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摘要： 目的　 测定通络止痛胶囊 （虎杖、 当归、 独活等） 中 ４ 种成分的含有量， 并建立 ＨＰＬＣ 指纹图谱。 方法　 该药

物甲醇提取液的分析采用 Ｗａｔｅｒｓ ＸＳｅｌｅｃｔ Ｃ１８色谱柱 （４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相甲醇－０􀆰 ５％ 磷酸， 梯度洗脱；
体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ２５ ℃； 检测波长 ３３０ ｎｍ。 以虎杖苷为内标， 计算其他 ３ 种成分的相对校正因子， 一测多

评法测定含有量。 结果　 虎杖苷、 阿魏酸、 蛇床子素、 二氢欧山芹醇当归酸酯分别在 １６􀆰 ６１ ～ ３３２􀆰 １６、 １􀆰 ０７ ～ ２１􀆰 ４２、
１５􀆰 ６６～３１３􀆰 １５、 ２４􀆰 ９１ ～ ４９８􀆰 ２１ μｇ ／ ｍＬ 范围内线性关系良好 （ ｒ ＞ ０􀆰 ９９９ ０）， 平均加样回收率分别为 １００􀆰 ０１％ 、
９９􀆰 ４７％ 、 ９９􀆰 ６３％ 、 ９９􀆰 ０６％ ， ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ４２％ 、 １􀆰 ８５％ 、 ０􀆰 ５４％ 、 ０􀆰 ８７％ 。 一测多评法所得结果与外标法接近。 １０
批样品指纹图谱中有 ２１ 个共有峰， 相似度大于 ０􀆰 ９５０。 结论　 该方法简便高效， 重复性好， 可用于通络止痛胶囊的质

量控制。
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　 　 通络止痛胶囊由虎杖、 当归、 独活、 威灵仙、
全蝎、 蕲蛇、 杜仲等 １６ 味药材组成， 方中虎杖利湿

退黄、 清热解毒、 散瘀止痛； 当归补血活血、 调经

止痛； 独活祛风除湿、 通痹止痛， 配合其他药材可

充分发挥该制剂搜风通络、 活血止痛、 祛风除湿的

功效， 主要用于骨痹、 风湿痹血瘀阻络症所致肌肉

麻木及关节、 腰颈疼痛等症［１］。 但该制剂药味多，
成分复杂， 传统的单一成分测定难以全面控制其质

量， 而且存在费时费力、 成本高昂的缺点， 以及对

照品质量不稳定、 供应不充足等因素的制约。
近年来， 一测多评法越来越受到重视， 在

２０１５ 年版 《中国药典》 编制大纲一部纲要中， 国

家药典委员会也重点提出要引入该方法［２］， 它在

仅使用 １ 种对照品的情况下， 利用相对校正因子来

同时测定其他成分的含有量， 具有经济、 高效、 制

约因素少的优势， 已成功应用于清热止咳颗粒、 细

辛、 新疆软紫草、 罗布麻叶等多种中药材及其复方

制剂的质量控制［３⁃１０］。 另外， 指纹图谱可反映整体

化学成分信息， 而一测多评法可用于定量， 两者联

合应用能更科学地评价中药及其复方制剂的整体质

量［１１⁃１７］。 因此， 本实验建立一测多评法［１８］ 同时测

定通络止痛胶囊中虎杖苷、 阿魏酸、 蛇床子素、 二

氢欧山芹醇当归酸酯的含有量， 并结合 ＨＰＬＣ 指纹

图谱来反映该制剂整体化学成分信息， 可为其质量

控制提供参考。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 ＬＣ⁃１２６０ 型高效液相色谱仪 （美国 Ａｇ⁃
ｉｌｅｎｔ 公司）； ＡＢ２０４⁃Ｓ 型电子天平 （北京中恒日鑫

科技有限公司）； ＫＱ⁃５００ＤＶ 型数控超声波清洗机

（昆山市超声仪器有限公司）。
１􀆰 ２　 试剂与药物 　 虎杖苷、 阿魏酸、 蛇床子素、
二氢欧山芹醇当归酸酯对照品 （中国食品药品检

定研究院， 批号分别为 １１５７５⁃２００５０２、 １１１７７３⁃
２０１６１４、 １１０８２２⁃２０１７１０、 １１１５８３⁃２０１６０５）。 通络止

痛胶囊 （批号 １６１２０１、 １６１２０２、 １６１２０３ 购于遵义

市中医院， 批 号 １９０９１６０１、 １９０９１６０２、 １９０９１６０３、
１９０９２３０１、 １９０９２３０２、 １９０９２３０３、 １９０９２３０４， 自制）。
甲醇、 磷酸为色谱纯 （天津市科密欧化学试剂有

