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摘要： 目的　 控制木香顺气丸质量。 方法　 建立 ＨＰＬＣ 指纹图谱， 测定柚皮芸香苷、 柚皮苷、 橙皮苷、 新橙皮苷、 和

厚朴酚、 木香烃内酯、 去氢木香烃内酯、 厚朴酚、 苍术素的含量， 再进行主成分分析、 正交偏最小二乘判别分析。
结果　 ２０ 批样品指纹图谱中有 １４ 个共有峰， 相似度均大于 ０􀆰 ９９。 ９ 种成分在各自范围内线性关系良好 （Ｒ２＞０􀆰 ９９），
平均加样回收率 ９６􀆰 ４４％ ～１０３􀆰 ４９％ ， ＲＳＤ １􀆰 ４４％ ～２􀆰 ９３％ 。 影响制剂质量稳定的关键药效成分为木香烃内酯、 去氢木

香内酯和橙皮苷。 结论　 该方法准确可靠， 可为有效控制木香顺气丸质量提供依据。
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　 　 木香顺气丸功效行气化湿、 健脾和胃［１］ ， 方中木香、
香附疏肝理气、 和胃止痛， 共为君药； 厚朴、 青皮行气散

结、 燥湿， 枳壳、 槟榔、 陈皮、 砂仁行气导滞、 化湿和中，
苍术燥湿健脾， 共为臣药； 生姜降气和胃， 为佐药； 甘草

为使药［２］ 。 ２０２０ 年版 《中国药典》 一部中收载木香顺气

丸［３］ ， 但仅对臣药厚朴中的和厚朴酚、 厚朴酚含量进行测

定。 近年来， 对木香顺气丸的质量控制大多集中在木香内

酯类［４］ 、 厚朴酚类［５⁃６］ 、 黄酮类［５］ 、 生物碱类［７］ 含量检测，
未阐明影响制剂质量稳定性的关键药效物质成分及相关措

施。 因此， 本实验建立木香顺气丸 ＨＰＬＣ 指纹图谱， 测定

柚皮芸香苷、 柚皮苷、 橙皮苷、 新橙皮苷、 和厚朴酚、 木

香烃内酯、 去氢木香烃内酯、 厚朴酚、 苍术素的含量， 并

结合化学计量学［８］ ， 筛选影响制剂内在质量的关键药效物

质基础， 以期为其质量控制提供参考。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器 　 Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ 高效液相色谱仪， 配置 ＯｐｅｎＬＡＢ
ＣＤＳ ２􀆰 １ 色谱工作站、 Ｇ１３１２Ｂ 二元泵、 Ｇ１３２２Ａ 自动脱气

装置、 Ｇ７１１６Ａ 柱温箱、 Ｇ７１１５Ａ ＤＡＤ 检测器、 Ｇ７１２９Ａ 自

动进样器 （美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）； ＳＢ⁃５２００ＤＴＤ 超声波清洗机

（宁波新芝生物科技股份有限公司）； ＡＬ２０４、 ＸＳＲ２０５ 精密

分 析 电 子 天 平 （ 瑞 士 Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃Ｔｏｌｅｄｏ 公 司 ）； Ｍｉｌｌｉ⁃Ｑ
Ａｄｖａｎｔａｇｅ Ａ１０ 超纯水系统 ［密理博 （上海） 贸易有限

公司］ ［９］ 。
１􀆰 ２　 药 物 与 试 剂 　 木 香 （ 批 号 ２０２１０８０１、 ２０２１０８０２、
２０２２０６０２、 ０２０００９０１、 ２０２３０１０１）、 香附 （批号 ２０２１０８０１、
２０２１０９０１、 ２０２２０７０２、 ２０２２０８０２、 ２０２２０９０１）、 砂仁 （批号

２０２１０８０１、 ２０２１０９０１、 ２０２２０７０２、 ２０２２０８０２、 ２０２２０９０１ ）、
青皮 （ 批 号 ２０２２０７０１、 ２０２２０８０１、 ２０２２０８０２、 ２０２２０９０１、
２０２２０９０２）、 厚朴 （批号 ２０２２０３０１、 ２０２２０６０１、 ２０２２０７０１、

２０２２０８０２、 ２０２３０３０１）、 苍术 （批号 ２０２３０１０１、 ２０２３０１０２、
２０２３０１０３、 ２０２３０１０４、 ２０２３０１０５）、 枳壳 （批号 ２０２１０４０１、
２０２２０３０２、 ２０２２０４０１、 ２０２２０４０２、 ２０２２０５０１）、 陈皮 （批号

