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摘要： 目的　 建立一测多评法同时测定九味沉香胶囊 （沉香、 广枣、 黄芪等） 中沉香四醇、 毛蕊异黄酮葡萄糖苷、
芒柄花苷、 毛蕊异黄酮、 芒柄花素、 木香羟内酯、 去氢木香内酯、 肉豆蔻木脂素、 去氢二异丁香酚的含有量。
方法　 该药物甲醇提取液的分析采用 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｚｏｒｂａｘ ＳＢ⁃Ｃ１８ 色谱柱 （２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相 ［乙腈⁃甲醇

（９ ∶ １）］ ⁃０􀆰 １％ 甲酸， 梯度洗脱； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２２５、 ２５４、 ２７０ ｎｍ。 以木香羟内酯为

内标， 计算其他 ８ 种成分的相对校正因子， 测定含有量。 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 ９６􀆰 ９５％ ～１００􀆰 １２％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ７３％ ～１􀆰 ５１％ 。 一测多评法所得结果与外标法接近。 结论　 该方法简便准

确， 重复性好， 可用于九味沉香胶囊的质量控制。
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　 　 九味沉香胶囊是临床上用于治疗冠心病、 心绞

痛、 脑梗塞属气滞血瘀证的中成药复方制剂， 由沉

香、 广枣、 黄芪、 川木香、 肉豆蔻、 当归、 西洋参

等 ９ 味药材加工而成， 方中沉香、 川木香、 广枣行

气止痛、 活血安神， 合为君药； 附以黄芪补气升

阳、 行滞通痹， 当归补血活血， 西洋参补气生津，
肉豆蔻、 诃子温中行气、 涩肠止泻， 木棉花清热利

湿， 诸药合用， 共奏益气行滞、 通络止痛之功效。
该制剂现行执行标准为国家药品标准 ＷＳ⁃１０８５４
（ＺＤ⁃０８５４） ⁃２００２⁃２０１２Ｚ， 但仅采用 ＴＬＣ 法对黄芪

甲苷进行含有量测定［１］， 也未检索到相关定量测

定的文献报道。
中药及其制剂中有效成分复杂多样， 具有多靶

点的特点， 仅测定单一组分含有量难以对其质量进

行全面准确的评价和控制， 故多成分或特征性成分

定量控制模式已逐步应用于中药及其制剂的质量控

制中。 一测多评法［２］ 通过测定制剂中对照品稳定

易得的 １ 种成分， 利用中药有效成分间存在的内在

函数关系， 实现对多成分含有量的同时测定， 可有

效解决部分对照品不稳定、 难以获得等不足， 并降

低了检验成本， ２０１５ 年版 《中国药典》 中已有 ９
种中成药应用该方法进行质量控制。 因此， 本实验

采用一测多评法同时测定九味沉香胶囊中沉香四

醇、 毛蕊异黄酮葡萄糖苷、 芒柄花苷、 毛蕊异黄

酮、 芒柄花素、 木香羟内酯、 去氢木香内酯、 肉豆

蔻木脂素、 去氢二异丁香酚的含有量， 以期为全面

评价该制剂质量提供依据。
１　 材料　
１􀆰 １　 仪器　 Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ 型高效液相色谱仪 （美国

Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）， Ｗａｔｅｒｓ ２６９５ 型高效液相色谱仪 （美
国 Ｗａｔｅｒｓ 公司）； ＢＳ２１０Ｓ 型电子天平 ［赛多利斯

科学仪器 （北京） 有限公司］； ＫＨ⁃３００ＤＢ 型数控

超声仪 （昆山禾创超声仪器有限公司）。
１􀆰 ２ 　 试 剂 与 药 物 　 沉香四醇 （ 批号 １１１９８０⁃
２０１６０２， 纯度 ９８􀆰 ３％ ）、 毛蕊异黄酮葡萄糖苷 （批
号 １１１９２０⁃２０１６０６， 纯度 ９７􀆰 ６％ ）、 去氢二异丁香

