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摘要： 目的　 建立一测多评法同时测定朴沉化郁丸 （厚朴、 陈皮、 香附等） 中柚皮芸香苷、 橙皮苷、 川陈皮素、
３， ５，６， ７， ８， ３′， ４′⁃七甲氧基黄酮、 α⁃香附酮、 延胡索乙素、 去氢紫堇碱、 紫堇碱、 四氢小檗碱的含有量。 方法　
该药物 ７０％ 乙醇提取液的分析采用 Ｗａｔｅｒｓ Ｘｂｒｉｄｇｅ Ｃ１８色谱柱 （２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 １％ 冰醋酸，
梯度洗脱； 体积流量 ０􀆰 ９ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 检测波长 ２４２、 ２８０、 ３００ ｎｍ； 柱温 ３０ ℃。 以延胡索乙素为内标， 计算其他 ８ 种成

分的相对校正因子， 测定其含有量。 结果　 ９ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ＞０􀆰 ９９９ ０）， 平均加样回收率为

９６􀆰 ９９％ ～９９􀆰 ９１％ ， ＲＳＤ 为 ０􀆰 ６７％ ～１􀆰 ６２％ 。 一测多评法所得结果与外标法接近。 结论　 该方法简便稳定， 可用于朴沉

化郁丸的质量控制。
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　 　 朴沉化郁丸收载于 ２０１５ 年版 《中国药典》 一

部， 由厚朴 （姜制）、 陈皮、 香附 （醋制）、 延胡

索 （醋制）、 枳壳 （麸炒）、 檀香等 １８ 味药材加工

而成， 具有舒肝化郁、 开胃消食的功效， 临床上用

于治疗胸腹胀满、 消化不良、 呕吐恶心、 停食停

水、 气滞闷郁、 胃脘刺痛等病症［１］。

１２４１

２０２０ 年 ６ 月

第 ４２ 卷　 第 ６ 期

中 成 药

Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ
Ｊｕｎｅ ２０２０

Ｖｏｌ． ４２　 Ｎｏ． ６



中成药复方制剂由多味中药材加工而成， 每味

均含有多种成分， 临床作用机制较为复杂， 导致其

质量控制研究面临诸多困难。 当前， 大部分中成药

复方制剂采用单一指标控制模式， 难以全面反映其

品质； 多指标控制模式近年来已逐步应用于相关质

量控制中， 但存在对照品不易获得、 使用量大、 检

验成本高等诸多不足。 一测多评法利用中药所含各

成分之间存在的内在函数关系， 通过测定 １ 种对照

品稳定易得、 价格低廉的成分， 建立相对校正因子

来计算其他成分含有量， 以实现多种成分同时定量

测定， 可大大降低成本。 因此， 本实验采用该方法

同时测定朴沉化郁丸中柚皮芸香苷、 橙皮苷、 川陈

皮素、 ３， ５， ６， ７， ８， ３′， ４′⁃七 甲 氧 基 黄 酮、
α⁃香附酮、 延胡索乙素、 去氢紫堇碱、 紫堇碱、 四

氢小檗碱的含有量， 不仅可全面控制产品质量， 而

且解决了对照品难以获得、 价格昂贵的问题， 从而

实现该制剂多指标质量评价模式。
１　 材料

Ｗａｔｅｒｓ ｅ２６９５ 型高效液相色谱仪购自美国

Ｗａｔｅｒｓ 公司； Ａｇｉｌｅｎｔ １１００ 型高效液相色谱仪购自

美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司； ＡＢ１３５⁃Ｓ 型电子天平购自梅特

勒⁃托利多仪器 （上海） 有限公司； ＣＹ⁃５０００ 型超

声波清洗器购自宁波新芝生物科技股份有限

公司。
橙皮苷 （批号 １１０７２１⁃２０１８１８， 纯度 ９６􀆰 ２％ ）、

α⁃香附酮 （批号 １１０７４８⁃２０１８１５， 纯度 ９９􀆰 ７％ ）、
延胡索乙素 （批号 １１０７２６⁃２０１８１９， 纯度 ９９􀆰 ８％ ）
对照品均购于中国食品药品检定研究院； 川陈皮素

（批号 １５０３２７１７， 纯度 ９８􀆰 ３％ ）、 柚皮芸香苷 （批
号 １４０９０３０２， 纯度 ９９􀆰 ５％ ）、 ３， ５， ６， ７， ８， ３′，
４′⁃七甲氧基黄酮 （批号 １５０４２３０２， 纯度 ９９􀆰 ５％ ）、
四氢小檗碱 （批号 ＰＲＦ８０５０９４１， 纯度 ９８􀆰 ８％ ） 对

照品均购于成都普瑞法科技开发有限公司； 紫堇碱

（批号 １７１１０８２１， 纯度 ９９􀆰 ６％ ）、 去氢紫堇碱 （批
号 １６０４０７３２， 纯度 ９８􀆰 ８％ ） 对照品均购于上海同

田生物技术股份有限公司。 厚朴 （姜制）、 陈皮、
香附 （醋制）、 延胡索 （醋制）、 枳壳 （麸炒）、
檀香、 木香、 片姜黄、 柴胡、 丁香、 沉香、 高良

