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感冒清片是常用抗流感病毒的一种中西药复方制剂，主

要用于风热感冒、发烧、头痛、鼻塞、流涕等症的治疗[1]，收载于

《中华人民共和国卫生部药品标准》中药成方制剂（第十九册）[2]。

感冒清片由穿心莲叶等 6味中药和对乙酰氨基酚等 3种化学

药物组成[3-5]。方中穿心莲叶具有清热解毒、凉血消肿的功效[5]，

对其化学成分研究较多的为内酯类[6]；该类化合物是穿心莲叶

的主要药用有效成分[7]。目前，尚未有对感冒清片中穿心莲内

酯和脱水穿心莲内酯的含量同时测定的报道；且现有文献对

穿心莲含量测定的流动相多采用甲醇-水等度洗脱的方式

进行试验，但各色谱峰的出峰时间较长、峰形较差 [8-10]。因

此，笔者采用高效液相色谱（HPLC）法，用梯度洗脱的方式处

理流动相，建立了同时测定感冒清片中穿心莲内酯和脱水穿

心莲内酯含量的方法，以为该制剂的质量控制提供参考。

1 材料
1.1 仪器

2695型HPLC仪，包括2490型紫外检测器（美国Waters公

司）；CP225D 型十万分之一电子天平（德国 Sartorius 公司）；

CP224S型万分之一电子天平（德国Sartorius公司）；S300H型

超声波清洗仪（德国Elma公司）。

1.2 药品与试剂

感冒清片（广州白云山制药股份有限公司广州白云山制

药总厂，编号：S1～S10）；穿心莲内酯、脱水穿心莲内酯对照品

（中 国 食 品 药 品 检 定 研 究 院 ，批 号 ：110797-201108、

110854-200306，纯度均为 100％）；甲醇为色谱纯，其他试剂均

为分析纯，水为自制纯化水。

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：Thermo BDS C18（250 mm×4.6 mm，5 µm）；流动

相：甲醇-水，梯度洗脱（洗脱程序见表1）；流速：1.0 ml/min；检

测波长：穿心莲内酯 225 nm、脱水穿心莲内酯 254 nm；柱温：

30 ℃；进样量：10 μl。

2.2 溶液的制备

2.2.1 混合对照品溶液 分别精密称取穿心莲内酯对照品和

脱水穿心莲内酯对照品适量，加甲醇制成每 1 ml中含穿心莲

内酯45 μg、脱水穿心莲内酯20 μg的混合对照品溶液。

2.2.2 供试品溶液 取样品 20片，除去薄膜包衣，精密称定，
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摘 要 目的：建立同时测定感冒清片中穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯含量的方法。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为

Thermo BDS C18，流动相为甲醇-水（梯度洗脱），流速为1.0 ml/min，检测波长为 225 nm（穿心莲内酯）、254 nm（脱水穿心莲内酯），

柱温为30 ℃，进样量为10 μl。结果：穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯的检测质量浓度线性范围分别为2.25～45.00、1.00～20.00 µg/ml

（r＝0.999 9）；精密度、稳定性、重复性试验的RSD≤0.8％；加样回收率分别为96.96％～99.80％、96.79％～100.65％，RSD分别为

1.0％、1.5％（n＝9）。结论：该方法简便、准确、可靠，可用于感冒清片中穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯的含量测定。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for simultaneous determination of andrographlide and dehydroandrographolide

in Ganmaoqing tablet. METHODS：HPLC was performed on the column of Thermo BDS C18 with mobile phase of mathanol-water

at a flow rate of 1.0 ml/min，detection wavelength was 225 nm for andrographlide and 254 nm for dehydroandrographolide，col-

umn temperature was 30 ℃，and injection volume was 10 μl. RESULTS：The linear range was 2.25-45.00 µg/ml for andrographlide
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were no more than 0.8％；average recoveries were 96.96％ -99.80％（n＝9）and 96.79％ -100.65％（n＝9）. CONCLUSIONS：The

method is simple，accurate and reliable，and can be used for the quality control of andrographlide and dehydroandrographolide in

Ganmaoqing tablet.
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研细，取约1 g，精密称定，置于具塞锥形瓶中，加甲醇25 ml，密

