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摘要： 目的　 考察补肾活血汤基准样品的量值传递规律。 方法　 计算出膏率， 测定总黄酮醇苷 （朝藿定 Ａ、 朝藿定

Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 淫羊藿苷）、 丹酚酸 Ｂ、 耐斯糖含量和转移率， 建立 ＨＰＬＣ 指纹图谱。 结果　 １５ 批基准样品中出膏率为

３８􀆰 ０３％ ～４２􀆰 ７９％ ， 总黄酮醇苷、 丹酚酸 Ｂ、 耐斯糖从饮片到基准样品的转移率分别为 ５３􀆰 ５４％ ～ ７８􀆰 ５６％ 、 ４２􀆰 １２％ ～
６３􀆰 ３０％ 、 ６４􀆰 ８２％ ～８２􀆰 ２０％ 。 各批基准样品指纹图谱中有 １７ 个共有峰， 相似度均大于 ０􀆰 ９９， 指认出其中 ６ 个。
结论　 补肾活血汤基准样品制备工艺重复性良好， 质量评价方法稳定可靠， 可为该方水提物质量研究及其相关复方制

剂研发提供参考。
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　 　 中药复方基准样品是指经标准化制备、 成分鉴

定和质量控制的代表性样品［１］， 主要用于相关新

药的质量评价、 成分分析及药效考察。 国家药品监

督管理局发布指导文件， 强调量值传递分析在中药

复方制剂研发中的重要性， 鼓励中药新药研究进行

关键质量属性考察， 从而提高其质量的可追溯

性［１⁃２］。 然而， 目前量值传递研究大多涉及经典名

方复方制剂 （即中药新药 ３􀆰 １ 类） ［３⁃４］ 或标准汤剂

（基准物质） ［５⁃６］， 鲜有涉及其他类型的中药新药。
补肾活血汤又名朱氏调经方［７］， 为上海中医

药大学附属岳阳医院国医大师朱南孙教授临床经验

方， 由巴戟天、 淫羊藿、 丹参等 ９ 味中药组成， 具

有补肾阳、 活血化瘀功效， 临床用于治疗肾虚血瘀

型月经不调， 疗效显著， 安全性高， 尤其对多囊卵

巢综合征［８］ 及早发性卵巢功能不全［９］ 具有独特优

势。 本实验参照相关指导文件［１］ 并基于多批次饮

片原料， 按最优制备工艺制成补肾活血汤基准样

品， 建立其含量测定方法和 ＨＰＬＣ 指纹图谱， 并分

析其量值传递规律， 以期为该方质量研究及相关新

药研发提供参考， 从而探讨上述关键质量属性的

“量值传递” 在中药复方新药制剂研究中的合理性

与应用价值。
１　 材料

１􀆰 １　 饮片　 补肾活血汤所用饮片均经上海中医药

大学中药学院张红梅博士鉴定为正品， 符合 ２０２０
年版 《中国药典》 规定。 具体见表 １。

表 １　 饮片信息

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ ｄｅｃｏｃｔｉｏｎ ｐｉｅｃｅｓ
名称 产地 批号 来源

巴戟天 广东 ２３１２０１、２３０８０１ 安徽贺林中药饮片科技有限公司

广东 ２３０７２２、２４０２０２ 江苏华洪药业科技有限公司

广西 ２４０２０１ 安徽朱氏康豪中药饮片有限公司

淫羊藿 甘肃 ２４０２１９ 江苏华洪药业科技有限公司

四川 ２４０４１８１、２３１０１９５ 四川新荷花中药饮片有限公司

丹参 山东临沂 ２３１１０７、２３１２２０ 安徽魏武中药饮片科技有限公司

山东临沂 ２３１２０２ 安徽盛誉远国药有限公司

山东 ２４０１０２２ 安徽朱氏康豪中药饮片有限公司

黄芪 甘肃定西 ２３０６０１ 安徽盛誉远国药有限公司

甘肃定西 ２３１２１２ 安徽魏武中药饮片科技有限公司

甘肃陇西 ２０２３１２０３ 安徽嘉佑中药饮片有限公司

甘肃 ２４０２１８ 江苏华洪药业科技有限公司

党参 甘肃 ２０２３１１０１ 武汉绿然中药饮片有限公司

甘肃 ２０２４０１０１ 安徽贺林中药饮片科技有限公司

甘肃 ２４０４０６０６ 安国市久旺药业有限公司

甘肃 ２３１０１８３ 四川新荷花中药饮片有限公司

当归 甘肃陇西 ２３０６０１ 亳州市锟铖药业有限公司

甘肃岷县 ２０２４０１０２ 安徽嘉佑中药饮片有限公司

甘肃 ２０２３１２０１ 江西康万家中药制药有限公司

甘肃 ２３０３０１ 安徽贺林中药饮片科技有限公司

熟地黄 河南焦作 ２３１００７、２３０９２２ 安徽魏武中药饮片科技有限公司

河南 ２４０２０１、２３１２０１ 安徽贺林中药饮片科技有限公司

菟丝子 内蒙 ２３０９０１、２４０２０１ 安徽朱氏康豪中药饮片有限公司

内蒙 ２０２３１１０１ 江西康万家中药制药有限公司

内蒙赤峰 ２３１００１ 安徽盛誉远国药有限公司

内蒙赤峰 ２３１００９ 安徽康和中药科技有限公司

覆盆子 浙江 ２３１２０１ 四川博仁药业有限责任公司

浙江 ２３１２０１、２３１００１ 安徽贺林中药饮片科技有限公司

浙江 ２０２３１２０１ 江西康万家中药制药有限公司

１􀆰 ２　 试剂 　 耐斯糖 （纯度 ９２􀆰 ２％ ， 批号 １１１８９１⁃
２０１７０４）、 淫羊藿苷 （纯度 ９８􀆰 １％ ， 批号 １１０７３７⁃
２０２０１７）、 朝藿定 Ｃ （纯度 ９４􀆰 ３％ ， 批号 １１１７８０⁃
２０１９０５）、 阿魏酸 （纯度 ９９􀆰 ３％ ， 批号 １１０７７３⁃
２０２３１６）、 金丝桃苷 （纯度 ９４􀆰 ７％ ， 批号 １１１５２１⁃

２０２３１０）、 丹参素钠 （纯度 ９７􀆰 ８％ ， 批号 １１０８５５⁃
１０１９１５） 对照品均购自中国食品药品检定研究院；
朝藿定 Ａ （纯度９９􀆰 ３％ ， 批号１４６５６）、 朝藿定Ｂ （纯
度 ９８􀆰 ２％ ， 批号 １５４３７） 对照品均购自上海源叶生物

科技有限公司； 丹酚酸 Ｂ 对照品 （纯度 ９８􀆰 ５％ ， 批号
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１０９３２） 购自上海诗丹德标准服务有限公司。 磷酸

