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摘 要 目的：初步拟定穿心莲配方颗粒的质量标准，并建立其高效液相色谱（HPLC）指纹图谱。方法：分别采用薄层色谱法、

HPLC法对穿心莲配方颗粒中穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯进行定性鉴别和定量分析，根据2015年版《中国药典》（简称“药典”）

对其水分、粒度、溶化性、浸出物进行测定；绘制10批穿心莲配方颗粒的HPLC指纹图谱，并与对照指纹图谱进行相似度评价。结

果：供试品薄层色谱在对照品色谱相应的位置上显相同颜色的斑点，穿心莲配方颗粒的水分、粒度、溶化性、浸出物测定结果均符

合药典标准。穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯检测质量浓度的线性范围分别为 10.983～274.583、11.355～283.886 mg/L（r 均为

0.999 9），精密度试验的RSD分别为0.50％、0.29％（n＝6），重复性试验的RSD分别为0.99％、0.51％（n＝6），室温下24 h稳定性试

验的 RSD 分别为 0.19％、0.53％（n＝6），平均回收率分别为 99.03％、102.24％（RSD 分别为 1.98％、1.86％，n＝6），含量分别为

（12.18±0.16）、（7.53±0.24）mg/g（n＝3）。10批穿心莲配方颗粒样品HPLC指纹图谱与HPLC对照指纹图谱相似度均＞0.99。结

论：建立的穿心莲配方颗粒质量标准及其HPLC指纹图谱，可用于穿心莲配方颗粒的质量控制。

关键词 穿心莲配方颗粒；高效液相色谱法；质量标准；指纹图谱
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Study on Quality Standard and Fingerprints of Andrographis paniculata Dispensing Granule
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ABSTRACT OBJECTIVE：To formulate the quality standard of Andrographis paniculata dispensing granule preliminarily，and to

establish its HPLC fingerprints. METHODS：TLC and HPLC method were used for qualitative identification and quantitative

analysis of andrographolide and dehydro-andrographolide in Andrographis paniculata dispensing granules. According to 2015 edition

of Chinese Pharmacopeia（called“Pharmacopeia”for short），the moisture，granularity，solubility and extract were determined.

HPLC fingerprints of 10 batches of A. paniculata dispensing granule were drawn，and similarity of it with control fingerprint was

evaluated. RESULTS：In TLC of test sample，the same spots were found in corresponding position as chromatogram of control

sample. The moisture，granularity，solubility and extract of A. paniculata dispensing granule were all in line with the standard of

Pharmacopeia. The linear range of andrographolide and dehydro-andrographolide were 10.983-274.583（r＝0.999 9）and 11.355-

283.886 mg/L（r＝0.999 9）. RSDs of precision tests were 0.50％ and 0.29％（n＝6）. RSDs of reproducibility tests were 0.99％ and

0.51％（n＝6）. RSDs of stability tests were 0.19％ and 0.53％ within 24 h at room temperature（n＝6）. Average recoveries were

99.03％（RSD＝1.98％，n＝6）and 102.24％（RSD＝1.86％，n＝6）. The contents of andrographolide and dehydro-andrographolide

were（12.18±0.16）and（7.53±0.24）mg/g（n＝3）. The similarity of HPLC fingerprints for 10 batches of A. paniculata dispensing

granule with control HPLC fingerprints were all higher than 0.99. CONCLUSIONS：Established quality standard and HPLC

fingerprint of A. paniculata dispensing granule can be used for quality control of A. paniculata dispensing granule.

KEYWORDS Andrographis paniculata dispensing granule；HPLC；Quality standard；Fingerprint

