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鼻渊净胶囊的 HPLC指纹图谱研究

程艳芹，朱　姗，李明春，张玉杰，付青姐 （中国人民解放军海军第九七一医院药剂科，山东 青岛，266071）

［摘要］　目的　建立鼻渊净胶囊的高效液相色谱（HPLC）指纹图谱。方法　采用 Agilent SB-C18（4.6 mm×250 mm，

5 μm）色谱柱，乙腈-水为流动相、以 1.0 ml/min 流速行梯度洗脱，检测波长 210 nm，柱温 30 ℃，洗脱时间为 80 min。采用中

药色谱指纹图谱相似度评价系统（2004A 版）对检测出色谱进行指纹图谱相似度评价。结果　建立了鼻渊净胶囊的 HPLC 指

纹图谱，确定了 20 个共有峰，15 个峰归属到各药材，其中 5 个峰确认了化学成分；10 批样品的指纹图谱的整体相似度与对照

图谱比较，均在 90% 以上。结论　所建立的鼻渊净胶囊指纹图谱有助于从整体上控制该制剂的质量。
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Study on HPLC fingerprints of Biyuanjing capsules
CHENG Yanyin,  ZHU Shan,  LI  Mingchun,  ZHANG Yujie,  FU Qingjie（Department  of  Pharmacy,  No.  971 Hospital  of  the  PLA
Navy, Qingdao 266071, China）

［Abstract］　 Objective　To establish a HPLC fingerprints of Biyuanjing capsules. Methods　The column was Agilent SB-
C18(4.6mm×250  mm,  5  μm).  The  mobile  phase  was  acetonitrile-water  with  gradient  elution  at  a  flow  rate  of  1.0  ml/min.  The
detection wavelength was 210 nm. The detection time was 80 min. Results　The HPLC fingerprints of Biyuanjing capsules were
established.  Twenty  common  peaks  were  confirmed,  of  which,  15  peaks  were  belonging  to  each  crude  drug  and  5  peaks  were
identified as chemical components. The overall  similarity of the fingerprints of 10 batches of samples was above 90% comparing
with the control. Conclusion　This method can be used for the quality control of Biyuanjing capsules.
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鼻渊净胶囊为纯中药内服制剂 [ 批准文号：总

制字（2016）F405004]，由苍耳子、辛夷、连翘、白

芷、羌活、野菊花等六味中药组成，具有散风消炎、

宣通鼻窍、稀化鼻窦与气管粘稠分泌物的功效，主

要用于鼻渊的治疗。由于该制剂原有质量标准制

定年代久远，质量控制仅有白芷一味药材的薄层鉴

别，主要药味均无含量测定项，不能较好地反映制

剂质量，本课题组前期对其原有的工艺参数进行了

优选[1]，并进行了质量标准研究。新的质量标准增

加了辛夷、连翘、羌活、野菊花四味药的薄层定性

鉴别，并建立了辛夷中木兰脂素、连翘中连翘苷、

白芷和羌活中欧前胡素、野菊花中蒙花苷等主要成

分的 HPLC 含量测定[2]，本研究在此基础上，建立

了鼻渊净胶囊的 HPLC 指纹图谱，拟从多成分角度

对其质量进行全面控制，进一步保证制剂的质量均

一和临床用药安全。 

1    材料与试药
 

1.1    实验仪器

Agilent 1 260 高效液相色谱仪，含 G1329A 自

动进样器、G4212B DAD 检测器（美国，Agilent 公
司）；JM-B2102 型电子天平（余姚市纪铭称重校验

设备有限公司）；FA1605 型电子天平（上海横平仪

表厂）；KH-100B 型超声波清洗器（昆山和创超声仪

器有限公司)。 

1.2    试药与试剂

10 个批次 (标记为 S1～S10) 的鼻渊净胶囊样

品（批号：150901、150902、150904、150905、150910、
150913、150916、150920、150921、150923，本院制

剂室自制）；连翘苷（批号：110753-201314）、蒙花苷

（批号：110805-200508）、木兰脂素（批号：110780-
201007）、欧前胡素（批号：111730-201307）、异欧前
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胡素（批号：111640-201005）等对照品，购自中国食

