
２０２０年１２月　第２２卷　第１２期 中国现代中药　ＭｏｄＣｈｉｎＭｅｄ Ｄｅｃ２０２０　Ｖｏｌ２２　Ｎｏ１２

·中药工业·

 ［通信作者］　曾杉，药学工程师，研究方向：中药配方颗粒与经典名方；Ｔｅｌ：（０７５７）２８３８７０６３，Ｅｍａｉｌ：３０９３８１７５３＠ｑｑｃｏｍ

火麻仁标准汤剂的 ＵＰＬＣ指纹图谱
陈锦霞，曾杉，林碧珊，陈伟钢，吕豪辉

国药集团 广东环球制药有限公司，广东　顺德　５２８３０３

［摘要］　目的：建立火麻仁标准汤剂超高效液相色谱法（ＵＰＬＣ）指纹图谱。方法：水溶性成分指纹图谱Ⅰ采用
以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂的ＣＯＲＴＥＣＳＴ３色谱柱（１５０ｍｍ×２１ｍｍ，１６μｍ）；乙腈０１％甲酸溶液为流动
相梯度洗脱。检测波长为２５４ｎｍ；流速为０２０ｍＬ·ｍｉｎ－１；柱温为３０℃。脂溶性成分指纹图谱Ⅱ采用以十八烷基硅
烷键合硅胶为填充剂（１００ｍｍ×２１ｍｍ，１８μｍ）；乙腈水为流动相梯度洗脱。检测波长为 ２０５ｎｍ；流速为
０２５ｍＬ·ｍｉｎ－１；柱温为３０℃。结果：建立火麻仁标准汤剂水溶性和脂溶性成分的指纹图谱，水溶性成分标示出６个
共有峰，脂溶性成分标示出４个共有峰，并分别对２０批火麻仁标准汤剂ＵＰＬＣ指纹图谱进行相似度评价，与对照指纹
图谱相似度均在０９０以上。结论：该方法简单、准确、重复性好，为制定火麻仁配方颗粒的质量控制标准提供参考。
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火麻仁为桑科植物大麻ＣａｎｎａｂｉｓｓａｔｉｖａＬ的干燥
成熟果实［１］，始载于 《神农本草经》，列为上品，性

平，味甘。其具有润肠通便的作用，多用于血虚津

亏、肠燥便秘。近代药理研究表明，火麻仁还具有杀

虫、抗炎、抗血栓形成、抗心律失常、调血脂、抗肿

瘤、抗溃疡等作用，有一定的毒性，临床常用于治疗

便秘、术后胃肠功能恢复、神经性皮炎、高血压等［２６］。

标准汤剂是以中医药理论为指导、临床应用为

基础，经标准化工艺制备而成的单味中药饮片水煎

液。火麻仁标准汤剂由火麻仁药材经炮制、提取、

过滤、浓缩、干燥制备而成。本研究采用超高效液

相色谱法（ＵＰＬＣ）建立了火麻仁标准汤剂的水溶性指
纹图谱和脂溶性成分指纹图谱，为制定火麻仁配方

颗粒质量控制标准提供参考。
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１　仪器与试药

１１　仪器

Ｈｄａｓｓ型超高效液相色谱仪（沃特世公司）；
ＭＳ１０５ＤＵ型十万分之一天平、万分之一天平（梅特
勒托利多公司）；ＫＱ５００ＤＥ型超声清洗机（昆山市
超声仪器有限公司）；ＳｙｎｅｒｇｙＵＶ型超纯水系统（默
克股份有限公司）；ＹＭＷ型机械分体煎药壶（深圳
一枚王有限公司）。

１２　试药

火麻仁对照药材（批号：１２１０９７２０１６０５）、对照
品α亚麻酸（批号：１１１６３１２０１６０５，纯度：９９８％）、
亚油酸（批号：１１１６２２２０１２０３，纯度：９９８％）均购
于中国食品药品检定研究院；磷酸、甲酸、乙腈、

