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云实皮为豆科植物云实Ｃａｅｓａｌｐｉｎｉａ ｄｅｃａｐｅｔａｌａ
（Ｒｏｘｂ．）Ａｌｓｔｏｎ的干燥根或根皮，俗名阎王刺（贵州）、雷
公刺、刺木草等，分布于我国贵州、广东、海南等地犤 １ － ２ 犦。
其收载于２００３年版《贵州省中药材、民族药材质量标
准》，为贵州省民间常用药材，民间使用较广泛，苗药“云
实感冒合剂”“马兰感寒胶囊”等均含有该药材。其具有
祛风除湿、解毒消肿的功效，可用于治疗感冒发热、咳
嗽、咽喉肿痛、牙痛等症犤 ３ 犦。云实主要含萜类和黄酮类化
学成分，有良好的抗疟疾活性及抗病毒等生物活性犤４ － ７ 犦。
前期研究对云实皮抗炎作用活性部位的化学成分进行
了研究犤 ８ 犦，并选用活性部位含量较高且具有代表性和专
属性的二氢红花菜豆酸苷和（±）原苏木素Ｂ为对照
品，对云实皮药材进行了含量测定犤 ９ 犦。为从整体上控制
药材的质量和确保药材的一致性，在前期研究基础上，

本研究中建立了云实皮药材的指纹图谱测定方法，确定
了１４个共有峰，并鉴定了其中２个峰，为进一步提高云
实皮药材的质量控制提供了试验基础。
１ 仪器与试药
１． １ 仪器

Ｗａｔｅｒｓ Ａｃｑｕｉｔｙ ＵＰＬＣ超高效液相色谱仪（包括二元
梯度泵、真空脱气机、自动进样器、柱温箱、二极管阵列
检测器、Ｅｍｐｏｗｅｒ ２工作站）；ＡＥ２４０型电子天平（梅特
勒－托利多仪器＜上海＞有限公司）；ＴＤＬ８０ － ２Ｂ型离
心机（上海安亭科学仪器厂）；超纯水机（四川沃特尔科
技发展有限公司）。
１． ２ 试药

（±）原苏木素Ｂ对照品，二氢红花菜豆酸苷对照
品（本实验室自制并鉴定，ＨＰＬＣ面积归一化法计算，纯

苗药云实皮超高效液相色谱指纹图谱研究

骆 勇 １，何燕玲 ２，３，姚成芬 ２，３，马 雪 ２，杨 畅 ４，谭安菊 ３，４，李勇军 ２△

（１． 贵州省食品药品检验所，贵州贵阳５５０００４； ２． 贵州医科大学·民族药与中药开发应用教育部工程研究
中心，贵州贵阳５５０００４； ３． 贵州医科大学药学院，贵州贵阳５５０００４； ４． 贵州省药物制剂重点实验室，

贵州贵阳５５０００４）
摘要：目的建立苗药云实皮的超高效液相色谱（ＵＰＬＣ）指纹图谱。方法运用Ｗａｔｅｒｓ超高效液相色谱仪，Ａｃｑｕｉｔｙ ＵＰＬＣ ＢＥＨ Ｃ１８色谱柱
（１５０ ｍｍ × ２． １ ｍｍ，１． ７ μｍ），乙腈（Ａ）－ ０． １％甲酸水溶液（Ｂ）为流动相进行梯度洗脱，流速为０． ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ，检测波长为２６６ ｎｍ，柱温
为４５ ℃。结果建立了贵州苗药云实皮的ＵＰＬＣ指纹图谱，标定了１４个共有峰，指认了２个峰，分别为二氢红花菜豆酸苷和（±）原苏
木素Ｂ。结论建立的云实皮指纹图谱稳定、可靠、重复性好，可为云实皮药材的质量控制提供科学依据。
关键词：云实皮；超高效液相色谱；指纹图谱；质量控制
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（１． Ｇｕｉｚｈｏｕ Ｉｎｓｔｉｔｕｔｅ ｆｏｒ Ｆｏｏｄ ａｎｄ Ｄｒｕｇ Ｃｏｎｔｒｏｌ，Ｇｕｉｙａｎｇ，Ｇｕｉｚｈｏｕ，Ｃｈｉｎａ ５５０００４； ２． Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ Ｃｅｎｔｅｒ ｆｏｒ ｔｈｅ Ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ ａｎｄ Ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ

Ｅｔｈｎｉｃ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ ａｎｄ ＴＣＭ，Ｍｉｎｉｓｔｒｙ ｏｆ Ｅｄｕｃａｔｉｏｎ，Ｇｕｉｚｈｏｕ Ｍｅｄｉｃａｌ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，Ｇｕｉｙａｎｇ，Ｇｕｉｚｈｏｕ，Ｃｈｉｎａ ５５０００４； ３． Ｓｃｈｏｏｌ ｏｆ Ｐｈａｒｍａｃｙ，Ｇｕｉｚｈｏｕ Ｍｅｄｉｃａｌ
Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，Ｇｕｉｙａｎｇ，Ｇｕｉｚｈｏｕ，Ｃｈｉｎａ ５５０００４； ４． Ｇｕｉｚｈｏｕ Ｐｒｏｖｉｎｃｉａｌ Ｋｅｙ Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ ｏｆ Ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃｓ，Ｇｕｉｙａｎｇ，Ｇｕｉｚｈｏｕ，Ｃｈｉｎａ ５５０００４）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｏｂｊｅｃｔｉｖｅ Ｔｏ ｅｓｔａｂｌｉｓｈ ａｎ ＵＰＬＣ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔ ｏｆ Ｃａｅｓａｌｐｉｎｉａ ｄｅｃａｐｅｔａｌａ． Ｍｅｔｈｏｄｓ Ｗａｔｅｒｓ ＵＰＬＣ ｗａｓ ａｄｏｐｔｅｄ ｗｉｔｈ Ａｃｑｕｉｔｙ
ＵＰＬＣ ＢＥＨ Ｃ１８ ｃｏｌｕｍｎ（１５０ ｍｍ × ２． １ ｍｍ，１． ７ μｍ），ｔｈｅ ｍｏｂｉｌｅ ｐｈａｓｅ ｗａｓ ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ（Ａ） － ０． １％ ｆｏｒｍｉｃ ａｃｉｄ － ｗａｔｅｒ ｓｏｌｕｔｉｏｎ（Ｂ）
ｗｉｔｈ ｇｒａｄｉｅｎｔ ｅｌｕｔｉｏｎ，ｔｈｅ ｆｌｏｗ ｒａｔｅ ｗａｓ ０． ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ，ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ ｗａｓ ２６６ ｎｍ，ａｎｄ ｔｈｅ ｃｏｌｕｍｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｗａｓ ４５ ℃ ．
Ｒｅｓｕｌｔｓ Ｔｈｅ ＵＰＬＣ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔ ｏｆ Ｃａｅｓａｌｐｉｎｉａ ｄｅｃａｐｅｔａｌａ ｉｎ Ｇｕｉｚｈｏｕ ｗａｓ ｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄ ｗｉｔｈ ｆｏｕｒｔｅｅｎ ｃｏｍｍｏｎ ｐｅａｋｓ，ａｎｄ ｔｗｏ ｏｆ ｔｈｅｍ
ｗｅｒｅ ｉｄｅｎｔｉｆｉｅｄ：（１′Ｒ，３′Ｓ，５′Ｒ，８′Ｓ，２Ｅ，４Ｅ）－ ｄｉｈｙｄｒｏｐｈａｓｅｉｃ ａｃｉｄ － ３′ － Ｏ － β － Ｄ － ｇｌｕｃｏｐｙｒａｎｏｓｉｄｅ ａｎｄ （±） ｐｒｏｔｏｓａｐｐａｎｉｎ Ｂ．
Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｅ ｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄ ＵＰＬＣ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔ ｏｆ Ｃａｅｓａｌｐｉｎｉａ ｄｅｃａｐｅｔａｌａ ｗａｓ ｓｔａｂｌｅ，ｒｅｌｉａｂｌｅ ａｎｄ ｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｌｅ，ｗｈｉｃｈ ｃａｎ ｐｒｏｖｉｄｅ ａ ｓｃｉ
ｅｎｔｉｆｉｃ ｂａｓｉｓ ｆｏｒ ｔｈｅ ｑｕａｌｉｔｙ ｃｏｎｔｒｏｌ ｏｆ Ｃａｅｓａｌｐｉｎｉａ ｄｅｃａｐｅｔａｌａ．
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ：Ｃａｅｓａｌｐｉｎｉａ ｄｅｃａｐｅｔａｌａ；ＵＰＬＣ；ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔ；ｑｕａｌｉｔｙ ｃｏｎｔｒｏｌ

