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穿心莲饮片的特征图谱及主要内酯成分的含量测定

张峻淞 １，２，曾令杰 １，２△，崔丹丹 １，２，黄嘉玲 １，２

（１．广东药科大学中药学院，广东 广州 ５１０００６； ２．国家中医药管理局岭南中药材生产与开发重点研究室，广东 广州 ５１０００６）
摘要：目的 建立穿心莲饮片的特征图谱，以及测定不同来源的穿心莲饮片中穿心莲内酯、脱水穿心莲内酯、新穿心莲内酯和去氧穿心

莲内酯含量的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法。方法 色谱柱为 ＤｉｋｍａＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈－水（１８∶８２，Ｖ／Ｖ），梯
度洗脱，流速为 １．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为 ２２６ｎｍ，进样量为２０μＬ，柱温为室温。结果 不同来源的穿心莲饮片的 ＨＰＬＣ图谱具有共同
的鉴别特征，特征图谱中穿心莲内酯、新穿心莲内酯、去氧穿心莲内酯、脱水穿心莲内酯相对于穿心莲内酯的相对保留时间分别为

１．０，１．８，２．０，２．１，含量分别为０．１６％ ～０．５１％，０．１３％ ～０．３４％，０．１２％～０．４９％，０．１１％～０．５５％。结论 建立的特征图谱及主要内

酯成分的含量测定方法，能全面评价不同来源的穿心莲饮片质量，可监控穿心莲饮片加工和储存过程中的质量变化。

关键词：穿心莲饮片；内酯；特征图谱；高效液相色谱法；含量测定
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样品

