
对湿度下的吸湿百分率。以吸湿百分率为纵坐标，以相对湿

度为横坐标作不同环境下吸湿率曲线图，分别在曲线两端作

切线，两切线交点的横坐标即为临界相对湿度，如图 1 所示，

结果本品的临界相对湿度为 54%。故在生产时，相对湿度应

控制在 54%以下。

图 1 药粉临界相对湿度图

2. 3 空胶囊规格及服用剂量的确定

堆密度的测定与胶囊剂的装量有很大关系，颗粒的堆密

度 × 胶囊壳的容积 = 胶囊壳的可装量，因此，堆密度愈大，胶

囊的装量愈多。本文中五味子粗多糖粉的堆密度为 0. 48 g /
mL，说明药粉质量较轻，所需容积较大。再结合本课题组前

期所做的药效学实验，确定五味子粗多糖胶囊成人(60 kg)

的临床推荐量和临床预用量为 0. 70 g /d［1］，选用 0 号胶囊

(近似容积 0. 68 mL)。每粒理论可装量为 0. 33 g，故服用剂

量定为每日一次，每次 2 粒。
3 讨论

3. 1 通常多糖的吸湿性较强，但是本文制得的五味子粗多

糖药粉的吸湿率却很低，前期的添加辅料试验也没有对药粉

的吸湿性造成很明显的影响，因此五味子粗多糖粉的制备是

无需添加辅料来解决其它多糖普遍存在的吸湿性强问题的。
究其原因，我们认为本试验所用五味子原料为经药厂醇提后

的药渣，所以这个过程已将一些易吸湿的小分子多糖除去，

从而使五味子多糖药粉的吸湿性大大降低。
3 . 2 喷雾干燥是利用雾化器将料液分散为细小的雾滴，并

在热干燥介质中迅速蒸发溶剂形成干粉产品的干燥技术。
喷雾干燥工艺一般与浓缩液的相对密度、喷雾干燥机组进风

温度、出风温度有关。其中，浓缩液的相对密度对喷雾干燥

的效果影响最大，密度高，黏稠度大，使雾化困难，且雾化形

成的粒子大，干燥速度慢。由于实验原料是多糖，本身黏度

就较大，因此本文控制物料的相对密度在 1. 07 ～ 1. 08 之间。
进风温度过高易造成药粉烘焦，选择进风温度为 149 ～ 150
℃，生产的药粉品质较好，工艺可行。

在喷雾干燥过程中，被干燥的物料粘在干燥塔内壁上，

称之为黏壁。黏壁后的的物料由于长时间停留在热的内壁

上，有可能被烧焦或变质，影响产品质量，同时使收率降低。
在浸膏中加入适当辅料，可缓解黏壁现象，使喷雾干燥顺利

进行。本文在五味子粗多糖浓缩液中添加辅料糊精，明显减

轻了黏壁程度，优化了生产工艺。
3. 3 临界相对湿度反映了药物的吸湿情况，同时也可以根

据它确定生产时的环境湿度。由试验结果可知，当相对湿度

小于 54%时，五味子粗多糖药粉吸湿量变化不明显，当大于

54%时，其吸湿量明显增加，因此环境相对湿度应控制在

54%以下。
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摘要:目的:建立同时测定灯盏细辛中飞蓬苷、绿原酸和野黄芩苷含量的方法。方法:采用超高效液相色谱-二极管阵列

检测器(UPLC-PDA)，BEH C18色谱柱(2. 1 mm × 150 mm，1. 7 μm)，以乙腈(A)-0. 1% 磷酸(B) 为流动相，梯度洗脱(0
min，2% A;3 min，5% A;4 min，13% A;6 min，15% A;7 min，18% A;9 min，19% A;9. 1 min，80% A;10 min，80%A;)，流

速为 0. 35 mL /min，柱温 40 ℃，检测波长:260 nm(检测飞蓬苷)，326 nm(检测绿原酸)和 335 nm(检测野黄芩苷)。结果:

飞蓬苷、绿原酸和野黄芩苷浓度分别在 28. 32 ～ 453. 12 μg /mL( r = 0. 999 9)，12. 50 ～ 200 μg /mL( r = 0. 999 6)，25. 08 ～
401. 20 μg /mL( r = 0. 999 8)范围内与峰面积呈良好的线性关系;平均回收率(n = 6) 分别为 101. 43% (RSD = 1. 72% )，

97. 49% (RSD = 1. 61% )，99. 38% (RSD = 2. 04% )。结论:本方法快速、准确，重复性好，可较全面地评价灯盏细辛药材

的质量。
中图分类号:R284. 1 文献标识码:B 文章编号:1001-1528(2010)09-1619-04

灯盏细辛又名灯盏花，为菊科植物短葶飞蓬［Erigeron
breviscapus (Vant. ) hand-Mazz. ］的干燥全草，主产于云南、
贵州、广西、四川等地，具有祛风散寒，活血通络止痛等功效;

国内市场上已开发出该药的冻干粉针、注射液、胶囊剂、片

剂、滴丸等单味药制剂，主要用于治疗心脑血管疾病、眼科疾

病及老年性疾病，具有广阔的开发应用前景
［1］。灯盏细辛中

的化学成分主要含有黄酮类、咖啡酸酯类、酚酸类化合物以

及其它类化合物。目前灯盏细辛及制剂中多采用高效液相

色谱法(HPLC) 对野黄芩苷单一成分进行含量测定
［2，3］，不

能全面反映其质量。本研究采用超高效液相色谱(UPLC)

法，建立了同时快速、高灵敏测定灯盏细辛中飞蓬苷、绿原酸

和野黄芩苷含量的新方法，查阅国内文献，未见有关定量分

析的报道。并对不同产地灯盏细辛药材此 3 种成分进行了

测定研究，为进一步完善灯盏细辛的质量控制体系提供了实

验依据。
1 仪器与试药

1. 1 仪器

液相色谱仪为美国 Waters 公司 Acquity UPLC 系统，包

括二元高压梯度泵、自动进样器、二极管阵列检测器以及

Empower 色谱工作站。
1. 2 试剂

乙腈、甲醇为色谱纯;水为超纯水;其他试剂均为分析

纯。
1. 3 对照品、药材

绿原酸( 批号 110753-200212)、野黄芩苷( 批号 110842-
200403，纯度为 97. 12% ) 对照品购自中国药品生物制品检

定所;飞蓬苷对照品自制(系从灯盏细辛药材中提取分离，经

UV、IR、NMR 和 MS 鉴定结构，HPLC 归一化检查，纯度大于

98%以上)。
灯盏细辛样品来源于云南、贵州和四川等地，并经贵阳

医学院药学院龙庆德副教授鉴定。
2 方法与结果

2. 1 溶液制备

2. 1. 1 供试品溶液 精密称定粉碎过 40 目筛的灯盏细辛

样品约 0. 5 g，精密加入 50% 甲醇 50 mL，称定重量，加热回

流 2 h，放冷，再称定重量，用 50% 甲醇补足减失的重量，摇

匀，离心，取上清液用 0. 22 μm 微孔滤膜滤过，取续滤液，作

为供试品溶液。

2. 1. 2 对照品溶液 精密称取对照品飞蓬苷 14. 16 mg、绿
原酸 6. 25 mg、野黄芩苷 12. 91 mg，置于 25 mL 量瓶中，用

50%甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，制成飞蓬苷、绿原酸和野

黄芩苷浓度分别为 0. 566 4，0. 250 0，0. 501 5 mg /mL 混合对

照品贮备液。
2. 2 色谱条件

色谱柱:Acquity BEH C18 (2. 1 mm × 150 mm，1. 7 μm);

流动相:乙腈(A)-0. 1% 磷酸(B)，梯度洗脱(0 min，2% A;3
min，5% A;4 min，13% A;6 min，15% A;7 min，18% A;9
min，19% A;9. 1 min，80% A;10 min，80% A);流速:0. 35
mL /min;柱温 40 ℃ ;检测波长:260 nm( 检测飞蓬苷)，326
nm(检测绿原酸)和 335 nm(检测野黄芩苷);进样量:1 μL。
在此条件下，飞蓬苷、绿原酸和野黄芩苷与其他组分分离完