２０２３０１０１、 ２０２３０１０２、 ２０２３０１０３、 ２０２０３０１０４、 ２０２３０１０５ ）、
甘草 （ 批 号 ２０２２０１０１、 ２０２２０１０２、 ２０２２０２０２、 ２０２３０１０１、
２０２３０２０１） 药材分别购自山东上药中药饮片有限公司、 上

海德华国药制品有限公司、 上海真仁堂药业有限公司、 安

徽德昌药业股份有限公司等， 并由其鉴定为正品； ２０ 批木

香顺气丸 （编号 Ｓ１～ Ｓ２０） 为实验室自制。
橙皮苷 （批号 １１０７２１⁃２０２２２０， 纯度 ９７􀆰 ２％ ）、 柚皮苷

（批号 １１０７２２⁃２０２１１６， 纯度 ９３􀆰 ５％ ）、 新橙皮苷 （批号

１１１８５７⁃２０２３０５， 纯度 ９９􀆰 ６％ ）、 木香烃内酯 （批号 １１１５２４⁃
２０２３１２， 纯度 ９９􀆰 ６％ ）、 和厚朴酚 （批号 １１０７３０⁃２０１９０５，
纯 度 ９９􀆰 ８％ ）、 苍 术 素 （ 批 号 １１１９２４⁃２０２２０７， 纯 度

９９􀆰 ７％ ） 对照品 （中国食品药品检定研究院）； 柚皮芸香

苷 （批号 ２３０８１４２１， 纯度 ９８􀆰 ０％ ）、 去氢木香烃内酯 （批
号 ７４２９９⁃４８⁃２， 纯度 ９９􀆰 ３％ ）、 厚朴酚 （批号 ５２８⁃４３⁃８， 纯

度 ９９􀆰 ２％ ） 对照品 （上海诗丹德标准技术服务有限公司）。
甲醇 （分析纯， 国药集团化学试剂有限公司）； 乙腈、 磷酸

（色谱纯， 美国 Ｔｅｄｉａ 公司）； 水由 Ｍｉｌｌｉ⁃Ｑ 超纯水仪制备。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 ＨＰＬＣ 指纹图谱建立

２􀆰 １􀆰 １　 色谱条件 　 沃特世 Ｘｂｒｉｄｇｅ ＢＥＨ 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 ～ ５ ｍｉｎ， １０％ Ａ； ５ ～ ２０ ｍｉｎ， １０％ ～ ２０％ Ａ；
２０～ ４０ ｍｉｎ， ２０％ ～ ６０％ Ａ； ４０ ～ ６０ ｍｉｎ， ６０％ Ａ； ６０ ～ ６５
ｍｉｎ， ６０％ ～ ９０％ Ａ）； 体积流量 １ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ２５ ℃； 检

测波长 （０ ～ ２４􀆰 ５ ｍｉｎ， ２１０ ｎｍ； ２４􀆰 ５ ～ ２９ ｍｉｎ， ２７０ ｎｍ，
２９～６５ ｍｉｎ， ２１０ ｎｍ）； 进样量 １０ μＬ。
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２􀆰 １􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 １􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液　 精密称取柚皮芸香苷、 柚皮苷、 橙

皮苷、 新橙皮苷、 和厚朴酚、 木香烃内酯、 去氢木香烃内

酯、 厚朴酚、 苍术素对照品适量， 置于 １０ ｍＬ 量瓶中， 甲

醇溶解 并 定 容 至 刻 度， 摇 匀， 制 成 质 量 浓 度 分 别 为

３􀆰 ５７４ １、 ４􀆰 ０４８ ６、 ２􀆰 ５３８ ９、 ３􀆰 ９５２ １、 ２􀆰 ８９１ ２、 ４􀆰 ６１２ ５、
３􀆰 ７５２ ５、 ４􀆰 ０４７ １、 １􀆰 ８１６ ５ ｍｇ ／ ｍＬ 的对照品母液。 取对照