品药品检定研究院；乙腈为色谱纯；水为自制纯水；

其他试剂均为国产分析纯。 

2    方法
 

2.1    溶液的制备[3-8]
 

2.1.1    供试品溶液

取鼻渊净胶囊内容物适量，研碎，精密称取粉

末约 1 g 置于具塞锥形瓶中，加入甲醇 20 ml，称定

重量，超声处理（功率 250 W，频率 40 kHz）30 min，
冷却，加甲醇补足损失重量，摇匀，微孔滤膜滤过，

取续滤液，即得。 

2.1.2    对照品溶液

分别取紫花前胡苷、连翘苷、蒙花苷、木兰脂

素、欧前胡素和异欧前胡素对照品各 10 mg，精密

称定，分别置 10 ml 容量瓶中，加甲醇定容至刻度，

摇匀。分别精密量取 1 ml，置 10 ml 容量瓶中，加

甲醇定容至刻度，摇匀，即得。 

2.1.3    单味药材溶液

分别取野菊花、连翘、苍耳子、辛夷、羌活、白

芷单味药材适量，按照鼻渊净胶囊的制备方法及供

试品溶液的制备方法，制备各单味药的样品溶液。 

2.2    色谱条件与方法学考察 

2.2.1    色谱条件

色谱柱：Agilent SB-C18（4.6 mm×250 mm，5 μm）；

流动相：乙腈 (A)-水 (B) 梯度洗脱：0～5 min，20% A；

5～15 min，20%～30% A；15～35 min，30%～40% A；

35～50 min，40%～50% A；50～70 min，50%～55% A；

70～80  min，55%  A；流速：1.0  ml/min；检测波长

210 nm；进样量 10 μl。 

2.2.2    方法学考察[9～20]

