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基于指纹图谱分析和多成分同时定量的玉屏风丸质量评价
王巧清

（中国人民解放军联勤保障部队第９００医院，福建 福州 ３５００００）
摘要：目的 建立玉屏风丸的高效液相色谱牗ＨＰＬＣ牘指纹图谱，测定７种主要成分（毛蕊异黄酮葡萄糖苷、芒柄花素、升麻素苷、升麻素、
白术内酯Ⅲ、白术内酯Ⅱ、白术内酯Ⅰ）的含量，为玉屏风丸的质量控制提供可靠方法。方法 色谱柱为 Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＶＰ－ＯＤＳ柱
（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；流动相为乙腈（Ａ）－０．３％磷酸溶液（Ｂ），梯度洗脱（０～２０ｍｉｎ时 １２％Ａ，２０～４０ｍｉｎ时 １２％Ａ→３５％Ａ，

４０～４６ｍｉｎ时３５％Ａ→６８％Ａ，４６～５０ｍｉｎ时６８％Ａ→８０％Ａ，５０～６０ｍｉｎ时８０％Ａ→１２％Ａ）；流速为０．８５ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长升麻素苷为
３００ｎｍ（０～２０ｍｉｎ），毛蕊异黄酮葡萄糖苷和芒柄花素及升麻素为２５４ｎｍ（２０～４０ｍｉｎ），白术内酯Ⅲ及白术内酯Ⅱ为２２０ｎｍ（４０～４６ｍｉｎ），
白术内酯Ⅰ为２７５ｎｍ（４６～６０ｍｉｎ）；柱温为３５℃；流速为０．８５ｍＬ／ｍｉｎ；进样量为１０μＬ。结果 玉屏风丸 ＨＰＬＣ指纹图谱有１８个共有
峰，通过比较，指认其中 ７个指标成分，分别为４号（升麻素苷）、９号（毛蕊异黄酮葡萄糖苷）、１０号（升麻素）、１１号（芒柄花素）、１６号
（白术内酯Ⅲ）、１７号（白术内酯Ⅱ）和 １８号（白术内酯Ⅰ），利用相似度软件对 １４批样品的指纹图谱进行分析，各批样品相似度均大于

０．９７。在建立的色谱条件下，７组分分离度良好，精密度和重复性试验的 ＲＳＤ均小于１．５％牗ｎ＝６牘，供试品溶液在２４ｈ内稳定，各成分
具有良好的线性关系和较宽的线性范围。１４批玉屏风丸中毛蕊异黄酮葡萄糖苷、芒柄花素、升麻素苷、升麻素、白术内酯Ⅲ、白术内酯Ⅱ、白
术内酯Ⅰ质量浓度范围分别为 １．５４９０～１．５６４０ｍｇ／ｇ，０．７０１５～０．７０２９ｍｇ／ｇ，０．７９６０～０．７９７７ｍｇ／ｇ，０．５９０５～０．５９２２ｍｇ／ｇ，

０．６７４５～０．６７６２ｍｇ／ｇ，０．５２１０～０．５２２９ｍｇ／ｇ，０．３９９２～０．４０１５ｍｇ／ｇ。结论 该建立的玉屏风丸 ＨＰＬＣ指纹图谱检测和定量测定分
析方法快速、准确，可有效评价玉屏风丸的质量。
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玉屏风丸由黄芪、炒白术及防风３味中药材加工而
成，具有益气、固表、止汗功效，主要用于表虚不固、自汗

恶风，面色 白，或体虚易感风邪者，现收载于《卫生部

药品标准·中药成方制剂牗第一册牘》犤１犦。目前，相关研究
多集中于玉屏风颗粒剂及散剂等的质量控制犤２－３犦。作为

中医药经典剂型，丸剂具有代表性和传承性，玉屏风丸

在胃肠道中溶散缓慢，药效持久，发挥药效“缓而不迟”，

且方便服用、携带和贮存。复方药效物质基础及质量控

制研究在于多味药材的多成分含量测定，而中药指纹图

谱正是利用其“整体性”及“模糊性”的特点，全面反映中

药化学的相关性，整体评价其质量。中药指纹图谱具有

同时、高效、定性定量分析的特点，已广泛运用到中药复

方多类多成分研究领域犤４－６犦。为了更全面、有效地评价

玉屏风丸的质量，本研究中采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）
法建立了玉屏风丸指纹图谱，并结合聚类分析，对各色