酚 （批号 １１０７４９⁃２０１９１９， 纯度 ９７􀆰 １％ ） 对照品均

购自中国食品药品检定研究院； 芒柄花苷 （批号

ＰＲＦ８０８１１２１， 纯度 ９９􀆰 ６％ ）、 毛蕊异黄酮 （批号

ＰＲＦ８０６２６０１， 纯 度 ９９􀆰 ６％ ）、 芒 柄 花 素 （ 批 号

ＰＲＦ８０９１２２５， 纯度 ９９􀆰 ９％ ） 对照品均购自成都普

瑞法科技开发有限公司； 肉豆蔻木脂素 （批号

ＣＦＳ２０１９０１， 纯度 ９８􀆰 ０％ ）、 木香羟内酯 （批号

ＣＦＳ２０１８０２， 纯度 ９８􀆰 １％ ）、 去氢木香内酯 （批号

ＣＦＳ２０１８０１， 纯度 ９８􀆰 ０％ ） 均购自武汉天植生物技

术有限公司。 沉香、 肉豆蔻、 广枣、 当归、 川木

香、 黄芪、 西洋参、 诃子、 木棉花均购自黑龙江国

圣堂中药饮片有限公司， 经黑龙江省牡丹江医学院

药学院侯甲福副教授鉴定为正品， 按均符合相关质

量标准检验规定。 九味沉香胶囊 （每粒装 ０􀆰 ３ ｇ，
批号 １９０１２０２、 １９０３２１８、 １９０５２０３） 购自青海省格

拉丹东药业有限公司。 乙腈、 甲醇为色谱纯 （美
国 Ｔｅｄｉａ 公司）； 其余试剂均为分析纯。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 对照品溶液制备　 精密称取沉香四醇、 毛蕊

异黄酮葡萄糖苷、 芒柄花苷、 毛蕊异黄酮、 芒柄花

素、 木香羟内酯、 去氢木香内酯、 肉豆蔻木脂素、
去氢二异丁香酚对照品适量， 甲醇分别制成

０􀆰 ２７８、 ０􀆰 ４３４、 ０􀆰 ２５２、 ０􀆰 １７８、 ０􀆰 ７３２、 ２􀆰 ８５４、
１􀆰 ６９６、 ０􀆰 ４７２、 ０􀆰 １３８ ｍｇ ／ ｍＬ 贮备液， 精密吸取适

量， 甲醇定容， 即得 （含 １３􀆰 ９ μｇ ／ ｍＬ 沉香四醇、
２１􀆰 ７ μｇ ／ ｍＬ 毛蕊异黄酮葡萄糖苷、 １２􀆰 ６ μｇ ／ ｍＬ 芒

柄花苷、 ８􀆰 ９ μｇ ／ ｍＬ 毛蕊异黄酮、 ３６􀆰 ６ μｇ ／ ｍＬ 芒

柄花素、 １４２􀆰 ７ μｇ ／ ｍＬ 木香羟内酯、 ８４􀆰 ８ μｇ ／ ｍＬ
去氢 木 香 内 酯、 ２３􀆰 ６ μｇ ／ ｍＬ 肉 豆 蔻 木 脂 素、
６􀆰 ９ μｇ ／ ｍＬ 去氢二异丁香酚）。
２􀆰 ２　 供试品溶液制备　 取九味沉香胶囊适量， 倒

出内容物， 研细， 精密称取 １􀆰 ０ ｇ， 精密加入２５ ｍＬ
甲醇， 称 定 质 量， 超 声 （ 功 率 ３００ Ｗ， 频 率

４０ ｋＨｚ） 处理 ３０ ｍｉｎ， 放冷， 甲醇补足减失的质

量， 摇匀， 滤过， 取续滤液， 经 ０􀆰 ４５ μｍ 微孔滤

膜过滤， 即得。
２􀆰 ３　 阴性样品溶液制备　 按处方比例及生产工艺，
分别制备缺沉香、 缺黄芪、 缺川木香、 缺肉豆蔻的

阴性样品， 按 “２􀆰 ２” 项下方法制备， 即得。
２􀆰 ４ 　 色 谱 条 件 与 专 属 性 考 察 　 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｚｏｒｂａｘ
ＳＢ⁃Ｃ１８色谱柱 （２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相

［乙腈⁃甲醇 （９ ∶ １） ］ （Ａ） ⁃０􀆰 １％ 甲酸 （Ｂ）， 梯

度洗脱 （０ ～ １１􀆰 ０ ｍｉｎ， １７􀆰 ０％ Ａ； １１􀆰 ０ ～ １７􀆰 ０ ｍｉｎ，
１７􀆰 ０％ ～ ２６􀆰 ０％ Ａ； １７􀆰 ０ ～ ３５􀆰 ０ ｍｉｎ， ２６􀆰 ０％ ～
５２􀆰 ０％ Ａ； ３５􀆰 ０ ～ ５１􀆰 ０ ｍｉｎ， ５２􀆰 ０％ ～ ６６􀆰 ０％ Ａ；
５１􀆰 ０ ～ ６４􀆰 ０ ｍｉｎ， ６６􀆰 ０％ ～ ７２􀆰 ０％ Ａ； ６４􀆰 ０ ～
７５􀆰 ０ ｍｉｎ， ７２􀆰 ０％ ～ １７􀆰 ０％ Ａ ）； 体 积 流 量

１􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；０～３５􀆰 ０ ｍｉｎ 在 ２５４ ｎｍ 波长处检测沉

香四醇、 毛蕊异黄酮葡萄糖苷、 芒柄花苷、 毛蕊异

黄酮、 芒柄花素［３⁃９］， ３５􀆰 ０～ ５１􀆰 ０ ｍｉｎ 在 ２２５ ｎｍ 波

长处 检 测 木 香 羟 内 酯、 去 氢 木 香 内 酯［５，１０⁃１２］；
５１􀆰 ０～７５􀆰 ０ ｍｉｎ 在 ２７０ ｎｍ 波长处检测肉豆蔻木脂
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素、 去氢二异丁香酚［５，１３⁃１４］； 柱温 ３０ ℃； 进样量

１０ μＬ。 取对照品、 供试品、 阴性样品溶液， 在

“２􀆰 ４” 项色谱条件下进样测定， 结果见图 １， 可知

各成分色谱峰与相邻峰均能达到有效分离 （分离

度均 ＞ １􀆰 ５）， 理论塔板数按各成分计均不低于

５ ０００， 阴性无干扰。

１． 沉香四醇　 ２． 毛蕊异黄酮葡萄糖苷　 ３． 芒柄花苷　 ４． 毛蕊异黄酮　 ５． 芒柄花素　 ６． 木香羟内酯　 ７． 去氢木香内酯　 ８． 肉豆蔻

木脂素　 ９． 去氢二异丁香酚

１． ａｇａｒｏｔｅｔｒｏｌ　 ２． ｃａｌｙｃｏｓｉｎ７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃ｇｌｕｃｏｐｙｒａｎｏｓｉｄｅ　 ３． ｏｎｏｎｉｎ　 ４． ｃａｌｙｃｏｓｉｎ　 ５． ｆｏｒｍｏｎｏｎｅｔｉｎ　 ６． ｃｏｓｔｕｎｏｌｉｄｅ　 ７． ｄｅｈｙｄｒｏｃｏｓｔｕｓ ｌａｃｔｏｎｅ
８． ｍｙｒｉｓｌｉｇｎａｎ　 ９． ｄｅｈｙｄｒｏｄｉｉｓｏｅｕｇｅｎｏｌ

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

２􀆰 ５　 线性关系考察 　 精密吸取 “２􀆰 １” 项下贮备

液各适量， 甲醇制成 ２０ 倍质量浓度差的 ６ 个混合

标准溶液 Ａ ～ Ｆ， 在 “２􀆰 ４” 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 线性方程 线性范围 ／ （μｇ·ｍＬ－１） ｒ