姜、 青皮 （醋制）、 甘草、 豆蔻、 莪术 （醋制）、
砂仁、 肉桂均购自四川省中药饮片有限责任公司，
经川北医学院李毅主任中药师鉴定为正品， 按各药

材质量标准检验均符合规定。 朴沉化郁丸 （９ ｇ ／丸，
批号 ４９２００９６、 ４９２０１０１、 ４９２０１１５） 购自天津中新

药业集团股份有限公司达仁堂制药厂。

２　 方法与结果

２􀆰 １　 色谱条件　 Ｗａｔｅｒｓ Ｘｂｒｉｄｇｅ Ｃ１８色谱柱 （２５０ ｍｍ×
４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈 （Ａ） ⁃０􀆰 １％ 冰醋酸

（Ｂ） ［２⁃４］， 梯度洗脱 （０～１４􀆰 ０ ｍｉｎ， ２５􀆰 ０％ Ａ； １４􀆰 ０～
２４􀆰 ０ ｍｉｎ， ２５􀆰 ０％ ～ ４０􀆰 ０％ Ａ； ２４􀆰 ０ ～ ３９􀆰 ０ ｍｉｎ，
４０􀆰 ０％ ～ ７０􀆰 ０％ Ａ； ３９􀆰 ０ ～ ５９􀆰 ０ ｍｉｎ， ７０􀆰 ０％ ～ ８１􀆰 ０％
Ａ； ５９􀆰 ０ ～ ６５􀆰 ０ ｍｉｎ， ８１􀆰 ０％ ～ ２５􀆰 ０％ Ａ）； 体积流量

０􀆰 ９ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ３００ ｎｍ （０ ～
３１􀆰 ０ ｍｉｎ， 柚皮芸香苷、 橙皮苷、 川陈皮素、 ３， ５，
６， ７， ８， ３′， ４′⁃七 甲 氧 基 黄 酮 ） ［５⁃６］、 ２４２ ｎｍ
（３１􀆰 ０～ ３９􀆰 ０ ｍｉｎ， α⁃香附酮） ［７］、 ２８０ ｎｍ （３９􀆰 ０ ～
６５􀆰 ０ ｍｉｎ， 延胡索乙素、 去氢紫堇碱、 紫堇碱、 四

氢小檗碱） ［１，８⁃１０］； 进样量 １０ μＬ。
２􀆰 ２　 对照品溶液制备　 精密称取柚皮芸香苷、 橙

皮苷、 川陈皮素、 ３， ５， ６， ７， ８， ３′， ４′⁃七甲氧

基黄酮、 α⁃香附酮、 延胡索乙素、 去氢紫堇碱、 紫

堇碱、 四氢小檗碱对照品适量， ７０％ 乙醇分别制成

每 １ ｍＬ 含 １􀆰 ５５８、 １􀆰 ８１４、 ０􀆰 ４９２、 ０􀆰 ３３８、 ０􀆰 ７３４、
０􀆰 １４６、 ０􀆰 ２１２、 ０􀆰 １７８、 ０􀆰 １３２ ｍｇ 上述成分的贮备

液， 分别精密吸取 ２􀆰 ５ ｍＬ 置于 ５０ ｍＬ 量瓶中，
７０％ 乙醇制成含柚皮芸香苷 ７７􀆰 ９ μｇ ／ ｍＬ、 橙皮苷

９０􀆰 ７ μｇ ／ ｍＬ、 川陈皮素 ２４􀆰 ６ μｇ ／ ｍＬ、 ３， ５， ６， ７，
８， ３′， ４′⁃七甲氧基黄酮 １６􀆰 ９ μｇ ／ ｍＬ、 α⁃香附酮

３６􀆰 ７ μｇ ／ ｍＬ、 延胡索乙素 ７􀆰 ３ μｇ ／ ｍＬ、 去氢紫堇碱

１０􀆰 ６ μｇ ／ ｍＬ、 紫堇碱 ８􀆰 ９ μｇ ／ ｍＬ、 四氢小檗碱

６􀆰 ６ μｇ ／ ｍＬ的溶液， 即得。
２􀆰 ３　 供试品溶液制备　 取丸剂适量， 剪碎， 混匀，
取约 ５􀆰 ０ ｇ， 精密称定， 置于具塞锥形瓶中， 精密

加入 ２５ ｍＬ ７０％ 乙醇， 称定质量， 加热回流提取

４５ ｍｉｎ， 放冷， ７０％ 乙醇补足减失的质量， 摇匀，
离心 ５ ｍｉｎ， 取上清液， 即得。
２􀆰 ４　 阴性样品溶液制备　 按丸剂处方和工艺， 分

别制得缺陈皮、 枳壳、 青皮， 缺香附， 缺延胡索的

阴性样品， 按 “２􀆰 ３” 项下方法制备， 即得。
２􀆰 ５　 方法学考察

２􀆰 ５􀆰 １　 专属性考察 　 精密吸取对照品、 供试品、
阴性样品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测

