阴性样品溶液的制备　取穿心莲胶囊阴性样
品粉末适量（按处方及工艺，制备不含穿心莲的阴性

样品），精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇

５０ｍＬ，密塞，称定质量，超声处理（功率２５０Ｗ，频

率４０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，取出，放冷，再称定质量，用甲
醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

２３　系统适用性实验

精密量取２２项下混合对照品溶液、供试品溶
液、阴性样品溶液各适量，按２１项下色谱条件进
样测定，记录色谱图。结果，在该色谱条件下，ＡＰ
和ＤＡＰ与相邻成分均可达到较好的分离，分离度 ＞
１５，理论板数以ＡＰ峰计不低于５０００，且阴性无干
扰，说明系统适用性良好，见图１。

注：１ＡＰ；２ＤＡＰ。

图１　穿心莲胶囊专属性ＵＰＬＣ图

２４　方法学考察

２４１　线性关系考察　依次精密量取不同浓度的
ＡＰ对照品溶液与 ＤＡＰ对照品溶液２μＬ，分别注入
超高效液相色谱仪，按２１项下色谱条件测定，以
对照品进样量（μｇ）为横坐标，峰面积积分值为纵坐
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标，绘制标准曲线，计算线性回归方程。结果表明，

ＡＰ在００８２６～２０６４８μｇ呈良好的线性关系，回归
方程：Ｙ＝７８６３×１０６Ｘ＋６１０３×１０４（ｒ＝０９９９９）；
ＤＡＰ在００４０８～１０１９７μｇ呈良好的线性关系，回归
方程：Ｙ＝６２３９×１０６Ｘ＋５３２７×１０４（ｒ＝０９９９９）。
２４２　稳定性试验　取按２２项下制备的同一份穿
心莲胶囊供试品溶液，照２１项下的色谱条件分别
在０、１、２、４、８、１６、２４ｈ进样测定，记录峰面
积，ＡＰ和 ＤＡＰ峰面积的 ＲＳＤ分别为 ０８５％、
１２４％，表明供试品溶液在２４ｈ内稳定性良好。
２４３　重复性试验　取同一批穿心莲胶囊样品，研
细，取０１５、０３０、０４５ｇ，各３份，精密称定，分别
按２２项下制备方法制备供试品溶液，照２１项下的色
谱条件进样测定，记录各成分峰面积，计算得到ＡＰ和
ＤＡＰ的平均质量分数分别为 ４６６４、１７９９ｍｇ·ｇ－１，
ＲＳＤ分别为１１％、１６％，表明该方法重复性良好。
２４４　加样回收率试验　精密称取已知含量的穿心莲
胶囊样品约０１５ｇ，共９份，分别加入低、中、高３个
浓度的混合对照品溶液，按２２项下制备方法制备供试
品溶液，照２１项下的色谱条件进样测定，计算回收率
及其ＲＳＤ，结果见表１，表明该方法回收率较好。