沉香四醇 Ｙ＝ ６􀆰 ２９７ １×１０５Ｘ－７６６􀆰 ８ １􀆰 ３９～２７􀆰 ８０ ０􀆰 ９９９ ６

毛蕊异黄酮葡萄糖苷 Ｙ＝ ７􀆰 ６１３ ０×１０５Ｘ＋９８９􀆰 ２ ２􀆰 １７～４３􀆰 ４０ ０􀆰 ９９９ ３

芒柄花苷 Ｙ＝ ５􀆰 ０６７ ３×１０５Ｘ－９９１􀆰 ３ １􀆰 ２６～２５􀆰 ２０ ０􀆰 ９９９ ７

毛蕊异黄酮 Ｙ＝ ４􀆰 １４６ ４×１０５Ｘ＋２０６􀆰 ４ ０􀆰 ８９～１７􀆰 ８０ ０􀆰 ９９９ ４

芒柄花素 Ｙ＝ １􀆰 １２１ ９×１０６Ｘ－５８０􀆰 ３ ３􀆰 ６６～７３􀆰 ２０ ０􀆰 ９９９ ８

木香羟内酯 Ｙ＝ ４􀆰 ６９１ １×１０５Ｘ＋９１７􀆰 ５ １４􀆰 ２７～２８５􀆰 ４０ ０􀆰 ９９９ ６

去氢木香内酯 Ｙ＝ ５􀆰 ９６２ １×１０５Ｘ－１ ０４６􀆰 ２ ８􀆰 ４８～１６９􀆰 ６０ ０􀆰 ９９９ ３

肉豆蔻木脂素 Ｙ＝ ９􀆰 ２４０ ９×１０５Ｘ－４９９􀆰 ９ ２􀆰 ３６～４７􀆰 ２０ ０􀆰 ９９９ ５

去氢二异丁香酚 Ｙ＝ ４􀆰 ５５２ ９×１０５Ｘ＋８１６􀆰 ８ ０􀆰 ６９～１３􀆰 ８０ ０􀆰 ９９９ １

１３１１

２０２０ 年 ５ 月

第 ４２ 卷　 第 ５ 期

中 成 药

Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ
Ｍａｙ ２０２０

Ｖｏｌ． ４２　 Ｎｏ． ５



２􀆰 ６　 精密度试验　 精密吸取同一供试品溶液， 在

“２􀆰 ４” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得沉香四

醇、 毛蕊异黄酮葡萄糖苷、 芒柄花苷、 毛蕊异黄

酮、 芒柄花素、 木香羟内酯、 去氢木香内酯、 肉豆

蔻木脂素、 去氢二异丁香酚峰面积 ＲＳＤ 分别为

０􀆰 ９２％ 、 ０􀆰 ７５％ 、 １􀆰 ２１％ 、 １􀆰 １８％ 、 ０􀆰 ６４％ 、 ０􀆰 ５６％ 、
０􀆰 ５３％ 、 ０􀆰 ８７％ 、 １􀆰 ３３％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ７　 重复性试验 　 取同一批胶囊， 按 “２􀆰 ２” 项

下方法平行制备 ６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 ４” 项色

谱条件下进样测定， 测得沉香四醇、 毛蕊异黄酮葡

萄糖苷、 芒柄花苷、 毛蕊异黄酮、 芒柄花素、 木香

羟内酯、 去氢木香内酯、 肉豆蔻木脂素、 去氢二异

丁香 酚 含 有 量 ＲＳＤ 分 别 为 １􀆰 ３１％ 、 １􀆰 ４６％ 、
０􀆰 ７９％ 、 １􀆰 ６３％ 、 １􀆰 ２４％ 、 １􀆰 １６％ 、 １􀆰 ０７％ 、
１􀆰 ５５％ 、 ０􀆰 ８３％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ８　 稳定性试验 　 取胶囊适量， 按 “２􀆰 ２” 项下

方法制备供试品溶液， 于 ０、 ２、 ４、 ６、 １２、 １８ ｈ
在 “２􀆰 ４” 项色谱条件下进样测定， 测得沉香四

醇、 毛蕊异黄酮葡萄糖苷、 芒柄花苷、 毛蕊异黄

酮、 芒柄花素、 木香羟内酯、 去氢木香内酯、 肉豆

蔻木脂素、 去氢二异丁香酚色谱峰峰面积 ＲＳＤ 分

别为 ０􀆰 ８６％ 、 ０􀆰 ７９％ 、 １􀆰 １５％ 、 １􀆰 ２０％ 、 ０􀆰 ６８％ 、
０􀆰 ５３％ 、 ０􀆰 ５７％ 、 ０􀆰 ８５％ 、 １􀆰 ３１％ ， 表明供试品溶

液在１８ ｈ内稳定性良好。
２􀆰 ９　 加样回收率试验　 取含有量已知的胶囊适量，
倾出内容物， 研细， 精密称取 ９ 份， 每份 ０􀆰 ５ ｇ， 分

别精密加入对照品溶液 （含 ０􀆰 １８６ ｍｇ ／ ｍＬ 沉香四

醇、 ０􀆰 ２４８ ｍｇ ／ ｍＬ 毛 蕊 异 黄 酮 葡 萄 糖 苷、
０􀆰 １４２ ｍｇ ／ ｍＬ芒柄花苷、 ０􀆰 １０８ ｍｇ ／ ｍＬ 毛蕊异黄酮、
０􀆰 ４４６ ｍｇ ／ ｍＬ 芒柄花素、 １􀆰 ９７２ ｍｇ ／ ｍＬ 木香羟内酯、
１􀆰 １５４ ｍｇ ／ ｍＬ 去氢木香内酯、 ０􀆰 ２７２ ｍｇ ／ ｍＬ 肉豆蔻

木脂素、 ０􀆰 ０９８ ｍｇ ／ ｍＬ 去氢二异丁香酚） ０􀆰 ５、 １􀆰 ０、
１􀆰 ５ ｍＬ， 各 ３ 份， 按 “２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶

液， 在 “２􀆰 ４” 项色谱条件下进样测定， 计算回收

率。 结果， 沉香四醇、 毛蕊异黄酮葡萄糖苷、 芒柄

花苷、 毛蕊异黄酮、 芒柄花素、 木香羟内酯、 去氢

木香内酯、 肉豆蔻木脂素、 去氢二异丁香酚平均加

样 回 收 率 分 别 为 ９８􀆰 ３８％ 、 ９９􀆰 ２６％ 、 ９６􀆰 ９５％ 、
９７􀆰 ５５％ 、 ９９􀆰 ７７％ 、 １００􀆰 １２％ 、 ９８􀆰 ６７％ 、 ９７􀆰 ９９％ 、
９８􀆰 ０６％ ， ＲＳＤ 分 别 为 １􀆰 １２％ 、 ０􀆰 ７３％ 、 １􀆰 ２２％ 、
１􀆰 ５１％ 、 ０􀆰 ８２％ 、 ０􀆰 ９１％ 、 １􀆰 ３３％ 、 １􀆰 ０６％ 、 １􀆰 ３６％ 。
２􀆰 １０　 相对校正因子计算　 取 “２􀆰 ５” 项下混合标

准溶液 Ａ～ Ｆ， 在 “２􀆰 ４” 项色谱条件下进样测定，
以木香羟内酯为内标， 计算其他 ８ 种成分的相对校

正因子， 结果见表 ２。

表 ２　 各成分相对校正因子

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
混合标

准溶液

相对校正因子（内标木香羟内酯）
沉香四醇 毛蕊异黄酮葡萄糖苷 芒柄花苷 毛蕊异黄酮 芒柄花素 去氢木香内酯 肉豆蔻木脂素 去氢二异丁香酚

Ｆ ０􀆰 ７５８ ０ ０􀆰 ６０５ ２ ０􀆰 ９４５ ５ １􀆰 １２４ ５ ０􀆰 ４１３ ０ ０􀆰 ７９０ ７ ０􀆰 ５０９ ５ １􀆰 ０４０ ６

Ｅ ０􀆰 ７３５ ６ ０􀆰 ６０１ ２ ０􀆰 ９２４ ４ １􀆰 １２７ ６ ０􀆰 ４１７ ５ ０􀆰 ７８２ ６ ０􀆰 ５０６ ６ １􀆰 ０１７ ７

Ｄ ０􀆰 ７４７ ２ ０􀆰 ６１７ ６ ０􀆰 ９２９ ８ １􀆰 １２９ ６ ０􀆰 ４１８ ７ ０􀆰 ７９０ ６ ０􀆰 ５０６ ２ １􀆰 ０３４ ７

Ｃ ０􀆰 ７４９ ４ ０􀆰 ６２８ １ ０􀆰 ９２３ １ １􀆰 １４３ ３ ０􀆰 ４１３ ９ ０􀆰 ７９９ ８ ０􀆰 ５１１ ５ １􀆰 ０２７ ３

Ｂ ０􀆰 ７４７ ０ ０􀆰 ６１２ １ ０􀆰 ９３４ ９ １􀆰 １２３ １ ０􀆰 ４２２ ９ ０􀆰 ７７９ ８ ０􀆰 ５０７ １ １􀆰 ０１１ １

Ａ ０􀆰 ７４４ ７ ０􀆰 ６１７ ２ ０􀆰 ９２３ ７ １􀆰 １３３ ８ ０􀆰 ４１６ ５ ０􀆰 ７８９ ５ ０􀆰 ５０７ ９ １􀆰 ０３５ ９

平均值 ０􀆰 ７４７ ０ ０􀆰 ６１３ ６ ０􀆰 ９３０ ２ １􀆰 １３０ ３ ０􀆰 ４１７ １ ０􀆰 ７８８ ８ ０􀆰 ５０８ １ １􀆰 ０２７ ９

ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ９７ １􀆰 ５７ ０􀆰 ９４ ０􀆰 ６６ ０􀆰 ８６ ０􀆰 ８９ ０􀆰 ４０ １􀆰 １２

２􀆰 １１　 耐用性考察

２􀆰 １１􀆰 １　 仪器、 色谱柱 　 本实验比较了 Ａｇｉｌｅｎｔ
１２６０ 型、 Ｗａｔｅｒｓ ２６９５ 型 色 谱 仪， 以 及 Ａｇｉｌｅｎｔ
Ｚｏｒｂａｘ ＳＢ⁃Ｃ１８ （２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）、 Ｋｒｏｍａｓｉｌ
Ｃ１８ （２５０ ｍｍ× ４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）、 Ｗａｔｅｒｓ Ｓｙｍｍｅｔｒｙ
Ｃ１８ （２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ） 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％ ）。
２􀆰 １１􀆰 ２　 柱温 　 本实验比较了柱温 ２５、 ２８、 ３０、
３２、 ３５ ℃） 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􀆰 １２　 色谱峰定位 　 以内标 （木香羟内酯） 为基