谱峰所代表的化学成分进行了初步归属，建立同时测定

其７个主要成分指标（毛蕊异黄酮葡萄糖苷、芒柄花素、
升麻素苷、升麻素、白术内酯Ⅲ、白术内酯Ⅱ、白术内酯Ⅰ）
的定量检测方法，以期为系统和准确评价其质量提供技

术参考。现报道如下。

１ 仪器与材料

１．１ 仪器
Ｗａｔｅｒｓ２６９５型高效液相色谱仪，包括２６９５型四元

梯度泵、２６９５型自动进样器、２４８９型紫外可见光检测
器、Ｅｍｐｏｗｅｒ３色谱工作站，美国沃特世公司）；ＡＵＷ－
２２０Ｄ型电子天平（日本岛津公司，精度为 ０．０１ｍｇ）；
ＫＱ－２５０ＤＢ型数控超声波清洗器（昆山超声波仪器有
限公司，功率为５００Ｗ）。
１．２ 试药

毛蕊异黄酮葡萄糖苷（ｃａｌｙｃｏｓｉｎ７－Ｏ－β－Ｄ－ｇｌｕ
ｃｏｐｙｒａｎｏｓｉｄｅ，批号为１１１９２０－２０１６０６，含量９７．６％），芒
炳花素（ｆｏｒｍｏｎｏｎｅｔｉｎ，批号为 １１１７０３－２０１５０４，含量
１００％），升麻素苷（ｐｒｉｍ－Ｏ－ｇｌｕｃｏｓｙｌｃｉｍｉｆｕｇｉｎ，批号为
１１１５２２－２０１７１２，含量９６．２％），升麻素（ｃｉｍｉｆｕｇｉｎ，批号
为 １１１７１０－２００６０２，含 量 ９５．５％ ），白 术 内 酯 Ⅲ
（ａｔｒａｃｔｙｌｅｎｏｌｉｄｅⅢ ，批 号 为 １１１９７８－２０１５０１，含 量
９９．９％ ），白 术 内 酯 Ⅱ（ａｔｒａｃｔｙｌｅｎｏｌｉｄｅⅡ，批 号 为

１１１９７６－２０１５０１，含 量 ９９．９％ ）、白 术 内 酯 Ⅰ
（ａｔｒａｃｔｙｌｅｎｏｌｉｄｅⅠ，批 号 为 １１１９７５－２０１５０１，含 量
９９．９％），各对照品均购自中国食品药品检定研究院；乙
腈、甲醇（美国Ｍｅｒｃｋ公司）均为色谱纯；磷酸为分析纯；
水为娃哈哈纯净水。玉屏风丸牗市售，１４批，编号为Ｓ１～
Ｓ１４，Ｓ１～Ｓ１０为山西华康药业股份有限公司生产，规格
为 ６ｇ×１０袋／盒，批号分别为 ２０１７１２１２，２０１８０１０５，
２０１８０２０７，２０１８０３１３，２０１８０４０８，２０１８０５１８、２０１８０６２６，
２０１８０９１２，２０１８１０１９，２０１８１１１５；Ｓ１１～Ｓ１４为厦门福满
药业有限公司生产，规格为６ｇ×１８袋／盒，批号分别为
１８０９０６，１８１０２２，１８１１０８，１８１２０１）。
２ 方法与结果

