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摘要 � 目的: 建立 RP- H PLC法同时测定穿心莲药材及其制剂中 6个主要内酯成分 (穿心莲内酯、异穿心莲内酯、新穿心莲内

酯、去氧穿心莲内酯、脱水穿心莲内酯和穿心莲宁 )的含量。方法:采用 Krom asil RP- C18 ( 4�6 mm � 250 mm, 5 �m )色谱柱,以

乙腈 -水为流动相, 采用二元梯度洗脱, 流速 1� 0 mL� m in- 1, 检测波长 226 nm, 柱温 25 � 。结果: 穿心莲内酯、异穿心莲内

酯、新穿心莲内酯、去氧穿心莲内酯、脱水穿心莲内酯和穿心莲宁的线性范围分别为 0� 17~ 6� 72 �g( r= 0� 9970), 0�04~ 1�67

�g( r= 0�9967), 0�11~ 4� 32 �g ( r= 0� 9964), 0� 11~ 4�32 �g ( r = 0�9969 ), 0�19~ 7� 60 �g ( r = 0�9965 ), 0�03~ 1� 24 �g ( r =

0� 9972);穿心莲药材平均加样回收率 ( n = 6)分别为 100� 5% ( RSD = 2�3% ), 100� 7% ( RSD= 2�9% ) , 99�3% ( RSD= 2� 1% ),

100�8% ( RSD= 3�0% ), 100� 9% ( RSD= 3�0% ) , 101�3% ( RSD= 2� 7% )。结论: 所建立的含量测定方法简便可行, 重复性良

好, 可用于穿心莲药材及含穿心莲制剂的质量监控, 也为提高穿心莲的质量标准和指导工艺改进提供新的试验依据。
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Abstract� Objec tive: To deve lop an RP- H PLC m ethod for de term ination o f andrographolide, hom odroandrogra�
pho lide, neoandrographolide, deoxyandrographo lide, dehydroandrographo lide, ninandrographolide in m aterials and re�
lated patent m edic ines ofAndrograph is paniculata. Methods: The sam ples w ere separated on a K rom asil RP- C18

( 4�6 mm � 250 mm, 5 �m ) column w ith the grad ien t e lut ion o f aceton itrile- w ater at a flow rate of 1�0 mL�
m in

- 1
. Thew ave leng th w as set at 226 nm and the co lum n tem perature w as 25 � . In grad ien t e lution program the

vo lum e fraction of aceton itrile in mobile phase w as as follow s: 0- 10 m in, 30% ; 10- 20 m in, 30% � 40%; 20- 25

m in, 40% ; 25- 40 m in, 40% � 50% ; 40- 70 m in, 50% � 65%. Results: The standard calibrat ion curves o f an�
drographolide, hom odroandrog rapho lide, neoandrog rapho lide, deoxyandrog rapho lide, dehydroandrog rapho lide and ni�
nandrog rapho lide w ere linear in the ranges o f 0�17- 6�72 �g( r= 0�9970) , 0�04- 1�67 �g( r= 0�9967) , 0�11-

4�32 �g ( r = 0�9964) , 0�11 - 4�32 �g ( r = 0�9969) , 0�19 - 7�60 �g ( r = 0�9965) , 0�03 - 1�24 �g ( r =

0�9972), respect ive ly; The average recoveries of the m ethod o fAndrographis paniculata m ateria ls w ere 100�5%
( RSD= 2�3% ), 100�7% ( RSD = 2�9% ), 99�3% ( RSD = 2�1% ), 100�8% ( RSD = 3�0% ), 100�9% ( RSD =

3�0% ), 101�3% ( RSD = 2�7% ), respect ively. Conclusion: The m ethod estab lished w as successfully applied to

quant ify the six lactones in Andrographis panicula ta co llected in d ifferent p laces, w hich is he lpfu l to control the

qua lity and technonical im provem ent ofAndrographis panicu la ta and its related products.
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� � 穿心莲为爵床科植物穿心莲 Andrographis pan�
iculata ( Burm. .f ) Nees.的干燥地上部分,具有清热

解毒、凉血、消肿等功效。临床上常用于感冒发热、

咽喉肿痛等症
[ 1]
。研究表明,二萜内酯类成分是穿

心莲药材的主要有效成分
[ 2]
。国内外学者多以穿

心莲药材及其制剂中该类成分含量较大的穿心莲内

酯、脱水穿心莲内酯和新穿心莲内酯作为质量控制

指标成分
[ 3~ 6]
。然而,前期研究结果发现

[ 7~ 9]
, 由于

产地、采收期、贮藏时间与方法不同, 上述成分含量

差异较大,并且不同的二萜内酯类化合物具有不同

的治疗作用
[ 10, 11]