品母液适量， 置于 １０ ｍＬ 量瓶中， 加甲醇至刻度， 制成各

成分质量浓度分别为 ２１６􀆰 ２３０ ６、 ４０８􀆰 ０９３ ８、 １ ２１８􀆰 ６５４ ７、
３５２􀆰 １３４ ６、 ８４􀆰 １３４ １、 １１２􀆰 ５４４ ４、 １６０􀆰 ２３３ ８、 ５６􀆰 ２５５ ０、
３２􀆰 ６９７ ６ μｇ ／ ｍＬ 的对照品溶液 （Ａ 液）， 置于 ４ ℃冰箱避

光保存。 取对照品溶液 （Ａ 液） 适量， 甲醇稀释， 制成各

成分质量浓度分别为 ２７􀆰 ０２８ ８、 ５１􀆰 ０１１ ７、 １５２􀆰 ３３１ ８、
４４􀆰 ０１６ ８、 １０􀆰 ５１６ ８、 １４􀆰 ０６８ １、 ２０􀆰 ０２９ ２、 ７􀆰 ０３１ ９、
４􀆰 ０８７ ２ μｇ ／ ｍＬ 的溶液， 摇匀， ０􀆰 ４５ μｍ 滤膜过滤， 取续滤

液， 得到对照品溶液 （Ｂ 液）。
２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液 　 取实验室自制的木香顺气丸适量，
粉碎， 精密称取 ０􀆰 ２５ ｇ， 加 ２５ ｍＬ 甲醇， 称定质量， 超声

处理 ６０ ｍｉｎ， 冷却， 甲醇补足减失的质量， 摇匀， 过 ０􀆰 ４５
μｍ 滤膜， 即得。
２􀆰 １􀆰 ３　 方法学考察

２􀆰 １􀆰 ３􀆰 １ 　 精 密 度 试 验 　 取 本 品 （ Ｓ１ ） 适 量， 按

“２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色

谱条件下进样测定 ６ 次， 以橙皮苷为参照峰， 测得各共有

峰相对保留时间 ＲＳＤ 小于 １􀆰 ２％ ， 相对峰面积 ＲＳＤ 小于

２􀆰 ２％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 １􀆰 ３􀆰 ２ 　 重 复 性 试 验 　 取 本 品 （ Ｓ１ ） 适 量， 按

“２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液 ６ 份， 在 “２􀆰 １􀆰 １”
项色谱条件下进样测定， 以橙皮苷为参照峰， 测得各共有

峰相对保留时间 ＲＳＤ 小于 １􀆰 ０％ ， 相对峰面积 ＲＳＤ 小于

２􀆰 １％ ， 表明该方法的重复性较好。
２􀆰 １􀆰 ３􀆰 ３ 　 稳 定 性 试 验 　 取 本 品 （ Ｓ１ ） 适 量， 按

“２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 于 ０、 ２、 ４、 ８、
１２、 ２４、 ４８ ｈ 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 以橙皮

苷为参照峰， 测得各共有峰相对保留时间 ＲＳＤ 小于 １􀆰 ０％ ，
相对峰面积 ＲＳＤ 小于 ２􀆰 ０％ ， 表明溶液 ４８ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 １􀆰 ４　 图谱生成　 将 ２０ 批木香顺气丸色谱图导入 “中药

