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鼻渊宁颗粒为延安市中医医院独家生产的医院制剂，由
栀子、大青叶等多味中药组成，具有清热解毒、通窍除涕的功
能，临床一般用于治疗急慢性鼻炎、鼻窦炎所引起的鼻塞、流
浊涕、喷嚏等。栀子、大青叶的主要活性成分分别为栀子苷和
靛玉红，其具有明显的清热泻火、解毒等作用。原标准仅收载
了白芷对照药材的薄层色谱鉴别，为有效控制鼻渊宁颗粒的
制剂质量，本试验在其现行标准的基础上，参考有关文献[1-3]，

优化色谱条件，建立了利用双波长高效液相色谱（HPLC）法同
时测定栀子苷、靛玉红含量的方法。

1 材料
1.1 仪器

2010AHT 型 HPLC 仪（日本岛津公司）；KQ-500E 型超声
波清洗器（上海安宁科学仪器公司）；TG328B型分析天平（上
海精科天平仪器有限公司）。

1.2 药品与试剂

鼻渊宁颗粒（延安市中医医院自制，批号：20140428、

20140317、 20140212、 20140106、 20131212、 20131106、

20131011、20130903、20130807，20130703，规格：12 g/袋）；栀
子苷对照品（批号：110749-200714，纯度：99.6％）、靛玉红对照

品（批号：717-200204，纯度：99.8％）均购自中国食品药品检定

研究院；乙腈为色谱纯，水为超纯水，其余试剂均为分析纯。

2 方法与结果
2.1 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：Shim-pack VP-ODS C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）；

流动相：乙腈（A）-0.5％醋酸溶液（B），梯度洗脱（0～20 min，

25％→45％A；20～40 min，45％→25％A；40～45 min，25％

A）；检测波长：栀子苷238 nm、靛玉红289 nm；流速：0.8 ml/min；

柱温：30 ℃；进样量：10 μl。在上述色谱条件下，两种待测成

分均达到了基线分离，理论板数以栀子苷和靛玉红计均≥

6 000；分离度＞1.5。

2.2 溶液的制备

2.2.1 对照品溶液 精密称取栀子苷、靛玉红对照品各适量，

分别置于 10.0 ml量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，分别制成

质量浓度为52.5、40.0 mg/L的对照品贮备液。

2.2.2 混合对照品溶液 精密称取栀子苷、靛玉红对照品适

量，置于同一10.0 ml量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，制成质

量浓度分别为52.5、40.0 mg/L的混合对照品溶液。

2.2.3 供试品溶液 取本品适量，研细，取约 20.0 g，精密称

定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇50 ml，称定质量，超声（功

率：500 W，频率：40 kHz）处理30 min，放冷，再次精密称定，用

甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取滤液，即得。

2.2.4 阴性对照溶液 按处方比例及制备工艺分别制备缺栀

子和大青叶的样品，按“2.2.3”项下方法制备阴性对照溶液。

2.3 专属性试验

取对照品溶液、供试品溶液及阴性样品溶液各10 μl，按上
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摘 要 目的：建立同时测定鼻渊宁颗粒中栀子苷和靛玉红含量的方法。方法：采用双波长高效液相色谱法。色谱柱为

Shim-pack VP-ODS C18（250 mm×4.6 mm，5 μm），流动相为乙腈-0.5％醋酸溶液（梯度洗脱），流速为0.8 ml/min，柱温为30 ℃，检测

波长为238、289 nm。结果：栀子苷和靛玉红的质量浓度分别在3.5～52.5、2.0～40.0 mg/L范围内与各自峰面积积分值呈良好线性

关系（r均为0.999 9）；精密度、稳定性、重复性试验的RSD＜2.69％；平均加样回收率分别为98.9％和99.9％，RSD分别为1.2％和

0.6％（n均为6）。结论：该方法简便、快速、专属性强，结果准确、可靠，可用于鼻渊宁颗粒的质量控制。
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Simultaneous Determination of Geniposide and Indirubin in Biyuanning Granules by Dual-wavelength HPLC
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for the content determination of geniposide and indirubin in Biyuanning gran-

ules. METHODS：Dual-wavelength HPLC was adopted. The determination was performed on Shim-pack VP-ODS C18（250 mm×4.6

mm，5 μm）column with mobile phase consisted of acetonitrile-0.5％ acetic acid（gradient elution）at the flow rate of 0.8 ml/min.