定， 结果见图 １。 由此可知， 各成分与其他成分均

能达到基线分离， 分离度均大于 １􀆰 ５， 理论塔板数

以各成分计均不低于 ３ ５００， 阴性无干扰。
２􀆰 ５􀆰 ２　 线性关系考察 　 精密吸取 “２􀆰 ２” 项下贮

备液各 ２􀆰 ０ ｍＬ， 置于同一 ２０ ｍＬ 量瓶中， ７０％ 乙

醇稀释至刻度， 摇匀， 作为对照品溶液 Ａ， 精密吸

取适量， ７０％ 乙醇依次稀释 ２、 ４、 ８、 １６、 ２０ 倍，
２２４１
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１． 柚皮芸香苷　 ２． 橙皮苷　 ３． 川陈皮素　 ４． ３， ５， ６， ７， ８， ３′， ４′⁃七甲氧基黄酮　 ５． α⁃香附酮　 ６． 延胡索乙素

７． 去氢紫堇碱　 ８． 紫堇碱　 ９． 四氢小檗碱

１． ｎａｒｉｒｕｔｉｎ　 ２． ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ　 ３． ｎｏｂｉｌｅｔｉｎ　 ４． ３， ５， ６， ７， ８， ３′， ４′⁃ｈｅｐｔｅｍｔｈｏｘｙｆｌａｖｏｎｅ　 ５． α⁃ｃｙｐｅｒｏｎｅ　 ６． ｔｅｔｒａｈｙｄｒｏｐａｌｍａｔｉｎｅ　
７． ｄｅｈｙｄｒｏｃｏｒｙｄａｌｉｎｅ　 ８． ｃｏｒｙｄａｌｉｎｅ　 ９． ｔｅｔｒａｈｙｄｒｏｂｅｒｂｅｒｉｎｅ

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

分别作为对照品溶液 Ｂ～Ｆ， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件

下进样测定。 以溶液质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰

　 　 　 　

面积为纵坐标 （Ｙ） 进行回归， 结果见表 １， 可知

各成分在各自范围内线性关系良好。

表 １　 各成分线性关系

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

柚皮芸香苷 Ｙ＝ ８􀆰 ６３１ ９×１０５Ｘ＋１ ０８７􀆰 ４ ０􀆰 ９９９ ５ ７􀆰 ７９～１５５􀆰 ８０
橙皮苷 Ｙ＝ ９􀆰 ０４９ ２×１０５Ｘ－４１５􀆰 ９ ０􀆰 ９９９ ３ ９􀆰 ０７～１８１􀆰 ４０
川陈皮素 Ｙ＝ １􀆰 １６７ ９×１０６Ｘ＋９７１􀆰 ４ ０􀆰 ９９９ ６ ２􀆰 ４６～４９􀆰 ２０
３，５，６，７，８，３′，４′⁃七甲氧基黄酮 Ｙ＝ １􀆰 ３０２ ４×１０６Ｘ－１ ０７３􀆰 ５ ０􀆰 ９９９ ３ １􀆰 ６９～３３􀆰 ８０
α⁃香附酮 Ｙ＝ １􀆰 ３９５ ８×１０６Ｘ＋８１５􀆰 ７ ０􀆰 ９９９ ７ ３􀆰 ６７～７３􀆰 ４０
延胡索乙素 Ｙ＝ ７􀆰 ７８５ ２×１０５Ｘ＋２８５􀆰 ３ ０􀆰 ９９９ ５ ０􀆰 ７３～１４􀆰 ６０
去氢紫堇碱 Ｙ＝ １􀆰 １０１ ９×１０６Ｘ＋９１７􀆰 ５ ０􀆰 ９９９ ２ １􀆰 ０６～２１􀆰 ２０
紫堇碱 Ｙ＝ ９􀆰 ００９ ８×１０５Ｘ－５３７􀆰 ９ ０􀆰 ９９９ ４ ０􀆰 ８９～１７􀆰 ８０
四氢小檗碱 Ｙ＝ ６􀆰 ３６４ ８×１０５Ｘ＋２２０􀆰 ８ ０􀆰 ９９９ １ ０􀆰 ６６～１３􀆰 ２０

２􀆰 ５􀆰 ３　 精密度试验 　 精密吸取 “２􀆰 ２” 项下对照

品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次，
测得柚皮芸香苷、 橙皮苷、 川陈皮素、 ３， ５， ６，
７， ８， ３′， ４′⁃七甲氧基黄酮、 α⁃香附酮、 延胡索乙

素、 去氢紫堇碱、 紫堇碱、 四氢小檗碱峰面积

ＲＳＤ 分 别 为 ０􀆰 ６０％ 、 ０􀆰 ５３％ 、 １􀆰 ７４％ 、 ０􀆰 ９３％ 、
０􀆰 ８７％ 、 １􀆰 １８％ 、 １􀆰 ０２％ 、 １􀆰 ２９％ 、 １􀆰 ３５％ ， 表 明