甲醇为色谱纯；乙醇为分析纯；水为超纯水。

参考 《中华人民共和国药典》２０１５年版火麻仁
项下炮制方法制成火麻仁饮片［１］，药材经广东一方

制药有限公司质量中心鉴定，为桑科植物大麻

ＣａｎｎａｂｉｓｓａｔｉｒａＬ的干燥果实，具体信息见表１。

表１　火麻仁药材信息
产地 批号 样品编号

山西省晋城市陵川县 ＨＭＲ０１Ｙ Ｓ１
ＨＭＲ０２Ｙ Ｓ２
ＨＭＲ０３Ｙ Ｓ３

山西省吕梁市中阳县 ＨＭＲ０４Ｙ Ｓ４
ＨＭＲ０５Ｙ Ｓ５
ＨＭＲ０６Ｙ Ｓ６

河南省新乡市辉县 ＨＭＲ０７Ｙ Ｓ７
ＨＭＲ０８Ｙ Ｓ８
ＨＭＲ０９Ｙ Ｓ９

陕西省商洛市柞水县 ＨＭＲ１０Ｙ Ｓ１０
ＨＭＲ１１Ｙ Ｓ１１
ＨＭＲ１２Ｙ Ｓ１２

甘肃省陇南市成县 ＨＭＲ１３Ｙ Ｓ１３
ＨＭＲ１４Ｙ Ｓ１４
ＨＭＲ１５Ｙ Ｓ１５
ＨＭＲ１６Ｙ Ｓ１６

陕西省榆林市府谷县 ２１８０４７６８ Ｓ１７
２１８０４７６９ Ｓ１８
２１８０４７７０ Ｓ１９
２１８０４７７１ Ｓ２０

２　方法与结果

２１　火麻仁标准汤剂的制备

以国家中医药管理局发布的 《医疗机构中药煎

药室管理规范》为依据，制备火麻仁标准汤剂。取

火麻仁饮片１００ｇ，置于砂锅中，加水煎煮２次。第
一次煎煮加８倍水，浸泡３０ｍｉｎ，武火煮沸后，文
火煎煮３０ｍｉｎ，趁热过２００目筛滤过，滤液迅速冷

却，备用；第二次煎煮加饮片量６倍水，武火煮沸
后，文火煎煮２０ｍｉｎ，趁热过２００目筛滤过，滤液
迅速冷却。合并２次滤液，６５℃减压浓缩，浓缩至
约２００ｇ，冷冻干燥，即得。２０批火麻仁标准汤剂样
品编号为Ｓ１～Ｓ２０。

２２　火麻仁标准汤剂水溶性成分指纹图谱Ⅰ

２２１　色谱条件　以十八烷基硅烷键合硅胶为填
充剂的 ＣＯＲＴＥＣＳＴ３色谱柱（１５０ｍｍ×２１ｍｍ，
１６μｍ）；以乙腈为流动相 Ａ，０１％甲酸水溶液为
流动相Ｂ，梯度洗脱（０～５ｍｉｎ，０％Ａ；５～１５ｍｉｎ，
０％～１４％Ａ；１５～２０ｍｉｎ，１４％ ～９０％Ａ；２０～
２０１ｍｉｎ，９０％～０％Ａ）；流速为 ０２０ｍＬ·ｍｉｎ－１；
检测波长为２５４ｎｍ；柱温为３０℃。
２２２　参照物溶液的制备　取火麻仁对照药材约
０５ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加水
１０ｍＬ，称定质量，加热回流６０ｍｉｎ，放冷，用水补
足减失的质量，摇匀，５０００ｒ·ｍｉｎ－１离心５ｍｉｎ（离心
半径为３０ｍｍ），滤过，即得。
２２３　供试品溶液的制备　取火麻仁标准汤剂冻干
粉约０１ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入
１０％甲醇水 １０ｍＬ，超声（功率：５００Ｗ，频率：
４０ｋＨｚ）处理３０ｍｉｎ，取出，放冷，用１０％甲醇水补
足减失的质量，摇匀，用０２２μｍ滤膜滤过，即得。
２２４　方法学考察
２２４１　精密度试验　取火麻仁标准汤剂（Ｓ１３），
按２２３项下方法制备供试品溶液，连续进样６次，
按２２１项下色谱条件测定。分别计算各特征峰的
相对保留时间和相对峰面积，结果其 ＲＳＤ均小于
２％，表明仪器精密度良好。
２２４２　稳定性试验　精密吸取同一供试品溶液
（Ｓ１３），按２２１项下色谱条件，分别在 ０、２、４、
８、１２、１６、２０、２４ｈ进样。计算各特征峰的相对保
留时间和相对峰面积，结果 ＲＳＤ均小于３％，表明
供试品溶液在２４ｈ内稳定。
２２４３　重复性试验　取同一批号样品（Ｓ１３），分
别精密称取６份，按２２３项下方法制备供试品溶
液，按２２１项下色谱条件测定，计算各特征峰的
相对保留时间和相对峰面积，结果其 ＲＳＤ均少于
２％，表明本方法重复性良好。
２２５　火麻仁标准汤剂水溶性成分指纹图谱Ⅰ的建立
２２５１　２０批火麻仁标准汤剂水溶性成分指纹图
谱Ⅰ的测定　分别精密吸取２２３项下制备的各批
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次供试品溶液，按２２１项下色谱条件测定记录色
谱图，结果见图１。