精密度试验：取鼻渊净胶囊 S1 号样品（批号：

150901）胶囊内容物，按“2.1”项下方法制备供试品

溶液，用“2.2.1”项下的色谱条件测定，连续进样

6 次，记录指纹图谱，以峰 9 为参照峰，计算各共有

峰的相对保留时间及相对峰面积。

重复性试验：取鼻渊净胶囊 S1 号样品（批号：

150901）胶囊内容物，共 6 份，按“2.1”项下方法制

备供试品溶液，用“2.2.1”项下色谱条件测定，记录

各共有峰的保留时间和峰面积，以峰 9 为参照峰，

计算各共有峰的相对保留时间及相对峰面积。

稳定性试验：取同一 S1 号样品（批号：150901）
的供试品溶液，分别在 0、2、4、8、12 h 依法进样测

定，以峰 9 为参照峰，计算各共有峰的相对保留时

间及相对峰面积。 

2.3    指纹图谱的建立、相似度的评价及部分共有

峰的归属

取鼻渊净胶囊 S1～S10 号共 10 批样品，按

“2.1”项下方法制备供试品溶液，用“2.2.1”项下色

谱条件测定，将图谱导入“中药色谱指纹图谱相似

度评价系统 2004A 版”进行分析。

根据 10 批供试品溶液的色谱峰生成参照图

谱，选择参照图谱中峰面积大于 500 且分离度较好

的峰为共有指纹峰，分析确定鼻渊净胶囊的共有指

纹峰。

釆用国家药典委员会《中药色谱指纹图谱相似

度评价系统 2004A 版》评价 10 批鼻渊净胶囊的图

谱的相似性，并进行综合评价。 

3    结果
 

3.1    方法学考察

精密度试验结果显示各共有峰平均相对保留

时间的 RSD 为 0.62%，平均相对峰面积的 RSD 为

1.17%，在该方法下的精密度良好；重复性试验结果

显示各共有峰平均相对保留时间的 RSD 为 0.29%，

平均相对峰面积的 RSD 为 1.15%，在该方法下重

复性良好；稳定性试验结果显示各共有峰平均相对

保留时间的 RSD 为 0.90%、平均相对峰面积的

RSD 为 1.10%，样品在 12 h 内稳定。 

3.2    指纹图谱的建立

以批号 150 901（S1）的指纹图谱作为参照谱，

多点校正，采用中位数法生成对照指纹图谱，结果

见图 1。 

3.3    确定共有指纹峰

分析结果确定鼻渊净胶囊有 20 个共有指纹峰，

其中峰 9 为鼻渊净胶囊的指标成分木兰脂素，该峰

吸收信号最强、保留时间适中，峰形较好且稳定，故

将其作为参照峰。鼻渊净胶囊指纹图谱见图 2。 

3.4    共有指纹峰的相对保留时间及相对峰面积

比较 10 批鼻渊净胶囊的色谱图，以木兰脂素

峰（峰 9）的保留时间和色谱峰面积为 1，分别计算

各共有峰的相对保留时间和相对峰面积，结果见

表 1 和表 2。 

3.5    指纹相似度评价

指纹相似度在 0.9～1.0 之间，各批次之间的相

似性较强，说明鼻渊净胶囊的制备工艺及样品分析

方法稳定可行，相似度结果见表 3。 

3.6    部分共有峰的鉴定及归属分析 

3.6.1    共有峰的鉴定

采用对照品对照法对共有峰进行确认，取
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“2.1”项下配制的各对照品溶液，按照“2.2.1”项下

色谱条件进行检测，在对照品溶液保留时间处，供

试品溶液的色谱峰与对照品色谱峰的在线 UV 图

一致，由此来判断共有峰化学成分的归属。通过此

方法，判断 4 号峰为连翘苷，5 号峰为蒙花苷，9 号

峰为木兰脂素，15 号峰为欧前胡素，17 号峰为异欧

前胡素（见图 3）。
 

3.6.2    药味归属分析

采用各单味药阳性对照试验，取“2.1”项下各

单味药材溶液，按照“2.2.1”项下的色谱条件进行测

定。通过比较各色谱峰的保留时间和 UV 光谱图，

对鼻渊净胶囊样品中共有峰的来源进行追溯。结

果表明，峰 1、2、4、6、7 来自连翘，峰 5 来自野菊

花，峰 8～13 来自辛夷，峰 15、17、20 来自白芷，其

中峰 17、20 为羌活和白芷的共有峰。
 

4    讨论

在预实验中，曾尝试多种不同的溶剂系统作为
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图 1    10批样品的 HPLC特征图谱叠加图
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图 2    鼻渊净胶囊 HPLC指纹图谱
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表 1    10批次鼻渊净胶囊指纹图谱共有峰的相对保留时间 

峰号
批次

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

1 0.135 0.145 0.140 0.138 0.138 0.138 0.139 0.138 0.145 0.146
2 0.238 0.238 0.239 0.237 0.239 0.239 0.240 0.238 0.238 0.238

3 0.371 0.370 0.371 0.376 0.371 0.371 0.372 0.371 0.371 0.371

4 0.409 0.408 0.409 0.409 0.409 0.409 0.411 0.409 0.410 0.409

5 0.430 0.430 0.431 0.430 0.431 0.430 0.432 0.430 0.431 0.431

6 0.520 0.520 0.521 0.520 0.521 0.520 0.522 0.520 0.521 0.521

7 0.801 0.801 0.802 0.801 0.801 0.801 0.800 0.801 0.800 0.801

8 0.953 0.953 0.953 0.953 0.953 0.953 0.952 0.953 0.952 0.953

9 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000

10 1.046 1.046 1.046 1.046 1.046 1.046 1.046 1.046 1.046 1.046

11 1.094 1.093 1.094 1.107 1.093 1.094 1.095 1.094 1.094 1.094

12 1.158 1.157 1.157 1.157 1.157 1.157 1.159 1.158 1.158 1.158

13 1.200 1.200 1.200 1.199 1.199 1.199 1.201 1.199 1.201 1.200

14 1.238 1.237 1.237 1.238 1.237 1.237 1.237 1.237 1.239 1.238

15 1.345 1.344 1.344 1.345 1.341 1.344 1.346 1.344 1.347 1.345

16 1.510 1.509 1.509 1.509 1.509 1.509 − − 1.512 1.509

17 1.596 1.595 1.596 1.583 1.595 1.596 1.585 1.581 1.599 1.595

18 1.625 1.625 1.626 1.619 1.626 1.627 − − 1.628 1.624

19 1.684 1.683 1.684 1.684 1.683 1.684 − − 1.687 1.683

20 1.748 − 1.749 1.748 1.748 1.748 1.751 1.746 1.752 1.749

表 2    10批次鼻渊净胶囊指纹图谱共有峰的相对峰面积 

峰号
批次

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

1 0.053 0.043 0.267 0.293 0.113 0.173 0.117 0.183 0.070 0.075
2 0.046 0.022 0.146 0.163 0.025 0.124 0.082 0.076 0.044 0.046