Ｓ１
Ｓ２
Ｓ３
Ｓ４
Ｓ５
Ｓ６
Ｓ７
Ｓ８
Ｓ９
Ｓ１０
Ｓ１１
Ｓ１２
Ｓ１３
Ｓ１４
Ｓ１５

样品编号

ＧＸ１７－１
ＧＸ１７－２
ＧＸ１７－３
ＧＸ１７－４
ＧＸ１７－５
ＧＸ１７－６
ＧＸ１７－７
ＧＸ１７－８
ＦＪ１７－１
ＦＪ１７－２
ＦＪ１７－３
ＦＪ１７－４
ＦＪ１７－５
ＦＪ１７－６
ＦＪ１７－７

采收质量（ｋｇ）

２．０
２．０
２．０
２．０
２．０
２．０
２．０
２．０
２．０
２．０
２．０
２．０
２．０
２．０
２．０

采收时间

２０１７年９月

２０１７年９月
２０１７年９月

２０１７年９月

２０１７年９月

２０１７年９月

２０１７年９月
２０１７年９月

２０１７年１０月

２０１７年１０月

２０１７年１０月

２０１７年１０月
２０１７年１０月

２０１７年１０月

２０１７年１０月

来源

广西

广西

广西

广西

广西

广西

广西

广西

福建

福建

福建

福建

福建

福建

福建

样品

Ｓ１６
Ｓ１７
Ｓ１８
Ｓ１９
Ｓ２０
Ｓ２１
Ｓ２２
Ｓ２３
Ｓ２４
Ｓ２５
Ｓ２６
Ｓ２７
Ｓ２８
Ｓ２９
Ｓ３０

样品编号

ＧＤ１７－１
ＧＤ１７－２
ＧＤ１７－３
ＧＤ１７－４
ＧＤ１７－５
ＧＤ１７－６
ＧＤ１７－７
ＧＤ１６－１
ＧＤ１６－２
ＧＤ１６－３
ＧＤ１６－４
ＢＪ１７－１
ＢＪ１７－１
ＳＣ１７－１
ＳＣ１７－１

采收质量（ｋｇ）

２．０
２．０
２．０
２．０
２．０
２．０
２．０
１．５
１．５
１．５
１．５
１．５
１．５
１．０
１．０

采收时间

２０１７年９月

２０１７年９月
２０１７年９月

２０１７年９月

２０１７年９月

２０１７年９月

２０１７年９月
２０１６年１０月

２０１６年１０月

２０１６年１０月

２０１６年１０月

２０１７年９月
２０１７年９月

２０１７年９月

２０１７年９月

来源

广东

广东

广东

广东

广东

广东

广东

广东

广东

广东

广东

北京

北京

四川

四川

表１ 穿心莲饮片样品信息

穿心莲 Ａｎｄｒｏｇｒａｐｈｉｓｐａｎｉｃｕｌａｔａ（Ｂｕｒｍ．ｆ．）Ｎｅｅｓ为
爵床科穿心莲属的草本植物，全草入药，主要活性成分

有穿心莲内酯、去氧穿心莲内酯、新穿心莲内酯及１４－
去氧－１１，１２－二去氢穿心莲内酯（又称脱水穿心莲内
酯）等二萜内酯类成分，具有清热解毒、凉血、消肿、燥湿

等功效。穿心莲饮片为穿心莲的干燥地上部分，经切段、

干燥而成，在干燥、贮藏等过程中，穿心莲内酯类成分的

含量会发生降解或转化，导致其质量下降犤１－２犦。２０１５年
版《中国药典（一部）》仅规定了穿心莲饮片中穿心莲内

酯和脱水穿心莲内酯的含量犤３犦，不能全面反映其主要内

酯成分的变化情况。穿心莲中除穿心莲内酯和脱水穿心

莲内酯外，还含有较高含量的新穿心莲内酯（达

１．６１５％）及去氧穿心莲内酯（达０．７６％）犤４－７犦。本研究中
建立了同时测定穿心莲饮片中穿心莲内酯、新穿心莲内

酯、脱水穿心莲内酯、去氧穿心莲内酯含量的高效液相

色谱牗ＨＰＬＣ牘法，并通过特征图谱或指纹图谱来表征
上述内酯成分及其他成分的相对比例及变化，以准确

反映穿心莲饮片的质量状况及全面表征，并合理评价

穿心莲饮片质量的优劣，供其质量标准制订时参考。现

报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＬＣ－２０ＡＴ型高效液相色谱仪（日本岛津公司）；

Ｓａｒｔｏｉｕｓ型分析天平（德国赛多利斯公司，精度为０．１ｍｇ）；
ＡＫ－１００Ｄ型超声波清洗器（深圳市 洁清洗设备有限

公司，功率为２００Ｗ，频率为４０ｋＨｚ）。
１．２ 试药

３０批穿心莲 Ａｎｄｒｏｇｒａｐｈｉｓｐａｎｉｃｕｌａｔａ（Ｂｕｒｍ．ｆ．）Ｎｅｅｓ
饮片经广东药科大学曾令杰教授鉴定为正品，确认为合

格穿心莲饮片样品。样品信息详见表１。
２ 方法与结果

２．１ 色谱条件
色谱柱：ＤｉｋｍａＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；流

动相：乙腈牗Ａ牘－水（１８∶８２，Ｖ／Ｖ），梯度洗脱，０～６０ｍｉｎ时
１８％Ａ→４０％Ａ；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；进样量：２０μＬ；检测
波长：２２６ｎｍ；柱温：室温。
２．２ 溶液制备

分别取穿心莲内酯对照品、脱水穿心莲内酯对照

品、新穿心莲内酯对照品和去氧穿心莲内酯对照品适

量，精密称定，置５ｍＬ容量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，
制成每 １ｍＬ含 ０．１ｍｇ的对照品母液，备用。取样品粉
末 ０．５ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，加入 ２５ｍＬ４０％
甲醇溶液，称定质量；浸泡 １ｈ后，超声处理 ４０ｍｉｎ（功
率为 ２００Ｗ，频率为 ４０ｋＨｚ）；放冷，称定质量，用 ４０％
甲醇溶液补足减失的质量，摇匀，滤过；精密量取续