图１　２０批火麻仁标准汤剂水溶性成分指纹图谱Ⅰ叠加图

２２５２　火麻仁标准汤剂水溶性成分对照指纹图
谱Ⅰ的建立　采用国家药典委员会推荐的 “中药色

谱指纹图谱相似度评价系统”（２０１２版）对２０批火
麻仁标准汤剂水溶性成分指纹图谱Ⅰ进行相似度分
析，见图２。以３号峰为参照峰，计算各共有峰的相
对保留时间及相对峰面积，见表２～３。结果表明，
２０批火麻仁标准汤剂水溶性成分对照指纹图谱Ⅰ相
似度较好（＞０９）。

图２　火麻仁标准汤剂水溶性成分指纹图谱Ⅰ

表２　２０批火麻仁标准汤剂水溶性成分
指纹图谱Ⅰ相对保留时间

编号
相对保留时间

峰１ 峰２ 峰４ 峰５ 峰６
Ｓ１ ０７４２ ０７８８ １３９６ １６２５ ２４７６
Ｓ２ ０７４２ ０７９５ １３８６ １６００ ２４９４
Ｓ３ ０７４２ ０７９４ １３８８ １６０７ ２５０３
Ｓ４ ０７４１ ０７９４ １３８４ １６０４ ２４９８
Ｓ５ ０７４０ ０７９３ １３８６ １６０３ ２４９０
Ｓ６ ０７３８ ０７９３ １３８２ １５９４ ２４６７
Ｓ７ ０７４６ ０７９２ １４２１ １６４９ ２５６１
Ｓ８ ０７２３ ０７８０ １３７９ １５７５ ２３９０
Ｓ９ ０７２３ ０７８０ １３７７ １５７６ ２３９３
Ｓ１０ ０７２５ ０７８２ １３７５ １５７２ ２３８９
Ｓ１１ ０７２６ ０７８２ １３７６ １５８３ ２４１４
Ｓ１２ ０７２３ ０７８０ １３７３ １５６８ ２３８０
Ｓ１３ ０７２４ ０７７９ １３７６ １５７９ ２３９７
Ｓ１４ ０７４０ ０７９３ １３８８ １５９９ ２４８５
Ｓ１５ ０７４１ ０７９３ １３８７ １６０６ ２４９８
Ｓ１６ ０７４０ ０７９３ １３８４ １５９８ ２４８５
Ｓ１７ ０７１９ ０７８８ １３８０ １５４４ ２４８０
Ｓ１８ ０７１８ ０７８９ １３７６ １５３２ ２４４０
Ｓ１９ ０７１９ ０７８９ １３７８ １５３６ ２４４９
Ｓ２０ ０７２０ ０７８９ １３８０ １５４１ ２４５９

