
第 28 卷,第 5期 光　谱　实　验　室 Vol . 2 8 , No . 5

2 0 1 1 年 9 月 Chinese J ournal of Sp ectroscop y L abor atory September , 2 011

维吾尔药玫瑰花口服液的

高效液相色谱指纹图谱�

� 新疆维吾尔自治区教育厅青年基金项目( XJE DU2009S86)

� 联系人,手机: ( 0) 13899134025;电话: ( 0998) 2581090;传真: ( 0998) 2893543; E-mail: aji 228@ 163. com

作者简介:阿吉姑·阿布都热西提( 1982—) ,女(维吾尔族) ,新疆喀什市人,讲师,硕士,主要从事中药民族药的开发与研究工作。

收稿日期: 2011-08-18;接受日期: 2011-08-30

阿吉姑·阿布都热西提
�
　楚刚辉　徐云玲　买买提吐尔逊

(喀什师范学院生命与环境科学系　新疆喀什市阔纳乃则尔巴格路 463号　844007)

摘　要　建立玫瑰花口服液的HPLC 指纹图谱 ,更有效地控制该产品的质量。色谱柱: Ag ilent HC-C18

( Analy tical 4. 6mm×250mm, 5�m) ;流动相: 0. 5%磷酸-甲醇, 梯度洗脱;体积流量: 0. 8mL / min;运行时间:

40min;柱温 : 30℃; 进样量: 20�L ;检测波长: 268nm。确定了 15个共有峰,方法学考察表明, 本研究建立的

分析方法有良好的重现性。本法稳定、简便、可靠, 为玫瑰花口服液的质量标准提供了较全面的信息。
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1　引言
玫瑰花口服液源于维吾尔医典名著《卡热巴丁卡德尔》成药总库, 其以补益心脑、镇静安神、消

肿止痛,经过长期的临床应用治疗心血管疾病方面取得了可喜的疗效
[ 1, 2]
。质量控制是中药现代化

的第一步,指纹图谱是目前国内外广泛接受的一种药材质量评价模式
[ 3, 4]
。HPLC指纹图谱具有分

离效能高、分析速度快等优点
[ 5—7]

,已被广泛用于中成药口服液的质量控制
[ 8—10]