色谱指纹图谱相似度评价系统” （２００９ 版）， 以 Ｓ１ 为参照

图谱， 时间窗设置为 ０􀆰 １０ ｍｉｎ， 经多点校正和 Ｍａｒｋ 峰匹

配， 采用用平均数法生成对照指纹图谱 （图 １） 和各批样

品指纹图谱 （图 ２）。 由于 ４ 号峰橙皮苷保留时间适中， 响

应值较高， 故确定以峰 ４ 为参照峰 Ｓ， 发现有 １４ 个共有峰。
２􀆰 １􀆰 ５　 共有峰归属 　 与单味药材色谱峰及对照品进行比

对， 确定 １ 号峰来源于槟榔； ２ 号峰来源于陈皮、 青皮、
枳壳， 鉴定为柚皮芸香苷； ３ 号峰来源于陈皮、 枳壳， 鉴

定为柚皮苷； ４ 号峰来源于陈皮、 青皮、 枳壳， 鉴定为橙

皮苷； ５ 号峰来源于枳壳， 鉴定为新橙皮苷； ６ 号峰来源于

陈皮、 青皮； ７ 号峰源于陈皮、 青皮、 枳壳； ８ 号峰来源于

２． 柚皮芸香苷　 ３． 柚皮苷 　 ４． 橙皮苷 　 ５． 新橙皮苷 　 ９． 和

厚朴酚　 １０． 木香烃内酯　 １１． 去木香烃内酯 　 １３． 厚朴酚 　
１４． 苍术素

图 １　 木香顺气丸对照指纹图谱

图 ２　 ２０ 批木香顺气丸指纹图谱

甘草； ９ 号峰来源于厚朴， 鉴定为和厚朴酚； １０ 和 １１ 号峰

来源于木香， 分别鉴定为木香烃内酯、 去氢木香烃内酯；
１２ 号和 １３ 号峰来源于厚朴， 鉴定 １３ 号峰为厚朴酚； １４ 号

峰来源于苍术， 鉴定为苍术素， 见图 ３。

２． 柚皮芸香苷　 ３． 柚皮苷　 ４． 橙皮苷　 ５． 新橙皮苷 　 ９． 和

厚朴酚　 １０． 木香烃内酯 　 １１． 去木香烃内酯 　 １３． 厚朴酚 　
１４． 苍术素

图 ３　 各成分色谱峰归属

２􀆰 １􀆰 ６　 相似度分析 　 结果显示， ２０ 批木香顺气丸指纹图

谱相似 度 分 别 为 ０􀆰 ９９９、 ０􀆰 ９９８、 ０􀆰 ９９９、 ０􀆰 ９９８、 ０􀆰 ９９２、
０􀆰 ９９９、 ０􀆰 ９９９、 ０􀆰 ９９７、 ０􀆰 ９９９、 ０􀆰 ９９９、 ０􀆰 ９９９、 ０􀆰 ９９７、
０􀆰 ９９７、 ０􀆰 ９９７、 ０􀆰 ９９７、 ０􀆰 ９９８、 ０􀆰 ９９９、 ０􀆰 ９９８、 ０􀆰 ９９９、
０􀆰 ９９０， 均≥０􀆰 ９９０， 表明不同批次木香顺气丸整体质量较

接近。
２􀆰 ２　 各成分含量测定

２􀆰 ２􀆰 １　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 １􀆰 １　 对照品溶液　 同 “２􀆰 １􀆰 ２􀆰 １” 项。
２􀆰 ２􀆰 １􀆰 ２　 供试品溶液　 同 “２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ２” 项。
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２􀆰 ２􀆰 １􀆰 ３　 阴性样品溶液　 按照木香顺气丸现行工艺制备缺

陈皮、 青皮和枳壳， 缺厚朴、 缺苍术、 缺槟榔、 缺甘草、
缺木香、 缺砂仁、 缺香附的阴性样品， 按 “２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ２” 项下

方法制备阴性样品溶液。
２􀆰 ２􀆰 ２　 色谱条件　 同 “２􀆰 １􀆰 １” 项。
２􀆰 ２􀆰 ３　 方法学考察

２􀆰 ２􀆰 ３􀆰 １　 专属性试验 　 取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下溶液适量， 在

“２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 结果见图 ４ ～ ５， 可知各

成分分离效果良好， 该方法专属性良好。
２􀆰 ２􀆰 ３􀆰 ２　 线性关系考察 　 精密吸取 “２􀆰 １􀆰 ２􀆰 １” 项下对照

品溶液 （Ａ 液） 适量， 用甲醇进行倍数稀释， 得到系列质

量浓度溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定。 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， 以 Ｓ ／ Ｎ＝ １０ 时的对照品浓度为定量限， 结果见表 １，
可知各成分在各自范围内线性关系良好。
２􀆰 ２􀆰 ３􀆰 ３ 　 精 密 度 试 验 　 取 本 品 （ Ｓ１ ） 适 量， 按

“２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色

谱条件下连续进样测定 ６ 次， 测得柚皮芸香苷、 柚皮苷、
橙皮苷、 新橙皮苷、 和厚朴酚、 木香烃内酯、 去氢木香烃

内酯、 厚朴酚、 苍术素峰面积 ＲＳＤ 分别为 ２􀆰 ２２％ 、 ０􀆰 ７１％ 、
０􀆰 ８６％ 、 １􀆰 ８４％ 、 １􀆰 １５％ 、 １􀆰 ０３％ 、 １􀆰 ２２％ 、 ０􀆰 ９３％ 、 ２􀆰 ０３％ ，
表明仪器精密度良好。