　　注：峰３相对保留时间均为１０００。

表３　２０批火麻仁标准汤剂水溶性成分
指纹图谱Ⅰ相对峰面积

编号
相对峰面积

峰１ 峰２ 峰４ 峰５ 峰６
Ｓ１ ０３０６ ０７２９ １０８１ ０９５７ ０２９３
Ｓ２ ０２６９ ０６１５ ０８２６ ０４２２ ０１８７
Ｓ３ ０３１７ ０６０７ １０６９ ０７９８ ０１８７
Ｓ４ ０３４１ ０６２３ １０９０ ０８３６ ０１９４
Ｓ５ ０３１１ ０６１２ １００２ ０７６３ ０１９９
Ｓ６ ０２７５ ０５９３ ０８９９ ０６７７ ０２０２
Ｓ７ ０２０８ ０５３６ ０６２２ ０５８０ ０１９８
Ｓ８ ０３７０ ０６３２ １０４１ １０４３ ０２２０
Ｓ９ ０２２９ ０６２０ ０８５９ ０９３７ ０１９７
Ｓ１０ ０３８０ ０７０５ １１９９ １０６９ ０１４５
Ｓ１１ ０２６２ ０６８６ １１６１ １００６ ０１５６
Ｓ１２ ０４７９ ０８１８ １４９４ １３２５ ０１７５
Ｓ１３ ０３７６ ０７１０ １２４０ １０８３ ０２５４
Ｓ１４ ０２９７ ０６０４ ０２８４ ０５９１ ０２０６
Ｓ１５ ０３４８ ０６３０ １０７３ ０８４９ ０１９２
Ｓ１６ ０３６４ ０６０７ １０７６ ０８６２ ０２１１
Ｓ１７ ０４２９ ０７５３ １２３６ １１８６ ０２６３
Ｓ１８ ０４４３ ０７４１ １２７０ ０９７０ ０２５１
Ｓ１９ ０４６３ ０７６３ １３３７ １０２３ ０２７９
Ｓ２０ ０４４９ ０７５９ １２６７ ０９８６ ０２７４

　　注：峰３的相对峰面积均为１０００。

２３　火麻仁标准汤剂脂溶性成分指纹图谱Ⅱ

２３１　色谱条件　以十八烷基硅烷键合硅胶为填充
剂的 ＣＯＲＴＥＣＳＴ３色谱柱 （１００ｍｍ ×２１ｍｍ，
１８μｍ）；以乙腈为流动相Ａ，水为流动相 Ｂ，梯度
洗脱（０～５ｍｉｎ，０％～２５％Ａ；５～１０ｍｉｎ，２５％～７０％
Ａ；１０～１８ｍｉｎ，７０％～１００％Ａ；１８～２１ｍｉｎ，１００％Ａ；
２１～２１１ｍｉｎ，１００％ ～０％Ａ）；流速为 ０２５ｍＬ·
ｍｉｎ－１；柱温为３０℃；检测波长为２０５ｎｍ。
２３２　参照物溶液的制备　取火麻仁对照药材约
０５ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入水
１０ｍＬ，称定质量，加热回流 ６０ｍｉｎ，取出，放冷，
滤过，滤液置水浴蒸干，残渣加甲醇使溶解并转移

至１０ｍＬ量瓶中，加甲醇定容至刻度，摇匀，滤过，
即得。另取对照品 α亚麻酸、亚油酸适量，精密称
定，加甲醇制成１０μｇ·ｍＬ－１的混合对照溶液。
２３３　供试品溶液的制备　取火麻仁标准汤剂冻干
粉约０１ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入
甲醇１０ｍＬ，超声（功率：５００Ｗ，频率：４０ｋＨｚ）处
理３０ｍｉｎ，取出，放冷，用甲醇补足减失的质量，
摇匀，用０２２μｍ滤膜滤过，即得。
２３４　方法学考察
２３４１　精密度试验　取火麻仁标准汤剂（Ｓ１１），
按２３３项下方法制备供试品溶液，连续进样６次，