２．１ 色谱条件犤７－９犦

色谱柱：Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＶＰ－ＯＤＳ柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：乙腈（Ａ）－０．３％磷酸溶液（Ｂ），梯度洗
脱（０～２０ｍｉｎ时１２％Ａ，２０～４０ｍｉｎ时１２％Ａ→３５％Ａ，
４０～４６ｍｉｎ时 ３５％Ａ→６８％Ａ，４６～５０ｍｉｎ时 ６８％Ａ→
８０％Ａ，５０～６０ｍｉｎ时 ８０％Ａ→１２％Ａ）；波长：３００ｎｍ
（０～２ｍｉｎ，升麻素苷），２５４ｎｍ（２０～４０ｍｉｎ，毛蕊异黄酮
葡萄糖苷、芒柄花素及升麻素），２２０ｎｍ（４０～４６ｍｉｎ，白
术内酯Ⅲ及白术内酯Ⅱ），２７５ｎｍ（４６～６０ｍｉｎ，白术内酯
Ⅰ）；柱温：３５℃；流速：０．８５ｍＬ／ｍｉｎ；进样量：１０μＬ。
２．２ 溶液制备

分别取毛蕊异黄酮葡萄糖苷、芒柄花素、升麻素苷、

升麻素、白术内酯Ⅲ、白术内酯Ⅱ、白术内酯Ⅰ对照品各
适量，精密称定，以 ８５％甲醇溶解并定容，制成质量浓
度分别为 ０．７８６６，０．４１１２，０．４３４７，０．３１０８，０．３７９５，
０．２６４５，０．２００３ｍｇ／ｍＬ的混合对照品溶液。取装量差
异项下的样品内容物，研细，取粉末约３．０ｇ，精密称定，
置５０ｍＬ棕色容量瓶中，加入８５％甲醇溶液３５ｍＬ，室温
超声处理（功率为４５０Ｗ，频率为４０ｋＨｚ）４５ｍｉｎ后取出，
放冷，用８５％甲醇溶液稀释至刻度，摇匀，滤过，即得供
试品溶液。均室温避光保存。

２．３ 指纹图谱的建立及分析
２．３．１ 方法学考察

精密度试验：取同一批（批号为２０１８０９１２）样品，按
２．２项下方法制备供试品溶液，按拟订色谱条件连续进

·质量研究·
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图１ １４批样品高效液相色谱叠加指纹图谱
０ ２ ４ ６ ８ １０ １２ １４ １６ １８ ２０ ２２ ２４ ２６ ２８ ３０ ３２ ３４ ３６ ３８ ４０ ４２ ４４ ４６ ４８ ５０ ５２ ５４ ５６ ５８

ｔ／ｍｉｎ

ｔ／ｍｉｎ
０ ２ ４ ６ ８１０ １２ １４ １６ １８ ２０ ２２ ２４ ２６ ２８ ３０ ３２ ３４ ３６ ３８ ４０ ４２ ４４ ４６ ４８ ５０ ５２ ５４ ５６ ５８

样６次，记录色谱图。结果以毛蕊异黄酮葡萄糖苷为参
比峰，计算得各相对峰面积的 ＲＳＤ均小于０．８％牗ｎ＝６牘，
共有峰相对保留时间的 ＲＳＤ均小于 ０．６％牗ｎ＝６牘，表
明仪器精密度良好。

重复性试验：取同一批（批号为２０１８０９１２）样品，按
２．２项下方法平行制备供试品溶液６份，按拟订色谱条
件进样测定，记录色谱图。结果以毛蕊异黄酮葡萄糖苷

为参比峰，计算得各相对峰面积的 ＲＳＤ均小于 １．２％
牗ｎ＝６牘，共有峰相对保留时间的 ＲＳＤ均小于 ０．９％
牗ｎ＝６牘，表明方法重复性良好。
稳定性试验：取同一批（批号为２０１８０９１２）样品，按

２．２项下方法制备供试品溶液，按拟订色谱条件分别于
０，４，８，１２，１６，２０，２４ｈ时进样，记录色谱图。结果以毛蕊
异黄酮葡萄糖苷为参比峰，计算得各相对峰面积的