塞，称定质量，超声处理（功率：250 W，频率：33 kHz）30 min，放

冷，再次称定质量，用甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续

滤液，即得。

2.2.3 阴性对照溶液 按感冒清片处方工艺和配方比例制备

缺穿心莲叶的阴性样品，再按“2.2.2”项下供试品溶液的制备

方法制备阴性对照溶液。

2.3 系统适用性和专属性试验

分别取“2.2”项下阴性对照溶液、混合对照品溶液和供试

品溶液各适量，按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录色谱，详

见图1。由图1可知，在该色谱条件下，穿心莲内酯和脱水穿心

莲内酯峰与其他色谱峰均能达到基线分离，分离度＞1.5，理论

板数以穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯峰计不低于2 000，保留

时间分别为21、36 min。结果表明，其他成分对穿心莲内酯和

脱水穿心莲内酯的含量测定无干扰。

2.4 线性关系考察

精密吸取“2.2.1”项下混合对照品溶液1、2、5、10、20 ml，分

别置于 20 ml量瓶中，加甲醇定容，制成穿心莲内酯质量浓度

分别为2.25、4.50、11.25、22.50、45.00 μg/ml和脱水穿心莲内酯

质量浓度分别为 1.00、2.00、5.00、10.00、20.00 μg/ml 的系列对

照品溶液，按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积。以质

量浓度（x，μg/ml）为横坐标、峰面积（y）为纵坐标进行线性回

归，得穿心莲内酯的回归方程为 y＝23.831 0x－0.301 8（r＝

0.999 9）、脱水穿心莲内酯的回归方程为 y＝18.300 0x+0.855 1

（r＝0.999 9）。结果表明，穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯的检

测质量浓度线性范围分别为2.25～45.00、1.00～20.00 µg/ml。

2.5 检测限与定量限考察

取“2.2.1”项下混合对照品溶液适量，等倍逐步稀释，分别

按“2.1”项下色谱条件连续进样 6次测定，记录峰面积并计算

含量。当信噪比为3 ∶ 1时，得检测限（LOD）；当信噪比为10 ∶ 1
时，得定量限（LOQ），结果见表2。

表2 检测限与定量限考察结果

Tab 2 Determination results of detection limit and quantita-

tion limit

待测成分
穿心莲内酯
脱水穿心莲内酯

LOD，ng

1.5

0.5

LOQ，ng

4.5

2.0

2.6 精密度试验

精密吸取“2.2.1”项下混合对照品溶液适量，按“2.1”项下

色谱条件连续进样测定6 次，记录峰面积。结果，穿心莲内酯

和脱水穿心莲内酯峰面积的RSD分别为 0.2％、0.5％（n＝6），

表明仪器精密度良好。

2.7 稳定性试验

取“2.2.2”项下供试品溶液（编号：S1）适量，分别于室温

（25 ℃）下放置0、2、4、6、8、10、12、14、16、18、20、22、24、36 h 时

按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果，穿心莲内

酯和脱水穿心莲内酯峰面积的 RSD 分别为 0.7％、0.5％（n＝

14），表明供试品溶液在36 h内稳定性良好。

2.8 重复性试验

取同一批次（编号：S1）样品约1 g，精密称定，按“2.2.2”项

下方法平行制备 6 份供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进

样测定，记录峰面积并计算含量。结果，穿心莲内酯和脱水穿

心莲内酯的平均含量分别为 0.962 9、0.633 7 mg/g，RSD 分别

为0.5％、0.8％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.9 加样回收率试验

取样品（编号：S1）适量，共9份，每3份分别加入低、中、高

质量的对照品，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，再按“2.1”

项下色谱条件进样测定，记录峰面积并计算加样回收率，结果

见表3。

2.10 样品含量测定

精密称取 10个批次的样品适量，分别按“2.2.2”项下方法

制备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面

积并采用外标法计算含量，结果见表4。

3 讨论
3.1 提取方法的选择

本试验曾分别采用索氏提取 4 h、超声处理 1 h、加热回流

1 h的方式进行穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯的提取。结果，3

种提取方式下穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯总含量的平均值

分别为 1.606 7、1.618 9、1.620 4 mg/g，RSD＝0.5％（n＝3），表

明不同提取方法所得含量不存在明显差异。从节约成本、简

化操作步骤等方面考虑，最终选择超声处理为本试验的提取

方法。

3.2 提取时间的选择

笔者曾比较超声处理15、30、45、60 min的效果。结果，穿

50
40
30
20
10
0
0 5 10 15 20

t，min
A

mA
U

1
50
40
30
20
10
0

mA
U

0 5 10 15 20
t，min

B
50
40
30
20
10
0

mA
U

0 5 10 15 20
t，min

C

50
40
30
20
10
0

mA
U

0 5 10 15 20 25 30 35
t，min

D

50
40
30
20
10
0

mA
U

0 5 10 15 20 25 30 35
t，min

E

50
40
30
20
10
0

mA
U

0 5 10 15 20 25 30 35
t，min

F
图1 高效液相色谱图

A.混合对照品（225 nm）；B.供试品（225 nm）；C.阴性对照（225 nm）；D.