滤液１０ｍＬ，置中性氧化铝柱（１００～２００目，５ｇ，内径为
１．５ｃｍ）上，用 １５ｍＬ４０％甲醇溶液洗脱；收集洗脱液，
置 ２５ｍＬ容量瓶中，加 ４０％甲醇溶液至刻度线，摇匀，
即得供试品溶液。

２．３ 方法学考察
线性关系考察：分别精密吸取２．２项下的对照品母

液适量，置５ｍＬ容量瓶中，加入甲醇稀释成系列质量浓
度的对照品溶液。按拟订色谱条件进样 ２０μＬ测定，以
混合对照品溶液质量浓度（Ｘ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为
纵坐标进行线性回归，分别得穿心莲内酯、新穿心莲内

酯、脱水穿心莲内酯、去氧穿心莲内酯的回归方程，Ｙ穿＝
３×１０７Ｘ穿 ＋６１４２３（ｒ＝０．９９９２），Ｙ新 ＝６×１０６Ｘ新 ＋
２１６０５（ｒ＝０．９９９３），Ｙ脱 ＝４×１０６Ｘ脱 ＋６８６２．５（ｒ＝

·实验研究·
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成分

Ａ

Ｂ

Ｃ

Ｄ

取样量（ｇ）

０．５０２１
０．５０３９
０．５０１１
０．５０２５
０．５０４６
０．５０４４
０．５０１１
０．５０４６
０．５０２５
０．５０２１
０．５０４４
０．５０３９
０．５０２５
０．５０４６
０．５０４４
０．５０２１
０．５０３９
０．５０１１
０．５０３９
０．５０４６
０．５０１１
０．５０２１
０．５０２５
０．５０４４

样品含量（ｍｇ）

０．０１０４
０．０１０９
０．００９６
０．０１０６
０．０２２７
０．０２３１
０．０１０３
０．０２１８
０．０１０８
０．０１０６
０．０２１０
０．０１０２
０．０２２７
０．０４８０
０．０４６８
０．０２３２
０．０２４１
０．０２２０
０．００８９
０．０１６３
０．００９５
０．００８８
０．００９０
０．０１６５

加入量（ｍｇ）

０．０３２３
０．０３２３
０．０３２３
０．０３２３
０．０３２３
０．０３２３
０．０１４６
０．０１４６
０．０１４６
０．０１４６
０．０１４６
０．０１４６
０．０４８４
０．０４８４
０．０４８４
０．０４８４
０．０４８４
０．０４８４
０．０３１５
０．０３１５
０．０３１５
０．０３１５
０．０３１５
０．０３１５

测得量（ｍｇ）

０．０４１６
０．０４２２
０．０４０７
０．０４１９
０．０５４５
０．０５５０
０．０２４８
０．０３６２
０．０２５３
０．０２５１
０．０３５５
０．０２４７
０．０６９８
０．０９６５
０．０９５１
０．０７０４
０．０７１３
０．０６８９
０．０３９５
０．０４７３
０．０４０２
０．０３９３
０．０３９６
０．０４７５

回收率（％）

９６．５９
９６．９０
９６．２８
９６．９０
９８．４５
９８．７６
９９．３２
９８．６３
９９．３２
９９．３２
９９．３２
９９．３２
９７．３１
１００．２１
９９．７９
９７．５２
９７．５２
９６．９０
９７．１４
９８．４１
９７．４６
９６．８３
９７．１４
９８．４１