ＲＳＤ均小于 １．０％牗ｎ＝７牘，共有峰相对保留时间的
ＲＳＤ均小于 ０．７％牗ｎ＝７牘，表明玉屏风丸供试品溶液

在２４ｈ内稳定。
２．３．２ 指纹图谱的建立及相似度评价

按 ２．２项下方法制备 １４批供试品溶液，按拟订色
谱条件进样测定，记录色谱图。结果见图１至图３。将１４
份指纹图谱依次导入《中药色谱指纹图谱相似度评价系

统》（２０１２Ａ版）软件，以Ｓ４号玉屏风丸供试品溶液的指
纹图谱作为参照图谱，设定时间窗宽度为 ０．３，采用多
点校正全谱匹配，生成指纹图谱共有模式，并计算各图

谱与共有模式的相似度。结果１４批样品的指纹图谱中，
共得到 １８个共有峰，１４批指纹图谱的相似度分别为
０．９９４，０．９９５，０．９９９，０．９９８，０．９９７，０．９９６，０．９９１，０．９９３，
０．９９２，０．９９５，０．９８９，０．９７９，０．９８８，０．９９０，均 大 于
０．９７。
２．３．３ 部分共有峰指认及相对峰面积计算

将指纹图谱与 ２．３．２项下混合对照品溶液色谱图
进行比对，以保留时间为评价指标，指认出共有峰中７种

·质量研究·
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图２ 玉屏风丸高效液相色谱对照品指纹图谱
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Ａ
Ｂ
Ｃ
Ｄ
Ｅ
Ｆ
Ｇ

Ｙ＝３５．２２Ｘ＋１．１２１
Ｙ＝２１．５３Ｘ＋２．０５７
Ｙ＝１９．０７６Ｘ＋８．３３４
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Ｙ＝２０．２８Ｘ＋５．１３７
Ｙ＝２５．１６Ｘ＋３．４４６

０．９９９９
０．９９９５
０．９９９８
０．９９９７
０．９９９６
０．９９９４
０．９９９５

０．７８６６～１５．７３
０．４１１２～８．２２４
０．４３４７～８．６９４
０．３１０８～６．２１６
０．３７９５～７．５９０
０．２６４５～５．２９０
０．２００３～４．００６
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０．０２８
０．０３１
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０．０１４
０．００９

０．１３９
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０．０９７
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０．１６６
０．０４４
０．０１４
０．０３３
０．０１５
１．０００
０．１９７
０．０９５
０．０７３
０．０８３
０．０１８
０．０１１
０．０７４
０．０５６
０．０３８