, 为了确保药材临床用药的安全

性、有效性, 并全面控制穿心莲药材及其制剂的质

量,本实验首次建立同时检测穿心莲内酯、异穿心莲

内酯、新穿心莲内酯、去氧穿心莲内酯、脱水穿心莲

内酯与穿心莲宁的 RP- HPLC法,测定不同产地的

穿心莲药材及其制剂的含量,以期为穿心莲药材及

穿心莲制剂的质量控制的再提高与临床合理用药提

供可资借鉴的依据。

1� 仪器和试药

H P 1100 Series高效液相色谱仪 (美国安捷

伦 ) ,配置 DAD二极管阵列检测器及 HP Chem sta�
tion色谱工作站; Sartorius分析天平。

液相色谱用乙腈为色谱纯 (美国 H oneyw ell公

司 ) ;水为超纯水;其余试剂均为分析纯。

穿心莲内酯、异穿心莲内酯、新穿心莲内酯、去

氧穿心莲内酯、脱水穿心莲内酯、穿心莲宁系本实验

室自穿心莲 Andrographis panicu la ta ( Burm. .f )

Nees.植物中分离得到, 经光谱学鉴定及色谱法检测

其纯度为 98%以上。穿心莲样品共 16批, 经广州

中医药大学祝晨蔯研究员鉴定为爵床科植物穿心莲

Andrographis paniculata ( Burm. .f ) N ees. ,药材来源

见表 1。

表 1� 穿心莲药材及穿心莲制剂测试样品
Tab 1� Samples ofH erba Andrograph is and paten tm edic ines

样品编号

( sam pleNo. )

产地或收集地 /制剂名称

( co llecting pla ce or nam e of pa tent m edic ines)

采收部位

( plant pa rt)

采 (收 )集时间 /批号

( co llect ing or buy ing t im e /Lo tN o. )

1 安徽穿心莲规范化种植基地 ( Anhu iAndrographis GAP base) 茎与叶混合 ( stem and leaf) 2009�09

2 清远穿心莲规范化种植基地 ( Q ingyuan Andrographis GAP base) 茎与叶混合 ( stem and leaf) 2008�09

3 饶平穿心莲规范化种植基地 ( R aop ingA ndrographis GAP base) 茎与叶混合 ( stem and leaf) 果期 ( fruit period)

4 饶平穿心莲规范化种植基地 ( R aop ingA ndrographis GAP base) 茎与叶混合 ( stem and leaf) 花期 ( flow ering period)

5 饶平穿心莲规范化种植基地 ( R aop ingA ndrographis GAP base) 茎与叶混合 ( stem and leaf) 果期与花期混合

( fru it and flow ering period)

6 湛江穿心莲规范化种植基地 ( ZhanjiangAndrographis GAP base) 茎与叶混合 ( stem and leaf) 2008�09

7 湛江穿心莲规范化种植基地 ( ZhanjiangAndrographis GAP base) 荚果 ( pod) 2008�09

8 湛江穿心莲规范化种植基地 ( ZhanjiangAndrographis GAP base) 根 ( root) 2008�09

9 湛江穿心莲规范化种植基地 ( ZhanjiangAndrographis GAP base) 茎 ( stem ) 2008�09

10 湛江穿心莲规范化种植基地 ( ZhanjiangAndrographis GAP base) 叶 ( leaf) 2008�09

11 广州二天堂药店 ( Guang zhou Er�tiantang drugstore) 茎与叶混合 ( stem and leaf) 2008�08

12 广州吉祥药店 ( Guang zhou Jix iang drugstore) 茎与叶混合 ( stem and leaf) 2007�08

13 广州杏园春药店 ( Guang zhou X ingyuanchun drugsto re) 茎与叶混合 ( stem and leaf) 2007�08

14 白云山穿心莲片 (薄膜衣 ) ( Baiyunshan Chuanx inlian tablets) 不详 ( unknown) E6A002

15 白云山复方穿心莲片 ( Ba iyunshan com pound Chuanx inlian table ts) 不详 ( unknown) A6D 009