Ｘ（％）

９７．３１

９９．２０

９８．２１

９７．５７

ＲＳＤ（％）

１．０６

０．２８

１．４４

０．７０

注：Ａ为穿心莲内酯，Ｂ为新穿心莲内酯，Ｃ为脱水穿心莲内
酯，Ｄ为去氧穿心莲内酯。

表２ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

Ｕ／ｍＶ

Ｕ／ｍＶ

ｔ／ｍｉｎ

１６０
１４０
１２０
１００
８０
６０
４０
２０
０ ｔ／ｍｉｎ

１

２牗Ｓ牘

３

４
５

６ ７

８

１，３，４，５．未测定色谱峰 ２（Ｓ）．穿心莲内酯 ６．新穿心莲内酯

７．去氧穿心莲内酯 ８．脱水穿心莲内酯

Ａ．对照特征图谱 Ｂ．特征图谱
图１ 高效液相色谱图
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６９５．５０

５２０．３５

３４５．２０

１７０．０４

－５．１１

Ｂ
０ ８．９９ １７．９７ ２６．９６ ３５．９５ ４４．９４ ５３．９２ ６２．９１

Ⅰ Ⅱ Ⅲ

０．９９９４），Ｙ去 ＝１×１０７Ｘ去 ＋４０７４３（ｒ＝０．９９９２）。
精密度试验：取 ２．２项下的对照品溶液，按拟订

色谱条件，连续进样 ６次，测定峰面积。结果 ４个内
酯成分总含量的 ＲＳＤ为 ０．４３％（ｎ＝６），表明仪器
精密度良好。

稳定性试验：取同一批（Ｓ１６）样品粉末 ０．５ｇ，精密
称定，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件进样，于

０，２，４，６，８ｈ时测定峰面积。结果４个内酯成分总含量
的 ＲＳＤ为１．３４％（ｎ＝５），表明供试品溶液在 ８ｈ内稳
定性良好。

重复性试验：取同一批（Ｓ１６）样品粉末 ６份，每份
０．５ｇ，精密称定，依法制备供试品溶液，并测定峰面积。
结果４个内酯成分总含量的 ＲＳＤ为１．０４％（ｎ＝６），表
明方法重复性良好。

加样回收试验：取穿心莲饮片样品（Ｓ１６）粉末６份，
精密称定，分别加入穿心莲内酯、脱水穿心莲内酯、新穿

心莲内酯和去氧穿心莲内酯对照品溶液各 １ｍＬ，依法
制备供试品溶液，按拟订色谱条件进样测定，并计算回

收率。结果见表２。

２．４ 穿心莲饮片特征图谱建立与分析
取不同来源的 ３０批样品粉末 ０．５ｇ，精密称定，依

法制备供试品溶液，按拟订色谱条件进样 ２０μＬ，建立
穿心莲饮片的ＨＰＬＣ特征图谱，详见图１。可见，来源不
同的穿心莲饮片的ＨＰＬＣ图谱具有共同的鉴别特征，以
相似度评价软件计算，其相似度在９５％以上。各样品的
色谱图中均具有 ８个明显的色谱峰，可划分为 ３组，详
见图１Ａ。第Ⅰ组（ｔ为０～２２ｍｉｎ，含溶剂峰），以１号峰
为主；第Ⅱ组由４个（或以上）色谱峰（ｔ为２２～４４ｍｉｎ）
组成，穿心莲内酯犤２（Ｓ）犦色谱峰的峰高最大；第Ⅲ
组由新穿心莲内酯、去氧穿心莲内酯、脱水穿心莲

内酯等色谱峰组成（ｔ为 ４４～６０ｍｉｎ），脱水穿心莲
内酯色谱峰的峰高最高。由图 １Ｂ可见，穿心莲内
酯、新穿心莲内酯、去氧穿心莲内酯、脱水穿心莲内

酯相对于穿心莲内酯的相对保留时间分别为１．０，１．８，
２．０，２．１。

２．５ 不同来源样品中４个内酯成分含量测定
由图 １Ｂ可见，各批样品中穿心莲内酯、新穿心莲

内酯、去氧穿心莲内酯及脱水穿心莲内酯的峰面积，按

各回归方程计算４个内酯的含量，详见图２。可见，不同
来源的穿心莲饮片中上述 ４种内酯成分的相对比例及
总含量差异较大，有的饮片 ４个内酯的含量均高或均
低，有的是某个（或某几个）内酯含量很低，其他内酯的