Ｓ１０
０．０５９
０．０２１
０．０４２
０．１６１
０．０４５
０．０１５
０．０３２
０．０１６
１．０００
０．１９８
０．０９６
０．０７４
０．０８７
０．０１９
０．０１４
０．０７９
０．０５３
０．０３９

Ｓ１１
０．０６５
０．０２０
０．０４５
０．１６４
０．０４７
０．０１６
０．０３４
０．０１２
１．０００
０．１９２
０．０９０
０．０７７
０．０８６
０．０１４
０．０１５
０．０７８
０．０５４
０．０３７

Ｓ１２
０．０６３
０．０２３
０．０４６
０．１６７
０．０４８
０．０１２
０．０３５
０．０１３
１．０００
０．１９１
０．０９２
０．０７９
０．０８９
０．０１３
０．０１７
０．０７７
０．０５２
０．０３６

Ｓ１３
０．０６１
０．０２５
０．０４７
０．１５８
０．０４６
０．０１３
０．０３０
０．０１４
１．０００
０．１９０
０．０９３
０．０７８
０．０８４
０．０１６
０．０１６
０．０７６
０．０５３
０．０３５

Ｓ１４
０．０６５
０．０２４
０．０４２
０．１５９
０．０４９
０．０１５
０．０２８
０．０１１
１．０００
０．１９４
０．０９４
０．０７６
０．０８３
０．０１５
０．０１３
０．０７６
０．０５７
０．０３７

ｔ／ｍｉｎ
０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０

４．升麻素苷 ９．毛蕊异黄酮葡萄糖苷 １０．升麻素

１１．芒柄花素 １６．白术内酯Ⅲ １７．白术内酯Ⅱ
１８．白术内酯Ⅰ

图３ 混合对照品溶液高效液相色谱图

注：Ａ为毛蕊异黄酮葡萄糖苷，Ｂ为芒柄花素，Ｃ为升麻素苷，Ｄ为升麻素，Ｅ为白术内酯Ⅲ，Ｆ为白术内酯Ⅱ，Ｇ为白术内酯Ⅰ。下表同。

重复性试验

表２ 玉屏风丸中７个组分含量测定方法学考察结果

精密度试验

的 ＲＳＤ牗％牘
稳定性试验

的 ＲＳＤ牗％牘
组分 回归方程 ｒ 线性范围（μｇ） ＬＯＱ（ｎｇ） ＬＯＤ（ｎｇ）

表１ １４批玉屏风丸（Ｓ１～Ｓ１４）共有峰的相对峰面积

化合物，分别为４号（升麻素苷）、９号（毛蕊异黄酮葡萄
糖苷）、１０号（升麻素）、１１号（芒柄花素）、１６号（白术内
酯Ⅲ）、１７号（白术内酯Ⅱ）和１８号（白术内酯Ⅰ），其保留时
间平均值分别 为 １３．１８，２８．０４，３０．１１，３１．９６，４４．０２，

４５．８９，４７．９５ｍｉｎ。其中９号峰信号最强，位置居中，选为
参照峰，计算各共有峰的相对峰面积。结果见表１。
２．４ 含量测定
２．４．１ 方法学考察

线性关系考察及检测限和定量限测定：分别精密吸

取２．２项下混合对照品溶液１，２，５，１０，１５，２０μＬ，按拟
订色谱条件进样测定，记录色谱图。以各组分对照品进

样量（Ｘ，μｇ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为纵坐标进行线性
回归，绘制标准曲线，计算各组分线性回归方程及相关

系数。取２．２项下混合对照品溶液，用８５％甲醇逐步稀
释，按各组分色谱峰信噪比（Ｓ／Ｎ）＝３∶１及１０∶１分别
测定其检测限（ＬＯＤ）和定量限（ＬＯＱ）。结果见表２。

精密度试验：取混合对照品溶液，按拟订色谱条件

连续进样６次，记录峰面积。结果见表２，表明仪器精密
度良好。

稳定性试验：取同一批（批号为２０１８０９１２）样品，按

·质量研究·

ＱｕａｌｉｔｙＲｅｓｅａｒｃｈ



１１５

ＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０２０年３月５日 第２９卷第５期
Ｖｏｌ．２９牞Ｎｏ．５牞Ｍａｒｃｈ５牞２０２０

表３ 玉屏风丸７组分加样回收试验结果（ｎ＝６）

组分

Ａ

Ｂ

Ｃ

Ｄ

Ｅ

Ｆ

Ｇ

取样量（ｇ）

１．５０４
１．５１６
１．５３８
１．５４７
１．５５２
１．５６５
１．５０４
１．５１６
１．５３８
１．５４７
１．５５２
１．５６５
１．５０４
１．５１６
１．５３８
１．５４７
１．５５２
１．５６５
１．５０４
１．５１６
１．５３８
１．５４７
１．５５２
１．５６５
１．５０４
１．５１６
１．５３８
１．５４７
１．５５２
１．５６５
１．５０４
１．５１６
１．５３８
１．５４７
１．５５２
１．５６５
１．５０４
１．５１６
１．５３８
１．５４７
１．５５２
１．５６５