（批号 ２０２４０３０７）、 甲醇 （批号 ２０２４０２２９）、 乙腈 （批
号 Ｆ２３ＮＣＥ２０２） 均为色谱纯， 购自国药集团化学

试剂有限公司； 其他试剂均为分析纯； 水为纯净

水， 购自杭州娃哈哈集团有限公司。
１􀆰 ３ 　 仪器 　 Ｗｅｌｃｈ Ｕｌｔｉｍａｔｅ ＸＢ⁃Ｃ１８ 色谱柱 （ ４􀆰 ６
ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）， 购自月旭科技 （上海） 股份

有限公司； Ｎａｎｏ Ｃｈｒｏｍｅ ＡＱ⁃Ｃ１８色谱柱 （４􀆰 ６ ｍｍ×
２５０ ｍｍ， ５ μｍ）， 购自纳谱分析技术 （苏州） 有

限公司； Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ Ｉｎｆｉｎｉｔｙ Ⅱ高效液相色谱仪，
购自安捷伦科技 （上海） 有限公司； ＤＺＦ⁃６２１０ 真

空干燥箱， 购自上海一恒科学仪器有限公司； Ｎ⁃
１３００ 旋转蒸发仪， 购自上海爱朗仪器有限公司；
ＳＴ１６Ｒ 高速冷冻离心机， 购自美国 Ｔｈｅｒｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ

Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ 公司； ＳＫ７２００ＨＰ 超声波清洗器， 购自上

海科导超声仪器有限公司； ＪＨ２０２ 电子分析天平，
购自上海精科天美科学仪器有限公司； ＸＳ１０４、
ＸＳ１０５ＤＵ 电子分析天平， 均购自梅特勒⁃托利多仪

器 （上海） 有限公司。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 基准样品制备　 按照前期工艺， 取饮片 １ 倍

日处方量 （共 １２６ ｇ）， 蒸馏水回流提取 ２ 次， 加

水量分别为 １２、 １０ 倍， 每次 １􀆰 ５ ｈ， 合并水煎液，
６０ ℃减压浓缩并真空干燥， 即得。 再采用 Ｅｘｃｅｌ 软
件中的 Ｒａｎｄｂｅｔｗｅｅｎ 函数随机数对饮片进行随机排

列组合投料， 共制备 １５ 批基准样品 （编号 Ｓ１ ～
Ｓ１５）， 具体见表 ２。 同法制备相应单味饮片的阴性

样品。
表 ２　 １５ 批基准样品随机组合信息

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｒａｎｄｏｍ ｃｏｍｂｉｎａｔｉｏｎ ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ １５ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ ｂｅｎｃｈｍａｒｋ ｓａｍｐｌｅｓ
编号 淫羊藿 巴戟天 丹参 黄芪 党参 当归 熟地黄 菟丝子 覆盆子

Ｓ１ ２４０４１８１ ２４０２０１ ２４０１０２２ ２３１２１２ ２０２４０１０１ ２０２４０１０２ ２３１２０１ ２３１００１ ２３１２０１
Ｓ２ ２３１０１９５ ２４０２０１ ２３１２０２ ２３１２１２ ２３１０１８３ ２３０３０１ ２３１００７ ２３１００１ ２３１２０１
Ｓ３ ２３１０１９５ ２３１２０１ ２３１２２０ ２０２３１２０３ ２０２３１１０１ ２０２３１２０１ ２３１００７ ２４０２０１ ２３１００１
Ｓ４ ２３１０１９５ ２３１２０１ ２３１２０２ ２４０２１８ ２３１０１８３ ２３０６０１ ２３１００７ ２３０９０１ ２３１２０１
Ｓ５ ２４０４１８１ ２３１２０１ ２４０１０２２ ２０２３１２０３ ２０２４０１０１ ２０２３１２０１ ２４０２０１ ２４０２０１ ２０２３１２０１
Ｓ６ ２４０２１９ ２３０８０１ ２４０１０２２ ２３０６０１ ２０２３１１０１ ２０２４０１０２ ２３０９２２ ２３１００９ ２３１２０１
Ｓ７ ２４０２１９ ２３０８０１ ２３１１０７ ２０２３１２０３ ２０２４０１０１ ２０２４０１０２ ２３１２０１ ２４０２０１ ２３１２０１
Ｓ８ ２４０２１９ ２３０８０１ ２４０１０２２ ２３１２１２ ２０２４０１０１ ２３０３０１ ２３１００７ ２４０２０１ ２３１００１
Ｓ９ ２４０２１９ ２３０７２２ ２３１１０７ ２４０２１８ ２４０４０６０６ ２３０３０１ ２４０２０１ ２３１００１ ２０２３１２０１
Ｓ１０ ２３１０１９５ ２３０７２２ ２４０１０２２ ２３１２１２ ２４０４０６０６ ２３０３０１ ２３１００７ ２３１００１ ２０２３１２０１
Ｓ１１ ２３１０１９５ ２３０７２２ ２４０１０２２ ２３０６０１ ２３１０１８３ ２０２３１２０１ ２３１００７ ２３１００１ ２３１２０１
Ｓ１２ ２３１０１９５ ２３０７２２ ２４０１０２２ ２０２３１２０３ ２４０４０６０６ ２０２４０１０２ ２４０２０１ ２０２３１１０１ ２３１００１
Ｓ１３ ２３１０１９５ ２４０２０２ ２３１１０７ ２４０２１８ ２３１０１８３ ２３０３０１ ２３１００７ ２４０２０１ ２３１００１
Ｓ１４ ２４０４１８１ ２４０２０２ ２３１２２０ ２０２３１２０３ ２３１０１８３ ２３０６０１ ２３０９２２ ２３０９０１ ２３１００１
Ｓ１５ ２４０２１９ ２４０２０２ ２３１１０７ ２４０２１８ ２０２４０１０１ ２０２３１２０１ ２３１００７ ２３０９０１ ２０２３１２０１

２􀆰 ２　 出膏率计算 　 公式［１０］ 为出膏率 ＝ （ｍ／ Ｍ） ×
１００％ ， 其中 ｍ 为干膏粉质量， Ｍ 为饮片质量。 结

果， １５ 批基准样品出膏率分别为 ３９􀆰 ０５％ 、 ４１􀆰 ２１％ 、
４０􀆰 ９６％ 、 ４０􀆰 １７％ 、 ３９􀆰 ８３％ 、 ４２􀆰 ７６％ 、 ３８􀆰 ０３％ 、
４１􀆰 ９３％ 、 ３９􀆰 ９６％ 、 ４２􀆰 ６５％ 、 ４１􀆰 ８１％ 、 ４１􀆰 ５６％ 、
４２􀆰 ７９％ 、 ４０􀆰 ３０％ 、 ４１􀆰 ６６％ ， 均 处 于 其 平 均 值

（４０􀆰 ９８％ ） 的±１０％ 以内。
２􀆰 ３　 指标成分含量测定　 采用 ＨＰＬＣ 法。
２􀆰 ３􀆰 １　 色谱条件 　 色谱条件 １ （淫羊藿总黄酮醇

苷、 丹酚 酸 Ｂ）： Ｗｅｌｃｈ Ｕｌｔｉｍａｔｅ⁃ＸＢ Ｃ１８ 色 谱 柱

（４􀆰 ６ ｍｍ× ２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈 （Ａ） ⁃
０􀆰 １％ 磷酸 （Ｂ）， 梯度洗脱 （０ ～ ２５ ｍｉｎ， ７７􀆰 ５％ ～
７８􀆰 ８％ Ａ）； 体积流量 １ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３５ ℃； 检测