穿心莲为爵床科植物穿心莲[Andrographis panicu-

lata（Burm. f.）Nees]的干燥地上部分，具有清热解毒、凉

血消肿的作用[1]。穿心莲为常用中药材，含有穿心莲内

酯、脱水穿心莲内酯、穿心莲酮、穿心莲烷等二萜类内酯

和黄酮成分 [2-3]，多用于治疗感冒发热、咽喉肿痛、麻风

病、急性黄疸型肝炎、肺炎及其他呼吸道炎症等疾病[4-5]。

中药配方颗粒具有便于临床调剂和服用方便的特点[6]，

穿心莲配方颗粒以 2015年版《中国药典》规定的穿心莲

饮片为原料，通过提取、过滤、浓缩、干燥、制粒等工艺制

成。由于提取溶剂和制剂流程的影响，穿心莲配方颗粒

质量标准不能使用其饮片标准，且目前 2015年版《中国

药典》《广东省中药配方颗粒标准》和《广西壮族自治区

中药配方颗粒质量标准》中均未收载穿心莲配方颗粒质

量标准，因此，为了保证穿心莲配方颗粒的疗效，控制其

内在质量，笔者参照2015年版《中国药典》（四部）中颗粒

剂的相关规定和《中药配方颗粒质量控制与标准制定技

术要求（征求意见稿）》[1，7]，采用薄层色谱法、高效液相色

谱（HPLC）法对穿心莲配方颗粒进行定性鉴别和定量分

析，并对其水分、粒度、溶化性、浸出物进行测定；绘制10

批穿心莲配方颗粒HPLC指纹图谱，为穿心莲配方颗粒

的质量控制提供依据。

1 材料

1.1 仪器

1260 系列 HPLC 仪，包括 G1311A 四元梯度泵、

G1329B自动进样器、G1316A柱温箱、G1314B紫外检测

器（美国Agilent公司）；AB135-S电子天平（瑞士梅特勒-

托利多公司）；ELGA Option-Q型纯水机（法国威立雅集

团公司）。

1.2 药品与试剂

穿心莲内酯对照品（批号：110797-201108，纯度：

98.7％）、脱水穿心莲内酯对照品（批号：110854-201509，

纯度：99.4％）均购自中国食品药品检定研究院；穿心莲

饮片（产地：广东湛江）购自湖北正光九资河药业有限公

司（批号：161101），经中国医学科学院药用植物研究所

郭宝林教授鉴定为爵床科植物穿心莲的干燥地上部分；

甲醇、甲酸为色谱纯，其他试剂均为分析纯，水为超纯水。

2 方法与结果

2.1 穿心莲配方颗粒的制备

每批取穿心莲饮片 4 kg，煎煮 3次，每次加 8倍水，

1.5 h/次，每次煎煮后过滤，合并滤液，浓缩成浸膏，喷雾

干燥成粉末，再干法制粒，分装，即得。共制备10批穿心

莲配方颗粒，批号：P20170112、P20170114、P20170115、

P20170117、P20170119、P20170122、P20170123、P2017-

0125、P20170127、P20170128。

2.2 穿心莲的定性鉴别

取本品 7批（批号：P20170112、P20170114、P2017-

0115、P20170117、P20170119、P20170122、P20170123），

每批分别取颗粒适量，研细（粉末过二号筛），再取粉末
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1 g，加乙醇 30 mL，超声（功率：250 W，频率：53 kHz）处