样品含量（ｍｇ）

２．３４０
２．３５９
２．３９３
２．４０７
２．４１５
２．４３５
０．６１８４
０．６２３４
０．６３２４
０．６３６１
０．６３８２
０．６４３５
０．６５３８
０．６５９０
０．６６８６
０．６７２５
０．６７４７
０．６８０３
０．４６７４
０．４７１２
０．４７８０
０．４８０８
０．４８２４
０．４８６４
０．５７０８
０．５７５３
０．５８３７
０．５８７１
０．５８８９
０．５９３９
０．３９７８
０．４００９
０．４０６８
０．４０９２
０．４１０５
０．４１３９
０．３０１３
０．３０３７
０．３０８１
０．３０９９
０．３１０９
０．３１３５

加入量（ｍｇ）

２．４２９
２．４２９
２．４２９
２．４２９
２．４２９
２．４２９
０．６２１８
０．６２１８
０．６２１８
０．６２１８
０．６２１８
０．６２１８
０．６８２２
０．６８２２
０．６８２２
０．６８２２
０．６８２２
０．６８２２
０．４７０６
０．４７０６
０．４７０６
０．４７０６
０．４７０６
０．４７０６
０．５８１２
０．５８１２
０．５８１２
０．５８１２
０．５８１２
０．５８１２
０．３９９８
０．３９９８
０．３９９８
０．３９９８
０．３９９８
０．３９９８
０．３０９４
０．３０９４
０．３０９４
０．３０９４
０．３０９４
０．３０９４

测得量（ｍｇ）

４．７６５
４．７６８
４．８２３
４．８１９
４．８５１
４．９０１
１．２３４
１．２３９
１．２４６
１．２５３
１．２５８
１．２７１
１．３３６
１．３３５
１．３５２
１．３４８
１．３５０
１．３６２
０．９３２３
０．９３６９
０．９４８５
０．９５５７
０．９５４１
０．９６０９
１．１４８
１．１５１
１．１６０
１．１６２
１．１７４
１．１８１
０．７９５４
０．７９６１
０．８０６３
０．８０９７
０．８０９０
０．８１５６
０．６０５２
０．６０７９
０．６１５８
０．６１８７
０．６１９７
０．６２２７

回收率（％）

９９．８４
９９．１８
１００．０４
９９．３０
１００．２８
１０１．５２
９９．００
９９．０１
９８．６８
９９．２１
９９．６８
１００．９２
１００．００
９９．０９
１００．１８
９９．０２
９８．９９
９９．９３
９８．７９
９８．９５
９９．９８
１００．９１
１００．２３
１００．８２
９９．３１
９９．０５
９９．１６
９８．９２
１００．６７
１０１．０２
９９．４５
９８．８５
９９．９３
１００．１８
９９．６７
１００．４８
９８．２２
９８．３２
９９．４５
９９．８１
９９．８１
９９．９２

Ｘ（％）

１００．０２

９９．４２

９９．５４

９９．９５

９９．６９

９９．７６

９９．２５

ＲＳＤ（％）

０．８５

０．８１

０．５６

０．９１

０．９２

０．５８

０．７９

２．２项下方法制备供试品溶液，按拟订色谱条件分别于
０，３，６，９，１２，１８，２４ｈ时进样，记录峰面积。结果见表２，
表明供试品溶液在２４ｈ内稳定。

重复性试验：取同一批（批号为２０１８０９１２）样品６份，
按２．２项方法平行制备供试品溶液，按拟订色谱条件进样
测定，记录峰面积。结果见表２，表明方法重复性良好。

加样回收试验：取同一批（批号为２０１８０９１２）已知含量
玉屏风丸粉末６份，每份１．５ｇ，精密称定，置具塞棕色容量
瓶中，精密加入含毛蕊异黄酮葡萄糖苷１．２１４７ｍｇ／ｍＬ、芒
柄花素 ０．３１０９ｍｇ／ｍＬ、升麻素苷 ０．３４１１ｍｇ／ｍＬ、升
麻素 ０．２３５３ｍｇ／ｍＬ、白术内酯Ⅲ ０．２９０６ｍｇ／ｍＬ、白
术内酯Ⅱ０．１９９９ｍｇ／ｍＬ和白术内酯Ⅰ０．１５４７ｍｇ／ｍＬ
的混合对照品溶液 ２．０ｍＬ，按 ２．２项下方法制备供试
品溶液，摇匀，滤过，按拟订色谱条件进样测定，记录