波长 ２７０ ｎｍ； 进样量 １０ μＬ。 色谱条件 ２ （耐斯

糖）： Ｎａｎｏ Ｃｈｒｏｍｅ ＡＱ⁃Ｃ１８ 色谱柱 （ ４􀆰 ６ ｍｍ × ２５０

ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相甲醇⁃水 （３ ∶ ９７）； 体积流量

１ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ２０ ℃； 蒸发管温度 ６０ ℃； 漂移管

温度 ６０ ℃； 氮气体积流量 １􀆰 ２ ＳＬＭ。 色谱图见图

１～２， 可知各成分色谱峰分离度较高， 专属性良

好， 阴性无干扰。
２􀆰 ３􀆰 ２　 对照品溶液制备

２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液 １　 精密称取丹酚酸 Ｂ、 朝藿

定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 淫羊藿苷对照品适

量， 置于棕色量瓶中， ８０％ 甲醇溶解， 制成质量浓

度分别为 ０􀆰 ５、 ０􀆰 ０５、 ０􀆰 ０５、 ０􀆰 １、 ０􀆰 １ ｍｇ ／ ｍＬ 的溶

液， 即得。
２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ２　 对照品溶液 ２　 精密称取耐斯糖对照品

适量， ３％ 甲醇溶解， 制成质量浓度为 ０􀆰 ６ ｍｇ ／ ｍＬ
的溶液， 即得。
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注： Ａ～Ｄ 分别为对照品、 基准样品、 缺淫羊藿阴性样品、 缺

丹参阴性样品。
１． 丹酚酸 Ｂ　 ２． 朝藿定 Ａ　 ３． 朝藿定 Ｂ　 ４． 朝藿定 Ｃ　 ５． 淫

羊藿苷

１． ｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃ ａｃｉｄ Ｂ　 ２． ｅｐｉｍｅｄｉｎ Ａ　 ３． ｅｐｉｍｅｄｉｎ Ｂ　 ４． ｅｐｉｍｅｄｉｎ
Ｃ　 ５． ｉｃａｒｉｉｎ

图 １　 丹酚酸 Ｂ、 总黄酮醇苷 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃ ａｃｉｄ Ｂ ａｎｄ
ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｏｌ ｇｌｙｃｏｓｉｄｅｓ

注： Ａ～Ｃ 分别为对照品、 基准样品、 缺巴戟天阴性样品。
１． 耐斯糖

１． ｎｙｓｔｏｓｅ

图 ２　 耐斯糖 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ２　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｎｙｓｔｏｓｅ

２􀆰 ３􀆰 ３　 供试品溶液制备

２􀆰 ３􀆰 ３􀆰 １　 供试品溶液 １ （淫羊藿总黄酮醇苷、 丹

酚酸 Ｂ 含量测定） 　 取基准样品 （研细， 过 ３ 号

筛） 约 ０􀆰 ５ ｇ， 精密称定， 置于棕色锥形瓶中， 精

密加入 ２５ ｍＬ ３０％ 甲醇， 称定质量， 超声处理 １５
ｍｉｎ， 冷却至室温， 加入 ３０％ 甲醇补足减失的质

量， １１ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心 １０ ｍｉｎ， 取上清液， 即得。
２􀆰 ３􀆰 ３􀆰 ２　 供试品溶液 ２ （耐斯糖含量测定） 　 取

基准样品 （研细， 过 ３ 号筛） 约 ０􀆰 ５ ｇ， 精密称

定， 置于棕色锥形瓶中， 精密加入 ２５ ｍＬ 水， 称定

质量， 超声处理 ２０ ｍｉｎ， 冷却至室温， 加水补足减

失的质量， 摇匀， 微孔滤膜过滤， 取续滤液， 即得。
２􀆰 ３􀆰 ４　 线性关系考察 　 精密吸取 “２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 １” 项

下对照品溶液 １ 适量， ８０％ 甲醇逐级稀释成系列质

量浓度， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件 １ 下进样测定，
以对照品质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐

标 （Ｙ） 进行回归； 精密吸取 “２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ２” 项下对

照品溶液 ２ 适量， ３％ 甲醇逐级稀释成不同质量浓

度溶液， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件 ２ 下进样测定，
以对照品质量浓度自然对数值为横坐标 （Ｘ）， 峰

面积自然对数值为纵坐标 （Ｙ） 进行回归， 结果见

表 ３， 可知各成分在各自范围内线性关系良好。
表 ３　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
成分 回归方程 ｒ 线性范围 ／ （μｇ·ｍＬ－１）

朝藿定 Ａ Ｙ＝ １６􀆰 ５４６Ｘ－４􀆰 ７０１ ０􀆰 ９９９ ９ １􀆰 ６５１～５２􀆰 ８２８
朝藿定 Ｂ Ｙ＝ １５􀆰 ６１８Ｘ－２􀆰 ２６９ ０􀆰 ９９９ ９ １􀆰 ６１５～５１􀆰 ７５１
朝藿定 Ｃ Ｙ＝ １８􀆰 １２８Ｘ－６􀆰 ６５６ ０􀆰 ９９９ ９ ３􀆰 ３７１～１０７􀆰 ８５８
淫羊藿苷 Ｙ＝ ２１􀆰 ９０４Ｘ－６􀆰 ８９３ ０􀆰 ９９９ ９ ３􀆰 ３２９～１０６􀆰 ５３７
丹酚酸 Ｂ Ｙ＝ ８􀆰 ７１５Ｘ－１５􀆰 ６５３ ０􀆰 ９９９ ９ １７􀆰 １７６～５４９􀆰 ６３０
耐斯糖 Ｙ＝ １􀆰 ６３８Ｘ＋４􀆰 ５４９ ０􀆰 ９９９ ９ ３７􀆰 ３３５～５９７􀆰 ３５６

２􀆰 ３􀆰 ５　 精密度试验 　 取 “２􀆰 ３􀆰 ２” 项下对照品溶

液 １０ μＬ， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６
次， 测得丹酚酸 Ｂ、 朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定

Ｃ、 淫羊藿苷、 耐斯糖峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 １８％ 、
１􀆰 ９１％ 、 ０􀆰 ２０％ 、 ０􀆰 ２８％ 、 ０􀆰 ２３％ 、 １􀆰 ２３％ ， 表 明

仪器精密度良好。
２􀆰 ３􀆰 ６　 稳定性试验　 取基准样品 （Ｓ１， 研细， 过

３ 号筛） 约 ０􀆰 ５ ｇ， 精密称定， 按 “２􀆰 ３􀆰 ３” 项下方

法制备供试品溶液， 于 ０、 ２、 ４、 ６、 ８、 １０、 １２、
２４ ｈ 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得丹