3 0.022 0.019 0.018 0.044 0.061 0.029 0.027 0.031 0.022 0.022

4 0.077 0.040 0.122 0.189 0.054 0.111 0.094 0.107 0.072 0.074

5 0.122 0.015 0.032 0.039 0.156 0.223 0.190 0.114 0.113 0.120

6 0.066 0.089 0.038 0.073 0.156 0.198 0.102 0.127 0.063 0.063

7 0.068 0.100 0.032 0.071 0.115 0.130 0.087 0.118 0.068 0.069

8 0.308 0.420 0.392 0.319 0.347 0.370 0.359 0.327 0.296 0.308

9 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000

10 0.341 0.227 0.203 1.426 0.452 0.248 0.252 0.293 0.338 0.334

11 0.163 0.274 0.230 0.095 0.095 0.209 0.235 0.178 0.170 0.162

12 0.168 0.202 0.125 0.075 0.099 0.116 0.046 0.057 0.160 0.164

13 0.031 0.016 0.026 0.045 0.037 0.025 0.028 0.029 0.033 0.033

14 0.092 0.122 0.066 0.038 0.066 0.099 0.010 0.015 0.091 0.093

15 0.024 0.027 0.028 0.023 0.046 0.039 0.029 0.069 0.020 0.019

16 0.046 0.037 0.029 0.007 0.032 0.037 − − 0.046 0.046

17 0.224 0.290 0.203 0.333 0.150 0.201 0.074 0.120 0.220 0.220

18 0.046 0.053 0.033 0.018 0.019 0.036 − − 0.049 0.048

19 0.031 0.031 0.021 0.012 0.009 0.021 − − 0.033 0.031

20 0.183 − 0.083 0.232 0.040 0.117 0.235 0.337 0.174 0.186 7

表 3    10批次鼻渊净胶囊 HPLC指纹图谱相似度 
样品 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 对照图谱

相似度 0.979 0.952 0.966 0.951 0.932 0.959 0.936 0.920 0.949 0.948 1.000
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流动相，分别考察了甲醇-水、乙腈-水、甲醇-磷酸、

乙腈-乙酸、乙腈-磷酸，发现选用甲醇-水时，基线总

是漂移；选用乙腈-水时，乙腈比甲醇的洗脱效果更

明显，且加入酸溶液并不能改善峰型、基线平稳，各

峰的峰型和分离度均良好，故选择乙腈-水作为流

动相。经过对供试品采用 DAD 检测器进行全波长

扫描发现，在 210 nm 波长下供试品溶液图谱的信

息量较多、各吸收峰强度较大，故最终选择 210 nm
作为鼻渊净胶囊 HPLC 指纹图谱的检测波长。

对中成药的评价需要全面方能准确反映制剂

质量。本研究采用 HPLC 法，建立了以木兰脂素为

参照物的鼻渊净胶囊的指纹图谱，标定了 21 个共

有指纹峰，指认了 5 个成分，10 批次样品指纹图谱

整体的相似性结果在 0.9 以上。在此次建立的鼻

渊净胶囊 HPLC-UV 指纹图谱中，苍耳子药材的特

征性成分表达很少，可能是因为其特征性成分在该

波长下紫外吸收较少，或者是受其他成分的影响未

能表达，此不足考虑在以后的研究中运用液质联用

技术对其成分进行分析与检测来弥补[21-22]，从而为

鼻渊净胶囊的质量评价提供更全面可靠的依据。
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图 3    鼻渊净胶囊与蒙花苷 HPLC叠加图及蒙花苷的 UV光谱图

A. 鼻渊净胶囊与蒙花苷 HPLC 叠加图（a.鼻渊净胶囊；b.蒙花苷对照品；）

B. 蒙花苷对照品的 UV 图；C. 5 号峰在鼻渊净胶囊中的 UV 图
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