准峰， 计算 “２􀆰 １１􀆰 １” 项下仪器、 色谱柱中 ８ 种

成分的相对保留时间， 结果见表 ５， 可知均无明显

影响 （ＲＳＤ＜２􀆰 ０％ ）。
２􀆰 １３　 样品含有量测定　 取 ３ 批胶囊适量， 倾出内

容物， 按 “２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 各平

行 ３ 份， 在 “２􀆰 ４” 项色谱条件下进样测定， 计算

含有量， 结果见表 ６， 可知一测多评法所得结果与

外标法接近， 相对平均偏差 （ＲＡＤ） 均＜２􀆰 ０％ 。
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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（内标木香羟内酯）

沉香四醇
毛蕊异黄酮

葡萄糖苷
芒柄花苷 毛蕊异黄酮 芒柄花素 去氢木香内酯

肉豆蔻

木脂素

去氢二异

丁香酚

Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ Ａｇｉｌｅｎｔ Ｚｏｒｂａｘ ＳＢ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ７５２ ３ ０􀆰 ６１１ ９ ０􀆰 ９４７ ６ １􀆰 １３５ ７ ０􀆰 ４２１ ６ ０􀆰 ７７２ ５ ０􀆰 ５１５ ３ １􀆰 ０３３ １
Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ７４６ ８ ０􀆰 ６０８ ３ ０􀆰 ９２８ ９ １􀆰 １２９ ４ ０􀆰 ４２４ ７ ０􀆰 ７８３ ３ ０􀆰 ５１８ ７ １􀆰 ０３０ ７
Ｗａｔｅｒｓ Ｓｙｍｍｅｔｒｙ Ｃ１８ ０􀆰 ７４３ ５ ０􀆰 ６１５ ５ ０􀆰 ９３３ ０ １􀆰 １３３ ５ ０􀆰 ４０５ ６ ０􀆰 ７９７ １ ０􀆰 ５０９ ５ １􀆰 ０２９ ６

Ｗａｔｅｒｓ ２６９５ Ａｇｉｌｅｎｔ Ｚｏｒｂａｘ ＳＢ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ７３７ ２ ０􀆰 ６２４ ７ ０􀆰 ９３７ ７ １􀆰 １４１ ５ ０􀆰 ４１８ ９ ０􀆰 ７９０ ６ ０􀆰 ４９９ ２ １􀆰 ０１４ ５
Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ７３９ １ ０􀆰 ６００ ６ ０􀆰 ９２６ ８ １􀆰 １２８ ２ ０􀆰 ４１９ ７ ０􀆰 ７７３ ９ ０􀆰 ５０１ ８ １􀆰 ０１８ ２
Ｗａｔｅｒｓ Ｓｙｍｍｅｔｒｙ Ｃ１８ ０􀆰 ７５０ ６ ０􀆰 ６１７ ９ ０􀆰 ９３０ ５ １􀆰 １３６ ０ ０􀆰 ４１０ １ ０􀆰 ７８７ １ ０􀆰 ５１１ ６ １􀆰 ０２２ ３

平均值 — ０􀆰 ７４４ ９ ０􀆰 ６１３ ２ ０􀆰 ９３４ １ １􀆰 １３４ １ ０􀆰 ４１６ ８ ０􀆰 ７８４ １ ０􀆰 ５０９ ４ １􀆰 ０２４ ７
ＲＳＤ ／ ％ — ０􀆰 ８２ １􀆰 ３５ ０􀆰 ８１ ０􀆰 ４３ １􀆰 ７６ １􀆰 ２２ １􀆰 ４９ ０􀆰 ７３

表 ４　 不同柱温对相对校正因子的影响

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｃｏｌｕｍｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ ｏｎ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ

柱温 ／ ℃
相对校正因子（内标木香羟内酯）

沉香四醇 毛蕊异黄酮葡萄糖苷 芒柄花苷 毛蕊异黄酮 芒柄花素 去氢木香内酯 肉豆蔻木脂素 去氢二异丁香酚

２５ ０􀆰 ７３６ １ ０􀆰 ６１１ ２ ０􀆰 ９２７ ５ １􀆰 １１６ ７ ０􀆰 ４１９ ５ ０􀆰 ７７２ ９ ０􀆰 ５０５ ６ １􀆰 ０２２ ４

２８ ０􀆰 ７４８ ３ ０􀆰 ６２３ ５ ０􀆰 ９３４ １ １􀆰 １３８ ２ ０􀆰 ４０５ ６ ０􀆰 ７７９ ６ ０􀆰 ５１１ ３ １􀆰 ０３７ １

３０ ０􀆰 ７４０ ６ ０􀆰 ６１０ ８ ０􀆰 ９３５ ９ １􀆰 １４８ ４ ０􀆰 ４１７ ７ ０􀆰 ７８８ ８ ０􀆰 ５０９ ２ １􀆰 ０２６ ７

３２ ０􀆰 ７５２ ９ ０􀆰 ６２２ ４ ０􀆰 ９２８ １ １􀆰 １２９ １ ０􀆰 ４２２ １ ０􀆰 ７８５ ２ ０􀆰 ４９８ ０ １􀆰 ０１５ ９

３５ ０􀆰 ７４４ ４ ０􀆰 ６１８ ６ ０􀆰 ９３２ ６ １􀆰 １３３ ６ ０􀆰 ４２０ ９ ０􀆰 ７９３ ７ ０􀆰 ５０７ ４ １􀆰 ０３０ ８

平均值 ０􀆰 ７４４ ５ ０􀆰 ６１７ ３ ０􀆰 ９３１ ６ １􀆰 １３３ ２ ０􀆰 ４１７ ２ ０􀆰 ７８４ ０ ０􀆰 ５０６ ３ １􀆰 ０２６ ６

ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ８７ ０􀆰 ９８ ０􀆰 ４０ １􀆰 ０３ １􀆰 ６０ １􀆰 ０３ １􀆰 ０１ ０􀆰 ７９

表 ５　 各成分相对保留时间

Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

仪器 色谱柱

相对校正因子（内标木香羟内酯）

沉香四醇
毛蕊异黄酮

葡萄糖苷
芒柄花苷 毛蕊异黄酮 芒柄花素 去氢木香内酯

肉豆蔻

木脂素

去氢二异

丁香酚

Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ Ａｇｉｌｅｎｔ Ｚｏｒｂａｘ ＳＢ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ３５７ ８ ０􀆰 ５００ ４ ０􀆰 ５８４ １ ０􀆰 ６５７ ２ ０􀆰 ７６４ ９ １􀆰 １１１ ４ １􀆰 ３２９ ８ １􀆰 ４２８ ２
Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ３５９ ６ ０􀆰 ５０３ ７ ０􀆰 ５８７ ３ ０􀆰 ６６１ ５ ０􀆰 ７６８ １ １􀆰 １２４ ２ １􀆰 ３３２ ６ １􀆰 ４４１ ３
Ｗａｔｅｒｓ Ｓｙｍｍｅｔｒｙ Ｃ１８ ０􀆰 ３５２ １ ０􀆰 ４９８ ５ ０􀆰 ５８１ ６ ０􀆰 ６５２ ７ ０􀆰 ７５９ ９ １􀆰 １０８ ６ １􀆰 ３２１ ９ １􀆰 ４２３ ６

Ｗａｔｅｒｓ ２６９５
Ａｇｉｌｅｎｔ Ｚｏｒｂａｘ ＳＢ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ３５４ ６ ０􀆰 ４９９ １ ０􀆰 ５８２ ７ ０􀆰 ６５４ ６ ０􀆰 ７６２ ５ １􀆰 １０９ ７ １􀆰 ３２６ ４ １􀆰 ４２５ １
Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ３５８ １ ０􀆰 ５０１ ２ ０􀆰 ５８３ ９ ０􀆰 ６５８ １ ０􀆰 ７６４ ３ １􀆰 １１２ １ １􀆰 ３２７ ５ １􀆰 ４２８ ６
Ｗａｔｅｒｓ Ｓｙｍｍｅｔｒｙ Ｃ１８ ０􀆰 ３４９ ６ ０􀆰 ４９３ ７ ０􀆰 ５７９ ４ ０􀆰 ６４７ ４ ０􀆰 ７５２ ９ １􀆰 １０３ ４ １􀆰 ３１８ ７ １􀆰 ４１２ １

平均值 — ０􀆰 ３５５ ３ ０􀆰 ４９９ ４ ０􀆰 ５８３ ２ ０􀆰 ６５５ ２ ０􀆰 ７６２ １ １􀆰 １１１ ６ １􀆰 ３２６ ２ １􀆰 ４２６ ５
ＲＳＤ ／ ％ — １􀆰 １０ ０􀆰 ６７ ０􀆰 ４６ ０􀆰 ７５ ０􀆰 ６９ ０􀆰 ６２ ０􀆰 ３９ ０􀆰 ６６

表 ６　 各成分含有量测定结果 （ｍｇ ／粒， ｎ＝３）
Ｔａｂ􀆰 ６　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｃａｐｓｕｌｅ， ｎ＝３）