酚酸 Ｂ、 朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 淫羊藿

苷、 耐斯糖峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 １４％ 、 ３􀆰 ５２％ 、
０􀆰 ７８％ 、 ０􀆰 ４３％ 、 ０􀆰 １５％ 、 ４􀆰 ８７％ ， 表 明 溶 液 在

２４ ｈ内稳定性良好。
２􀆰 ３􀆰 ７　 重复性试验　 取基准样品 （Ｓ１， 研细， 过

３ 号筛） 约 ０􀆰 ５ ｇ， 精密称定， 按 “２􀆰 ３􀆰 ３” 项下方

法平行制备 ６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱

条件下进样测定， 测得丹酚酸 Ｂ、 朝藿定 Ａ、 朝藿
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定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 淫羊藿苷、 耐斯糖含量 ＲＳＤ 分别

为 ０􀆰 ８８％ 、 １􀆰 ５４％ 、 １􀆰 ０６％ 、 ０􀆰 ８２％ 、 ０􀆰 ８５％ 、
４􀆰 ６３％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ３􀆰 ８　 加样回收率试验 　 取基准样品 （ Ｓ１， 研

细， 过 ３ 号筛） 约 ０􀆰 ２５ ｇ， 共 ９ 份， 精密称定， 按

“２􀆰 ３􀆰 ３􀆰 １” 项下方法制备供试品溶液 １， 分别按

５０％ 、 １００％ 、 １５０％ 水平精密加入相应对照品溶

液， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件 １ 下进样测定； 按

“２􀆰 ３􀆰 ３􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液 ２， 分别按

５０％ 、 １００％ 、 １５０％ 水平精密加入相应对照品溶

液， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件 ２ 下进样测定， 计算

回收率。 结果， 丹酚酸 Ｂ、 朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、
朝藿定 Ｃ、 淫羊藿苷、 耐斯糖、 平均加样回收率分

别为 ９６􀆰 ５８％ 、 ９４􀆰 ７７％ 、 １０４􀆰 ５０％ 、 ９４􀆰 ７８％ 、 ９７􀆰 ０９％ 、
１０１􀆰 ６７％ ， ＲＳＤ 分 别 为 １􀆰 ９０％ 、 ２􀆰 ６４％ 、 ２􀆰 ４８％ 、
１􀆰 ５３％ 、 １􀆰 ２７％ 、 ３􀆰 ８５％ 。
２􀆰 ４　 ＨＰＬＣ 指纹图谱建立

２􀆰 ４􀆰 １　 色谱条件 　 Ｗｅｌｃｈ Ｕｌｔｉｍａｔｅ ＸＢ⁃Ｃ１８ 色谱柱

（２５０ ｍｍ× ４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈 （Ａ） ⁃
０􀆰 １％磷酸 （Ｂ）， 梯度洗脱 （０～ ３０ ｍｉｎ， ５％ ～ ２０％
Ａ； ３０ ～ ５５ ｍｉｎ， ２０％ ～ ３０􀆰 ５％ Ａ； ５５ ～ ６５ ｍｉｎ，
３０􀆰 ５％ ～ ３１􀆰 ５％ Ａ； ６５ ～ ６８ ｍｉｎ， ３１􀆰 ５％ ～ ６６％ Ａ；
６８～ ７８ ｍｉｎ， ６６％ ～ ８２％ Ａ； ７８ ～ ７９ ｍｉｎ， ８２％ ～
１００％ Ａ）； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检

测波长 ２２０ ｎｍ； 进样量 １０ μＬ。
２􀆰 ４􀆰 ２　 对照品溶液制备　 精密称取丹酚酸 Ｂ、 朝

藿定 Ｃ、 淫羊藿苷、 阿魏酸、 金丝桃苷、 丹参素钠

对照品适量， ８０％ 甲醇制成适当质量浓度， 即得。
２􀆰 ４􀆰 ３　 供试品溶液制备 　 取基准样品约 ０􀆰 ５ ｇ，
精密称定， 置于具塞锥形瓶中， 精密加入 ２５ ｍＬ
８０％甲醇， 称定质量， 超声处理 ３０ ｍｉｎ， 冷却至室

温， ８０％ 甲醇补足减失的质量， １１ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心

１０ ｍｉｎ， 取上清液， 即得。 同法制备 １５ 批基准样

品的供试品溶液。
２􀆰 ４􀆰 ４　 共有峰归属　 通过比对基准样品和单味饮

片， 发现 １７ 个共有峰， 其中峰 １、 ６ 归属于覆盆

子， 峰 ３、 ７ （金丝桃苷） 归属于菟丝子， 峰 ５
（阿魏酸）、 １１ 归属于黄芪， 峰 ２ （丹参素钠）、 ８、
９、 １０、 １２ （丹酚酸 Ｂ）、 １３、 １４、 １５ 归属于丹参，
峰 ３、 ４、 ７ （金丝桃苷）、 １６ （朝藿定 Ｃ）、 １７ （淫
羊藿苷） 归属于淫羊藿， 见图 ３。
２􀆰 ４􀆰 ５　 精密度试验 　 取供试品溶液 （Ｓ１） 适量，
在 “２􀆰 ４􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 以 １２ 号

峰 （丹酚酸 Ｂ） 为参照， 测得各共有峰相对峰面

注： Ａ～Ｌ 分别为对照品、 丹参、 缺丹参阴性样品、 淫羊藿、 缺淫

羊藿阴性样品、 黄芪、 缺黄芪阴性样品、 菟丝子、 缺菟丝子阴性

样品、 覆盆子、 缺覆盆子阴性样品、 基准样品。
２． 丹参素钠　 ５． 阿魏酸　 ７． 金丝桃苷　 １２． 丹酚酸 Ｂ　 １６． 朝藿定

Ｃ　 １７． 淫羊藿苷

２． ｓａｌｖｉａｎｉｃ ａｃｉｄ Ａ ｓｏｄｉｕｍ　 ５． ｆｅｒｕｌｉｃ ａｃｉｄ　 ７． ｈｙｐｅｒｏｓｉｄｅ
１２． ｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃ ａｃｉｄ Ｂ　 １６． ｅｐｉｍｅｄｉｎ Ｃ　 １７． ｉｃａｒｉｉｎ

图 ３　 基准样品共有峰

Ｆｉｇ􀆰 ３　 Ｃｏｍｍｏｎ ｐｅａｋｓ ｏｆ ｂｅｎｃｈｍａｒｋ ｓａｍｐｌｅｓ

积、 相对保留时间 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ８３％ 、 １􀆰 ９２％ ，
表明仪器精密度良好。
２􀆰 ４􀆰 ６　 重复性试验 　 取供试品溶液 （ Ｓ１） ６ 份，
在 “２􀆰 ４􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 以 １２ 号峰

（丹酚酸 Ｂ） 为参照， 测得各共有峰相对峰面积、
相对保留时间 ＲＳＤ 分别为 ２􀆰 ８５％ 、 ０􀆰 ０８％ ， 表明

该方法重复性良好。
２􀆰 ４􀆰 ７　 稳定性试验 　 取供试品溶液 （Ｓ１） 适量，
于 ０、 ２、 ４、 ６、 ８、 １０、 １２、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 ４􀆰 １” 项