限公司）； 其他试剂均为分析纯； 水为纯净水 （杭
州娃哈哈集团有限公司）。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 色谱条件　 Ｗａｔｅｒｓ ＸＳｅｌｅｃｔ Ｃ１８色谱柱（４􀆰 ６ ｍｍ×
２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相甲醇 （ Ａ） ⁃０􀆰 ５％ 磷酸

（Ｂ）， 梯度洗脱 （０ ～ １５ ｍｉｎ， ８０％ ～ ６０％ Ｂ； １５ ～

２５ ｍｉｎ， ６０％ ～ ５０％ Ｂ； ２５ ～ ３５ ｍｉｎ， ５０％ Ｂ； ３５ ～
４５ ｍｉｎ， ５０％ ～３０％ Ｂ； ４５ ～ ６０ ｍｉｎ， ３０％ Ｂ）； 体积

流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ２５ ℃； 检测波长 ３３０ ｎｍ；
进样量 １０ μＬ。
２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液　 精密称取各对照品适量， 甲

醇溶解并稀释至刻度， 摇匀， 制成分别含虎杖苷

０􀆰 ８３０ ４ ｍｇ ／ ｍＬ、 阿魏酸 ０􀆰 ０５３ ６ ｍｇ ／ ｍＬ、 蛇床子

素 ０􀆰 ７８２ ９ ｍｇ ／ ｍＬ、 二 氢 欧 山 芹 醇 当 归 酸 酯

１􀆰 ２４５ ５ ｍｇ ／ ｍＬ的贮备液， 精密吸取 ０􀆰 ２、 ０􀆰 ５、
１􀆰 ０、 ２􀆰 ０、 ４􀆰 ０ ｍＬ， 置于 ５ 个 １０ ｍＬ 量瓶中， 甲醇

稀释， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液 　 取胶囊内容物适量， 研细，
取约 ３􀆰 ０ ｇ， 精密称定， 置于具塞锥形瓶中， 精密

加入 ３０ ｍＬ 甲醇， 称定质量， 超声处理 ６０ ｍｉｎ， 静

置至室温， 甲醇补足减失的质量， 摇匀， 取续滤

液， ０􀆰 ２２ μｍ 微孔滤膜过滤， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 阴性样品溶液 　 按处方比例制备缺独活

（含蛇床子素、 二氢欧山芹醇）、 缺虎杖 （含虎杖

苷）、 缺 当 归 （ 含 阿 魏 酸 ） 的 阴 性 样 品， 按

“２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备， 即得。
２􀆰 ３　 方法学考察

２􀆰 ３􀆰 １　 系统适应性考察　 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， 各成分色谱峰达到基线分

离， 理论塔板数均大于 ５ ０００， 与相邻色谱峰的分

离度大于 １􀆰 ５， 阴性无干扰。
２􀆰 ３􀆰 ２　 线性关系考察 　 取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下对照品

溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样 １０ μＬ 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， 分别以信噪比 （Ｓ ／ Ｎ） ３、 １０ 计算

检测限、 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􀆰 ３􀆰 ３　 精密度试验 　 取同一供试品溶液 （批号

１６１２０１）， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次，
测得虎杖苷、 阿魏酸、 蛇床子素、 二氢欧山芹醇当

归酸酯峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ３９％ 、 １􀆰 ０４％ 、 ０􀆰 ３０％ 、
０􀆰 ８１％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ３􀆰 ４　 重复性试验　 取胶囊 （批号 １６１２０１） 内容

物适量， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 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

虎杖苷、 阿魏酸、 蛇床子素、 二氢欧山芹醇当归酸

酯峰 面 积 ＲＳＤ 分 别 为 ０􀆰 ４５％ 、 １􀆰 ７０％ 、 ０􀆰 ５７％ 、
０􀆰 ９４％ ， 表明该方法重复性良好。
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１． 虎杖苷　 ２． 阿魏酸　 ３． 蛇床子素　 ４． 二氢欧山芹醇当归酸酯