全，理论塔板数均不低于10 000。对照品及样品色谱图见

图 1。
2. 3 线性关系考察

分别精密吸取上述混合对照品贮备液 0. 5，1，2，4，6，8
mL 置于 10 mL 量瓶中，用 50% 甲醇稀释至刻度，摇匀，用

0. 22 μm微孔滤膜滤过，分别进样 1 μL，按上述色谱条件测

定，以色谱峰峰面积(Y)为纵坐标，以飞蓬苷、绿原酸和野黄

芩苷的浓度(X) 为横坐标，绘制标准曲线并进行线性回归。
飞蓬苷回归方程为 Y = 4 934 909X － 7 794，r = 0. 999 9;绿原

酸回归方程为 Y = 7 287 380X － 11 541，r = 0. 999 6;野黄芩

苷回归方程为 Y = 4 944 101X + 1 346，r = 0. 999 8;结果表明

飞蓬苷、绿原酸和野黄芩苷浓度分别在 28. 32 ～ 453. 12，

12. 50 ～ 200，25. 08 ～ 401. 20 μg /mL 范围内与峰面积呈良好

的线性关系。
2. 4 精密度试验

取上述飞蓬苷、绿原酸和野黄芩苷混合对照品溶液( 浓

度分别为 113. 28，500. 00，100. 30 μg /mL) 重复进样 6 次，测

定峰面积。飞蓬苷、绿原酸和野黄芩苷峰面积的 RSD(n =
6)为 0. 76%，0. 46%，0. 82%。结果表明，仪器精密度良好。
2. 5 重复性试验

精密称取同一批灯盏细辛样品( 贵州雷山样品)，共 6
份，按“2. 2. 1 项供试品溶液”项下方法操作，在上述色谱条

件下进样，飞蓬苷、绿原酸和野黄芩苷的平均含量(n = 6) 分

别为1. 60%，0. 82%，2. 42% ;RSD( n = 6) 分别为 1. 26%，

1. 52%，1. 16%。结果表明，重复性良好。
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图 1 对照品( A) 与贵州雷山样品( B ) UPLC 色谱图

1. 飞蓬苷 2. 绿原酸 3. 野黄芩苷

2. 6 稳定性试验

取同一供试品溶液( 贵州雷山样品)，分别在 0，1，2，4，

8，12 h 进样分析，测得飞蓬苷、绿原酸和野黄芩苷峰面积的

RSD(n = 6) 分别为 0. 69%，1. 33%，1. 56%。结果表明供试

品溶液在 12 h 内稳定性良好。
2. 7 回收率试验

精密称取 6 份已知含量的灯盏细辛( 贵州雷山样品) 约

0. 25 g，分别按相当于药材中飞蓬 苷、绿 原 酸 和 野 黄 芩 苷

100%的量精密加入混合对照品溶液，按供试品溶液的制备

方法制得供试品溶液，进样测定，求得飞蓬苷、绿原酸和野黄

芩苷 回 收 率 平 均 值 ( n = 6) 分 别 为 101. 43%，97. 49%，

99. 38% ;RSD 分别为 1. 72%，1. 61%，2. 04%。
2. 8 样品测定

取收集的不同产地的灯盏细辛药材，按“2. 1. 1 供试品

溶液”项下方法操作，在上述色谱条件下进行分析，用外标法

计算样品中飞蓬苷、绿原酸和野黄芩苷的含量。14 批药材含

量测定结果见表 1。

表 1 不同产地灯盏细辛样品中飞蓬苷、绿原酸和

野黄芩苷的含量测定结果(n =2)