理30 min，滤过，滤液浓缩至5 mL，作为各批穿心莲配方

颗粒薄层鉴别的供试品溶液（编号 1～7）。再分别取脱

水穿心莲内酯对照品、穿心莲内酯对照品适量，用无水

乙醇制成质量浓度1 mg/mL的溶液，作为脱水穿心莲内

酯对照品溶液和穿心莲内酯对照品溶液。参照 2015年

版《中国药典》（四部）通则0502进行薄层色谱试验[1]，吸

取上述 7个供试品溶液和 2个对照品溶液各 4 μL，分别

点于同一硅胶GF254薄层板上，以三氯甲烷-乙酸乙酯-

甲醇（4 ∶3 ∶0.4，V/V/V）为展开剂展开，取出，晾干，置于紫

外光灯（254 nm）下检视。结果，供试品溶液色谱中，在

与对照品溶液色谱相应的位置上显相同荧光斑点，薄层

色谱图见图1。

2.3 检查

2.3.1 水分测定 取本品 3 批（批号 ：P20170112、

P20170114、P20170115）进行水分测定，参照 2015年版

《中国药典》（四部）通则0832中水分测定法的第一法进

行测定。结果，穿心莲配方颗粒的水分含量分别为

4.85％、4.67％、4.95％，符合 2015年版《中国药典》（四

部）“颗粒剂”项下水分≤8.0％的要求。

2.3.2 粒度测定 取本品 3 批（批号 ：P20170112、

P20170114、P20170115），参照 2015年版《中国药典》（四

部）通则 0982中双筛分法测定。结果，穿心莲配方颗

粒的粒度分别为 8.32％、8.45％、8.20％，符合 2015年版

《中国药典》（四部）“颗粒剂”项下粒度≤15％的要求。

2.3.3 溶化性测定 取本品 3 批（批号：P20170112、

P20170114、P20170115），各 10 g，加热水 200 mL，搅拌 5

min，立即观察。结果，穿心莲配方颗粒溶液清澈无异物

或焦屑，符合2015年版《中国药典》（四部）“颗粒剂”项下

溶化性要求。

2.3.4 浸出物测定 取本品 3 批（批号：P20170112、

P20170114、P20170115），研细，各取 4 g粉末，按照 2015

年版《中国药典》（四部）“浸出物测定法”项下的热浸法，

以乙醇作为溶剂进行测定。结果，醇溶性浸出物的含量

分别为 31.44％、30.71％、32.16％，暂定穿心莲配方颗粒

浸出物为30.71％～32.16％。

2.4 穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯的含量测定

2.4.1 色谱条件 色谱柱：Sepax HP C18（250 mm×4.6

mm，5 µm）；流动相：甲醇-水（52 ∶ 48，V/V）等度洗脱；流

速：1.0 mL/min；检测波长：225 nm（0～15 min，穿心莲内

酯）、254 nm（15～30 min，脱水穿心莲内酯）；柱温：

25 ℃；进样量：10 μL。

2.4.2 对照品溶液的制备 （1）穿心莲内酯对照品溶

液：精密称取穿心莲内酯对照品适量，加 50％乙醇制成

质量浓度为 0.549 2 mg/mL的穿心莲内酯对照品溶液。

（2）脱水穿心莲内酯对照品溶液：精密称取脱水穿心莲

内酯对照品适量，加 50％乙醇制成质量浓度为 0.567 8

mg/mL的脱水穿心莲内酯对照品溶液。（3）混合对照品

溶液：取上述单一对照品溶液适量，置于同一量瓶中，加

50％乙醇制成穿心莲内酯、脱水穿心莲内酯质量浓度分

别为0.164 8、0.170 3 mg/mL的混合对照品溶液。

2.4.3 供试品溶液的制备 取适量穿心莲配方颗粒（批

号：P20170119），研细（粉末过二号筛），再取粉末 0.1 g，

置于 10 mL量瓶中，加入 50％乙醇溶解，定容，混匀，过

滤，作为供试品溶液。

2.4.4 系统适用性试验 取“2.4.2”项下混合对照品溶

液和“2.4.3”项下供试品溶液，分别按“2.4.1”项下色谱条

件进样测定，记录色谱图。结果，相邻各峰间分离度均

大于 1.5，以穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯计理论板数

均在2 000以上，色谱图见图2。

2.4.5 线性关系考察 分别精密量取“2.4.2”项下各单

一对照品溶液 0.1、0.2、0.5、1.0、1.5、2.0、2.5 mL，分别置

注：1～7分别为供试品溶液，8为脱水穿心莲内酯对照品，9为穿

心莲内酯对照品

Note：1-7 for test solution，8 for dehydra andrographolide control，9

for andrographolide control

图1 薄层色谱图

Fig 1 TLC chromatogram

1 2 3 4 5 6 7 8 9

图2 高效液相色谱图

Fig 2 HPLC chromatograms
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于5 mL量瓶中，加50％乙醇至刻度，摇匀。按“2.4.1”项

下色谱条件进样测定，记录峰面积。以对照品溶液的质

量浓度为横坐标（x）、峰面积为纵坐标（y）进行回归分

析，得穿心莲内酯的回归方程为 y＝5.096 5x+4.591 3

（r＝0.999 9），定量限为11.507 ng；脱水穿心莲内酯的回

归方程为 y＝17.227 9x－0.919 3（r＝0.999 9），定量限为

9.093 ng。结果表明，穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯检

测质量浓度在 10.983～274.583、11.355～283.886 mg/L

范围内线性关系良好。

2.4.6 精密度试验 精密吸取“2.4.2”项下各单一对照

品溶液 10 µL，按“2.4.1”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 0.50％、0.29％（n＝6），表明仪器

的精密度良好。

2.4.7 重复性试验 按“2.4.3”项下方法制备供试品溶

液共6份，再按“2.4.1”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含量的RSD分

别为0.99％、0.51％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.4.8 稳定性试验 取“2.4.3”项下供试品溶液，制备后