含量很高。３０批样品中，穿心莲内酯的含量为０．１６％～

Ａ
０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０

Ｓ１牗８牘
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０．６

０．４

０．２

０
Ｓ１ Ｓ１０ Ｓ２０ Ｓ３０

样品

穿心莲内酯含量

去氧穿心莲内酯含量

新穿心莲内酯含量

脱水穿心莲内酯含量

４个内酯活性成分含量 ／％

４个内酯活性成分含量
２．０

１．５

１．０

０．５

０
Ｓ１ Ｓ１０ Ｓ２０ Ｓ３０

样品

含量 ／％

图２ 不同来源的穿心莲饮片中穿心莲内酯、新穿心莲内酯、

去氧穿心莲内酯、脱水穿心莲内酯含量及其总含量的变化

０．５１％，新穿心莲内酯的含量为０．１３％～０．３４％，脱水
穿心莲内酯的含量为 ０．１１％～０．５５％，去氧穿心莲内
酯的含量为 ０．１２％～０．４９％，上述 ４个内酯成分总含
量为０．７５％～１．５２％。
３ 讨论

穿心莲药材或饮片的指纹图谱或特征图谱能较全

面地鉴别及评价其质量犤８－１６犦。为了综合评价不同来源穿

心莲饮片的质量，并监控穿心莲饮片加工和储存过程中

的质量变化，本研究中建立了同时测定穿心莲饮片的

特征图谱及 ４个主要内酯活性成分的 ＨＰＬＣ法。结果
表明，来源不同的穿心莲饮片的 ＨＰＬＣ特征图谱特征
基本一致，其差异为各峰的峰值大小和相对比例。穿

心莲饮片的特征图谱中，共有 ８个主要色谱峰，且均
以脱水穿心莲内酯峰面积最大，其次是穿心莲内酯；

穿心莲内酯、新穿心莲内酯、去氧穿心莲内酯、脱水穿

心莲内酯相对于穿心莲内酯的相对保留时间分别为

１．０，１．８，２．０，２．１。
分别考察了不同比例的水－甲醇、水－乙腈、０．４％

Ｈ３ＰＯ４－甲醇、０．４％Ｈ３ＰＯ４－乙腈、醋酸钠缓冲液（ｐＨ
６．４）－甲醇、醋酸钠缓冲液（ｐＨ６．４）－乙腈等的作为流
动相的分离效果，最后确定以水 －乙腈（８２∶１８，Ｖ／Ｖ）
梯度洗脱较好。曾考察 Ａｇｉｌｅｎｔ，Ｙｉｌｅｔｅ，Ｐｈｅｎｏｍｅｎ，
Ｄｉｋｍａ，Ｄｉｏｍｏｎｓｉｌ的 Ｃ１８色谱柱分别在 １５，２５，３５，４５℃
条件下各色谱峰的分离情况。结果表明，由不同厂家生

产的 Ｃ１８色谱柱对穿心莲内酯的分离有一定影响，其中
Ａｇｉｌｅｎｔ，Ｄｉｋｍａ和 Ｙｉｌｅｔｅ的 Ｃ１８色谱柱均能对穿心莲内

酯成分实现较好分离，且柱温条件对穿心莲内酯类成分

分离的影响不明显，故选择室温作为柱温。

参考２０１５年版《中国药典（一部）》中穿心莲饮片标
准的含量测定方法，增加了新穿心莲内酯和去氧穿心莲内

酯的含量测定方法。同时测定穿心莲饮片中穿心莲内酯、

新穿心莲内酯、去氧穿心莲内酯、脱水穿心莲内酯这４个
内酯成分的含量，能更全面地把控穿心莲饮片的质量。
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