。本文应用 HPLC

技术,研究并建立玫瑰花口服液的指纹图谱,并对不同批号的玫瑰花口服液进行对比为其临床用药

安全和中药质量控制提供科学依据。

2　实验部分

2. 1　仪器与材料

岛津LC-20AT 型高效液相色谱仪(日本岛津公司) : DGU -20A5在线脱气机, SPD-M 20A 二极

管阵列检测器, LC-20AT 四元泵, CTO-10AS 柱温箱; TU -1900型双波长紫外可见分光光度计(北

京普析通用仪器有限责任公司)。

乙醇(分析纯,天津市风船化学试剂科技有限公司) ; 甲醇(色谱纯,天津市光复精细化工研究

所) ,磷酸(分析纯,上海和逸化学试剂有限公司)。

玫瑰花口服液(喀什昆仑维吾尔药业股份有限公司, 共有 12批样品, 见表 1)。实验用水为超纯
水。

表 1　玫瑰花口服液的不同批号

样品编号 批号 样品编号 批号 样品编号 批号 样品编号 批号

S 1 20080301 S4 20080308 S7 20100531 S 10 20080209

S 2 20080208 S5 20090511 S8 20090508 S 11 20080105

S 3 20080108 S6 20080407 S9 20090507 S 12 20080302



2. 2　供试品溶液的制备

取玫瑰花口服液 5mL, 置 10m L 容量瓶中, 摇匀, 用 60%甲醇稀释至刻度, 用 0. 45�m 滤膜过
滤,取续滤液,即得。

2. 3　色谱条件

色谱柱为 Agilent HC-C18 ( Analytical 4. 6mm×250mm , 5�m ) ; 流动相: A( 0. 5%磷酸) -B(甲

醇) ,梯度洗脱, 0—10min( 18%—40% B) , 10—20min( 40%—45% B) , 20—35min( 45%—50% B) ,

35—40min( 50%—80% B) ;体积流量: 0. 8mL/ min; 运行时间: 40m in;柱温: 30℃;进样量: 20�L; 检

测波长: 268nm。

3　结果与讨论

3. 1　色谱条件的选择

3. 1. 1　流动相的选择

本实验曾以乙腈-水、甲醇-水、甲醇-0. 5%磷酸作为流动相进行试验,结果表明以甲醇-0. 5%磷

酸线性梯度洗脱为最佳,谱图上各色谱峰分离度较好,保留时间适中,峰形好,因此该洗脱系统作为

玫瑰花口服液的 HPLC 指纹图谱的流动相。实验中记录了 2h 色谱图,发现 40min 后色谱峰未出

现,故确定运行时间为 40min。

3. 1. 2　检测波长的选择

本实验将样品供试液比较了 190—400nm 波长下的色谱图, 结果在 268nm 测定的信息量最

多,特征最为明显,图谱中的各指纹峰信号强,分离效果较好。因此该波长作为检测波长。

3. 2　方法学考察

3. 2. 1　精密度实验

取同一供试品溶液,连续进样 6次,检测指纹图谱。测得其共有峰相对保留时间和相对峰面积

的 RSD分别为 0. 38%—1. 06%和 1. 38%—6. 07% ,表明方法精密度良好。

3. 2. 2　稳定性实验

取同一供试品溶液, 分别在 0、2、4、8、12、16、24h 进样。测得其共有峰相对保留时间和相对峰

面积的 RSD分别为 0—1. 29%和 1. 84%—7. 26% ,表明样品溶液在 24h 内稳定。

3. 2. 3　重复性实验

取同一供试品溶液 6份, 分别进样,测得其共有峰相对保留时间和相对峰面积的 RSD分别为

0. 32%—3. 17%和 1. 69%—8. 44% ,表明方法重复性良好。

3. 3　玫瑰花口服液指纹图谱的建立及相似度分析

3. 3. 1　指纹图谱的建立

按 2. 2项下方法制备玫瑰花口服液的供试品溶液,在 2. 3项下的色谱条件下,取 20�L 进样检
测,得到样品高效液相色谱指纹图谱,见图 1。

3. 3. 2　共有峰的标定

把 12批玫瑰花口服液色谱数据导入中药色谱指纹图谱相似度评价系统(国家药典委员会,

2004A 版)软件,对保留时间 0—40min 的色谱峰进行多点校正后,自动匹配,生成口服液对照指纹

图谱,见图 2,共标定 15个共有峰。
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图 1　玫瑰花口服液样品的色谱图

从图 2中可以看到各个图谱所表现的峰形大致相同又有所不同,尤其是第 15号峰在有的批号

中不太明显, 体现了指纹图谱整体性和模糊性的特点。在 s1—s12的样品色谱图中,第 4号峰保留

时间和峰面积均较其他峰相对稳定, 故选定第 4号峰为参照峰,计算各共有指纹峰相对于参比峰的

相对保留时间和相对峰面积的比值, 结果见表 2。

表 2　玫瑰花口服液指纹图谱中共有峰的相对峰面积及相对保留时间

峰号 �
相对峰面积

S1 S2 S 3 S4 S5 S 6 S7 S8 S 9 S10 S11 S 12
Av

RSD

( % )

1 0. 550 0. 376 0. 035 0. 027 0. 030 0. 027 0. 044 0. 034 0. 023 0. 057 0. 057 0. 053 0. 054 0. 068 1. 433

2 0. 795 0. 062 0. 045 0. 032 0. 039 0. 027 0. 038 0. 021 0. 022 0. 041 0. 041 0. 035 0. 036 0. 037 0. 299

3 0. 911 0. 071 0. 052 0. 039 0. 046 0. 038 0. 048 0. 030 0. 036 0. 052 0. 052 0. 042 0. 048 0. 046 0. 225

4 1. 000 1. 000 1. 000 1. 000 1. 000 1. 000 1. 000 1. 000 1. 000 1. 000 1. 000 1. 000 1. 000 1. 000 0. 000

5 1. 132 0. 110 0. 140 0. 049 0. 034 0. 013 0. 037 0. 010 0. 003 0. 030 0. 030 0. 030 0. 035 0. 043 0. 940