仪器精密度良好。
２􀆰 ５􀆰 ４ 　 重复性试验 　 取同一批丸剂适量， 按

“２􀆰 ３” 项下方法平行制备 ６ 份供试品溶液， 在

“２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得柚皮芸香苷、
橙皮苷、 川陈皮素、 ３， ５， ６， ７， ８， ３′， ４′⁃七甲

氧基黄酮、 α⁃香附酮、 延胡索乙素、 去氢紫堇碱、
紫堇碱、 四氢小檗碱含有量 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ４４％ 、

１􀆰 ２７％ 、 ０􀆰 ５６％ 、 １􀆰 ６０％ 、 １􀆰 ３６％ 、 ０􀆰 ８９％ 、 １􀆰 ７２％ 、
１􀆰 ８６％ 、 ０􀆰 ９７％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ５􀆰 ５　 稳定性试验　 取同一份供试品溶液， 室温

下， 于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、 １６ ｈ 在 “２􀆰 １” 项色谱条

件下进样测定， 测得柚皮芸香苷、 橙皮苷、 川陈皮

素、 ３， ５， ６， ７， ８， ３′， ４′⁃七甲氧基黄酮、 α⁃香
附酮、 延胡索乙素、 去氢紫堇碱、 紫堇碱、 四氢小

檗碱峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ６３％ 、 ０􀆰 ５８％ 、 １􀆰 ６９％ 、
０􀆰 ８８％ 、 ０􀆰 ５２％ 、 １􀆰 ０７％ 、 ０􀆰 ９８％ 、 １􀆰 ２６％ 、 １􀆰 ４１％ ，
表明溶液在 １６ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ５􀆰 ６　 加样回收率试验　 取同一批含有量已知的

丸剂适量， 剪碎后取 ９ 份， 每份约 ２􀆰 ５ ｇ， 精密称

定， 置于具塞锥形瓶中， 按照 ２０１５ 年版 《中国药

典》 四部药品质量标准分析方法验证指导原则要
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求， 精 密 吸 取 对 照 品 溶 液 （ 含 柚 皮 芸 香 苷

０􀆰 ８８２ ｍｇ ／ ｍＬ、 橙皮苷 １􀆰 ０５６ ｍｇ ／ ｍＬ、 川陈皮素

０􀆰 ３２２ ｍｇ ／ ｍＬ、 ３， ５， ６， ７， ８， ３′， ４′⁃七甲氧基

黄酮 ０􀆰 １７８ ｍｇ ／ ｍＬ、 α⁃香附酮 ０􀆰 ５４４ ｍｇ ／ ｍＬ、 延胡

索乙素 ０􀆰 ０９８ ｍｇ ／ ｍＬ、 去氢紫堇碱 ０􀆰 １３６ ｍｇ ／ ｍＬ、
紫堇碱 ０􀆰 １１４ ｍｇ ／ ｍＬ、 四氢小檗碱 ０􀆰 ０７８ ｍｇ ／ ｍＬ）
０􀆰 ５、 １􀆰 ０、 １􀆰 ５ ｍＬ 各 ３ 份， 按 “２􀆰 ３” 项下方法制

备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测

定， 计算回收率。 结果， 柚皮芸香苷、 橙皮苷、 川

陈皮素、 ３， ５， ６， ７， ８， ３′， ４′⁃七甲氧基黄酮、
α⁃香附酮、 延胡索乙素、 去氢紫堇碱、 紫堇碱、 四

氢小檗碱平均加样回收率分别为 ９８􀆰 ５９％ 、 ９９􀆰 ５６％ 、

９７􀆰 ９４％ 、 ９６􀆰 ９９％ 、 ９９􀆰 ９１％ 、 ９８􀆰 ３８％ 、 ９９􀆰 １２％ 、
９８􀆰 ９９％ 、 ９７􀆰 ４９％ ， ＲＳＤ 分别为 １􀆰２８％、 ０􀆰６７％、 １􀆰４５％、
１􀆰３４％、 ０􀆰９８％、 ０􀆰８１％、 １􀆰１７％、 １􀆰６２％、 ０􀆰８４％。
２􀆰 ５􀆰 ７　 相对校正因子测定 　 取 “２􀆰 ６” 项下对照