基金项目：贵州省优秀青年科技人才培养对象专项资金犤黔科合人字（２０１５）１１号犦；贵州省科技计划项目犤黔科合平台人才
（２０１６）５６１３ ／黔科合平台人才（２０１６）５６７７ 犦。

第一作者：骆勇，男，大学本科，副主任药师，研究方向为中药质量控制，（电子信箱）１５３１５２６７５＠ ｑｑ． ｃｏｍ。
△通信作者：李勇军，男，博士研究生，教授，研究方向为中药药效物质基础及质量控制，（电话）０８５１ － ８６９０８４６８（电子信箱）

ｌｉｙｏｎｇｊｕｎ０２６＠ １２６． ｃｏｍ。

·实验研究· ｄｏｉ：１０． ３９６９ ／ ｊ． ｉｓｓｎ． １００６ － ４９３１． ２０１８． ２０． ００２

·研究·
Ｄｒｕｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ
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图１ ３２批云实皮超高效液相色谱指纹图谱及对照指纹图谱
１０ １ １ １２ １３ １４ １５ １６ １７ １８ １９ ２０ ２１ ２２ ２３ ２４ ２５ ２６ ２７ ２８ ２９ ３０ ３１ ３２１ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９

表１ ３２批云实皮样品来源
编号
Ｓ１
Ｓ２
Ｓ３
Ｓ４
Ｓ５
Ｓ６
Ｓ７
Ｓ８
Ｓ９
Ｓ１０
Ｓ１１
Ｓ１２
Ｓ１３
Ｓ１４
Ｓ１５
Ｓ１６

产地
贵州贵阳药用植物园
贵州贵阳
贵州贵阳药用植物园
贵州贵阳
贵州贵阳
贵州贵阳
贵州孟关
贵州贵阳
贵州贵阳
贵州贵阳
贵州贵阳
贵州关岭
贵州关岭
贵州关岭
贵州关岭
贵州关岭

批号
２０１１０４１５０３
２０１１０３１５０１
２０１１０６１２０１
２０１１０６２６０１
２０１２０１０２０７
２０１２０３１１０１
２０１２０３１１０３
２０１２０３１１０８
２０１１１２１００１
２０１２０４０９０１
２０１２０４２６０１
２０１２０１０２０１
２０１２０１０２０３
２０１２０１０２０６
２０１２０３１１０７
２０１２０３１１０９

编号
Ｓ１７
Ｓ１８
Ｓ１９
Ｓ２０
Ｓ２１
Ｓ２２
Ｓ２３
Ｓ２４
Ｓ２５
Ｓ２６
Ｓ２７
Ｓ２８
Ｓ２９
Ｓ３０
Ｓ３１
Ｓ３２

产地
贵州关岭
贵州兴义
贵州兴义
贵关兴义
贵州兴义
贵州兴义
贵州镇宁
贵州镇宁
贵州镇宁
贵州镇宁
贵州镇宁
贵州镇宁
贵州从江县
贵州从江县
贵州从江县
贵州从江县

批号
２０１２０３１１１４
２０１２０３１１１１
２０１２０１０２０４
２０１２０３１１０２
２０１２０３１１０４
２０１２０３１１１０
２０１２０１０２０２
２０１２０１０２０５
２０１２０１０２０９
２０１２０３１１０５
２０１２０３１１０６
２０１２０３１１１１
２０１１０４１５０１
２０１１０４１５０２
２０１２０１０２１０
２０１２０１０２１１

度＞ ９８％）；乙腈和甲酸为色谱纯，甲醇为分析纯，水为
纯净水。３２批云实皮药材采收于贵州省各地（见表１），
由贵州医科大学药用植物与生药学教研室龙庆德副教
授鉴定为豆科植物云实Ｃａｅｓａｌｐｉｎｉａ ｄｅｃａｐｅｔａｌａ（Ｒｏｘｂ． ）
Ａｌｓｔｏｎ的干燥根茎。

２ 方法与结果
２． １ 色谱条件

色谱柱：Ａｃｑｕｉｔｙ ＵＰＬＣ ＢＥＨＣ１８柱（１５０ ｍｍ ×２． １ ｍｍ，
１． ７ μｍ）；流动相：乙腈（Ａ）－ ０． １％甲酸水溶液（Ｂ），梯
度洗脱（０ ～ １２ ｍｉｎ，５％ Ａ；１２ ～ ３０ ｍｉｎ，５％ ～ １４％ Ａ；
３０ ～ ３２ ｍｉｎ，１４％ ～ ２０％ Ａ）；流速：０． ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ；柱温：
４５ ℃；检测波长：２６６ ｎｍ；进样量：１ μＬ。
２． ２ 溶液制备