6 1. 636 0. 097 0. 083 0. 049 0. 053 0. 049 0. 051 0. 019 0. 034 0. 055 0. 055 0. 051 0. 052 0. 054 0. 366

7 1. 829 0. 077 0. 078 0. 050 0. 050 0. 041 0. 050 0. 021 0. 032 0. 051 0. 051 0. 051 0. 047 0. 050 0. 317

8 2. 198 0. 030 0. 021 0. 010 0. 014 0. 074 0. 012 0. 018 0. 012 0. 015 0. 015 0. 012 0. 012 0. 020 0. 875

9 2. 814 0. 037 0. 038 0. 027 0. 023 0. 044 0. 029 0. 060 0. 054 0. 023 0. 023 0. 029 0. 028 0. 035 0. 359

10 2. 865 0. 057 0. 058 0. 039 0. 033 0. 051 0. 040 0. 065 0. 060 0. 033 0. 033 0. 040 0. 039 0. 046 0. 259

11 3. 272 0. 035 0. 035 0. 021 0. 019 0. 031 0. 021 0. 037 0. 044 0. 019 0. 019 0. 023 0. 023 0. 027 0. 319

12 3. 852 0. 035 0. 044 0. 029 0. 024 0. 052 0. 024 0. 069 0. 059 0. 024 0. 024 0. 032 0. 030 0. 037 0. 416

13 4. 208 0. 076 0. 127 0. 080 0. 027 0. 018 0. 101 0. 080 0. 060 0. 018 0. 018 0. 086 0. 089 0. 065 0. 563

14 4. 656 0. 026 0. 031 0. 023 0. 018 0. 040 0. 025 0. 057 0. 054 0. 018 0. 018 0. 024 0. 023 0. 030 0. 457

15 5. 217 0. 000 0. 001 0. 002 0. 003 0. 074 0. 003 0. 129 0. 243 0. 009 0. 009 0. 007 0. 004 0. 040 1. 858

　　注: �——平均相对保留时间; Av——相对峰面积的平均值。

由表2可知,在 12批样品的15个共有峰中,它们的相对峰面积的RSD在 0—1. 858%之间,均

小于 2% ,共有峰相对保留时间介于 0. 550—5. 217之间, 说明 12批样品的 15个共有峰信号波动

较小,均较为稳定。

3. 3. 3　图谱相似度评价

应用中药色谱指纹图谱相似度评价系统软件分析各批次样品指纹图谱的相似度,结果见表 3。

从表 3可知, 12 个不同批次样品的指纹图谱与对照图谱之间的相似度在 0. 900—0. 992范围内,

S7、S8与其他样品之间的相似度差值在 0. 823—0. 944,而其他各样品间的相似度大于 0. 902,所以

本次实验采用的 12批玫瑰花口服液的质量较稳定, 都具有较好的一致性。
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图 2　12 批玫瑰花口服液 HPLC 指纹图谱