表１　穿心莲胶囊中ＡＰ与ＤＡＰ加样回收率试验结果（ｎ＝９）

成分
样品中

含量／ｍｇ
对照品加

入量／ｍｇ
测得量／
ｍｇ

回收率／
％

平均回

收率／％
ＲＳＤ／
％

ＡＰ ７０９１６ ０３６９２７ １０６８３５ ０９７２７ ０９８７ １０
７２０３６ ３６９２７ １０８３４５ ９８３３

７０８６０ ３６９２７ １０７７５８ ９９９２
７１５３２ ７３８５４ １４５２１７ ９９７７
７２５３９ ７３８５４ １４４９８５ ９８０９

７１０２８ ７３８５４ １４３３２５ ９７８９
７０２４５ １１０７８１ １８００３７ ９９１１

７１４７６ １１０７８１ １８１２２７ ９９０７
７０８０４ １１０７８１ １８１１５４ ９９６１

ＤＡＰ ２７３５８ １４１１９ ４１３２５ ９８９２ １００７ １８

２７７９０ １４１１９ ４１５９８ ９７８０
２７３３６ １４１１９ ４１７１２ １０１８２
２７５９６ ２８２３９ ５５９６４ １００４６

２７９８４ ２８２３９ ５５６７９ ９８０７
２７４０１ ２８２３９ ５５７３８ １００３５

２７０９９ ４２３５８ ６９５３２ １００１８
２７５７４ ４２３５８ ６９９７８ １００１１
２７３１５ ４２３５８ ６９８４７ １００４１

２５　样品测定

精密吸取按２２项下方法制备的穿心莲胶囊供试
品溶液，照２１项下的色谱条件依次进样测定，按外

标法计算各样品中 ＡＰ和 ＤＡＰ的含量，结果见表２，
不同生产企业之间测定结果比较的箱式图见图２。

表２　穿心莲胶囊中ＡＰ与ＤＡＰ的含量测定结果
ｍｇ／粒

样品编号 来源 批号 ＡＰ ＤＡＰ

１ 南京厚生药业有限公司 １７０４０４ ２８２ ６０１

２ 南京厚生药业有限公司 １７０４０３ ２８９ ６３８

３ 南京厚生药业有限公司 １７０３０１ ２９８ ６５６

４ 南京厚生药业有限公司 １７０１０２ ２００ ６７７

５ 南京厚生药业有限公司 １７０１０３ ２０３ ７１５

６ 南京厚生药业有限公司 １７０２０２ ２３７ ７４１

７ 南京厚生药业有限公司 １７０４０２ ２６７ ５８４

８ 南京厚生药业有限公司 １７０３０２ ３２６ ７３６

９ 四川好医生攀西药业有限责任公司 １７０６０８ ３３９ ５６２

１０ 四川好医生攀西药业有限责任公司 １７０６０７ ２８８ ６２３

１１ 四川好医生攀西药业有限责任公司 １７０６０９ ４２６ ６８４

１２ 四川好医生攀西药业有限责任公司 １７０６０６ ３１６ ６１３

１３ 四川好医生攀西药业有限责任公司 １７０２０６ ０９４ ７０５

１４ 四川好医生攀西药业有限责任公司 １６０５０２ １７８ ５７４

１５ 四川好医生攀西药业有限责任公司 １７０９０２ ４４３ ７１５

１６ 江西恒康药业有限公司 ２０１７０８０２２３２ ８３７

１７ 江西恒康药业有限公司 ２０１７０５０２１６５ １０１２

１８ 江西恒康药业有限公司 ２０１７０５０４１１２ ７５７

１９ 江西恒康药业有限公司 ２０１７０８０１１８５ ７３１

２０ 江西恒康药业有限公司 ２０１７０９０１２４４ ７６４

２１ 江西恒康药业有限公司 ２０１７０５０５１００ ７７７

２２ 江西恒康药业有限公司 ２０１７０５０３１４４ ９５１

２３ 江西恒康药业有限公司 ２０１８０１０２２８０ ９２６

２４ 广西千珍制药有限公司 １７０４０２ ７５０ ８８８

２５ 广西千珍制药有限公司 １７０５０１ ７０２ １０１１

２６ 广西千珍制药有限公司 １７０９０１ ５２４ ８３３

２７ 广西千珍制药有限公司 １７１１０１ ５６３ ８７３

含量测定结果显示，２７批穿心莲胶囊样品中，ＡＰ
与ＤＡＰ的含量分别为０９４～７５０、５６２～１０１２ｍｇ／粒。
箱式图显示，不同生产企业之间 ＤＡＰ的含量相差较
小，测定结果较为集中；而ＡＰ的含量相差悬殊，部
分样品的测定结果较低；表明生产企业在生产中未关注

ＡＰ含量，只关注了法定标准中测定的ＤＡＰ含量。另
外，各企业样品都是ＤＡＰ含量＞ＡＰ含量，与药材中两
者含量相反［５７］，可能与药材质量、生产工艺等有关。

ＡＰ聚类分析（见图３）显示，广西千珍制药有限
公司的样品单独聚为一类，说明与其他企业之间存

在明显差异，从测定结果也可以看出广西千珍制药

有限公司的样品含量测定值比其他企业要高；ＤＡＰ
聚类分析结果显示，各企业不同批次之间样品含量

测定结果都有交叉，说明企业之间的差异性较小。

·７４５１·
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图２　穿心莲胶囊中ＡＰ与ＤＡＰ的含量测定结果

注：ＡＡＰ；ＢＤＡＰ；使用平均联接（组间）的树状图重新调整

距离聚类合并。

图３　穿心莲胶囊含量测定聚类分析结果

３　讨论

３１　提取条件的选择

在前期实验中考察了回流提取法和超声提取法对

样品中ＡＰ和ＤＡＰ提取量的影响。结果表明，回流和
超声对两者的提取量差异无统计学意义，且超声提取法

简单、方便，故确定超声提取法为样品提取方法。还对

４０％甲醇、６０％甲醇、８０％甲醇和甲醇等不同提取溶剂
进行考察，结果表明，采用甲醇为溶剂提取效果最好。

３２　检测波长的选择

采用紫外全波长光谱扫描得到ＡＰ最大吸收波长
在２２５ｎｍ处，ＤＡＰ最大吸收波长在２５４ｎｍ处，选
用其中任意一个波长，另一组分响应值都较低，因

此选定双波长法对样品进行测定。

３３　样品质量评价

中成药是通过整体作用而发挥疗效，因此生产

中需尽可能关注所有成分的变化情况，而不是仅仅

关注质量标准中测定的指标成分。此次样品测定结

果表明，企业只关注了法定标准中规定的 ＤＡＰ含
量，未关注ＡＰ含量，而ＡＰ稳定性较差，在提取过
程中易降解［８］，文献报道通过合适的工艺参数可有

效提高 ＡＰ的转移率［９１０］，因此企业需优化工艺参

数，保证ＡＰ与ＤＡＰ的转移率。

３４　意义

鉴于中药的特殊性，采用何种方法对其质量进

行评价，是目前行业内亟须解决的关键问题［１１１２］。

虽然多成分的含量测定技术并不足以对产品不同批

次质量的一致性进行科学全面的评价，但在实际生

产过程中，厂家可以通过对这２种主要成分含量变化
的关注，快速、科学地评价产品质量。另外，本研究

对穿心莲胶囊的质量标准的提高也具有重要意义。
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