·５６０２·
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按２３１项下色谱条件测定。分别计算各特征峰的
相对保留时间和相对峰面积，结果其 ＲＳＤ均小于
２％，表明仪器精密度良好。
２３４２　稳定性试验　取火麻仁标准汤剂（Ｓ１１），
按２３３项下方法制备供试品溶液，按２３１项下
色谱条件，分别在０、４、６、８、１２、２０、２４ｈ进样。
计算各特征峰的相对保留时间和相对峰面积，结果

ＲＳＤ均小于３％，表明供试品溶液在２４ｈ内稳定。
２３４３　重复性试验　取同一批号样品（Ｓ１１），分
别精密称取６份，按２２３项下方法制备供试品溶
液，按２２１项下色谱条件测定，计算各特征峰的
相对保留时间和相对峰面积，结果其 ＲＳＤ均少于
２％，表明本方法重复性良好。
２３５　火麻仁标准汤剂脂溶性成分指纹图谱Ⅱ的
建立

２３５１　２０批火麻仁标准汤剂脂溶性成分指纹图
谱Ⅱ的测定　分别精密吸取２３３项下制备的各批
次供试品溶液１μＬ，注入液相色谱仪，按照２３１
项下色谱条件进行测定，结果见图３。

图３　２０批火麻仁标准汤剂脂溶性指纹图谱Ⅱ叠加图

２３５２　火麻仁标准汤剂脂溶性成分对照指纹图谱
Ⅱ的建立　采用国家药典委员会推荐的 “中药色谱

指纹图谱相似度评价系统”（２０１２版）对２０批火麻
仁标准汤剂脂溶性成分 ＵＰＬＣ图谱进行处理，自动
校正后进行色谱法匹配，匹配结果见图４。以４号峰
亚油酸为参照峰，计算各共有峰的相对保留时间及

相对峰面积，见表４～５。２０批火麻仁标准汤剂脂溶
性成分指纹图谱与对照指纹图谱相似度较好（＞０９）。

注：３α亚麻酸；４（Ｓ）亚油酸。

图４　火麻仁标准汤剂脂溶性对照指纹图谱Ⅱ

表４　２０批火麻仁标准汤剂脂溶性成分
指纹图谱Ⅱ相对保留时间

编号
相对保留时间

峰１ 峰２ 峰３
Ｓ１ ０２５９ ０２８０ ０９２９
Ｓ２ ０２５２ ０２７４ ０９２９
Ｓ３ ０２５３ ０２７４ ０９２９
Ｓ４ ０２５３ ０２７４ ０９２９
Ｓ５ ０２５２ ０２７３ ０９２９
Ｓ６ ０２５２ ０２７３ ０９２９
Ｓ７ ０２５１ ０２７３ ０９２９
Ｓ８ ０２５１ ０２７３ ０９２９
Ｓ９ ０２５２ ０２７３ ０９２９
Ｓ１０ ０２５１ ０２７３ ０９２９
Ｓ１１ ０２５２ ０２７３ ０９２９
Ｓ１２ ０２５０ ０２７２ ０９２９
Ｓ１３ ０２５１ ０２７２ ０９２９
Ｓ１４ ０２５３ ０２７４ ０９２９
Ｓ１５ ０２５３ ０２７４ ０９２９
Ｓ１６ ０２５３ ０２７４ ０９２９
Ｓ１７ ０２５０ ０２７２ ０９３０
Ｓ１８ ０２５０ ０２７２ ０９２９
Ｓ１９ ０２５１ ０２７２ ０９２９
Ｓ２０ ０２５０ ０２７２ ０９２９