色谱条件下进样测定， 以 １２ 号峰 （丹酚酸 Ｂ） 为

参照， 测得各共有峰相对峰面积、 相对保留时间

ＲＳＤ 分别为 ２􀆰 ５５％ 、 ０􀆰 ８８％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ 内

稳定性良好。
２􀆰 ４􀆰 ８ 　 相似度分析 　 取 １５ 批基准样品， 按

“２􀆰 ４􀆰 ３” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ４􀆰 １”
项色谱条件下进样测定， 将图谱数据导入中药色谱
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指纹图谱相似度分析软件 （２０１２ 版）， 以 Ｓ１ 为参

照， 设定时间窗宽度为 ０􀆰 １， 采用中位数法进行多

点校准和 Ｍａｒｋ 峰匹配， 生成指纹图谱， 见图 ４。
再测定相似度， 结果见表 ４， 可知各批基准样品均

大于 ０􀆰 ９９， 表明其批间质量稳定。
２􀆰 ５　 量值传递规律研究

２􀆰 ５􀆰 １　 出膏率　 １５ 批基准样品真空干燥后记录质

量， 计算实际出膏率， 公式为实际出膏率 ＝ （ｍ ／
Ｍ） ×１００％ ， 其中 ｍ 为浸膏粉质量， Ｍ 为饮片总

质量）。 再取各单味饮片， 按 “ ２􀆰 １” 项下方法

　 　 　

图 ４　 １５ 批基准样品 ＨＰＬＣ 指纹图谱

Ｆｉｇ􀆰 ４ 　 ＨＰＬＣ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓ ｆｏｒ １５ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ
ｂｅｎｃｈｍａｒｋ ｓａｍｐｌｅｓ

表 ４　 １５ 批基准样品相似度

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｓｉｍｉｌａｒｉｔｉｅｓ ｏｆ １５ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ ｂｅｎｃｈｍａｒｋ ｓａｍｐｌｅｓ
编号 Ｓ１ Ｓ２ Ｓ３ Ｓ４ Ｓ５ Ｓ６ Ｓ７ Ｓ８ Ｓ９ Ｓ１０ Ｓ１１ Ｓ１２ Ｓ１３ Ｓ１４ Ｓ１５ Ｒ
Ｓ１ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９１ ０􀆰 ９９０ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９９３ ０􀆰 ９８６ ０􀆰 ９９０ ０􀆰 ９８６ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９４ ０􀆰 ９９７
Ｓ２ ０􀆰 ９９６ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９９４ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９９ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９９４ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９９４ ０􀆰 ９９９ ０􀆰 ９９４ ０􀆰 ９９７ １􀆰 ０００
Ｓ３ ０􀆰 ９９１ ０􀆰 ９９８ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９３ ０􀆰 ９８７ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９８９ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９８７ ０􀆰 ９９８ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９８８ ０􀆰 ９９１ ０􀆰 ９９７
Ｓ４ ０􀆰 ９９０ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９９３ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９２ ０􀆰 ９９３ ０􀆰 ９９３ ０􀆰 ９９３ ０􀆰 ９９４ ０􀆰 ９８８ ０􀆰 ９９３ ０􀆰 ９８８ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９９０ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９９６
Ｓ５ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９４ ０􀆰 ９８７ ０􀆰 ９９２ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９４ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９７９ ０􀆰 ９８６ ０􀆰 ９７９ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９９ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９６
Ｓ６ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９９３ ０􀆰 ９９４ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９９ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９０ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９９０ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９９
Ｓ７ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９８９ ０􀆰 ９９３ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９９８ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９９ ０􀆰 ９８１ ０􀆰 ９８９ ０􀆰 ９８１ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９７ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９８
Ｓ８ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９９９ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９９３ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９９９ ０􀆰 ９９８ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９８９ ０􀆰 ９９４ ０􀆰 ９８９ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９９
Ｓ９ ０􀆰 ９９３ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９８７ ０􀆰 ９９４ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９９ ０􀆰 ９９６ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９７８ ０􀆰 ９８７ ０􀆰 ９７８ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９９９ ０􀆰 ９９７
Ｓ１０ ０􀆰 ９８６ ０􀆰 ９９４ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９８８ ０􀆰 ９７９ ０􀆰 ９９０ ０􀆰 ９８１ ０􀆰 ９８９ ０􀆰 ９７８ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９８ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９８９ ０􀆰 ９７９ ０􀆰 ９８３ ０􀆰 ９９１
Ｓ１１ ０􀆰 ９９０ ０􀆰 ９９７ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９３ ０􀆰 ９８６ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９８９ ０􀆰 ９９４ ０􀆰 ９８７ ０􀆰 ９９８ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９９ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９８６ ０􀆰 ９９０ ０􀆰 ９９６
Ｓ１２ ０􀆰 ９８６ ０􀆰 ９９４ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９８８ ０􀆰 ９７９ ０􀆰 ９９０ ０􀆰 ９８１ ０􀆰 ９８９ ０􀆰 ９７８ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９９ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９０ ０􀆰 ９８０ ０􀆰 ９８４ ０􀆰 ９９２
Ｓ１３ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９９ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９８９ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９９０ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９９ １􀆰 ０００
Ｓ１４ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９４ ０􀆰 ９８８ ０􀆰 ９９０ ０􀆰 ９９９ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９７９ ０􀆰 ９８６ ０􀆰 ９８０ ０􀆰 ９９６ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９６
Ｓ１５ ０􀆰 ９９４ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９９１ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９８ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９９ ０􀆰 ９８３ ０􀆰 ９９０ ０􀆰 ９８４ ０􀆰 ９９９ ０􀆰 ９９６ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９８
Ｒ ０􀆰 ９９７ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９９ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ９９９ ０􀆰 ９９７ ０􀆰 ９９１ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９２ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ９９８ １􀆰 ０００

制备基准样品， 记录质量， 计算理论出膏率， 公

式［１１］为理论出膏率 ＝ （ｍ１ ／ Ｍ×Ｐ１ ＋ｍ２ ／ Ｍ×Ｐ２ ＋ｍ３ ／
Ｍ×Ｐ３＋ｍ４ ／ Ｍ×Ｐ４ ＋ｍ５ ／ Ｍ×Ｐ５ ＋ｍ６ ／ Ｍ×Ｐ６ ＋ｍ７ ／ Ｍ×Ｐ７ ＋
ｍ８ ／ Ｍ×Ｐ８ ＋ｍ９ ／ Ｍ×Ｐ９） ×１００％ ， 其中 ｍ１ ～ ｍ９ 分别

为巴戟天、 淫羊藿、 丹参、 黄芪、 党参、 当归、 熟

地黄、 菟丝子、 覆盆子质量， Ｐ１ ～ Ｐ９ 分别为上述

单味饮片实际出膏率， Ｍ 为饮片总质量。 最后，
计算出膏转移率， 公式为出膏转移率＝ （实际出膏

率 ／理论出膏率） ×１００％ ， 结果见表 ５， 可知各批

基准样品实际出膏率、 出膏转移率均在其平均值
表 ５　 出膏率测定结果

Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｆｏｒ ｐａｓｔｅ ｒａｔｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