１． ｐｏｌｙｄａｔｉｎ　 ２． ｆｅｒｕｌｉｃ ａｃｉｄ　 ３． ｏｓｔｈｏｌｅ　 ４． ｃｏｌｕｍｂｉａｎａｄｉｎ

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

２􀆰 ３􀆰 ５　 稳定性试验 　 取同一供试品溶液 （批号

１６１２０１）， 于 ０、 ２、 ４、 ６、 ８、 １０、 １２、 ２４ ｈ 在

“２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得虎杖苷、 阿

魏酸、 蛇床子素、 二氢欧山芹醇当归酸酯峰面积

ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ９３％ 、 １􀆰 ８６％ 、 １􀆰 ３５％ 、 １􀆰 ６２％ ， 表

明供试品溶液在室温下 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ３􀆰 ６　 加样回收率试验　 精密称取各成分含有量

已知的胶囊 ９ 份， 每份 １􀆰 ５０ ｇ， 每 ３ 份 １ 组， 精密

加入 ８０％ 、 １００％ 、 １２０％ 水 平 对 照 品 溶 液， 按

“２􀆰 ２􀆰 ２” 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， 结果见表 ２。
２􀆰 ３􀆰 ７　 相对校正因子计算 　 取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下对

照品溶液， 在 “ ２􀆰 １” 项色谱条件下进样 ２、 ５、
１０、 １２、 １５、 ２０ μＬ 测定， 以虎杖苷为内标， 计算

其他 ３ 种成分的相对校正因子， 结果见表 ３。
２􀆰 ４　 耐用性考察

２􀆰 ４􀆰 １　 仪器、 色谱柱　 本实验考察了 Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０、
Ｗａｔｅｒｓ ２６９５ 色谱仪， 以及 ＸＳｅｌｅｃｔ Ｃ１８、 Ｅｃｌｉｐｓｅ Ｃ１８、
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８色谱柱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􀆰 ５０％ ）。

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） 检测限 ／ （μｇ·ｍＬ－１） 定量限 ／ （μｇ·ｍＬ－１）

虎杖苷 Ｙ＝ ２０􀆰 ３４３Ｘ＋１３０􀆰 ６７ ０􀆰 ９９９ ４ １６􀆰 ６１～３３２􀆰 １６ ０􀆰 ０６３ ０􀆰 ０１９
阿魏酸 Ｙ＝ ３４􀆰 ２５２Ｘ＋２２􀆰 ４１４ ０􀆰 ９９９ ６ １􀆰 ０７～２１􀆰 ４２ ０􀆰 ０３５ ０􀆰 ０１０
蛇床子素 Ｙ＝ ２１􀆰 ９８６Ｘ＋２７６􀆰 ０５ ０􀆰 ９９９ ８ １５􀆰 ６６～３１３􀆰 １５ ０􀆰 ０５３ ０􀆰 ０１６
二氢欧山芹醇当归酸酯 Ｙ＝ １７􀆰 ４８４Ｘ＋１９１􀆰 ４１ ０􀆰 ９９９ ３ ２４􀆰 ９１～４９８􀆰 ２１ ０􀆰 ０７２ ０􀆰 ０２２

２􀆰 ４􀆰 ２　 检测波长 　 本实验考察了检测波长 ３３２、
３３０、 ３２８ ｎｍ 对相对校正因子的影响。 结果， 阿魏

酸相对校正因子分别为 ０􀆰 ５５２、 ０􀆰 ５５３、 ０􀆰 ５５６，
ＲＳＤ 为 ０􀆰 ３８％ ； 蛇床子素相对校正因子分别为

０􀆰 ８３５、 ０􀆰 ８３２、 ０􀆰 ８３５， ＲＳＤ 为 ０􀆰 ２１％ ； 二氢欧山

芹醇当归酸酯相对校正因子分别为 １􀆰 １５３、 １􀆰 １４６、
１􀆰 １５１， ＲＳＤ 为 ０􀆰 ３１％ ， 可知均无明显影响。
２􀆰 ４􀆰 ３　 体积流量 　 本实验考察了体积流量 ０􀆰 ８、
１􀆰 ０、 １􀆰 ２ ｍＬ ／ ｍｉｎ 对相对校正因子的影响。 结果，
阿魏 酸 相 对 校 正 因 子 分 别 为 ０􀆰 ５５８、 ０􀆰 ５５３、
０􀆰 ５６８， ＲＳＤ 为 １􀆰 ３６％ ； 蛇床子素相对校正因子分