样品

编号
产地

飞蓬苷

/%

RSD

/%
绿原酸

/%

RSD

/%
野黄芩

苷 /%

RSD

/%
1 云南大理 0. 35 2. 34 0. 31 0. 82 1. 18 0. 88
2 云南楚雄 1. 12 1. 26 0. 77 1. 66 2. 39 1. 15
3 云南文山 3. 94 0. 76 0. 63 2. 81 3. 14 0. 45
4 贵州花溪 2. 79 1. 30 0. 36 1. 85 2. 07 1. 11
5 贵州花溪 2. 11 0. 89 0. 24 1. 71 1. 81 0. 77
6 贵州关岭 2. 30 0. 48 0. 49 2. 22 2. 48 1. 06
7 贵州关岭 0. 93 1. 10 0. 25 2. 92 2. 08 1. 61
8 贵州龙里 0. 57 2. 19 0. 54 0. 62 2. 81 1. 27
9 贵州龙里 0. 76 1. 89 0. 46 1. 95 1. 39 0. 51
10 贵州雷山 1. 60 1. 11 0. 82 2. 18 2. 42 1. 64
11 四川雅安 1. 49 2. 52 0. 36 0. 97 1. 61 0. 88
12 四川甘孜 1. 60 1. 25 0. 28 1. 66 1. 44 1. 28
13 四川甘孜 1. 67 0. 36 0. 37 2. 20 1. 29 2. 29
14 四川凉山 1. 89 1. 28 0. 51 1. 27 2. 69 0. 46

3 讨论

3. 1 检测指标的选择

近年来随着灯盏细辛研究的深入，发现除了以野黄芩苷

为代表的黄酮类成分外，其所含的酚酸类成分和其它小分子

化合物也是灯盏细辛中不可忽视的活性成分
［4］。笔者从灯

盏细辛中分离鉴定出了飞蓬苷、绿原酸等化合物，且在药材

中含量较高。本文同时测定了灯盏细辛中飞蓬苷、绿原酸和

野黄芩苷的含量，为更客观地评价灯盏细辛的质量提供了实

验依据。
3. 2 提取方法的选择

中国药典 2005 年版一部
［5］

与《贵州省中药材民族药材

质量标准》(2003 年版)［6］
灯盏细辛含量测定项下的方法在

提取方法、提取溶剂上有较大差异。为此，对两种测定方法

进行了试验比较，结果表明药典方法测定结果明显偏低，分

析其原因，主要是药典法采用三氯甲烷索式提取后甲醇索提

的方法对野黄芩苷提取不完全所致。因此，我们在《贵州省

中药材，民族药材质量标准》灯盏细辛回流提取方法的基础

上，对提取溶剂、提取时间进行了考察，以 50%甲醇回流提取

2 h 综合指标较好，具有操作简便、快速灵敏等优点。
3. 3 检测条件的选择

本研究采用 UPLC 方法，在 10 min 内即可同时准确测定

灯盏细辛中飞蓬苷、绿原酸和野黄芩苷的含量;UPLC 作为

HP LC 分析方法的一种突破，为中药多成分复杂体系的分析

提供了一种新的强有力工具。试验曾对不同配比流动相系

统进行考察，结果表明，以乙腈-0. 1% 磷酸为流动相梯度洗

脱分离效果较好。利用二极管阵列检测器(PDA) 检测，得到

各波段的三维色谱及光谱图，其色谱峰与相应对照品色谱峰

的保留时间及紫外光谱一致;飞蓬苷、绿原酸和野黄芩苷分

别在 260，326，335 nm 有最大吸收，飞蓬苷在 300 nm 后基本

无吸收，绿原酸和野黄芩苷在 260 nm 附近为吸收波谷，在同

一波长下的测定结果不甚理想，因此，采用 PDA 选择在各成

分最大吸收波长下进行测定，提高了检测灵敏度。经过方法

学考察，证明本方法准确可靠，重复性好。
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3. 4 测定结果分析