编号
出膏率 ／ ％

巴戟天 淫羊藿 丹参 黄芪 党参 当归 熟地黄 菟丝子 覆盆子

理论出膏

率 ／ ％
实际出膏

率 ／ ％
出膏转移

率 ／ ％
Ｓ１ ６３􀆰 ７３ １９􀆰 ７８ ５１􀆰 ３０ ４０􀆰 ４２ ６５􀆰 ８９ ５６􀆰 ６８ ７２􀆰 ７５ ２３􀆰 ４６ ２３􀆰 ２６ ４８􀆰 ２５ ３９􀆰 ０５ ８０􀆰 ９４
Ｓ２ ６３􀆰 ７３ ２１􀆰 １４ ４５􀆰 ５１ ４０􀆰 ４２ ６３􀆰 ４０ ５５􀆰 ４１ ７７􀆰 ７３ ２３􀆰 ４６ ２３􀆰 ２６ ４７􀆰 ７１ ４１􀆰 ２１ ８６􀆰 ３７
Ｓ３ ６２􀆰 １０ ２１􀆰 １４ ５０􀆰 ５９ ４１􀆰 ３３ ６４􀆰 ９５ ５５􀆰 ０６ ７７􀆰 ７３ １９􀆰 ６８ ２１􀆰 １３ ４７􀆰 ９１ ４０􀆰 ９６ ８５􀆰 ４９
Ｓ４ ６２􀆰 １０ ２１􀆰 １４ ４５􀆰 ５１ ３８􀆰 ５９ ６３􀆰 ４０ ５６􀆰 １５ ７７􀆰 ７３ ２４􀆰 ９４ ２３􀆰 ２６ ４７􀆰 ５１ ４０􀆰 １７ ８４􀆰 ５５
Ｓ５ ６２􀆰 １０ １９􀆰 ７８ ５１􀆰 ３０ ４１􀆰 ３３ ６５􀆰 ８９ ５５􀆰 ０６ ７１􀆰 １４ １９􀆰 ６８ ２４􀆰 ２９ ４７􀆰 ６５ ３９􀆰 ８３ ８３􀆰 ５８
Ｓ６ ６４􀆰 ７２ １９􀆰 ８８ ５１􀆰 ３０ ３９􀆰 ９５ ６４􀆰 ９５ ５６􀆰 ６８ ７３􀆰 ８６ ２２􀆰 ３４ ２３􀆰 ２６ ４８􀆰 ０８ ４２􀆰 ７６ ８８􀆰 ９３
Ｓ７ ６４􀆰 ７２ １９􀆰 ８８ ５４􀆰 ３８ ４１􀆰 ３３ ６５􀆰 ８９ ５６􀆰 ６８ ７３􀆰 ９８ １９􀆰 ６８ ２３􀆰 ２６ ４８􀆰 ５４ ３８􀆰 ０３ ７８􀆰 ３５
Ｓ８ ６４􀆰 ７２ １９􀆰 ８８ ５１􀆰 ３０ ４０􀆰 ４２ ６５􀆰 ８９ ５５􀆰 ４１ ７７􀆰 ７３ １９􀆰 ６８ ２１􀆰 １３ ４８􀆰 １０ ４１􀆰 ９３ ８７􀆰 １８
Ｓ９ ６３􀆰 ６４ １９􀆰 ８８ ５４􀆰 ３８ ３８􀆰 ５９ ６６􀆰 ２６ ５５􀆰 ４１ ７１􀆰 １４ ２３􀆰 ４６ ２４􀆰 ２９ ４８􀆰 ０７ ３９􀆰 ９６ ８３􀆰 １４
Ｓ１０ ６３􀆰 ６４ ２１􀆰 １４ ５１􀆰 ３０ ４０􀆰 ４２ ６６􀆰 ２６ ５５􀆰 ４１ ７７􀆰 ７３ ２３􀆰 ４６ ２４􀆰 ２９ ４８􀆰 ８０ ４２􀆰 ６５ ８７􀆰 ４０
Ｓ１１ ６３􀆰 ６４ ２１􀆰 １４ ５１􀆰 ３０ ３９􀆰 ９５ ６３􀆰 ４０ ５５􀆰 ０６ ７７􀆰 ７３ ２３􀆰 ４６ ２３􀆰 ２６ ４８􀆰 ２９ ４１􀆰 ８１ ８６􀆰 ５９
Ｓ１２ ６３􀆰 ６４ ２１􀆰 １４ ５１􀆰 ３０ ４１􀆰 ３３ ６６􀆰 ２６ ５６􀆰 ６８ ７１􀆰 １４ ２４􀆰 ３６ ２１􀆰 １３ ４８􀆰 １６ ４１􀆰 ５６ ８６􀆰 ３０
Ｓ１３ ６２􀆰 ８１ ２１􀆰 １４ ５４􀆰 ３８ ３８􀆰 ５９ ６３􀆰 ４０ ５５􀆰 ４１ ７７􀆰 ７３ １９􀆰 ６８ ２１􀆰 １３ ４７􀆰 ８２ ４２􀆰 ７９ ８９􀆰 ４９
Ｓ１４ ６２􀆰 ８１ １９􀆰 ７８ ５０􀆰 ５９ ４１􀆰 ３３ ６３􀆰 ４０ ５６􀆰 １５ ７３􀆰 ５２ ２４􀆰 ９４ ２１􀆰 １３ ４７􀆰 ７９ ４０􀆰 ３０ ８４􀆰 ３２
Ｓ１５ ６２􀆰 ８１ １９􀆰 ８８ ５４􀆰 ３８ ３８􀆰 ５９ ６５􀆰 ８９ ５５􀆰 ０６ ７７􀆰 ７３ ２４􀆰 ９４ ２４􀆰 ２９ ４８􀆰 ７６ ４１􀆰 ６６ ８５􀆰 ４４
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（４０􀆰 ９８％ 、 ８５􀆰 ２０％ ） 的±１０％ 以内。
２􀆰 ５􀆰 ２　 转移率 　 取 １５ 批基准样品， 按 “２􀆰 ３􀆰 ３”
项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱

条件下进样测定， 计算含量， 测定转移率， 结果见

表 ６。 由此可知， 各批基准样品中丹酚酸 Ｂ、 耐斯

糖、 总黄酮醇苷转移率平均值均在 ７０％ ～ １３０％ 之

间， 无离散数据。

表 ６　 转移率测定结果

Ｔａｂ􀆰 ６　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｆｏｒ ｔｒａｎｓｆｅｒ ｒａｔｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