在室温下放置 0、3、6、9、12、18、24 h后分别按“2.4.1”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 0.19％、0.53％

（n＝7），表明供试品溶液在室温条件下 24 h 内稳定性

良好。

2.4.9 加样回收试验 精密称取6份已知穿心莲内酯含

量（12.19 mg/g）和已知脱水穿心莲内酯含量（7.73 mg/g）

的供试品粉末各 0.05 g（批号：P20170119），分别置于 10

mL量瓶中，加入1 mL穿心莲内酯对照品溶液和0.5 mL

脱水穿心莲内酯对照品溶液，然后加入 50％乙醇至刻

度，摇匀，过滤，作为供试品溶液。按照“2.4.1”项下色谱

条件进样测定，记录峰面积并计算回收率。结果，穿心

莲内酯、脱水穿心莲内酯平均回收率分别为 99.03％、

102.24％，RSD 分别为 1.98％、1.86％（n＝6），表明仪器

准确度良好。

2.4.10 样品含量测定 分别称取3批供试品，按“2.4.3”

项下方法制备供试品溶液，再按“2.4.1”项下色谱条件进

样测定，记录峰面积。结果，3批样品中穿心莲内酯、脱

水穿心莲内酯含量分别为（12.18±0.16）、（7.53±0.24）

mg/g（n＝3）。

2.5 穿心莲配方颗粒的HPLC指纹图谱

2.5.1 色谱条件 色谱柱：Diamonsil C18（250 mm×4.6

mm，5 µm）；流动相：甲醇（A）-0.1％冰醋酸水溶液（B）梯

度洗脱（0～10 min，5％A；10～30 min，5％→30％A；

30～35 min，30％→80％A）；流速：1.0 mL/min；检测波

长：250 nm；柱温：30 ℃；进样量：10 μL。

2.5.2 系统适用性考察 取“2.4.2”项下混合对照品溶

液和“2.4.3”项下供试品溶液（批号：P20170119），分别按

“2.5.1”项下色谱条件进样测定，记录色谱图。结果，相

邻各峰间分离度均大于 1.5，按穿心莲内酯和脱水穿心

莲内酯计理论板数均在2 000以上，色谱图见图3。

2.5.3 精密度试验 取“2.4.3”项下供试品溶液适量，按

“2.5.1”项下色谱条件连续进样测定 6次，记录穿心莲内

酯和脱水穿心莲内酯的相对保留时间和相对峰面积。

结果，穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯相对保留时间和

相对峰面积的 RSD＜3.0％（n＝6），表明本方法精密度

良好。

2.5.4 稳定性试验 取“2.4.3”项下供试品溶液，分别于

制备后室温下放置 0、1.5、2.5、5、10、15 h后按“2.5.1”项

下色谱条件进样测定，记录穿心莲内酯和脱水穿心莲内

酯的相对保留时间和相对峰面积。结果，穿心莲内酯和

脱水穿心莲内酯相对保留时间和相对峰面积的RSD＜

3.0％（n＝6），表明供试品溶液室温下放置 15 h 内基本

稳定。

2.5.5 重复性试验 按“2.4.3”项下方法制备供试品溶

液，共 6份，再按“2.5.1”项下色谱条件进样测定，记录穿

心莲内酯和脱水穿心莲内酯的相对保留时间和相对峰

面积。结果，穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯相对保留时

间和相对峰面积的 RSD＜3.0％（n＝6），表明本方法重

复性良好。

2.5.6 HPLC指纹图谱的生成 取10批（编号S1～S10）

穿心莲配方颗粒各适量，按“2.4.3”项下方法制备供试品

溶液，再按“2.5.1”项下色谱条件进样测定，采用《中药指

纹图谱相似度评价系统》（2004A）对10批穿心莲配方颗

粒样品的HPLC图谱进行分析，得其HPLC指纹图谱，设

图3 穿心莲配方颗粒HPLC图

Fig 3 HPLC chromatograms of A. paniculata dispen-

sing granule
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计时间窗宽度为 0.20 min，以中位数法生成对照指纹图