峰面积，计算各组分加样回收率。结果见表 ３。
２．４．２ 样品含量测定

取Ｓ１～Ｓ１４号玉屏风丸，按２．２项下方法制备供试
品溶液，按拟订色谱条件进样测定，记录色谱图，按外标

法分别计算各成分的含量。结果见表４。
２．５ 系统聚类分析犤１０－１１犦

系统聚类分析作为一种统计分析方法，是在相似性

的基础上收集数据来分类。以１４批样品中１８个共有峰
的相对峰面积为变量，采用 ＳＰＳＳ２２．０软件聚类法中
Ｗａｒｄ方法对样品进行系统聚类分析，采用组间平均数
联结法，以欧氏距离平方为测度。结果见图 ４。可见，当
类间距为 １０～２５时，１４批样品可聚为两大类，第一类
为 Ｓ３，Ｓ９，Ｓ４，Ｓ５，Ｓ１，Ｓ６，Ｓ８，Ｓ２，Ｓ１０，Ｓ７；第二类为 Ｓ１２，
Ｓ１４，Ｓ１１，Ｓ１３。第一类均为山西华康药业股份有限公司
产品，第二类均为厦门福满药业有限公司产品，说明同

一厂家产品的质量稳定性较高。

３ 讨论

３．１ 测定目标成分选择
黄芪作为玉屏风丸的君药，占总处方量的６０％，具

有利水消肿、行滞通痹、托毒排脓、敛疮生肌之功效，来

源 于 豆 科 植 物 蒙 古 黄 芪 Ａｓｔｒａｇａｌｕｓｍｅｍｂｒａｎａｃｅｕｓ
（Ｆｉｓｃｈ．）Ｂｇｅ．ｖａｒ．ｍｏｎｇｈｏｌｉｃｕｓ（Ｂｇｅ．）Ｈｓｉａｏ或膜荚黄芪
Ａｓｔｒａｇａｌｕｓｍｅｍｂｒａｎａｃｅｕｓ（Ｆｉｓｃｈ．）Ｂｇｅ．的干燥根，主要
活性成分为黄酮类（毛蕊异黄酮葡萄糖苷及芒柄花素）、

异黄酮类及其苷类、皂苷类等化合物犤１２－１３犦。方中臣药防风

含有色原酮、挥发油及多糖类等有效成分，其中色原酮

类具有解热、镇痛、抗炎、抗肿瘤等多种功效，故选取升

麻素苷、升麻素作为制剂中防风药材的质控指标犤１４－１５犦。白

术健脾益气，助黄芪以加强益气固表之功效，为佐药，特

征成分白术内酯Ⅲ、白术内酯Ⅱ及白术内酯Ⅰ在 ＨＰＬＣ
图中可清晰分辨犤１６－１７犦。

３．２ 色谱条件优化
本研究中对样品提取方法（超声、浸渍过夜、回流）、

提取溶剂（甲醇、８５％甲醇、６５％甲醇、５５％甲醇）、提取
时间（２５，３５，４５ｍｉｎ）、流动相（甲醇、乙腈作为有机相，
水、０．１％磷酸溶液、０．３％磷酸溶液、０．５％磷酸溶液、
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编号