编号
耐斯糖

转移率 ／ ％
朝藿定 Ａ
转移率 ／ ％

朝藿定 Ｂ
转移率 ／ ％

朝藿定 Ｃ
转移率 ／ ％

淫羊藿苷

转移率 ／ ％
总黄酮醇苷

转移率 ／ ％
丹酚酸 Ｂ
转移率 ／ ％

Ｓ１ ７１􀆰 ６５ ４８􀆰 ８２ ７４􀆰 １６ ５５􀆰 ５３ ９７􀆰 ００ ６０􀆰 ９５ ５１􀆰 ８３
Ｓ２ ８０􀆰 ６１ ４８􀆰 ３７ ５８􀆰 ８５ ５２􀆰 ０４ ７８􀆰 ０７ ５８􀆰 ０１ ５１􀆰 ７２
Ｓ３ ６５􀆰 ０７ ４９􀆰 ７６ ５８􀆰 ８５ ５０􀆰 ２３ ７８􀆰 ８８ ５７􀆰 １４ ５５􀆰 １２
Ｓ４ ７６􀆰 ２６ ４９􀆰 ６８ ５３􀆰 ８６ ５１􀆰 ２３ ７６􀆰 ０４ ５６􀆰 ７７ ５３􀆰 ２６
Ｓ５ ６９􀆰 ５７ ４３􀆰 ４１ ５５􀆰 １０ ５３􀆰 ９４ ９０􀆰 ７１ ５７􀆰 ４１ ６３􀆰 ３０
Ｓ６ ７２􀆰 ８３ ５４􀆰 ５０ ７７􀆰 ０６ ５７􀆰 ０８ １８３􀆰 ４１ ７４􀆰 ８７ ５１􀆰 ７９
Ｓ７ ６４􀆰 ８２ ５２􀆰 ３９ ５９􀆰 ６１ ５９􀆰 ２０ １７８􀆰 ６６ ７３􀆰 ０５ ５９􀆰 ０９
Ｓ８ ７５􀆰 ８６ ５５􀆰 ３４ ６３􀆰 ４９ ６１􀆰 ４５ １９０􀆰 ５５ ７６􀆰 ７５ ５４􀆰 １５
Ｓ９ ６５􀆰 ４６ ５０􀆰 ２２ ５９􀆰 ５３ ５９􀆰 ５３ １８６􀆰 ４３ ７３􀆰 ９８ ４２􀆰 １２
Ｓ１０ ６７􀆰 ２７ ５８􀆰 ５０ ７６􀆰 ７９ ５９􀆰 ２９ ９０􀆰 ０９ ６７􀆰 ３１ ５１􀆰 ４０
Ｓ１１ ８２􀆰 ２０ ５７􀆰 １８ ６７􀆰 １４ ５５􀆰 ４０ ８８􀆰 １２ ６３􀆰 ５９ ５６􀆰 ４５
Ｓ１２ ６９􀆰 ８４ ６０􀆰 ３５ ７２􀆰 ８１ ６２􀆰 ２０ ９０􀆰 ００ ６８􀆰 ９７ ５２􀆰 ４８
Ｓ１３ ６９􀆰 １６ ５１􀆰 ２５ ５９􀆰 １０ ５３􀆰 ２４ ７８􀆰 ２５ ５９􀆰 ０４ ６２􀆰 ２４
Ｓ１４ ７５􀆰 ８５ ４８􀆰 ４４ ６２􀆰 ９１ ４７􀆰 ３２ ９４􀆰 ６２ ５３􀆰 ５４ ６０􀆰 ６６
Ｓ１５ ７６􀆰 ６９ ５８􀆰 ７２ ６８􀆰 ６１ ６９􀆰 ６０ ２２１􀆰 ８１ ７８􀆰 ５６ ６１􀆰 ３９

平均值 ７２􀆰 ２１ ５４􀆰 １０ ６３􀆰 ２８ ５５􀆰 ３２ １１７􀆰 ８４ ６４􀆰 ５５ ５５􀆰 １３

２􀆰 ５􀆰 ３　 ＨＰＬＣ 指纹图谱　 按 “２􀆰 ４􀆰 １” 项下方法建

立单味饮片、 基准样品指纹图谱， 比较两者共有峰

峰面积比值， 结果见表 ７。 由此可知， 大部分单味

饮片、 基准样品共有峰峰面积比值变化较小， 表明

饮片单煎或全方合煎时其比例相似， 成分含量稳

定， 归属关系清晰， 即前者所含物质能较稳定地传

递到后者。

表 ７　 单味饮片、 基准样品 ＨＰＬＣ 指纹图谱中共有峰峰面积比较

Ｔａｂ􀆰 ７　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｏｆ ｃｏｍｍｏｎ ｐｅａｋ ａｒｅａｓ ｉｎ ＨＰＬＣ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓ ｆｏｒ ｓｉｎｇｌｅ ｄｅｃｏｃｔｉｏｎ ｐｉｅｃｅｓ ａｎｄ ｂｅｎｃｈｍａｒｋ ｓａｍｐｌｅｓ

峰号
峰面积 相对峰面积

淫羊藿 丹参 黄芪 菟丝子 覆盆子 基准样品 单味饮片 基准样品

１ — — — — ２７０􀆰 ８５ ２２１􀆰 ０８ １􀆰 ００ １􀆰 ００
２ — ３７９􀆰 ５２ — — — ３７６􀆰 ６６ ０􀆰 １６ ０􀆰 １６
３ ４４􀆰 ４２ — — ５７􀆰 ２６ — １５７􀆰 ３９ ０􀆰 １４ ０􀆰 ２１
４ １２６􀆰 ２２ — — — — １３４􀆰 ８７ ０􀆰 ２９ ０􀆰 ２６
５ — — １４０􀆰 ６５ — — １７４􀆰 ６０ １􀆰 ００ １􀆰 ００
６ — — — — １９８􀆰 ２６ １０３􀆰 ３３ ０􀆰 ７３ ０􀆰 ４７
７ １０７􀆰 ４５ — — ３０１􀆰 ０３ — ２１３􀆰 ３２ ０􀆰 ５５ ０􀆰 ２９
８ — ３４５􀆰 ２１ — — — １４４􀆰 ０９ ０􀆰 １５ ０􀆰 ０６
９ — ２４４􀆰 ７３ — — — ２３８􀆰 ０５ ０􀆰 １０ ０􀆰 １０
１０ — ２４５􀆰 ５７ — — — ２４０􀆰 ９２ ０􀆰 １１ ０􀆰 １０
１１ — — ３２􀆰 ４４ — — ５３􀆰 ６２ ０􀆰 ２３ ０􀆰 ３１
１２ — ２ ３３３􀆰 ８４ — — — ２ ４１４􀆰 ６７ １􀆰 ００ １􀆰 ００
１３ — １４３􀆰 ３３ — — — １０５􀆰 ３５ ０􀆰 ０６ ０􀆰 ０４
１４ — １２４􀆰 ５３ — — — １４１􀆰 ５２ ０􀆰 ０５ ０􀆰 ０６
１５ — １５１􀆰 ６７ — — — ３７１􀆰 ６８ ０􀆰 ０６ ０􀆰 １５
１６ ４４１􀆰 ８３ — — — — ５２２􀆰 ６１ １􀆰 ００ １􀆰 ００
１７ １７０􀆰 ７０ — — — — １８８􀆰 ７５ ０􀆰 ３９ ０􀆰 ３６
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３　 讨论