别为 ０􀆰 ８３７、 ０􀆰 ８３２、 ０􀆰 ８２５， ＲＳＤ 为 ０􀆰 ７３％ ； 二氢

欧山芹醇当归酸酯相对校正因子分别为 １􀆰 １５９、
１􀆰 １４６、 １􀆰 １６５， ＲＳＤ 为 ０􀆰 ８４％ ， 可 知 均 无 明 显

影响。
２􀆰 ４􀆰 ４　 柱温　 本实验考察了柱温 ２０、 ２５、 ３０ ℃对

相对校正因子的影响。 结果， 阿魏酸相对校正因子

分别为 ０􀆰 ５４７、 ０􀆰 ５５３、 ０􀆰 ５６０， ＲＳＤ 为 １􀆰 １８％ ； 蛇

床子 素 相 对 校 正 因 子 分 别 为 ０􀆰 ８２１、 ０􀆰 ８３２、
０􀆰 ８３５， ＲＳＤ 为 ０􀆰 ８９％ ； 二氢欧山芹醇当归酸酯相

对校正因子分别为 １􀆰 １５８、 １􀆰 １４６、 １􀆰 １３２， ＲＳＤ 为

１􀆰 １４％ ， 可知均无明显影响。
２􀆰 ４􀆰 ５　 磷酸体积分数　 本实验考察了磷酸体积分

数 ０􀆰 ４％ 、 ０􀆰 ５％ 、 ０􀆰 ６％ 对相对校正因子的影响。
结果， 阿魏酸相对校正因子分别为 ０􀆰 ５３７、 ０􀆰 ５５３、
０􀆰 ５６２， ＲＳＤ 为 ２􀆰 ３０％ ； 蛇床子素相对校正因子分

别为 ０􀆰 ８６１、 ０􀆰 ８３２、 ０􀆰 ８３９， ＲＳＤ 为 １􀆰 ７９％ ； 二氢

欧山芹醇当归酸酯相对校正因子分别为 １􀆰 １０５、
１􀆰 １４６、 １􀆰 １４３， ＲＳＤ 为 ２􀆰 ０２％ ， 可 知 均 无 明 显

影响。
２􀆰 ５ 　 色谱峰定位 　 精密吸取对照品溶液， 在

“２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 结果见表 ５。 由此
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表 ２　 各成分加样回收率试验结果 （ｎ＝９）
Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔｓ ｆｏｒ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｎ＝９）

成分 原有量 ／ ｍｇ 加入量 ／ ｍｇ 测得量 ／ ｍｇ 回收率 ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％
虎杖苷 ０􀆰 ０１６ ３１ ０􀆰 ０１３ ０５ ０􀆰 ０２９ ３５ ９９􀆰 ９２ １００􀆰 ０１ ０􀆰 ４２

０􀆰 ０１６ ３６ ０􀆰 ０１３ ０５ ０􀆰 ０２９ ４３ １００􀆰 １５
０􀆰 ０１６ ２９ ０􀆰 ０１３ ０５ ０􀆰 ０２９ ３４ １００􀆰 ００
０􀆰 ０１６ ３７ ０􀆰 ０１６ ３３ ０􀆰 ０３２ ７１ １００􀆰 ０６
０􀆰 ０１６ ３０ ０􀆰 ０１６ ３３ ０􀆰 ０３２ ７５ １００􀆰 ７３
０􀆰 ０１６ ２９ ０􀆰 ０１６ ３３ ０􀆰 ０３２ ６４ １００􀆰 １２
０􀆰 ０１６ ２９ ０􀆰 ０１９ ５８ ０􀆰 ０３５ ６９ ９９􀆰 ０８
０􀆰 ０１６ ３５ ０􀆰 ０１９ ５８ ０􀆰 ０３５ ９２ ９９􀆰 ９５
０􀆰 ０１６ ３６ ０􀆰 ０１９ ５８ ０􀆰 ０３５ ９５ １００􀆰 ０５