成分
１９０１２０２ １９０３２１８ １９０５２０３

外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％
木香羟内酯 １􀆰 １８７ — — １􀆰 ２９２ — — １􀆰 １３２ — —
沉香四醇 ０􀆰 １１１ ０􀆰 １１４ １􀆰 ３３ ０􀆰 １０１ ０􀆰 １０３ ０􀆰 ９８ ０􀆰 １２１ ０􀆰 １１９ ０􀆰 ８３
毛蕊异黄酮葡萄糖苷 ０􀆰 １４８ ０􀆰 １５０ ０􀆰 ６７ ０􀆰 １６０ ０􀆰 １５８ ０􀆰 ６３ ０􀆰 １３４ ０􀆰 １３６ ０􀆰 ７４
芒柄花苷 ０􀆰 ０８７ ０􀆰 ０８６ ０􀆰 ５８ ０􀆰 ０９３ ０􀆰 ０９２ ０􀆰 ５４ ０􀆰 ０７９ ０􀆰 ０８０ ０􀆰 ６３
毛蕊异黄酮 ０􀆰 ０６５ ０􀆰 ０６６ ０􀆰 ７６ ０􀆰 ０５６ ０􀆰 ０５５ ０􀆰 ９０ ０􀆰 ０７３ ０􀆰 ０７４ ０􀆰 ６８
芒柄花素 ０􀆰 ２６８ ０􀆰 ２６６ ０􀆰 ３７ ０􀆰 ２４５ ０􀆰 ２４９ ０􀆰 ８１ ０􀆰 ２９３ ０􀆰 ２８９ ０􀆰 ６９
去氢木香内酯 ０􀆰 ６９４ ０􀆰 ６９８ ０􀆰 ２９ ０􀆰 ７２８ ０􀆰 ７３０ ０􀆰 １４ ０􀆰 ６２９ ０􀆰 ６３４ ０􀆰 ４０
肉豆蔻木脂素 ０􀆰 １６６ ０􀆰 １６８ ０􀆰 ６０ ０􀆰 １５０ ０􀆰 １４８ ０􀆰 ６７ ０􀆰 １８０ ０􀆰 １７９ ０􀆰 ２８
去氢二异丁香酚 ０􀆰 ０５９ ０􀆰 ０６０ ０􀆰 ８４ ０􀆰 ０５１ ０􀆰 ０５０ ０􀆰 ９９ ０􀆰 ０６５ ０􀆰 ０６４ ０􀆰 ７８
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３　 讨论

３􀆰 １　 梯度洗脱条件筛选　 本实验首先考察了流动

相甲醇⁃水［５，１３］、 乙腈⁃水、 ［乙腈⁃甲醇（９ ∶ １） ］ ⁃
水［６］ 对各成分的分离效果， 发现以 ［乙腈⁃甲醇

（９ ∶ １） ］ ⁃水洗脱时较理想， 但存在基线不平稳、
沉香四醇和毛蕊异黄酮色谱峰分离度不佳等不足，
故水相采用一定浓度的酸 （０􀆰 １％ 甲酸［３⁃５，７］、 ０􀆰 １％
磷酸［１４］、 ０􀆰 １％ 冰醋酸）， 并对有机相、 水相比例

不断 进 行 摸 索， 最 终 确 定 采 用 ［ 乙 腈⁃甲 醇

（９ ∶ １）］ 与 ０􀆰 １％ 甲酸作为流动相， 按 “２􀆰 ４” 项

下比例进行梯度洗脱， 此时各成分均能达到有效分

离， 而且峰形对称。
３􀆰 ２　 提取方法筛选　 本实验在制备供试品溶液时，
考察了提取溶剂 （７５％ 甲醇［１４］、 甲醇［５⁃６，１０］、 ７５％
乙醇［１３］、 乙醇［３⁃５，７］ ）、 提取方法 （超声［３⁃６，１０⁃１１］、
加热回流［５，７］ ）、 提取时间 （２０、 ３０、 ４０ ｍｉｎ）， 发

现甲醇超声提取 ３０ ｍｉｎ 时各成分综合提取率最佳，
而且杂质峰较少。
４　 结论

本实验建立一测多评法对九味沉香胶囊中沉香

四醇、 毛蕊异黄酮葡萄糖苷、 芒柄花苷、 毛蕊异黄

酮、 芒柄花素、 木香羟内酯、 去氢木香内酯、 肉豆

蔻木脂素、 去氢二异丁香酚含有量同时进行测定，
通过耐用性考察、 色谱峰定位， 并与外标法所得结

果进行比较， 发现该方法操作简便， 结果准确， 重

复性好， 与外标法实测值无明显差异， 可为全面评

价该制剂质量提供参考。
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