３􀆰 １　 指标成分选择　 巴戟天和淫羊藿均为补肾活

血汤君药， 其中前者所含的耐斯糖［１２⁃１４］、 后者所

含的总黄酮醇苷［１５⁃１９］ 含量高且稳定； 臣药丹参所

含的丹酚酸 Ｂ［２０⁃２２］为主要水溶性有效成分， 可改善

多囊卵巢综合征患者生殖功能。 另外， 淫羊藿总黄

酮醇苷所含的朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ 从饮

片到基准样品中的含量均呈稳定降低趋势， 而淫羊

藿苷转移率差异较大 （部分大于 １００％ ）， 可能与

加热过程中黄酮苷发生复杂转化有关［２３］， 并且该

类成分可能还受产地［２４］、 炮制工艺［２５］ 的影响。 因

此， 本实验确定耐斯糖、 淫羊藿总黄酮醇苷、 丹酚

酸 Ｂ 作为补肾活血汤基准样品含量测定指标。
３􀆰 ２　 色谱条件优化　 本实验首先分别考察了乙腈⁃
水、 甲醇⁃水、 乙腈⁃磷酸、 甲醇⁃磷酸流动相， 发现

以乙腈⁃０􀆰 １％ 磷酸洗脱时各成分色谱峰更多， 其分

离度、 峰形良好。 再分别考察了 ２２０、 ２５６、 ２７０
ｎｍ 检测波长， 发现在 ２２０ ｎｍ 处各成分色谱峰

较多。
３􀆰 ３　 量值传递分析 　 耐斯糖、 丹酚酸 Ｂ、 淫羊藿

总黄酮醇苷从饮片到基准样品中的传递较稳定， 转

移率均在 ７０％ ～１３０％ 范围内； ＨＰＬＣ 指纹图谱相似

度较高， 均大于 ０􀆰 ９９； 出膏率均在 ３８􀆰 ０３％ ～
４２􀆰 ７９％ 范围内， 处于平均值 （４０􀆰 ９８％ ） 的±１０％
里， 并且其平均转移率为 ８５􀆰 ２０％ 。 但各批饮片、
基准样品的实际出膏率均低于理论值， 推测其原因

可能是单味药单煎、 全方合煎的用水量一致， 后者

药味多， 吸水量大， 导致其实际料液比与前者差异

较大［２６⁃２７］。
４　 结论

本实验建立补肾活血汤基准样品的含量测定方

法及 ＨＰＬＣ 指纹图谱， 并考察其量值传递规律， 较

全面地聚焦其主要物质群， 可为其他中药复方新药

中间体 （提取物） 制备工艺的稳定性、 质量控制

研究提供参考， 也能为非 ３􀆰 １ 类途径中药复方制剂

新药研发过程中的量值传递研究提供合理依据与良

好示范。
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摘要： 目的　 建立超高效液相色谱⁃三重四极杆 ／复合线性离子阱质谱 （ＵＨＰＬＣ⁃ＱＴＲＡＰ⁃ＭＳ） 法同时测定助阳护心膏中

毛蕊异黄酮葡萄糖苷、 芒柄花素、 芒柄花苷、 毛蕊异黄酮、 莪术二酮、 次乌头碱、 苯甲酰次乌头原碱、 芍药内酯苷、
槲皮素⁃３⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃龙胆双糖苷、 红景天苷、 山柰酚、 芍药苷的含量。 方法　 分析采用 Ｐｏｒｏｓｈｅｌｌ ＥＣ⁃Ｃ１８色

谱柱 （１００ ｍｍ×２􀆰 １ ｍｍ， １􀆰 ９ μｍ）； 流动相乙腈 （含 ０􀆰 １％ 甲酸） ⁃水 （含 ０􀆰 １％ 甲酸）， 梯度洗脱； 体积流量 ０􀆰 ３
ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３５ ℃； 电喷雾离子源； 正负离子扫描； 多反应监测模式。 结果　 １２ 种成分在各自范围内线性关系良好

（ ｒ≥０􀆰 ９９５ ０）， 平均加样回收率 ９４􀆰 ６０％ ～１０９􀆰 ４７％ ， ＲＳＤ ２􀆰 ２６％ ～ ４􀆰 ９５％ 。 结论　 该方法简便、 准确、 可靠， 可用于

助阳护心膏的质量控制。
关键词： 助阳护心膏； 化学成分； 含量测定； 超高液相色谱⁃三重四极杆 ／复合线性离子阱质谱 （ＵＨＰＬＣ⁃ＱＴＲＡＰ⁃ＭＳ）
中图分类号： Ｒ９２７􀆰 ２　 　 　 　 　 文献标志码： Ａ　 　 　 　 　 文章编号： １００１⁃１５２８（２０２６）０３⁃０７２１⁃０６
ｄｏｉ：１０􀆰 ３９６９ ／ ｊ．ｉｓｓｎ．１００１⁃１５２８􀆰 ２０２６􀆰 ０３􀆰 ００２

Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｗｅｌｖｅ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ ｉｎ Ｚｈｕｙａｎｇ Ｈｕｘｉｎ
Ｏｉｎｔｍｅｎｔ ｂｙ ＵＨＰＬＣ⁃ＱＴＲＡＰ⁃ＭＳ

ＱＩＵ Ｘｕｅ１，２， 　 ＨＥ Ｑｉ⁃ｒｕｉ２， 　 ＷＡＮＧ Ｘｉｅ⁃ｈｅ３， 　 ＺＨＵ Ｙａｏ１， 　 ＺＨＡＮＧ Ｓｈｕ⁃ｊｉｅ１， 　 ＬＩ Ｃｈａｎｇ⁃ｙｉｎ１，
ＪＩＡＮＧ Ｗｅｉ⁃ｍｉｎ１∗， 　 ＴＡＮ Ｘｉ⁃ｙｉｎｇ１∗

（１． Ａｆｆｉｌｉａｔｅｄ Ｈｏｓｐｉｔａｌ ｏｆ Ｎａｎｊｉｎｇ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ ｏｆ Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ， Ｎａｎｊｉｎｇ ２１００００， Ｃｈｉｎａ； ２． Ｔｈｅ Ｆｉｒｓｔ Ｃｌｉｎｉｃａｌ Ｍｅｄｉｃａｌ Ｃｏｌｌｅｇｅ ｏｆ Ｎａｎｊｉｎｇ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ ｏｆ
Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ， Ｎａｎｊｉｎｇ ２１００００， Ｃｈｉｎａ； ３． Ｊｉａｎｇｙｉｎ Ｔｉａｎｊｉａｎｇ Ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌ Ｃｏ．， Ｌｔｄ．， Ｊｉａｎｇｙｉｎ ２１４４３４， Ｃｈｉｎａ）

１２７

２０２６ 年 ３ 月

第 ４８ 卷　 第 ３ 期

中 成 药

Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ
Ｍａｒｃｈ ２０２６

Ｖｏｌ． ４８　 Ｎｏ． ３