品溶液 Ａ ～ Ｆ， 在 “ ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测

定。 以延胡索乙素为内标， 计算其他 ８ 种成分的

相对校正因子 （ ｆ内 ／ 待 ）， 公式为 ｆ内 ／ 待 ＝ ｆ内 ／ ｆ待 ＝
（Ａ内×Ｃ待） ／ （Ａ待 ×Ｃ内）， 其中 Ａ内为延胡索乙素

峰面积， Ｃ内为延胡索乙素质量浓度， Ａ待 为待测

成分峰面积， Ｃ待 为待测成分质量浓度， 结果见

表 ２。

表 ２　 各成分相对校正因子

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

对照品溶液

相对校正因子（内标延胡索乙素）

柚皮芸香苷 橙皮苷 川陈皮素
３，５，６，７，８，３′，４′⁃
七甲氧基黄酮

α⁃香附酮 去氢紫堇碱 紫堇碱 四氢小檗碱

Ｆ ０􀆰 ８７８ ３ ０􀆰 ８４６ ７ ０􀆰 ６７７ ６ ０􀆰 ５９６ ５ ０􀆰 ５５１ ３ ０􀆰 ６８４ ８ ０􀆰 ８６９ ２ １􀆰 ２５５ １
Ｅ ０􀆰 ８９１ ６ ０􀆰 ８４１ １ ０􀆰 ６６２ ５ ０􀆰 ５９８ １ ０􀆰 ５５７ ２ ０􀆰 ７０２ ９ ０􀆰 ８６４ ３ １􀆰 ２１６ ４
Ｄ ０􀆰 ９０５ ７ ０􀆰 ８６４ ２ ０􀆰 ６６６ ４ ０􀆰 ５９９ ２ ０􀆰 ５５８ ８ ０􀆰 ７１０ ２ ０􀆰 ８６３ ５ １􀆰 ２３６ ７
Ｃ ０􀆰 ９０８ ５ ０􀆰 ８７８ ８ ０􀆰 ６６１ ６ ０􀆰 ６０６ ４ ０􀆰 ５５２ ５ ０􀆰 ７１８ ４ ０􀆰 ８７２ ６ １􀆰 ２２７ ８
Ｂ ０􀆰 ９０５ ５ ０􀆰 ８５６ ５ ０􀆰 ６７０ ０ ０􀆰 ５９５ ７ ０􀆰 ５６４ ４ ０􀆰 ７００ ４ ０􀆰 ８６５ １ １􀆰 ２０８ ４
Ａ ０􀆰 ９００ ４ ０􀆰 ８６１ ４ ０􀆰 ６６５ ７ ０􀆰 ５９８ ７ ０􀆰 ５５５ ６ ０􀆰 ７０８ ２ ０􀆰 ８６４ ２ １􀆰 ２２８ ７

平均值 ０􀆰 ８９８ ３ ０􀆰 ８５８ １ ０􀆰 ６６７ ３ ０􀆰 ５９９ １ ０􀆰 ５５６ ６ ０􀆰 ７０４ ２ ０􀆰 ８６６ ５ １􀆰 ２２８ ８
ＲＳＤ ／ ％ １􀆰 ２８ １􀆰 ５６ ０􀆰 ８８ ０􀆰 ６３ ０􀆰 ８６ １􀆰 ６２ ０􀆰 ４２ １􀆰 ３３

２􀆰 ６　 耐用性考察

２􀆰 ６􀆰 １　 仪器、 色谱柱 　 取 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下对照品

溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 考察

Ｗａｔｅｒｓ ｅ２６９５、 Ａｇｉｌｅｎｔ １１００ 色谱仪， 以及 Ｗａｔｅｒｓ

Ｘｂｒｉｄｇｅ Ｃ１８、 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｘｔｅｎｄ Ｃ１８、 Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ 色谱

柱对相对校正因子的影响， 结果见表 ３， 可知均无

明显影响 （ＲＳＤ＜２􀆰 ０％ ）。

表 ３　 不同仪器、 色谱柱对相对校正因子的影响

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ ａｎｄ ｃｏｌｕｍｎｓ ｏｎ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ

仪器 色谱柱

相对校正因子（内标延胡索乙素）

柚皮芸香苷 橙皮苷 川陈皮素
３，５，６，７，８，３′，４′⁃
七甲氧基黄酮

α⁃香附酮 去氢紫堇碱 紫堇碱 四氢小檗碱

Ｗａｔｅｒｓ ｅ２６９５ Ｗａｔｅｒｓ Ｘｂｒｉｄｇｅ Ｃ１８ ０􀆰 ８７５ ３ ０􀆰 ８３９ ６ ０􀆰 ６７１ ３ ０􀆰 ５８９ ９ ０􀆰 ５５３ ９ ０􀆰 ６９６ ７ ０􀆰 ８６５ １ １􀆰 ２３３ ０
Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｘｔｅｎｄ Ｃ１８ ０􀆰 ８８１ ８ ０􀆰 ８４２ ５ ０􀆰 ６６０ ４ ０􀆰 ５９１ ５ ０􀆰 ５６４ ７ ０􀆰 ７０１ ８ ０􀆰 ８６２ ９ １􀆰 ２１２ ７

Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ９１１ ６ ０􀆰 ８６８ １ ０􀆰 ６５６ １ ０􀆰 ５９２ ７ ０􀆰 ５４２ ９ ０􀆰 ７０６ ５ ０􀆰 ８７３ １ １􀆰 ２１８ ５
Ａｇｉｌｅｎｔ １１００ Ｗａｔｅｒｓ Ｘｂｒｉｄｇｅ Ｃ１８ ０􀆰 ９００ １ ０􀆰 ８７０ ９ ０􀆰 ６６０ ７ ０􀆰 ６０１ ６ ０􀆰 ５５６ ９ ０􀆰 ７１３ ７ ０􀆰 ８７０ ８ １􀆰 ２２４ ４

Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｘｔｅｎｄ Ｃ１８ ０􀆰 ８９７ １ ０􀆰 ８５２ ７ ０􀆰 ６５９ ０ ０􀆰 ５９６ ６ ０􀆰 ５６０ ７ ０􀆰 ７０９ ５ ０􀆰 ８６９ ６ １􀆰 ２１８ ６
Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ９１２ ９ ０􀆰 ８５１ ４ ０􀆰 ６６３ ８ ０􀆰 ６０２ ８ ０􀆰 ５４６ ０ ０􀆰 ７１７ ５ ０􀆰 ８５９ ２ １􀆰 ２２２ ７

平均值 — ０􀆰 ８９６ ５ ０􀆰 ８５４ ２ ０􀆰 ６６１ ９ ０􀆰 ５９５ ８ ０􀆰 ５５４ ２ ０􀆰 ７０７ ６ ０􀆰 ８６６ ８ １􀆰 ２２１ ６
ＲＳＤ ／ ％ — １􀆰 ７１ １􀆰 ５１ ０􀆰 ７９ ０􀆰 ９１ １􀆰 ５２ １􀆰 ０８ ０􀆰 ６１ ０􀆰 ５６

２􀆰 ６􀆰 ２　 体积流量　 取 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下对照品溶液，
在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 考察体积流量

０􀆰 ８、 ０􀆰 ９、 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ 对相对校正因子的影响，
结果见表 ４， 可知均无明显影响 （ＲＳＤ＜２􀆰 ０％ ）。
２􀆰 ６􀆰 ３　 柱温 　 取 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下对照品溶液， 在

“２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 考察不同柱温 ２５、

３０、 ３５ ℃对相对校正因子的影响， 结果见表 ５， 可

知均无明显影响 （ＲＳＤ＜２􀆰 ０％ ）。
２􀆰 ７　 色谱峰定位　 以延胡索乙素 （内标） 为基准

峰， 测定在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项仪器、 色谱柱下各成分相

对保留时间， 结果见表 ６， 可知均无明显影响

（ＲＳＤ＜２􀆰 ０％ ）。
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表 ４　 不同体积流量对相对校正因子的影响

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｖｏｌｕｍｅｔｒｉｃ ｆｌｏｗ ｒａｔｅｓ ｏｎ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ

体积流量 ／

（ｍＬ·ｍｉｎ－１）

相对校正因子（内标延胡索乙素）

柚皮芸香苷 橙皮苷 川陈皮素
３，５，６，７，８，３′，４′⁃
七甲氧基黄酮

α⁃香附酮 去氢紫堇碱 紫堇碱 四氢小檗碱

０􀆰 ８ ０􀆰 ８８７ ５ ０􀆰 ８４９ ５ ０􀆰 ６７１ ２ ０􀆰 ５９７ ５ ０􀆰 ５５６ １ ０􀆰 ６９９ ４ ０􀆰 ８６９ ２ １􀆰 ２３２ ７
０􀆰 ９ ０􀆰 ８９１ ６ ０􀆰 ８５１ ３ ０􀆰 ６６９ ４ ０􀆰 ５９４ ６ ０􀆰 ５５４ ３ ０􀆰 ６９８ ６ ０􀆰 ８６３ ９ １􀆰 ２３１ ９
１􀆰 ０ ０􀆰 ９０１ ３ ０􀆰 ８５２ ６ ０􀆰 ６６７ ２ ０􀆰 ６０８ ７ ０􀆰 ５５７ ２ ０􀆰 ７０６ ９ ０􀆰 ８７０ ７ １􀆰 ２３４ ６

平均值 ０􀆰 ８９３ ５ ０􀆰 ８５１ １ ０􀆰 ６６９ ３ ０􀆰 ６００ ３ ０􀆰 ５５５ ９ ０􀆰 ７０１ ６ ０􀆰 ８７０ ９ １􀆰 ２３３ １
ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ７９ ０􀆰 １８ ０􀆰 ３０ １􀆰 ２４ ０􀆰 ２６ ０􀆰 ６５ ０􀆰 ９２ ０􀆰 １１

表 ５　 不同柱温对相对校正因子的影响

Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｃｏｌｕｍｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ ｏｎ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ

柱温 ／ ℃
相对校正因子（内标延胡索乙素）

柚皮芸香苷 橙皮苷 川陈皮素
３，５，６，７，８，３′，４′⁃
七甲氧基黄酮

α⁃香附酮 去氢紫堇碱 紫堇碱 四氢小檗碱

２５ ０􀆰 ８９１ ３ ０􀆰 ８５２ ６ ０􀆰 ６６０ ７ ０􀆰 ５９１ ３ ０􀆰 ５５２ ７ ０􀆰 ６９８ １ ０􀆰 ８５９ ９ １􀆰 ２１５ ３
３０ ０􀆰 ８９６ ２ ０􀆰 ８５４ ６ ０􀆰 ６６５ ９ ０􀆰 ５９６ ４ ０􀆰 ５５９ １ ０􀆰 ７０１ ５ ０􀆰 ８６４ ７ １􀆰 ２２９ ４
３５ ０􀆰 ９０１ ５ ０􀆰 ８５７ ９ ０􀆰 ６６９ ２ ０􀆰 ６０１ ９ ０􀆰 ５６４ ２ ０􀆰 ７０８ ３ ０􀆰 ８６９ ５ １􀆰 ２４５ ６

平均值 ０􀆰 ８９６ ３ ０􀆰 ８５５ ０ ０􀆰 ６６５ ３ ０􀆰 ５９６ ５ ０􀆰 ５５８ ７ ０􀆰 ７０２ ６ ０􀆰 ８６４ ７ １􀆰 ２３０ １
ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ５７ ０􀆰 ３１ ０􀆰 ６４ ０􀆰 ８９ １􀆰 ０３ ０􀆰 ７４ ０􀆰 ５６ １􀆰 ２３

表 ６　 各成分相对保留时间

Ｔａｂ􀆰 ６　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

仪器 色谱柱

相对保留时间（内标延胡索乙素）

柚皮芸香苷 橙皮苷 川陈皮素
３，５，６，７，８，３′，４′⁃
七甲氧基黄酮

α⁃香附酮 去氢紫堇碱 紫堇碱 四氢小檗碱

Ｗａｔｅｒｓ ｅ２６９５ Ｗａｔｅｒｓ Ｘｂｒｉｄｇｅ Ｃ１８ ０􀆰 ３９９ ８ ０􀆰 ４９７ ６ ０􀆰 ６０１ ２ ０􀆰 ６８５ ２ ０􀆰 ７９８ ６ １􀆰 ０９３ ８ １􀆰 １７７ ９ １􀆰 ３２１ ６
Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｘｔｅｎｄ Ｃ１８ ０􀆰 ４０１ ３ ０􀆰 ５０１ ９ ０􀆰 ６０３ ７ ０􀆰 ６８９ ４ ０􀆰 ８０１ ２ １􀆰 １０１ ６ １􀆰 １８２ ３ １􀆰 ３２８ ７

Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ３９７ ５ ０􀆰 ４８３ ６ ０􀆰 ５９７ ５ ０􀆰 ６７９ ６ ０􀆰 ７９３ ３ １􀆰 ０８９ ７ １􀆰 １７１ ４ １􀆰 ３１０ ２
Ａｇｉｌｅｎｔ １１００ Ｗａｔｅｒｓ Ｘｂｒｉｄｇｅ Ｃ１８ ０􀆰 ３９４ ６ ０􀆰 ４９２ ２ ０􀆰 ５９７ ３ ０􀆰 ６８０ ７ ０􀆰 ７９３ ９ １􀆰 ０８７ ７ １􀆰 １６９ ４ １􀆰 ３１２ ８

Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｘｔｅｎｄ Ｃ１８ ０􀆰 ４０２ ５ ０􀆰 ５０２ ７ ０􀆰 ６０７ ６ ０􀆰 ６９１ ３ ０􀆰 ８０２ ２ １􀆰 １０９ ５ １􀆰 １８６ ８ １􀆰 ３３０ １
Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ３９２ ７ ０􀆰 ４８３ ５ ０􀆰 ５８９ ３ ０􀆰 ６７７ ５ ０􀆰 ７９０ ７ １􀆰 ０７２ ４ １􀆰 １６７ ９ １􀆰 ３０８ ５

平均值 — ０􀆰 ３９８ １ ０􀆰 ４９３ ６ ０􀆰 ５９９ ４ ０􀆰 ６８３ ９ ０􀆰 ７９６ ７ １􀆰 ０９２ ４ １􀆰 １７５ ９ １􀆰 ３１８ ６
ＲＳＤ ／ ％ — ０􀆰 ９７ １􀆰 ７５ １􀆰 ０５ ０􀆰 ８２ ０􀆰 ５９ １􀆰 １６ ０􀆰 ６５ ０􀆰 ７２

２􀆰 ８　 样品含有量测定 　 取 ３ 批丸剂， 按 “２􀆰 ３”
项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件

下进样测定， 分别采用外标法、 一测多评法计算含

有量， 结果见表 ７， 可知 ２ 种方法所得结果无明显

差异 （ＲＳＤ＜２􀆰 ０％ ）。

表 ７　 各成分含有量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝３）
Ｔａｂ􀆰 ７　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝３）