对照品溶液：分别称取（±）原苏木素Ｂ、二氢红花
菜豆酸苷适量，精密称定，用５０％甲醇配制成质量浓度
分别为２． ４００ ｍｇ ／ ｍＬ和０． ７９６ ｍｇ ／ ｍＬ的混合对照品
溶液。

供试品溶液：称取云实皮粉末（过４０目筛）约２ ｇ，
精密称定，置圆底烧瓶中，加入７０％乙醇２５ ｍＬ，称定质
量，加热回流提取２ ｈ，置室温，用７０％乙醇补足减失
的质量，滤过，取续滤液，以１０ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ的速率离心
１０ ｍｉｎ，取上清液，即得。
２． ３ 方法学考察

精密度试验：取同一批云实皮样品，按２． ２项下方
法制备供试品溶液，按２． １项下色谱条件连续进样６次，
记录色谱图，采用国家药典委员会的“中药色谱指纹图
谱相似度评价系统（２００４年Ａ版）”计算相似度。结果均

Ｒ牗４ 牘
Ｓ３２ 牗４ 牘
Ｓ３１ 牗４ 牘
Ｓ３０ 牗４ 牘
Ｓ２９ 牗４ 牘
Ｓ２８ 牗４ 牘
Ｓ２７ 牗４ 牘
Ｓ２６ 牗４ 牘
Ｓ２５ 牗４ 牘
Ｓ２４ 牗４ 牘
Ｓ２３ 牗４ 牘
Ｓ２２ 牗４ 牘
Ｓ２１ 牗４ 牘
Ｓ２０ 牗４ 牘
Ｓ１９ 牗４ 牘
Ｓ１８ 牗４ 牘
Ｓ１７ 牗４ 牘
Ｓ１６ 牗４ 牘
Ｓ１５ 牗４ 牘
Ｓ１４ 牗４ 牘
Ｓ１３ 牗４ 牘
Ｓ１２ 牗４ 牘
Ｓ１１ 牗４ 牘
Ｓ１０ 牗４ 牘
Ｓ９ 牗４ 牘
Ｓ８ 牗４ 牘
Ｓ７ 牗４ 牘
Ｓ６ 牗４ 牘
Ｓ５ 牗４ 牘
Ｓ４ 牗４ 牘
Ｓ３ 牗４ 牘
Ｓ２ 牗４ 牘
Ｓ１ 牗４ 牘
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９． 二氢红花菜豆酸苷 １０．（±）原苏木素Ｂ
Ａ． 云实皮药材供试品溶液 Ｂ． 混合对照品溶液

图２ 云实皮指纹图谱
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表２ ３２批药材指纹图谱相似度评价结果
编号
Ｓ１
Ｓ２
Ｓ３
Ｓ４
Ｓ５
Ｓ６
Ｓ７
Ｓ８
Ｓ９
Ｓ１０
Ｓ１１

相似度
０． ４７８
０． ９９９
０． ４２６
０． ９７６
０． ９９０
０． ９５０
０． ９９８
０． ９８９
０． ９９６
０． ９９７
０． ９８４

编号
Ｓ１２
Ｓ１３
Ｓ１４
Ｓ１５
Ｓ１６
Ｓ１７
Ｓ１８
Ｓ１９
Ｓ２０
Ｓ２１
Ｓ２２

相似度
０． ９９９
０． ９９６
１． ０００
０． ９９４
０． ９９４
０． ９９７
０． ９８３
０． ９７９
０． ９９７
０． ９８８
０． ９８４

编号
Ｓ２３
Ｓ２４
Ｓ２５
Ｓ２６
Ｓ２７
Ｓ２８
Ｓ２９
Ｓ３０
Ｓ３１
Ｓ３２

相似度
０． ９３８
０． ８６４
０． ９２５
０． ９３１
０． ９９１
０． ９７４
０． ９５７
０． ７６７
０． ９２７
０． ９３６

大于０． ９９，表明仪器精密度良好。
重复性试验：取同一批云实皮样品，依法平行制备

供试品溶液６份，依法测定，记录色谱图，同法计算相似
度。结果均大于０． ９９，表明方法重复性良好。

稳定性试验：取同一批云实皮样品，依法制备供试
品溶液，分别于２，４，８，１２，２４ ｈ时按相同色谱条件进样
测定，记录色谱图，同法计算相似度。结果均大于０． ９９，
表明供试品溶液在２４ ｈ内稳定。
２． ４ 指纹图谱的建立及相似度计算
２． ４． １ 指纹图谱的建立