混合对照品（254 nm）；E.供试品（254 nm）；F.阴性对照（254 nm）；1.穿

心莲内酯；2.脱水穿心莲内酯

Fig 1 HPLC chromatograms
A.mixed reference solution（225 nm）；B.test sample（225 nm）；C.nega-

tive control without andrographis paniculata（225 nm）；D.mixed refer-

ence solution（254 nm）；E.test sample（254 nm）；F.negative control with-

out andrographis paniculata（254 nm）；1.andrographlide；2.dehydroan-

drographolide

2

2

1

表1 梯度洗脱程序

Tab 1 Gradient elution program

时间，min

0～26

27～40

41～50

51～65

甲醇，％
38

38→55

55→90

90→38

水，％
62

62→45

45→10

10→62
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心莲内酯和脱水穿心莲内酯总含量的平均值分别为 1.489 3、

1.618 9、1.621 1、1.607 5 mg/g，RSD＝4.5％（n＝6）；而其中 30、

45、60 min 这 3个超声处理时间的 RSD＝0.5％（n＝6）。这表

明，当超声处理时间为30～60 min时，穿心莲内酯和脱水穿心

莲内酯的总含量趋于稳定。为缩短试验流程，最终确定超声

处理时间为30 min。

3.3 薄膜包衣是否去除的选择

分别测定除去包衣与不除去包衣得到的穿心莲内酯和脱

水穿心莲内酯总含量的平均值，结果分别为 1.618 9、1.504 1

mg/g，RSD＝5.2％（n＝3）（即RSD＞5％）。这表明，薄膜包衣

对于穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯的测定存在一定的影响，

故取样时应除去包衣。

3.4 检测波长的选择

分别对穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯进行光谱扫描，根

据扫描结果并参考相关文献[11-16]，确定本试验穿心莲内酯和脱

水穿心莲内酯的检测波长分别为225、254 nm。

3.5 10批次样品含量测定结果的比较

对10批次样品穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯的含量测定

发现，该企业不同批次产品总含量的平均值为 1.602 4 mg/g，

RSD＝3.3％（n＝3）（即RSD＜5％）。这表明，10批次样品间总

含量无明显差异；同时，该企业在这一期间生产的样品中穿心

莲内酯和脱水穿心莲内酯的含量也较稳定。

综上所述，本方法简便、准确、可靠，可用于感冒清片中穿

心莲内酯和脱水穿心莲内酯的含量测定。
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表3 加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 3 Results of recovery tests（n＝9）
待测
成分
穿心莲内酯

脱水穿心莲内酯

取样
量，g

0.502 0

0.501 6

0.501 0

0.502 0

0.500 7

0.502 8

0.503 3

0.502 1

0.501 4

0.502 0

0.501 6

0.501 0

0.502 0

0.500 7

0.502 8

0.503 3

0.502 1

0.501 4

样品含
量，mg

0.483 4

0.483 0

0.482 4

0.483 4

0.482 1

0.484 1

0.484 6

0.483 5

0.482 8

0.318 1

0.317 9

0.317 5

0.318 1

0.317 3

0.318 6

0.318 9

0.318 2

0.317 7

加入量，
mg

0.269 5

0.269 5

0.269 5

0.502 5

0.502 5

0.502 5

0.656 1

0.656 1

0.656 1

0.190 0

0.190 0

0.190 0

0.392 5

0.392 5

0.392 5

0.443 3

0.443 3

0.443 3

测得量，
mg

0.748 1

0.750 3

0.751 2

0.972 8

0.975 1

0.971 3

1.139 4

1.129 9

1.132 5

0.503 4

0.501 8

0.505 9

0.700 4

0.710 0

0.698 8

0.762 1

0.758 8

0.763 9

加样回收
率，％
98.22

99.18

99.74

97.39

98.11

96.96

99.80

98.52

99.02

97.53

96.79

99.16

97.40

100.05

96.87

99.98

99.39

100.65

平均加样回
收率，％

98.5

98.6

RSD，
％

1.0

1.5

表4 样品含量测定结果（n＝3，mg/g）

Tab 4 Results of content determination of samples（n＝3，

mg/g）

编号
S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

S9

S10

穿心莲内酯
0.994 1

0.991 0

0.974 0

0.992 1

0.893 2

0.983 0

0.923 7

0.951 3

0.991 1

1.004 0

脱水穿心莲内酯
0.645 7

0.643 3

0.632 1

0.641 2

0.598 8

0.634 5

0.607 9

0.623 1

0.645 9

0.653 7

总含量
1.639 8

1.634 3

1.606 1

1.633 3

1.492 0

1.617 5

1.531 6

1.574 4

1.637 0

1.657 7

平均含量

1.602 4

RSD，％

3.3

··1701