阿魏酸 ０􀆰 ０００ ７７ ０􀆰 ０００ ６２ ０􀆰 ００１ ４０ １０１􀆰 ６１ ９９􀆰 ４７ １􀆰 ８５
０􀆰 ０００ ７７ ０􀆰 ０００ ６２ ０􀆰 ００１ ３７ ９６􀆰 ７７
０􀆰 ０００ ７７ ０􀆰 ０００ ６２ ０􀆰 ００１ ３８ ９８􀆰 ３９
０􀆰 ０００ ７７ ０􀆰 ０００ ７６ ０􀆰 ００１ ５１ ９７􀆰 ３７
０􀆰 ０００ ７７ ０􀆰 ０００ ７６ ０􀆰 ００１ ５４ １０１􀆰 ３２
０􀆰 ０００ ７７ ０􀆰 ０００ ７６ ０􀆰 ００１ ５２ ９８􀆰 ６８
０􀆰 ０００ ７７ ０􀆰 ０００ ９２ ０􀆰 ００１ ７０ １０１􀆰 ０９
０􀆰 ０００ ７７ ０􀆰 ０００ ９２ ０􀆰 ００１ ７０ １０１􀆰 ０９
０􀆰 ０００ ７７ ０􀆰 ０００ ９２ ０􀆰 ００１ ６８ ９８􀆰 ９１

蛇床子素 ０􀆰 ０１０ ７１ ０􀆰 ００８ ５７ ０􀆰 ０１９ ２５ ９９􀆰 ６５ ９９􀆰 ６３ ０􀆰 ５４
０􀆰 ０１０ ７４ ０􀆰 ００８ ５７ ０􀆰 ０１９ １８ ９８􀆰 ４８
０􀆰 ０１０ ７０ ０􀆰 ００８ ５７ ０􀆰 ０１９ ２１ ９９􀆰 ３０
０􀆰 ０１０ ７５ ０􀆰 ０１０ ７３ ０􀆰 ０２１ ４７ ９９􀆰 ９１
０􀆰 ０１０ ７０ ０􀆰 ０１０ ７３ ０􀆰 ０２１ ４８ １００􀆰 ４７
０􀆰 ０１０ ７０ ０􀆰 ０１０ ７３ ０􀆰 ０２１ ４１ ９９􀆰 ８１
０􀆰 ０１０ ７０ ０􀆰 ０１２ ８５ ０􀆰 ０２３ ５３ ９９􀆰 ８４
０􀆰 ０１０ ７３ ０􀆰 ０１２ ８５ ０􀆰 ０２３ ５５ ９９􀆰 ７７
０􀆰 ０１０ ７４ ０􀆰 ０１２ ８５ ０􀆰 ０２３ ５２ ９９􀆰 ４６

二氢欧山芹醇当归酸酯 ０􀆰 ０１１ ８６ ０􀆰 ００９ ４９ ０􀆰 ０２１ ３２ ９９􀆰 ６８ ９９􀆰 ０６ ０􀆰 ８７
０􀆰 ０１１ ９０ ０􀆰 ００９ ４９ ０􀆰 ０２１ ２１ ９８􀆰 １０
０􀆰 ０１１ ８５ ０􀆰 ００９ ４９ ０􀆰 ０２１ ２３ ９８􀆰 ８４
０􀆰 ０１１ ９０ ０􀆰 ０１１ ８９ ０􀆰 ０２３ ７８ ９９􀆰 ９２
０􀆰 ０１１ ８５ ０􀆰 ０１１ ８９ ０􀆰 ０２３ ４９ ９７􀆰 ９０
０􀆰 ０１１ ８５ ０􀆰 ０１１ ８９ ０􀆰 ０２３ ７２ ９９􀆰 ８３
０􀆰 ０１１ ８５ ０􀆰 ０１２ ８５ ０􀆰 ０２４ ７３ １００􀆰 ２３
０􀆰 ０１１ ８９ ０􀆰 ０１２ ８５ ０􀆰 ０２４ ５４ ９８􀆰 ４４
０􀆰 ０１１ ９０ ０􀆰 ０１２ ８５ ０􀆰 ０２４ ５７ ９８􀆰 ６０

表 ３　 各成分相对校正因子

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

进样量 ／ μＬ
相对校正因子（内标虎杖苷）

阿魏酸 蛇床子素 二氢欧山芹醇当归酸酯

２ ０􀆰 ５５８ ０􀆰 ８３７ １􀆰 １５５
５ ０􀆰 ５５９ ０􀆰 ８３４ １􀆰 １３３
１０ ０􀆰 ５５８ ０􀆰 ８３６ １􀆰 １５７
１２ ０􀆰 ５７１ ０􀆰 ８３７ １􀆰 １５０
１５ ０􀆰 ５７２ ０􀆰 ８３２ １􀆰 １４７
２０ ０􀆰 ５６９ ０􀆰 ８２２ １􀆰 １４２