表 3　玫瑰花口服液相似度的测定结果

编号 S1 S2 S 3 S 4 S 5 S6 S7 S8 S9 S 10 S 11 S 12 R

S 1 1. 000 0. 946 0. 950 0. 978 0. 933 0. 977 0. 890 0. 838 0. 932 0. 968 0. 975 0. 941 0. 975

S 2 0. 946 1. 000 0. 999 0. 960 0. 908 0. 960 0. 876 0. 826 0. 927 0. 965 0. 980 0. 993 0. 977

S 3 0. 950 0. 999 1. 000 0. 963 0. 911 0. 963 0. 880 0. 829 0. 931 0. 971 0. 984 0. 995 0. 980

S 4 0. 978 0. 960 0. 963 1. 000 0. 950 0. 996 0. 933 0. 875 0. 954 0. 972 0. 984 0. 953 0. 992

S 5 0. 933 0. 908 0. 911 0. 950 1. 000 0. 936 0. 943 0. 918 0. 903 0. 927 0. 930 0. 905 0. 957

S 6 0. 977 0. 960 0. 963 0. 996 0. 936 1. 000 0. 929 0. 870 0. 956 0. 966 0. 987 0. 954 0. 991

S 7 0. 890 0. 876 0. 880 0. 933 0. 943 0. 929 1. 000 0. 976 0. 895 0. 884 0. 897 0. 874 0. 944

S 8 0. 838 0. 826 0. 829 0. 875 0. 918 0. 870 0. 976 1. 000 0. 836 0. 833 0. 845 0. 823 0. 900

S 9 0. 932 0. 927 0. 931 0. 954 0. 903 0. 956 0. 895 0. 836 1. 000 0. 945 0. 948 0. 927 0. 961

S 10 0. 968 0. 965 0. 971 0. 972 0. 927 0. 966 0. 884 0. 833 0. 945 1. 000 0. 977 0. 969 0. 978

S 11 0. 975 0. 980 0. 984 0. 984 0. 930 0. 987 0. 897 0. 845 0. 948 0. 977 1. 000 0. 980 0. 990

S 12 0. 941 0. 993 0. 995 0. 953 0. 905 0. 954 0. 874 0. 823 0. 927 0. 969 0. 980 1. 000 0. 974

R 0. 975 0. 977 0. 980 0. 992 0. 957 0. 991 0. 944 0. 900 0. 961 0. 978 0. 990 0. 974 1. 000

　　注: R——对照指纹图谱。

4　结论
研究采用 HPLC,通过对 12个批次口服液样品的指纹图谱分析,比较了不同批次产品之间的

差异。结果表明,玫瑰花口服液的 HPLC指纹图谱预处理方法简单,测定后峰的分离度较好,各个

峰的相对保留时间和相对峰面积的 RSD均较小, 样品和对照以及样品间的相似度较高, 说明样品

在一段时间里质量比较稳定。

本方法未采用外加内标或外标物为参照物, 而是以样品 HPLC 特征图谱中出峰时间稳定, 面

积最大的某个峰为参照物建立特征共有峰群。尽管尚不能确定该参照峰为何种化学成分,但以此建

立的特征峰群特征性强,稳定性好,可用于玫瑰花口服液的质量评价。
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HPLC Fingerprint of Rose Oral Liquid for Uigur Medicine

A JIGU Abudu-Rex it i　CHU Gang-Hui　XU Yun-Ling　MAIMAIT I T uerxun
( Department of B io-Chemist ry, K ashgar Teachers’Coll ege, K ashgar, X inj inag 844007, P . R. China)

Abstract　The HPLC fingerprint of rose oral liquid w as established, and the quality of the

product w as effectively controlled. The HPLC analysis was performed on Agilent HC-C18 ( Analyt ical

4. 6mm×250mm, 5�m ) and 0. 5% phosphoric acid -methanol as mobile phase at f low rate of 0. 8

mL/ min for gradient elution, and performance period w as 40min, and colum n temperature w as 30℃,

and the sample size was 20�L, and the detect ion w aveleng th w as 268nm. T here were 15 comm on

peaks in the HPLC fingerprints of rose oral liquid. This method had good repeatability . This

chromatographic fingerprint method is steady , simple and reliable, and that can provide the

comprehensive informat ion for quality level of rose oral liquid.

Key words　Rose Oral Liquid; HPLC; Fingerprint; Quality Control

这 真是 令人 啼 笑皆 非

——由重大发明写成的论文被判为“没有发表价值”

欢迎作者将被他刊拒绝的佳作再投本刊

在物理学的科技成就中, 激光可算是仅次于核能的 1项重大发明创造。第 1 台激光器是 1960 年由美国物

理学家梅曼(见本刊《邮票上的科学家——佼佼者之路》一书中之 M 4)发明的。然而《物理评论快报》却拒绝刊

登梅曼的论文,理由是 :这是微波激射物理方面的文章, 对快速出版物不再有价值。这真是令人啼笑皆非!

接着,梅曼将论文寄到了英国《自然》杂志,这篇 300 字的简短文章立即被接受。发表后引起全世界轰动。

后来,梅曼被列入了美国发明家名人堂。

为了吸取历史教训,本刊收到的论文, 即使其观点与审稿人有尖锐的意见冲突,只要是言之有理, 也给予

发表。因为“仁者见之谓之仁,智者见之谓之智”(《周易 ·系辞上》) , 不同人从不同角度看问题, 难免不同。我

们欢迎作者将被他刊判为“没有发表价值”的佳作, 再投本刊。

繁荣学术交流事业, 需要“宽容”精神!
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