２． 柚皮芸香苷　 ３． 柚皮苷　 ４． 橙皮苷　 ５． 新橙皮苷　 ９． 和厚朴酚

１０． 木香烃内酯　 １１． 去木香烃内酯　 １３． 厚朴酚　 １４． 苍术素

注： Ａ 为供试品 （Ｓ１）， Ｂ 为对照品。

图 ４　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

图 ５　 木香顺气丸 （Ｓ１）、 阴性样品 ＨＰＬＣ 色谱图

表 １　 各成分线性关系

成分 回归方程 Ｒ２ 线性范围 ／ （μｇ·ｍＬ－１） 定量限 ／ （μｇ·ｍＬ－１）
柚皮芸香苷 Ｙ＝ １１􀆰 ２４４Ｘ－４４􀆰 ８０１ ０􀆰 ９９８ ８ ３􀆰 ３７８ ６～２１６􀆰 ２３０ ６ １􀆰 ６８９ ３

柚皮苷 Ｙ＝ １１􀆰 ９４８Ｘ－９２􀆰 ５２８ ０􀆰 ９９８ ９ ６􀆰 ３７６ ５～４０８􀆰 ０９３ ８ ３􀆰 １８８ ２

橙皮苷 Ｙ＝ １０􀆰 ５９４Ｘ－１８７􀆰 １９ ０􀆰 ９９９ ４ １９􀆰 ０４１ ５～１ ２１８􀆰 ６５４ ７ １􀆰 ５８６ ８

新橙皮苷 Ｙ＝ １１􀆰 ４６Ｘ－７０􀆰 ７２ ０􀆰 ９９９ ０ ５􀆰 ５０２ １～３５２􀆰 １３４ ６ ２􀆰 ７５１ １

和厚朴酚 Ｙ＝ ５４􀆰 ２６４Ｘ－９０􀆰 ５１８ ０􀆰 ９９８ ２ １􀆰 ３１４ ６～８４􀆰 １３４ １ ０􀆰 ４３８ ２

木香烃内酯 Ｙ＝ ４３􀆰 ０６５Ｘ－７６􀆰 ７８ ０􀆰 ９９９ ３ １􀆰 ７５８ ５～１１２􀆰 ５４４ ４ ０􀆰 ８７９ ３

去氢木香烃内酯 Ｙ＝ ３２􀆰 ４２１Ｘ－８０􀆰 ４４ ０􀆰 ９９９ ４ ２􀆰 ５０３ ７～１６０􀆰 ２３３ ８ １􀆰 ２５１ ８

厚朴酚 Ｙ＝ １３４􀆰 ８Ｘ－１３６􀆰 ０４ ０􀆰 ９９８ ６ ０􀆰 ８７９ ０～５６􀆰 ２５５ ０ ０􀆰 １１５ ３

苍术素 Ｙ＝ ７７􀆰 １３１Ｘ－６７􀆰 ６１４ ０􀆰 ９９９ ３ １􀆰 ０２１ ８～３２􀆰 ６９７ ６ ０􀆰 ８２２ ２

２􀆰 ２􀆰 ３􀆰 ４　 稳定性试验　 取本品 （Ｓ１） 适量， 按 “２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ２”
项下方法制备供试品溶液， 于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、 ２４、 ４８ ｈ
在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得柚皮芸香苷、 柚

皮苷、 橙皮苷、 新橙皮苷、 和厚朴酚、 木香烃内酯、 去氢

木香烃内酯、 厚朴酚、 苍术素峰面积 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ４１％ 、
１􀆰 ３４％ 、 １􀆰 ３７％ 、 ２􀆰 ０８％ 、 １􀆰 １９％ 、 １􀆰 １０％ 、 １􀆰 ５７％ 、
０􀆰 ９４％ 、 ２􀆰 ３５％ ， 表明溶液在 ４８ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ２􀆰 ３􀆰 ５　 重复性试验　 取本品 （Ｓ１） 适量， 按 “２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ２”
项下方法制备供试品溶液 ６ 份， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下

进样测定， 测得柚皮芸香苷、 柚皮苷、 橙皮苷、 新橙皮苷、
和厚朴酚、 木香烃内酯、 去氢木香烃内酯、 厚朴酚、 苍术

素含 量 ＲＳＤ 分 别 为 ２􀆰 １４％ 、 １􀆰 ２８％ 、 １􀆰 ９２％ 、 ２􀆰 ０４％ 、
０􀆰 ９６％ 、 １􀆰 ０１％ 、 １􀆰 ３６％ 、 １􀆰 ２５％ 、 ２􀆰 ０６％ ， 表明该方法重