平均值 ０􀆰 ５６５ ０􀆰 ８３３ １􀆰 １４７
ＲＳＤ ／ ％ １􀆰 ２１ ０􀆰 ６９ ０􀆰 ７７

可知， 不同仪器、 色谱柱对相对保留时间的影响较

小， ＲＳＤ 均小于 ５％ ， 表明相对保留时间法可用于

定位色谱峰。

表 ４　 不同仪器、 色谱柱对相对校正因子的影响

Ｔａｂ􀆰 ４ 　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ ａｎｄ ｃｏｌｕｍｎｓ ｏｎ
ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ

仪器 色谱柱

相对校正因子（内标虎杖苷）

阿魏酸 蛇床子素
二氢欧山芹

醇当归酸酯
Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ ＸＳｅｌｅｃｔ Ｃ１８ ０􀆰 ５５８ ０􀆰 ８３７ １􀆰 １５４

Ｅｃｌｉｐｓｅ Ｃ１８ ０􀆰 ５６５ ０􀆰 ８３１ １􀆰 １４６
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ５５２ ０􀆰 ８４８ １􀆰 １６１

Ｗａｔｅｒｓ ２６９５ ＸＳｅｌｅｃｔ Ｃ１８ ０􀆰 ５７３ ０􀆰 ８２９ １􀆰 １４０
Ｅｃｌｉｐｓｅ Ｃ１８ ０􀆰 ５８４ ０􀆰 ８２２ １􀆰 １３３

Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ５４８ ０􀆰 ８４３ １􀆰 １３２
平均值 — ０􀆰 ５６３ ０􀆰 ８３５ １􀆰 １４４
ＲＳＤ ／ ％ — ２􀆰 ４０ １􀆰 １５ １􀆰 ０１

２􀆰 ６　 样品含有量测定　 取 １０ 批胶囊， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２”
９９９１
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　 　 　 表 ５　 各成分相对保留时间

Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

仪器 色谱柱

相对保留时间（内标虎杖苷）

阿魏酸 蛇床子素
二氢欧山芹

醇当归酸酯
Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ ＸＳｅｌｅｃｔ Ｃ１８ １􀆰 ０７３ ２􀆰 ８７８ ２􀆰 ９４６

Ｅｃｌｉｐｓｅ Ｃ１８ １􀆰 ０３１ ２􀆰 ９１６ ２􀆰 ９２８
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ １􀆰 ０５１ ２􀆰 ８５７ ２􀆰 ９７７

Ｗａｔｅｒｓ ２６９５ ＸＳｅｌｅｃｔ Ｃ１８ １􀆰 ０９９ ２􀆰 ８２１ ２􀆰 ８４２
Ｅｃｌｉｐｓｅ Ｃ１８ １􀆰 １１７ ２􀆰 ８５３ ２􀆰 ８６３

Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ １􀆰 １０５ ２􀆰 ８１０ ２􀆰 ８７３
平均值 — １􀆰 ０７９ ２􀆰 ８５６ ２􀆰 ９０５
ＲＳＤ ／ ％ — ３􀆰 １１ １􀆰 ３５ １􀆰 ８３

项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件

下进样测定， 计算含有量， 结果见表 ６， 可知 ２ 种

方法所得结果接近， 差异百分比 （ ＰＤ） 均小

于 ２％ 。
２􀆰 ７　 ＨＰＬＣ 指纹图谱建立

２􀆰 ７􀆰 １　 精密度试验　 取同一供试品溶液 （Ｓ１， 批

号 １６１２０１）， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６
次， 以虎杖苷为参照峰， 测得各共有峰相对保留时

间 ＲＳＤ 为 ０􀆰 １５％ ～ ０􀆰 ４６％ ， 相对峰面积 ＲＳＤ 为

０􀆰 １２％ ～０􀆰 ９７％ ， 所采集指纹图谱的相似度均大于

０􀆰 ９７， 表明仪器精密度良好。
表 ６　 各成分含有量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ）