The detection wavelengths were set at 238 and 289 nm. RESULTS：The linear ranges were 3.5-52.5 mg/L for geniposide and

2.0-40.0 mg/L for indirubin（r＝0.999 9），respectively. RSDs of precision，stability and reproducibility tests were all lower than

2.69％ . The average recoveries were 98.9％ and 99.9％（n＝6），respectively. CONCLUSIONS：The method is simple，accurate

and reproducible，which can provide reference for quality evaluation of Biyuanning granules.
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述色谱条件进样测定，记录色谱图。结果显示，供试品溶液中

栀子苷和靛玉红的色谱峰与其他色谱峰均能达到基线分离，

且保留时间与对照品溶液一致；各阴性对照溶液在其相同保

留时间处无色谱峰，表明其他组分对栀子苷和靛玉红的测定

无干扰。色谱见图1。

2.4 线性关系考察

精密吸取混合对照品溶液适量，用甲醇倍比稀释，制成栀子
苷质量浓度为52.5、35.0、17.5、7.0、3.5 mg/L，靛玉红质量浓度为
40.0、20.0、10.0、4.0、2.0 mg/L的对照品溶液，按上述色谱条件进
样测定，记录色谱图。以栀子苷、靛玉红质量浓度为横坐标（x，

mg/L），以其各自峰面积积分值（y）为纵坐标，进行线性回归，得
栀子苷的回归方程为 y＝33.561x－15.669（r＝0.999 9），线性范
围为3.5～52.5 mg/L；靛玉红的回归方程为y＝6.766 2x－0.845 8

（r＝0.999 9），线性范围为2.0～40.0 mg/L。结果表明，栀子苷和
靛玉红在各自线性范围内与其峰面积积分值呈良好线性关系。

2.5 精密度试验

取混合对照品溶液适量，按上述色谱条件重复进样5次，记
录色谱图。结果，RSD＝1.44％（n＝5），表明仪器精密度良好。

2.6 稳定性试验

精密吸取同一供试品溶液适量，分别于 0、2、4、6、8、10、

12、24 h按上述色谱条件进样测定，记录色谱图。结果，栀子苷

和靛玉红的峰面积的RSD分别为 2.69％、2.38％（n＝8），表明

供试品溶液在24 h内稳定性良好。

2.7 重复性试验

取同一批次的鼻渊宁颗粒适量，共 6份，分别按照“2.2.3”