复性良好。
２􀆰 ２􀆰 ３􀆰 ６　 加样回收率试验　 精密称取各成分含量已知的木

香顺气丸样品 （Ｓ１） ９ 份， 每份约 ０􀆰 １２５ ｇ， 分别按低、 中、
高 （８０％ 、 １００％ 、 １２０％ ） ３ 个水平加入 “２􀆰 １􀆰 ２􀆰 １” 项下

柚皮芸香苷对照品母液 （９０、 １１０、 １４０ μＬ）、 柚皮苷对照

品母液 （１７８、 ２２２、 ２６６ μＬ）、 橙皮苷对照品母液 （８５５、
１０６３、 １２７ ６ μＬ）、 新橙皮苷对照品母液 （１３４、 １６０、 １８５
μＬ）、 和厚朴酚对照品母液 （３３、 ４０、 ５０ μＬ）、 木香烃内

酯对照品母液 （３５、 ４１、 ４８ μＬ）、 去氢木香烃内酯对照品

母液 （６９、 ７７、 ９１ μＬ）、 厚朴酚对照品母液 （ ９６、 １２０、
１４４ μＬ） 和苍术素对照品母液 （ ２６、 ３７、 ４４ μＬ）， 按

“２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱

条件下进样测定。 结果， 柚皮芸香苷、 柚皮苷、 橙皮苷、
新橙皮苷、 和厚朴酚、 木香烃内酯、 去氢木香烃内酯、 厚

朴酚、 苍术素的平均加样回收率分别为 １０１􀆰 ３９％ 、 ９６􀆰 ４４％ 、
９９􀆰 ６９％ 、 １０１􀆰 ４５％ 、 １０３􀆰 ４９％ 、 ９９􀆰 ６３％ 、 ９９􀆰 ２７％ 、 ９９􀆰 ９７％ 、
１００􀆰 １６％ ， ＲＳＤ 分 别 为 ２􀆰 ４０％ 、 １􀆰 ５４％ 、 ２􀆰 ８２％ 、 ２􀆰 ８９％ 、
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１􀆰 ４４％ 、 ２􀆰 ９１％ 、 ２􀆰 ４４％ 、 ２􀆰 ９３％ 、 ２􀆰 ８６％ 。
２􀆰 ２􀆰 ３􀆰 ７　 样品含量测定 　 取 ２０ 批木香顺气丸样品， 按

“２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱

条件下进样测定， 计算各成分含量， 结果见表 ２。
表 ２　 各成分含量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ）