Ｔａｂ􀆰 ６　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｇ）

编号
虎杖苷 阿魏酸 蛇床子素 二氢欧山芹醇当归酸酯

外标法 外标法 一测多评法 ＰＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＰＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＰＤ ／ ％
１ ０􀆰 ９７３ ７ ０􀆰 ０４６ ０ ０􀆰 ０４６ ５ １􀆰 ００ ０􀆰 ６３９ ３ ０􀆰 ６３７ ２ ０􀆰 ３４ ０􀆰 ７０７ ７ ０􀆰 ７１５ ４ １􀆰 ０８
２ ０􀆰 ９８２ １ ０􀆰 ０４５ ３ ０􀆰 ０４４ ７ １􀆰 ３１ ０􀆰 ６４４ ８ ０􀆰 ６４１ ９ ０􀆰 ４４ ０􀆰 ７１４ １ ０􀆰 ７１０ ７ ０􀆰 ４８
３ ０􀆰 ９７７ ３ ０􀆰 ０４４ ５ ０􀆰 ０４４ ８ ０􀆰 ７６ ０􀆰 ６４１ ４ ０􀆰 ６４２ １ ０􀆰 １２ ０􀆰 ６９８ ０ ０􀆰 ６９４ ９ ０􀆰 ４５
４ ０􀆰 ９６９ ２ ０􀆰 ０４４ ６ ０􀆰 ０４４ ５ ０􀆰 １２ ０􀆰 ６３６ ４ ０􀆰 ６３４ ５ ０􀆰 ２９ ０􀆰 ７０４ ４ ０􀆰 ７０９ ５ ０􀆰 ７２
５ ０􀆰 ９７１ ５ ０􀆰 ０４５ １ ０􀆰 ０４５ ５ ０􀆰 ８８ ０􀆰 ６３６ ７ ０􀆰 ６３３ ８ ０􀆰 ４７ ０􀆰 ７１２ １ ０􀆰 ７０６ １ ０􀆰 ８４
６ ０􀆰 ９８４ ５ ０􀆰 ０４４ ０ ０􀆰 ０４４ ７ １􀆰 ６０ ０􀆰 ６３８ ６ ０􀆰 ６３９ ６ ０􀆰 １６ ０􀆰 ７０１ ２ ０􀆰 ７０８ ４ １􀆰 ０２
７ ０􀆰 ９７９ ２ ０􀆰 ０４３ ７ ０􀆰 ０４４ ２ １􀆰 １２ ０􀆰 ６２９ ９ ０􀆰 ６２７ ０ ０􀆰 ４７ ０􀆰 ６９２ ８ ０􀆰 ６９４ １ ０􀆰 １８
８ ０􀆰 ９８４ ９ ０􀆰 ０４６ ４ ０􀆰 ０４５ ８ １􀆰 ２６ ０􀆰 ６４４ ３ ０􀆰 ６４９ ２ ０􀆰 ７６ ０􀆰 ７１６ ６ ０􀆰 ７１０ ３ ０􀆰 ８８
９ ０􀆰 ９８０ ７ ０􀆰 ０４４ ５ ０􀆰 ０４４ ８ ０􀆰 ７３ ０􀆰 ６３６ ７ ０􀆰 ６３１ ７ ０􀆰 ７９ ０􀆰 ７１４ ３ ０􀆰 ７１０ ４ ０􀆰 ５５
１０ ０􀆰 ９７６ ６ ０􀆰 ０４４ ３ ０􀆰 ０４４ ６ ０􀆰 ７６ ０􀆰 ６４７ ３ ０􀆰 ６４３ ２ ０􀆰 ６４ ０􀆰 ６９８ ３ ０􀆰 ６９６ ４ ０􀆰 ２７

２􀆰 ７􀆰 ２　 稳定性试验 　 取供试品溶液 （Ｓ１）， 于 ０、
２、 ４、 ８、 １２、 １６、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 １” 项下色谱条件

进样测定， 以虎杖苷为参照峰， 测得各共有峰相对

保留时间、 相对峰面积 ＲＳＤ 均小于 １􀆰 ７２％ ， 指纹

图谱相似度均大于 ０􀆰 ９６， 表明溶液在室温下 ２４ ｈ
内稳定性良好。
２􀆰 ７􀆰 ３　 重复性试验 　 取样品 （ Ｓ１）， 平行制备 ６
份供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测