谱。HPLC叠加指纹图谱详见图4，HPLC对照指纹图谱

图5。

2.5.7 相似度分析 采用《中药指纹图谱相似度评价系

统》（2004A），以穿心莲配方颗粒样品HPLC对照指纹图

谱为参考，进行相似度评价。结果，10批穿心莲配方颗

粒样品相似度均大于0.99，说明各批穿心莲配方颗粒样

品具有较高的均一性。相似度测定结果见表1。

3 讨论

相关研究表明，将穿心莲加工制备成穿心莲配方颗

粒，不仅能保留有效成分，还能方便消费者使用[8-9]。本

试验采用薄层色谱法对穿心莲配方颗粒中穿心莲内酯

和脱水穿心莲内酯进行定性鉴别，色谱分离效果良好，

斑点显色清晰。对其粒度、水分、溶化性等进行了测定，

也符合 2015年版《中国药典》对颗粒剂的相关质量要

求。采用HPLC法测定穿心莲配方颗粒中穿心莲内酯和

脱水穿心莲内酯的含量，并对该方法的系统适用性、线

性关系、精密度、稳定性、重复性以及回收率进行了考

察，结果表明该方法学考察结果符合要求。穿心莲配方

颗粒质量标准限度值按测定结果平均值的80％计算，确

定穿心莲内酯含量限度标准为不少于9.75 mg/g，脱水穿

心莲内酯含量限度标准为不少于6.07 mg/g，本研究结果

可为建立穿心莲配方颗粒中穿心莲内酯和脱水穿心莲

内酯含量限度标准提供依据。

笔者在前期穿心莲配方颗粒HPLC指纹图谱的研究

中，参考相关研究对不同色谱柱、流动相、检测波长进行

了考察 [10-19]，选择 Waters T3色谱柱、Sepax HP-C18色谱

柱、Diamonsil C18色谱柱对样品进行色谱分析，发现使用

Diamonsil C18 色谱柱对样品的分离效果好；考察甲

醇-0.1％磷酸水溶液、甲醇-0.1％甲酸水溶液、甲醇-0.1％

冰醋酸水溶液等流动相的色谱分离效果，发现甲

醇-0.1％冰醋酸水溶液的分离效果较好。紫外光谱扫描

结果表明，穿心莲内酯在225 nm波长有最大吸收峰，脱

水穿心莲内酯在254 nm波长有最大吸收峰，为了在穿心

莲配方颗粒HPLC指纹图谱研究中不再切换检测波长，

根据穿心莲中有效成分紫外吸收峰特征，选择波长210、

230、250、270 nm 进行测定，发现 250 nm 波长下脱水穿

心莲内酯有最大吸收，此波长下穿心莲内酯的吸收度虽

不是最大吸收，但吸收也比较强，且峰形分离相对较好，

虽不能达到含量检测的要求，但能满足指纹图谱建立要

求，其余波长下峰形分离效果均不佳，故选择250 nm为

检测波长。最终，所建立的穿心莲配方颗粒HPLC指纹

图谱精密度、稳定性、重复性良好，10批穿心莲配方颗粒

指纹图谱的相似度均大于0.99。

综上所述，本试验全面考察了穿心莲配方颗粒的质

量相关项目，初步拟定了穿心莲配方颗粒中穿心莲内酯

和脱水穿心莲内酯的质量控制标准，建立了其HPLC指

纹图谱，为穿心莲配方颗粒的质量控制提供了科学依据。
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表1 相似度测定结果

Tab 1 Results of similarity tests
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0.992

0.991
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摘 要 目的：挖掘含白术的成方制剂的组方规律，为白术的现代临床应用及相关新药研发提供参考。方法：收集《中华人民共和

国卫生部药品标准·中药成方制剂》（以下简称《中药成方制剂》）中含白术的所有成方制剂，将各处方用药、功能主治等信息录入中

医传承辅助平台（V2.5）中，采用该软件的关联规则等数据挖掘方法，对处方中的主治证候和疾病等进行频次统计，并对高频证候

和疾病的组方规律进行分析。结果：含白术的成方制剂共 561 首，主治证候共 118 种，主治疾病共 140 种；高频证候为气血两虚

证、脾胃气虚证，其高频药物组合分别为八珍汤和四君子汤加减；高频主治疾病为腹泻、月经失调；治疗腹泻的药物组合以异功散

为基本方，包含六君子汤、香砂六君子汤；治疗月经不调的药物组合以八珍汤为基本方，包含归芍六君子汤、十全大补汤、八珍益母

丸、香附丸。结论：本研究通过大数据客观地呈现了含白术的成方制剂的主治病证和组方规律等，本研究结果可为白术的临床应

用及相关的药物研发提供依据。
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