样品 柚皮芸香苷 柚皮苷 橙皮苷 新橙皮苷 和厚朴酚 木香烃内酯 去木香烃内酯 厚朴酚 苍术素

Ｓ１ ２􀆰 ３８ ５􀆰 ５３ １８􀆰 ６７ ４􀆰 ４３ １􀆰 ３５ ０􀆰 ４５ ２􀆰 ００ ３􀆰 ５８ ０􀆰 ４１
Ｓ２ ２􀆰 ４０ ５􀆰 ５８ １９􀆰 ０６ ４􀆰 ４９ １􀆰 ３５ ０􀆰 ４５ １􀆰 ９９ ３􀆰 ６１ ０􀆰 ４１
Ｓ３ ２􀆰 ５０ ５􀆰 ５７ １９􀆰 ２６ ４􀆰 ５５ １􀆰 ３７ ０􀆰 ４６ １􀆰 ９８ ３􀆰 ６３ ０􀆰 ４２
Ｓ４ ２􀆰 ５７ ５􀆰 ５３ １９􀆰 ６６ ４􀆰 ６２ １􀆰 ３８ ０􀆰 ４６ ２􀆰 ０４ ３􀆰 ６８ ０􀆰 ４０
Ｓ５ ２􀆰 ７７ ６􀆰 ０１ １９􀆰 ２８ ４􀆰 ８７ １􀆰 ３９ ０􀆰 ４０ １􀆰 ８９ ３􀆰 ４９ ０􀆰 ４２
Ｓ６ ２􀆰 ６２ ６􀆰 ０９ １９􀆰 １８ ４􀆰 ８７ １􀆰 ３８ ０􀆰 ４０ １􀆰 ８８ ３􀆰 ５０ ０􀆰 ４０
Ｓ７ ２􀆰 ７１ ５􀆰 ８７ １９􀆰 ６４ ４􀆰 ９６ １􀆰 ４０ ０􀆰 ４０ １􀆰 ９０ ３􀆰 ４６ ０􀆰 ４２
Ｓ８ ２􀆰 ６５ ５􀆰 ９８ １９􀆰 ４８ ４􀆰 ９１ １􀆰 ４０ ０􀆰 ４０ １􀆰 ９１ ３􀆰 ４９ ０􀆰 ４２
Ｓ９ ２􀆰 ４６ ５􀆰 ９９ １９􀆰 ６７ ４􀆰 ９４ １􀆰 ３４ ０􀆰 ３８ １􀆰 ８２ ３􀆰 ５８ ０􀆰 ４０
Ｓ１０ ２􀆰 ５７ ５􀆰 ９６ ２０􀆰 １２ ５􀆰 ０５ １􀆰 ３５ ０􀆰 ３９ １􀆰 ８５ ３􀆰 ６４ ０􀆰 ４０
Ｓ１１ ２􀆰 ５２ ６􀆰 ０２ １９􀆰 ７７ ５􀆰 ０２ １􀆰 ３４ ０􀆰 ３８ １􀆰 ８５ ３􀆰 ６０ ０􀆰 ４０
Ｓ１２ ２􀆰 ３９ ６􀆰 ００ １８􀆰 ９１ ４􀆰 ７９ １􀆰 ３３ ０􀆰 ３８ １􀆰 ８０ ３􀆰 ５８ ０􀆰 ４１
Ｓ１３ ２􀆰 ９３ ５􀆰 ８８ ２１􀆰 ７２ ４􀆰 ５２ １􀆰 ３６ ０􀆰 ５０ ２􀆰 ４２ ３􀆰 ４４ ０􀆰 ４４
Ｓ１４ ３􀆰 ０３ ５􀆰 ９７ ２１􀆰 ８９ ４􀆰 ５１ １􀆰 ３６ ０􀆰 ５１ ２􀆰 ４１ ３􀆰 ４５ ０􀆰 ４４
Ｓ１５ ２􀆰 ９７ ５􀆰 ９７ ２２􀆰 １５ ４􀆰 ５６ １􀆰 ３６ ０􀆰 ５０ ２􀆰 ４１ ３􀆰 ４６ ０􀆰 ４３
Ｓ１６ ２􀆰 ８５ ５􀆰 ９７ ２０􀆰 ９７ ４􀆰 ４０ １􀆰 ３４ ０􀆰 ５０ ２􀆰 ４２ ３􀆰 ４０ ０􀆰 ４２
Ｓ１７ ２􀆰 ９６ ６􀆰 ３７ ２１􀆰 ４３ ５􀆰 ０７ １􀆰 ３７ ０􀆰 ４０ １􀆰 ８４ ３􀆰 ４５ ０􀆰 ４４
Ｓ１８ ２􀆰 ９０ ６􀆰 ３５ ２１􀆰 １６ ５􀆰 ０１ １􀆰 ３７ ０􀆰 ４０ １􀆰 ８９ ３􀆰 ４１ ０􀆰 ４３
Ｓ１９ ２􀆰 ８０ ６􀆰 ３８ ２０􀆰 ６９ ４􀆰 ９３ １􀆰 ３５ ０􀆰 ４０ １􀆰 ８７ ３􀆰 ３９ ０􀆰 ４２
Ｓ２０ ２􀆰 ８６ ６􀆰 ４８ ２１􀆰 ００ ５􀆰 ０３ １􀆰 ３７ ０􀆰 ４０ １􀆰 ８６ ３􀆰 ４３ ０􀆰 ４２