16 加劲穿心莲片 ( Jiajin Chuanx inlian tablets) 不详 ( unknown) 060904

2� 方法与结果

2�1� 溶液制备
2�1�1� 混合对照品溶液的制备 � 精密称取对照品
穿心莲内酯 1�70 m g、异穿心莲内酯 0�40 m g、新穿

心莲内酯 1�08 m g、去氧穿心莲内酯 1�08 m g、脱水

穿心莲内酯 1�90 mg、穿心莲宁 0�31 m g, 置 10 m L

量瓶中,用甲醇定容, 即得。

2�1�2� 穿心莲药材供试品溶液 [ 7 ] � 精密称取穿心

莲药材干燥粉末 ( 60 � 干燥,过 4号筛 ) 1�0 g,加甲

醇 100 m L,索氏提取至馏出液为无色 (约 3�5 h) ,提

取液水浴蒸干, 残渣以甲醇溶解并定容至 10 mL。

精密吸取上述药液 1�0 mL, 加甲醇定容至 2�0 mL,

以 0�45 �m微孔滤膜过滤,即得。

2�1�3� 穿心莲制剂供试品溶液 � 取 20粒药片, 除

去糖衣或薄膜,于研钵中研细, 按 � 2�1�2�项下方法
操作,即得。
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2�1�4� 阴性样品溶液 � 按照穿心莲片制备工艺制
备阴性样品

[ 12]
。按 � 2�1�3�项下方法操作,制备缺

穿心莲药材的阴性样品溶液。

2�2� 色谱条件和系统适用性试验 [ 8 ] � 采用 K rom a�
sil RP- C18 ( 4�6 mm � 250 mm, 5 �m )色谱柱, 以乙

腈 ( A ) - 水 ( B )为流动相线性梯度洗脱 ( 0 ~ 10

m in, 30%; 10 ~ 20 m in, 30% � 40%; 20 - 25 m in,

40%; 25~ 40 m in, 40% � 50% ; 40~ 70 m in, 50% �
65% ), 流速 1�0 m L� m in

- 1
,检测波长 226 nm,进样

量 10 �L, 柱温 25 � 。在上述色谱条件下,穿心莲

内酯、异穿心莲内酯、新穿心莲内酯、去氧穿心莲内

酯、脱水穿心莲内酯和穿心莲宁的保留时间分别为

32�18, 34�78, 42�08, 47�59, 48�65, 62�71 m in, 并且

与其他组分分离良好。对照品、样品与阴性样品色

谱图见图 1- A、B、C、D、E。

2�3� 方法学考察
2�3�1� 线性关系考察 � 分别精密吸取 � 2�1�1�项
下的混合对照品溶液 1, 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40

�L, 分别按 � 2�2�项下色谱条件进样测定,以峰面积

图 1� 对照品 ( A)、1号药材样品 ( B )、11号药材样品 ( C,不含穿心

莲宁 )、加劲穿心莲片 ( D)、阴性样品 ( E )色谱图

F ig 1� Ch rom atogram s of reference substances( A) , No�1 sam p le of crude

drug( B) , N o�11 sam p le of crude d rug( C ) , Jiajin Chuanx in lian tab lets

( D) , n egat ive sam p le( E )

1.穿心莲内酯 ( and rographol ide) � 2.异穿心莲内酯 ( hom odroandrogra�

phol ide) � 3.新穿心莲内酯 ( neoandrographolid e) � 4.去氧穿心莲内

酯 ( deoxyandrographolide) � 5.脱水穿心莲内酯 ( dehydroandrographol�

ide) � 6.穿心莲宁 ( n inand rographo lide)

积分值 ( Y )对对照品进样量 (X, �g )进行线性回归,

求得回归方程。结果见表 2。

表 2� 直线回归方程与线性范围
Tab 2� Regression equat ion s and linear range

组分

( com ponent)

回归方程

( regression equa tions)