经对不同产地的灯盏细辛中飞蓬苷、绿原酸和野黄芩苷

含量测定，表明本方法能达到有效分离各组分的目的，可作

为灯盏细辛的质量控制方法;同时表明不同地域的灯盏细辛

中 3 种成分的含量存在明显差异，说明生态环境、采收时间

和储存条件等可能对含量产生影响。上述结果提示，为保证

灯盏细辛相关制剂批次间质量的一致性，应加强灯盏细辛的

质量控制，必要时固定药材的来源。
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摘要:目的:进一步研究来自辽宁省的蓝萼香茶菜(Rabdosia japonica (Burm. f. ) Hara var. glaucocalyx (Maxim. ) Hara)化

学成分。方法:对蓝萼香茶菜 80%乙醇提取物的正丁醇部分进行色谱分离，根据光谱数据和理化性质确定各化合物的

结构。结果:从蓝萼香茶菜正丁醇部分中分离得到 5 个化合物，分别为槲皮素-7-O-α-L-鼠李糖苷(quercetin-7-O-α-L-rh-
amnoside，I)，槲皮素-3-O-α-L-鼠李糖苷(quercetin-3-O-α-L-rhamnoside，Ⅱ)，芦丁( rutin，Ⅲ)，金合欢素-7-O-β-D-葡萄糖苷

(acacetin-7-O-β-D -glucoside，Ⅳ)和柯伊利素-7-O-β-D-葡萄糖苷( chrysoeriol-7-O-β-D-glucoside，Ⅴ)。结论:化合物Ⅰ，Ⅳ
和Ⅴ首次从该植物中发现。
中图分类号:R284. 1 文献标识码:B 文章编号:1001-1528(2010)09-1622-03

蓝萼香茶菜为唇形科(Labiatae) 香茶菜属( Isodon) 植物

蓝萼香茶菜［Rabdosia japonica (Burm. f. ) Hara var. glauco-
calyx (Maxim. ) Hara］的全草，又名回菜花、倒根野苏、山苏

子等。味苦、性良，具有健胃消食、清热解毒之功效，主治脘

腹胀痛、食滞纳呆、胁痛黄疸、感冒发热、乳痈、蛇虫咬伤
［1］。

民间用于胃炎、肝炎初期、感冒发热、乳腺炎、关节病等疾病。
为了了解其药理活性成分，作者对蓝萼香茶菜化学成分进行

了研究，前文
［2］

报道了从乙酸乙酯部分中分离鉴定了 8 个化

合物，进一步研究从正丁醇部位分离并鉴定了 5 个化合物，

分别为槲皮素-7-O-α-L-鼠李糖苷(Ⅰ)，槲皮素-3-O-α-L-鼠
李糖苷(Ⅱ)，芦丁( rutin，Ⅲ)，金合欢素-7-O-β-D-葡萄糖苷

(Ⅳ)和柯伊利素-7-O-β-D-葡萄糖苷(Ⅴ)。化合物Ⅰ，Ⅴ和

Ⅵ为首次从该植物中发现。
1 实验仪器与材料

Q-T of micro 质 谱 仪 (ESI-MS); 核 磁 共 振 仪 ( Bruker

DRX-600 型);柱色谱硅胶(200 ～ 300 目，烟台芝罘黄务硅胶

开发试验厂);Sephadex LH-20(Pharmacia 公司);反相硅胶

C18(40 ～ 70 μm)(Merck 公司);药材 2001 年 10 月采自辽宁

省鞍山市，经第二军医大学药学院生药学教研室张汉明教授

鉴定。

2 提取与分离

蓝萼香茶菜 8 kg，粉碎后用 80% 乙醇加热回流提取 3

次，减压回收溶剂得流浸膏约 360 g，分别用石油醚、乙酸乙

酯和正丁醇萃取。取正丁醇萃取物(30 g)经硅胶柱层析( 甲

醇-水溶剂系统)、Sephadex LH-20 凝胶柱层析和 C18 反相硅

胶柱层析得到化合物Ⅰ(130 mg)，化合物Ⅱ(15 mg)，化合

物Ⅲ(62 mg)，化合物Ⅳ(59 mg)和化合物Ⅴ(10 mg)。

3 结构鉴定

化合物(Ⅰ):黄色无定型粉末，Molish 反应呈阳性，ESI-
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