Ｓ１
Ｓ２
Ｓ３
Ｓ４
Ｓ５
Ｓ６
Ｓ７
Ｓ８
Ｓ９
Ｓ１０
Ｓ１１
Ｓ１２
Ｓ１３
Ｓ１４

Ａ
１．５５８
１．５５９
１．５５３
１．５４９
１．５５０
１．５６３
１．５５１
１．５５６
１．５５７
１．５５３
１．５６１
１．５６４
１．５５２
１．５６０

Ｂ
０．７０２６
０．７０２４
０．７０１９
０．７０１７
０．７０１５
０．７０２９
０．７０２０
０．７０２１
０．７０２３
０．７０１９
０．７０２８
０．７０２７
０．７０１６
０．７０２５

Ｃ
０．７９７２
０．７９６９
０．７９６０
０．７９６３
０．７９６２
０．７９７５
０．７９６１
０．７９６８
０．７９７７
０．７９６５
０．７９７１
０．７９７３
０．７９６４
０．７９７０

Ｄ
０．５９１６
０．５９１５
０．５９０５
０．５９０８
０．５９１２
０．５９２２
０．５９０８
０．５９１３
０．５９１７
０．５９１１
０．５９１４
０．５９１８
０．５９１０
０．５９１９

Ｅ
０．６７５７
０．６７５９
０．６７４５
０．６７４７
０．６７５３
０．６７６２
０．６７５１
０．６７５５
０．６７５８
０．６７５０
０．６７５６
０．６７６０
０．６７５２
０．６７６１

Ｆ
０．５２２２
０．５２２５
０．５２１３
０．５２１５
０．５２１０
０．５２２９
０．５２１１
０．５２１９
０．５２２０
０．５２１４
０．５２２４
０．５２２３
０．５２１６
０．５２２８

Ｇ
０．４００８
０．４００７
０．３９９８
０．３９９２
０．３９９５
０．４０１２
０．４００１
０．４００５
０．４００６
０．４０００
０．４００９
０．４０１１
０．４００１
０．４０１５

表４ 玉屏风丸中７组分含量测定结果（ｍｇ／ｇ，ｎ＝３）

Ｓ３
Ｓ９
Ｓ４
Ｓ５
Ｓ１
Ｓ６
Ｓ８
Ｓ２
Ｓ１０
Ｓ７
Ｓ１２
Ｓ１４
Ｓ１１
Ｓ１３
０ ５ １０ １５ ２０ ２５

图４ １４批玉屏风丸聚类分析树状图

本栏目由

协 办

重庆药友制药有限责任公司

·质量研究·

ＱｕａｌｉｔｙＲｅｓｅａｒｃｈ

０．５％冰醋酸作为水相）、柱温（２５，３０，３５℃）进行了详
细考察，结果显示，８５％甲醇作溶剂，超声处理 ４５ｍｉｎ，
柱温３５℃，流动相为乙腈－０．５％磷酸溶液梯度洗脱时
基线平稳，保留时间适中，指纹图谱色谱峰数量多且分

离效果佳，各色谱峰峰形好。采用ＤＡＤ检测器在１９０～
４００ｎｍ波长处扫描，为使各成分均在其最大吸收波长
下进行测定，采用不同时段切换不同检测波长：０～２０ｍｉｎ
时设定检测波长为 ３００ｎｍ，测定升麻素苷；２０～４０ｍｉｎ
时设定检测波长为２５４ｎｍ，检测毛蕊异黄酮葡萄糖苷、芒
柄花素及升麻素；４０～４６ｍｉｎ时设定检测波长为２２０ｎｍ，
检测白术内酯Ⅱ和白术内酯Ⅲ；４６～６０ｍｉｎ时设定检测
波长为２７５ｎｍ，检测白术内酯Ⅰ。
３．３ 方法评价

基于中成药的质量控制的特点，本研究中建立了玉

屏风丸指纹图谱，

实现了对其多指

标成分进行整体

综合的客观评价

与分析，保证药效

的稳定性；同时又建立毛蕊异黄酮葡萄糖苷、芒柄花素、

升麻素苷、升麻素、白术内酯Ⅲ、白术内酯Ⅱ、白术内酯Ⅰ
的含量测定方法，实现玉屏风丸的定量分析。该方法前

处理条件简便、快捷，测定结果准确、重复性好、实用性

强，同时具备定性和定量双重评价功能，可有效控制玉

屏风丸的质量。
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