线性范围

( linea r range) /�g
r

穿心莲内酯 ( andrographo lide) Y= 2�257 � 103X - 53�01 0� 17~ 6�72 0�9970

异穿心莲内酯 ( hom odroandrographo lide) Y= 1�750 � 103X - 20�74 0� 04~ 1�66 0�9967

新穿心莲内酯 ( neoandrog rapho lide) Y= 497�5X - 7�16 0� 11~ 4�32 0�9964

去氧穿心莲内酯 ( deoxyandrog rapho lide) Y= 735�1X - 11�02 0� 11~ 4�32 0�9969

脱水穿心莲内酯 ( dehydroandrog rapho lide) Y= 1�428 � 103X - 22�28 0� 19~ 7�60 0�9965

穿心莲宁 ( ninandrographolide) Y= 729�1X + 13�69 0� 03~ 1�24 0�9972

2�3�2� 稳定性试验 � 精密吸取药材供试品溶液 10

�L,分别于 0, 1, 2, 4, 8, 12, 24, 48 h进样测定, 结果

穿心莲内酯、异穿心莲内酯、新穿心莲内酯、去氧穿

心莲内酯、脱水穿心莲内酯与穿心莲宁平均峰面积

分别为 7922�88, 1674�40, 411�14, 809�80, 664�41,

214�79; RSD( n = 8)在 0�90% ~ 1�2%范围内, 表明

供试品溶液在 48 h内均稳定。

2�3�3� 精密度试验 � 精密吸取混合对照品溶液 10

�L,连续进样 5次, 结果穿心莲内酯、异穿心莲内

酯、新穿心莲内酯、去氧穿心莲内酯、脱水穿心莲内

酯与穿心 莲宁平均 峰面 积分别 为 3782�06,

1785�45, 683�27, 1562�67, 699�40, 792�72; RSD ( n

= 5)在 0�60% ~ 0�95%范围内, 表明仪器精密度良

好。

2�3�4� 重复性试验 � 取同一批次药材样品 5份,依

� 2�1�2�项下方法制备供试品溶液, 在上述色谱条

件下测定 6个化合物含量。结果穿心莲内酯、异穿

心莲内酯、新穿心莲内酯、去氧穿心莲内酯、脱水穿

心莲内酯与穿心莲宁含量平均值 ( n = 5)分别为

7�05, 1�87, 1�62, 2�21, 0�97, 0�55 m g� g
- 1

; RSD在

2�2% ~ 2�8%范围内,表明该方法重复性良好。

2�3�5� 加样回收率试验
2�3�5�1� 穿心莲药材回收率 � 精密称取已知含量
的穿心莲药材 (安徽种植基地 )粉末约 0�50 g共 6

份, 分别加入混合对照品溶液 (穿心莲内酯 3�52 m g

� mL
- 1
、异穿心莲内酯 0�96 m g� mL

- 1
、新穿心莲

内酯 0�84 m g� mL
- 1
、去氧穿心莲内酯 1�12 m g�

mL
- 1
、脱水穿心莲内酯 0�48 m g� mL

- 1
、穿心莲宁

0�28 mg� m L
- 1

) 1�0 mL, , 按 � 2�1�2�项下方法制备
供试溶液后,按 � 2�2�项下色谱条件进行测定, 计算
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穿心莲内酯、异穿心莲内酯、新穿心莲内酯、去氧穿

心莲内酯、脱水穿心莲内酯与穿心莲宁的平均回收

率 ( n = 6)分别为 100�5% ( RSD = 2�3% ), 100�7%
( RSD = 2�9% ), 99�3% ( RSD = 2�1% ), 100�8%
( RSD = 3�0% ), 100�9% ( RSD = 3�0% ), 101�3%
( RSD= 2�7% )。

2�3�5�2� 穿心莲片回收率 � 精密称取已知含量的
加劲穿心莲片粉末约 0�20 g共 6份, 分别加入混合

对照品溶液 (穿心莲内酯 2�74 m g� mL
- 1
、异穿心莲

内酯 0�17 m g� mL
- 1
、新穿心莲内酯 0�64 m g�

mL
- 1
、去氧穿心莲内酯 0�29 m g� mL

- 1
、脱水穿心

莲内酯 1�14 m g� mL
- 1
、穿心莲宁 0�09 m g� mL

- 1
)

1�0 mL, 按 � 2�1�2�项下方法制备供试溶液后, 按

� 2�2�项下色谱条件进行测定, 计算穿心莲内酯、异

穿心莲内酯、新穿心莲内酯、去氧穿心莲内酯、脱水

穿心莲内酯与穿心莲宁的平均回收率 ( n = 6)分别

为 100�7% ( RSD = 2�3% ), 101�5% ( RSD =

3�0% ), 102�5% ( RSD = 1�4% ), 100�6% ( RSD =

3�1% ), 99�7% ( RSD = 2�7% ), 101�6% ( RSD =

3�1% )。

2�4� 样品测定 � 分别精密称定穿心莲药材、穿心莲
片的粉末 ( 60 � 干燥, 过 4号筛 ) 1�0 g, 按 � 2�1�项
下方法制备各供试品溶液。分别精密吸取 10 �L,

按 � 2�2�项下色谱条件进样测定, 以外标法计算穿

心莲内酯、异穿心莲内酯、新穿心莲内酯、去氧穿心

莲内酯、脱水穿心莲内酯与穿心莲宁 6个内酯类化

合物含量,结果见表 3。

表 3� 穿心莲药材、白云山穿心莲片、白云山复方穿心莲片、加劲穿心莲片及其制剂中 6个内酯类

化合物含量测定结果 (m g� g- 1或 mg� 片 - 1, n= 2)

Tab 3� R esu lts of con ten t de term ination of six k inds of lactone in samp les ofAndrograph is pan icu lata( Burm. f. )