批号
４９２００９６ ４９２０１０１ ４９２０１１５

外标法 一测多评法 外标法 一测多评法 外标法 一测多评法

延胡索乙素 ０􀆰 ０３９ — ０􀆰 ０４２ — ０􀆰 ０３３ —
柚皮芸香苷 ０􀆰 ３５４ ０􀆰 ３６６ ０􀆰 ３００ ０􀆰 ３０５ ０􀆰 ３７１ ０􀆰 ３６１
橙皮苷 ０􀆰 ４１９ ０􀆰 ４２５ ０􀆰 ４３２ ０􀆰 ４２３ ０􀆰 ３７９ ０􀆰 ３９０
川陈皮素 ０􀆰 １２６ ０􀆰 １２２ ０􀆰 １４２ ０􀆰 １３８ ０􀆰 １０９ ０􀆰 １１１
３，５，６，７，８，３′，４′⁃七甲氧基黄酮 ０􀆰 ０７２ ０􀆰 ０７０ ０􀆰 ０６５ ０􀆰 ０６４ ０􀆰 ０７９ ０􀆰 ０７６
α⁃香附酮 ０􀆰 ２１７ ０􀆰 ２０９ ０􀆰 ２３７ ０􀆰 ２３０ ０􀆰 １８６ ０􀆰 １９２
去氢紫堇碱 ０􀆰 ０５５ ０􀆰 ０５３ ０􀆰 ０４７ ０􀆰 ０４８ ０􀆰 ０６０ ０􀆰 ０５９
紫堇碱 ０􀆰 ０４７ ０􀆰 ０４８ ０􀆰 ０４３ ０􀆰 ０４２ ０􀆰 ０５３ ０􀆰 ０５１
四氢小檗碱 ０􀆰 ０３１ ０􀆰 ０３０ ０􀆰 ０２７ ０􀆰 ０２８ ０􀆰 ０３５ ０􀆰 ０３４

３　 讨论

朴沉化郁丸中香附具有疏肝解郁、 理气止痛的

功效， 厚朴燥湿行气、 宽中除满， 合为君药； 陈

皮、 枳壳、 木香、 檀香理气和胃、 调中止痛， 沉
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香、 柴胡、 青皮疏肝解郁、 降逆止呕， 合为臣药；
延胡索、 片姜黄、 莪术活血祛瘀、 行气止痛， 丁

香、 高良姜、 肉桂温中散寒止痛， 豆蔻、 砂仁化湿

行气、 温中止呕， 合为佐药； 甘草调和诸药， 为使

药， 诸药合用， 共奏疏肝解郁、 开胃消食之功。 参

考中药质量标志物确定原则［１１⁃１２］， 以君药为主，
兼顾臣、 佐、 使药， 本实验选取朴沉化郁丸中君药

香附所含 α⁃香附酮， 臣药陈皮、 枳壳、 青皮所含

柚皮芸香苷、 橙皮苷、 川陈皮素、 ３， ５， ６， ７， ８，
３′， ４′⁃七甲氧基黄酮， 佐药延胡索所含延胡索乙

素、 去氢紫堇碱、 紫堇碱、 四氢小檗碱作为指标成

分， 采用一测多评法， 以延胡索乙素为内标， 建立

与其他成分之间的相对校正因子， 并通过耐用性考

察、 色谱峰定位、 外标法测定结果对比， 发现该方

法操作简便， 稳定性好， 可用于该制剂质量评价和

控制。
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补肾解毒颗粒中 ４ 种成分测定及 ＨＰＬＣ 特征图谱建立
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摘要： 目的　 测定补肾解毒颗粒 （熟地黄、 山药、 补骨脂等） 中 ４ 种成分含有量， 并建立 ＨＰＬＣ 特征图谱。 方法　 该

药物 ５０％ 甲醇提取液的分析采用 Ｔｈｅｒｍｏ Ａｃｃｌａｉｍ ＴＭ １２０ Ｃ１８色谱柱 （４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 １％ 磷

酸， 梯度洗脱； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 检测波长 ２４０、 ２４６ ｎｍ； 柱温 ３５ ℃。 结果　 莫诺苷、 马钱苷、 补骨脂素、 异补

骨脂分别在 ２􀆰 ４８１ ８～１２４􀆰 ０８７ ６、 ２􀆰 ３２８ ５～１１６􀆰 ４２４ ０、 １􀆰 ０６４ ８～５３􀆰 ２３９ ８、 １􀆰 ５２８ ３～７６􀆰 ４１６ ０ μｇ ／ ｍＬ 范围内线性关系良

好 （ ｒ≥０􀆰 ９９９ ９）， 平均加样回收率分别为 １０２􀆰 ４３％ 、 ９８􀆰 ６１％ 、 ９２􀆰 ０２％ 、 ９６􀆰 ９３％ ， ＲＳＤ 分别为 ３􀆰 ７５％ 、 ５􀆰 ７９％ 、
３􀆰 ４６％ 、 ５􀆰 ８０％ 。 １５ 批样品特征图谱中有 ６ 个特征峰， 相似度 ０􀆰 ９９７～ ０􀆰 ９９９。 结论　 该方法简便可靠， 重复性好， 可

用于补肾解毒颗粒的质量控制。
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