取３２批云实皮药材，依法分别制备供试品溶液，以
相同色谱条件进样检测，依法评价相似度，利用中位数
法进行自动匹配生成对照图谱Ｒ。详见图１。
２． ４． ２ 指纹图谱的相似度评价

采用同一系统分析了３２批不同产地云实皮药材的
指纹图谱与对照指纹图谱的相似度，结果见表２。可见，
指纹图谱相似度除贵阳药用植物园２批药材（编号为
Ｓ１和Ｓ３）低于０． ５，贵州从江１批药材（编号为Ｓ３０）低
于０． ８外，其余批次均在０． ８６０ ～ １． ０００之间，说明贵州产
云实皮药材含有的化学成分较一致。

２． ４． ３ 共有峰的指认
通过比较３２批云实皮药材的指纹图谱，确定了１４个

共有峰。通过与混合对照品溶液色谱图的比对，指认出
２个峰，其中９号峰为二氢红花菜豆酸苷，１０号峰为
（±）原苏木素Ｂ。详见图２。
３ 讨论

本试验中测定了贵州３２批云实皮药材的ＵＰＬＣ指
纹图谱，确定了１４个共有峰，并通过对照品指认了二氢
红花菜豆酸苷和（±）原苏木素Ｂ ２个主要特征峰。总体
来看，各批药材整体峰形相似，而峰面积存在一定差异。
除贵阳药用植物园２批和从江１批药材相似度小于

０． ８００外，其余指纹图谱的相似度均较高，说明贵州不
同产地云实皮药材整体化学成分组成差异较小，含量有
一定差异，这与云实的生长环境、采收时间，云实皮的加
工处理及贮藏方法有关。方法学考察结果表明，本试验
中建立的ＵＰＬＣ法操作简便，所建立的指纹图谱峰分离
度、精密度、稳定性、重复性均好，可用于控制云实皮药
材的质量一致性。
参考文献：
犤 １ 犦陈龙珠，何顺志，胡剑波，等． 中国云实属药用植物种类与分
布犤 Ｊ 犦 ． 中国中药杂志，１９９９，２４（１０）：５８２ － ５８４．

犤２ 犦陈丽萍，宋捷民．中药云实的本草考证犤Ｊ犦． 中国民族民间医药，
２０１０，１９（２１）：４７ － ４８．

犤３ 犦贵州省药品监督管理局．贵州省中药材、民族药材质量标准犤Ｍ犦．
贵阳：贵州科学技术出版社，２００３：７５．

犤４ 犦魏小华． 云实化学成分研究进展犤Ｊ犦 ． 广州化工，２０１２，４０（６）：
２５ － ２７．

犤５ 犦马国需，孙忠浩，李朋飞，等． 云实种子中１个新颖卡山烷二
萜类化合物犤 Ｊ 犦 ． 中草药，２０１６，４７（１１）：１８３８ － １９４０．

犤６ 犦魏华，郑杰，刘一涵，等．云实种子中的二萜类化学成分犤Ｊ犦．
药学学报，２０１６，５１（９）：１４４１ － １４４４．

犤７ 犦向芳芳，刘一涵，王建霞，等． 云实种子的二萜类成分研究犤Ｊ犦 ．
中草药，２０１７，４８（２３）：４８３６ － ４８３９．

犤８ 犦刘俊宏，刘佳，刘丽娜，等． ＵＰＬＣ测定云实皮中二氢红花菜
豆酸苷和原苏木素Ｂ的含量犤 Ｊ 犦 ． 中国实验方剂学杂志，
２０１３，１９（２０）：７７ － ８０．

犤９ 犦刘俊宏，汪石丽，胡露，等． 云实皮抗炎活性部位的化学
成分犤 Ｊ 犦 ． 中国实验方剂学杂志，２０１４，２０（２０）：１１０ － １１３．

牗收稿日期：２０１８ － ０４ － ２２ 牘

ｔ ／ ｍｉｎ

·研究·
Ｄｒｕｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ

１０

９