２􀆰 ３　 化学模式识别分析

２􀆰 ３􀆰 １　 主成分分析　 以 ２０ 批木香顺气丸 ９ 个定量成分含

量数据为变量， 导入 ＳＩＭＣＡ１８􀆰 ０ 软件， 进行 ＵＶ 数据归一

化处理后， 自动拟合 ＰＣＡ⁃Ｘ 模型。 结果， 建立的模型累计

模型解释率 Ｒ２Ｘ＝ ０􀆰 ９２１， 累计模型预测能力 Ｑ２ ＝ ０􀆰 ５８３， 表

明模型可靠； ２０ 批木香顺气丸被归为两大类， 第一类 Ｓ１３、
Ｓ１４、 Ｓ１５ 和 Ｓ１６， 第二类 Ｓ１ ～ Ｓ１２ 和 Ｓ１７ ～ Ｓ２０， 得分图见

图 ６。

图 ６　 ２０ 批木香顺气丸主成分分析得分图

２􀆰 ３􀆰 ２　 正交偏最小二乘判别分析 　 在主成分分析的基础

上， 以 ２０ 批木香顺气丸样品中 ９ 个有效成分含量为变量，
通过 ＳＩＭＣＡ１８􀆰 ０ 软件进行正交偏最小二乘判别分析， 进一

步比较木香顺气丸批次间的质量， 筛选质量差异的标志性

成分。 结果， 所建立的 ＯＰＬＳ⁃ＤＡ 模型拟合参数 Ｑ２ ＝ ０􀆰 ９７５，
Ｒ２Ｙ＝ １， Ｒ２Ｘ＝ ０􀆰 ７９９， 均大于 ０􀆰 ５， 表明建立的模型稳定性

和预测能力可信度均较好， ２０ 批木香顺气丸样品的分类结

果与主成分分析一致， 见图 ７。 以变量重要性投影值 （ＶＩＰ
值） ＞１ 为标准筛选贡献度较大的成分。 ＶＩＰ 值越大， 对产

品质量差异贡献度越大。 结果， 有 ３ 种成分的 ＶＩＰ 值＞１，
分别为去氢木香烃内酯、 木香烃内酯、 橙皮苷， 见图 ８。 双

样本 ｔ 检验结果表明， 去氢木香烃内酯、 木香烃内酯和橙皮

苷在两组间的差异显著 （Ｐ＜０􀆰 ０５）， 表明去氢木香烃内酯、
木香烃内酯、 橙皮苷可能是区分木香顺气丸的差异性质量

标志物， 在质量控制过程中需重点关注其含量变化。

图 ７　 ２０ 批木香顺气丸正交偏最小二乘判别分析得分图

图 ８　 各成分 ＶＩＰ 值

３　 讨论

３􀆰 １　 检测指标选择　 木香顺气丸中君药木香主要药效成分

有木香烃内酯、 去氢木香内酯［９］ ， 具有促进胃肠运动［１０］ 、
保护胃黏膜［１１⁃１２］ 等作用； 臣药厚朴、 青皮、 枳壳、 槟榔、
陈皮、 砂仁、 苍术主要药效成分为厚朴酚、 和厚朴酚、 橙

皮苷、 柚皮苷、 新橙皮苷、 柚皮芸香苷、 苍术素［１３⁃１６］ ， 具
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有抗溃疡、 促消化、 抗炎等作用［１７⁃２０］ ， 上述成分与湿浊中

阻、 胃脾不和等制剂适应症有较强的关联性， 可反映后者

内在质量。
３􀆰 ２　 化学模式识别研究　 去氢木香烃内酯、 木香烃内酯和

橙皮苷对木香顺气丸质量稳定性贡献最大， 三者分别来源

于木香、 陈皮、 青皮和枳壳。 其中， 木香在我国药用历史

悠久， 主产于云南、 四川、 甘肃等地［２１］ ， 其采收期和栽培

年限不同， 所含木香烃内酯、 去氢木香内酯含量也存在差

异［２２］ ； 陈皮、 青皮和枳壳在我国种植广泛， 主产于广西、
四川、 江西、 浙江、 湖南等地， 不同采收期三者中橙皮苷

含量差异明显［２３⁃２５］ 。 因此， 可从源头对木香、 陈皮、 青皮

和枳壳进行质量控制， 规范药材产地种植和采收时间， 建

立统一的产地加工工艺操作标准和标准化研究， 以确保其

批次间质量稳定。
４　 结论

本实验建立了木香顺气丸 ＨＰＬＣ 指纹图谱， 测定了柚

皮芸香苷、 柚皮苷、 橙皮苷、 新橙皮苷、 和厚朴酚、 木香

烃内酯、 去氢木香烃内酯、 厚朴酚、 苍术素的含量， 木香

烃内酯、 去氢木香内酯和橙皮苷是保障制剂批次间质量稳

定性的关键药效物质， 可全面反映其质量， 并建议从种

植、 采收的源头加强对木香、 陈皮、 青皮、 枳壳的质量

控制。
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