项下方法制备供试品溶液，再按上述色谱条件进样测定，记录

色谱图。结果，栀子苷、靛玉红的平均含量分别为 0.005 1、

0.004 3 mg/g，RSD 分别为 1.44％、1.38％（n＝6），表明本方法

重复性良好。

2.8 加样回收率试验

精密称取已知含量的样品（批号：20140428）适量，分别精

密加入“2.2.1”项下的对照品贮备液适量，按上述色谱条件进

样测定，记录色谱图，计算加样回收率，结果见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝6）

成分
栀子苷

靛玉红

称样量，g

20.023 4

20.006 7

20.003 4

20.046 7

20.056 2

20.064 3

20.023 4

20.006 7

20.003 4

20.046 7

20.056 2

20.064 3

加入量，g

0.000 1

0.000 1

0.000 1

0.000 1

0.000 1

0.000 1

0.000 1

0.000 1

0.000 1

0.000 1

0.000 1

0.000 1

样品含量，mg

0.106 1

0.106 0

0.114 0

0.114 3

0.114 3

0.116 4

0.082 1

0.092 0

0.096 0

0.086 2

0.092 3

0.092 3

测得量，mg

0.204 1

0.205 6

0.214 4

0.213 8

0.213 3

0.213 4

0.181 1

0.193 0

0.195 7

0.186 0

0.192 2

0.192 0

回收率，％
98.00

99.60

100.40

99.50

99.00

97.00

99.00

101.00

99.70

99.80

99.90

99.70

x，％
98.9

99.9

RSD，％
1.2

0.6

2.9 样品含量测定

取10批样品，按“2.2.3”项下方法制备供试品溶液，按上述

色谱条件进样测定，用外标法计算样品中栀子苷和靛玉红的

含量，结果见表2。

表2 样品含量测定结果（n＝3）

Tab 2 Content determination of samples（n＝3）

批号
20130703

20130807

20130903

20131011

20131106

20131212

20140106

20140212

20140317

20140428

栀子苷，mg/g

0.005 2

0.005 7

0.005 9

0.005 9

0.005 4

0.006 0

0.005 3

0.005 5

0.005 8

0.005 6

靛玉红，mg/g

0.004 1

0.004 2

0.004 5

0.004 3

0.004 6

0.004 7

0.004 8

0.005 0

0.004 2

0.004 5

3 讨论
3.1 色谱条件的确定

鼻渊宁颗粒为中药复方制剂，所含成分复杂，极性差别较

大，采用等度洗脱法难以达到有效分离，故考虑采用梯度洗

脱。笔者参考相关文献[4-8]对流动相进行了选择，结果发现乙

腈的洗脱能力较强，柱压合适，分离效果较好，故本试验以乙

腈（A）-0.5％醋酸溶液（B）进行梯度洗脱。

3.2 提取方法的选择

预试验中，笔者还比较了超声提取和加热回流提取两种

方法，结果发现前者对栀子苷和靛玉红的提取率均高于后者，

故最终选择超声提取的方法。

3.3 检测波长的选择

从样品的紫外扫描图可以看出，栀子苷、靛玉红的最大吸

收波长分别为238、289 nm，因此本试验采用DAD检测器[9]，设
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图1 高效液相色谱图

A.栀子苷对照品（238 nm）；B.靛玉红对照品（289 nm）；C.供试品（238

nm）；D.供试品（289 nm）；E.栀子阴性对照（238 nm）；F.大青叶阴性对

照（289 nm）；1.栀子苷；2.靛玉红

Fig 1 HPLC chromatograms
A.geniposide control（238 nm）；B.indirubin control（289 nm）；C.test

sample（238 nm）；D. test sample（289 nm）；E.negative sample without

Gardenia jasminoides（238 nm）；F.negative sample without Isatis indi-

gotica（289 nm）；1.geniposide；2. indirubin

1 2
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定238、289 nm为检测波长，其能准确、快速地对鼻渊宁颗粒中
两种成分的含量进行测定。

综上所述，本试验所建立的方法简便、快速、专属性强，结
果准确、可靠，精密度好，可用于鼻渊宁颗粒的质量控制。
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摘 要 目的：对紫草中萘醌类化学成分进行快速分离与鉴别。方法：采用快速高效液相色谱-飞行时间质谱（RRLC/Q-TOF/MS）

法。色谱柱为 Agilent SB-C18（100 mm ×4.6 mm，1.8 μm），流动相为乙腈-0.1％甲酸溶液（梯度洗脱），流速为 0.4 ml/min，柱温为

30 ℃；使用甲喷雾离子源，正、负离子扫描模式，载气温度为450 ℃，质量扫描范围（m/z）为100～1 000。结果：推断出紫草中可能

含有紫草素、β-羟基异戊酰紫草素、乙酰紫草素、β-乙酰氧基异戊酰紫草素、异丁酰紫草素、β，β-二甲基丙烯酰紫草素和α-甲基-正

丁酰紫草素等10种化学成分。结论：该方法快速、高效，可为紫草的药效学和质量控制研究奠定基础。

关键词 紫草；萘醌；快速高效液相色谱-飞行时间质谱联用技术

Analysis of Naphthaquinones in Arnebia euchroma by RRLC/Q-TOF-MS
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Union Medical College，Beijing 100050，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To separate and identify naphthaquinones in Arnebia enchroma rapidly. METHODS：RRLC/Q-TOF/

MS was adopted. The separation was performed on Agilent SB-C18（100 mm×4.6 mm，1.8 μm）column with mobile phase consisted

of acetonitrile-0.1％ formic acid（gradient elution）at the flow rate of 0.4 ml/min. The column temperature was 30 ℃. ESI was em-

ployed，and the sample was analyzed in the positive and negative-ion mode. The temperature of carrier gas was 450 ℃，mass scan-

ning rang（m/z）was from 100-1 000. RESULTS：10 kinds of naphthaquinones were identified by MS as sldkonin，β-hydroxyisova-

lerylshikonin，acetylshikonin，β-acetoxyisovalerylshikonin，isobutylshikonin，β，β-dimethylacrylshikonin and α-methybutyrylalkanni-

etc，etc. CONCLUSIONS：The method is rapid and effective，and can provide experimental basis for pharmacodynamics and quali-

ty control of A. euchroma.

KEYWORDS Arnebia euchroma；Naphthaquinones；RRLC/Q-TOF/MS
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