　　注：峰４相对保留时间均为１０００。

表５　２０批火麻仁标准汤剂脂溶性成分

指纹图谱Ⅱ相对峰面积

编号
相对峰面积

峰１ 峰２ 峰３
Ｓ１ ０１９２ ０２４１ ０４７２
Ｓ２ ０３７４ ０４６３ ０５１４
Ｓ３ ０２４１ ０１７９ ０５２９
Ｓ４ ０２７１ ０２１６ ０５２７
Ｓ５ ０２３８ ０１５４ ０５２９
Ｓ６ ０２６５ ０１６８ ０５３０
Ｓ７ ０２１６ ０３３２ ０５１５
Ｓ８ ０１６７ ０１６８ ０５２６
Ｓ９ ０２１６ ０２３５ ０５２２
Ｓ１０ ０３３０ ０１７２ ０４９２
Ｓ１１ ０３１３ ０１８３ ０４９０
Ｓ１２ ０２６５ ０１５７ ０４９３
Ｓ１３ ０２１３ ０２６７ ０５１８
Ｓ１４ ００７３ ０２０３ ０５３７
Ｓ１５ ０２２５ ０１７７ ０５３５
Ｓ１６ ０１７０ ０１４８ ０５３５
Ｓ１７ ０２３８ ０２８７ ０５１２
Ｓ１８ ０２５５ ０２７７ ０５１３
Ｓ１９ ０２７７ ０４０８ ０５１１
Ｓ２０ ０２６１ ０４２２ ０５０７

　　注：峰４相对峰面积均为１０００。

３　讨论

３１　火麻仁标准汤剂水溶性成分指纹图谱Ⅰ

３１１　色谱条件的选择　采用二极管阵列检测器
·６６０２·
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（ＰＡＤ）对样品进行全波长扫描，通过对比不同检测
波长色谱图发现，当检测波长为２５４ｎｍ时，火麻仁
标准汤剂水溶性成分色谱峰最多，且各色谱峰的响

应值均较高，因此选择２５４ｎｍ为检测波长。另考察
了乙腈水、乙腈０１％磷酸水和乙腈０１％甲酸水
３种流动相的分离效果，结果表明，在乙腈０１％甲
酸水梯度洗脱下，色谱图基线平稳，色谱峰分离度

良好。以峰３为参照峰，２０批火麻仁标准汤剂水溶
性成分指纹图谱的其余 ５个特征峰相对保留时间
ＲＳＤ为０７％～０９％，均小于３０％。
３１２　水溶性指纹图谱Ⅰ的评价　本研究标示了火
麻仁标准汤剂水溶性成分的６个共有峰，并通过相
似度评价软件计算出２０批火麻仁标准汤剂的对照图
谱的相似度，结果均大于０９０。各批次火麻仁标准
汤剂水溶性成分的图谱整体上基本一致。

３２　火麻仁标准汤剂脂溶性成分指纹图谱Ⅱ
３２１　色谱条件的选择　火麻仁油脂类成分如亚油
酸、α亚麻酸等成分分子结构中仅含有非共轭双键，
因此只有末端吸收，在２０５ｎｍ附近具有较强吸收，
因此选择２０５ｎｍ作为火麻仁脂溶性指纹图谱Ⅱ的检
测波长。另考察了乙腈水、乙腈０１％磷酸水和甲
醇水３种流动相的分离效果，结果在乙腈水梯度洗
脱下，色谱图基线平稳，色谱峰分离度良好。以

峰４亚油酸为参照峰，２０批火麻仁标准汤剂脂溶性
成分指纹图谱的其余３个特征峰相对保留时间 ＲＳＤ

为０２％～０８％，均小于２０％。
３２２　脂溶性指纹图谱Ⅱ的评价　本研究标示了火
麻仁标准汤剂脂溶性成分的４个共有峰，并通过相
似度评价软件计算出２０批火麻仁标准汤剂的对照图
谱的相似度，结果均大于０９０。各批次火麻仁标准
汤剂脂溶性成分的图谱整体上基本一致。

上述研究结果表明，不同产地火麻仁标准汤剂水

溶性及脂溶性成分指纹图谱相似度均较高，说明不同

产地火麻仁药材质量差异较小；研究建立的方法简

单、重复性高，为评价火麻仁药材质量提供了新的方

法，并为制定火麻仁配方颗粒质量标准提供了参考。
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