Nees. m aterials, Baiyunshan Chuanxin lian tab lets, Baiyunshan compound Chuanx in lian tab lets, Jiajin

Chuanxin lian tab lets Herba Andrograph is and pa ten tm edic ine s(mg� g- 1 or mg per tab le t, n= 2)

样品编号

( sam pleNo. )

穿心莲内酯

( andrographo lide)

异穿心莲内酯

( hom odroandrog rapho lid)

新穿心莲内酯

( neoandrog rapho lide)

去氧穿心莲内酯

( deoxyandrog rapho lide)

脱水穿心莲内酯

( dehydroandrographolide)

穿心莲宁

( n inandrographo lide )

1 7�02 1�90 1�67 2�23 0�96 0�55

2 8�36 0�99 4�13 1�47 8�51 -

3 1�24 0�84 2�91 1�89 8�12 -

4 4�10 1�89 4�90 5�85 14�70 -

5 2�66 1�28 3�78 3�55 11�57 -

6 6�08 1�04 2�56 2�45 8�46 -

7 4�17 0�52 1�59 0�81 4�52 -

8 - - - - - -

9 0�79 0�42 - 0�31 1�26 -

10 12�70 1�16 4�06 7�66 11�77 -

11 1�60 0�28 0�66 0�41 2�10 -

12 2�68 0�32 2�01 0�99 3�06 -

13 2�58 0�23 1�28 0�70 3�16 -

14 0�16 0�05 0�31 0�24 0�87 -

15 0�28 - 0�20 0�12 0�22 0�06

16 2�75 0�16 0�64 0�29 1�16 0�09

3� 讨论

3�1� 实验结果表明, 不同产地穿心莲中穿心莲内

酯、异穿心莲内酯、新穿心莲内酯、去氧穿心莲内酯、

脱水穿心莲内酯与穿心莲宁 6个内酯类成分的含量

都存在较大差别,安徽、清远、饶平、湛江种植基地穿

心莲药材中所含总内酯量均高于市售商品药材,其

中以饶平种植基地 (开花期 )含量最高。 2010年版

中国药典规定穿心莲药材质量控制方法为测定穿心

莲内酯与脱水穿心莲内酯的含量, 两者的总量不得

少于 0�8%。根据该指标, 本实验中收集的 13批穿

心莲药材中,安徽、饶平、清远、湛江种植基地穿心莲

药材符合要求。据文献 [ 11]报道, 随贮藏时间延

长, 穿心莲内酯含量下降 50%以上, 而脱水穿心莲

内酯却提高了 3倍以上。然而, 上述符合要求的穿

心莲药材中,除了安徽种植基地以外,其余产地的穿

心莲药材中脱水穿心莲内酯的含量高于穿心莲内酯
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的含量,并且均未能检测出穿心莲宁。

目前穿心莲药材及其制剂的质量控制和评价多

以穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯含量为指标, 未将

异穿心莲内酯、新穿心莲内酯、去氧穿心莲内酯与穿

心莲宁纳入其质量控制标准。本文所测 13批穿心

莲药材中异穿心莲内酯、新穿心莲内酯、去氧穿心莲

内酯和穿心莲宁含量分别在 0�23~ 1�90 m g� g
- 1

,

0�66~ 4�90 m g� g
- 1

, 0�31 ~ 7�66 m g� g
- 1

, 0 ~

0�55 m g� g
- 1
范围内, 表明不同产地穿心莲药材中

四者含量变化较大,特别是穿心莲宁,只有在新鲜采

集的穿心莲药材中才能检测到。因此仅用穿心莲内

酯与脱水穿心莲内酯控制和评价穿心莲药材及其制

剂的质量,难以全面反映其优劣。因此,建议将异穿

心莲内酯、新穿心莲内酯、穿心莲宁和去氧穿心莲内

酯含量测定也纳入穿心莲药材及其制剂的质量标

准,以期能够更全面地反映和评价该药材和制剂的

质量, 更好地保证临床用药的合理、有效。

3�2� 采于湛江的穿心莲不同植株部位中 6个内酯

类化合物的测定结果均为:叶中含量最高,其次为穿

心莲药材 (茎、叶自然混合 )、荚果、茎, 根中检测不

出内酯类成分。从而验证了传统上以穿心莲地上部

位作为主要药用部位的科学性,并且建议以穿心莲

叶为主要入药部位。

3�3� 结果显示穿心莲片中 6个内酯类成分的含量

差异较大。造成此差异的原因,除了与药材来源有

关外, 也与加工、储运与使用有关。因此, 需要对各

环节加以科学地统筹管理, 才能从根本上保证药材

及其制剂的质量。
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