定， 以虎杖苷为参照峰， 测得各共有峰相对保留时

间 ＲＳＤ 均小于 ０􀆰 ５９％ ， 相对峰面积 ＲＳＤ 均小于

１􀆰 ４３％ ， 指纹图谱相似度均大于 ０􀆰 ９６， 表明该方法

重复性良好。
２􀆰 ７􀆰 ４　 指纹图谱生成及相似度评价　 取 １０ 批胶囊

内容物适量， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶

液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 采用中药

色谱指纹图谱相似度评价系统 （２０１２ 版）， 选择样

品 Ｓ１ 图谱作为对照指纹图谱， 通过多点校正全谱

匹配后确定 ２１ 个共有峰， 生成指纹图谱共有模式，
见图 ２。 另外， １０ 批样品相似度分别为 ０􀆰 ９８４、
０􀆰 ９９６、 ０􀆰 ９７３、 ０􀆰 ９８０、 ０􀆰 ９８２、 ０􀆰 ９６２、 ０􀆰 ９７１、
０􀆰 ９７８、 ０􀆰 ９８５、 ０􀆰 ９８７， 均大于 ０􀆰 ９５， 表明不同批

次样品之间的差异较小， 稳定性良好。

图 ２　 １０ 批样品 ＨＰＬＣ 指纹图谱

Ｆｉｇ􀆰 ２　 ＨＰＬＣ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓ ｆｏｒ ｔｅｎ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ

２􀆰 ７􀆰 ５　 共有峰 　 ２１ 个共有峰的峰面积总和占色

谱峰总面积的 ９３􀆰 ５１％ ， 表明它代表性较好， 然

后在供试品溶液中加入对照品溶液以考察相应共

有峰是否增高， 同时与对照品溶液图谱进行比较

（图 １）， 确定 ６ 号峰为虎杖苷， ７ 号峰为阿魏酸，
２０ 号峰为蛇床子素， ２１ 号峰为二氢欧山芹醇当

归酸酯， 并选择峰形好、 位置适中、 前后无色谱

峰干扰的虎杖苷作为参照峰 （ Ｓ 峰）。 再计算各

共有峰相对保留时间、 相对峰面积 ＲＳＤ， 结果见

表 ７ ～ ８， 可知它们均小于 ２􀆰 ０％ ， 表明指纹图谱

稳定性良好。
０００２
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表 ７　 共有峰相对保留时间

Ｔａｂ􀆰 ７　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ｏｆ ｃｏｍｍｏｎ ｐｅａｋｓ
峰号 Ｓ１ Ｓ２ Ｓ３ Ｓ４ Ｓ５ Ｓ６ Ｓ７ Ｓ８ Ｓ９ Ｓ１０ ＲＳＤ ／ ％
１ ０􀆰 ２４１ ０􀆰 ２４２ ０􀆰 ２４１ ０􀆰 ２４１ ０􀆰 ２４２ ０􀆰 ２４２ ０􀆰 ２４３ ０􀆰 ２４０ ０􀆰 ２３９ ０􀆰 ２４３ ０􀆰 ５２
２ ０􀆰 ４２８ ０􀆰 ４２５ ０􀆰 ４２８ ０􀆰 ４２９ ０􀆰 ４２７ ０􀆰 ４２５ ０􀆰 ４２４ ０􀆰 ４２８ ０􀆰 ４２７ ０􀆰 ４２９ ０􀆰 ４１
３ ０􀆰 ６４６ ０􀆰 ６５０ ０􀆰 ６４５ ０􀆰 ６４７ ０􀆰 ６４７ ０􀆰 ６４３ ０􀆰 ６４３ ０􀆰 ６５０ ０􀆰 ６４５ ０􀆰 ６４６ ０􀆰 ３８
４ ０􀆰 ６９１ ０􀆰 ６９０ ０􀆰 ６９１ ０􀆰 ６９２ ０􀆰 ６８８ ０􀆰 ６８９ ０􀆰 ６９１ ０􀆰 ６８９ ０􀆰 ６９１ ０􀆰 ６９２ ０􀆰 １９
５ ０􀆰 ９２６ ０􀆰 ９２６ ０􀆰 ９２５ ０􀆰 ９２２ ０􀆰 ９２４ ０􀆰 ９２６ ０􀆰 ９２７ ０􀆰 ９２８ ０􀆰 ９２３ ０􀆰 ９２８ ０􀆰 ２２
６ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ ０􀆰 ００
７ １􀆰 ０７２ １􀆰 ０７２ １􀆰 ０７１ １􀆰 ０７５ １􀆰 ０６９ １􀆰 ０７１ １􀆰 ０７６ １􀆰 ０７７ １􀆰 ０７５ １􀆰 ０７４ ０􀆰 ２４
８ １􀆰 １１７ １􀆰 １１５ １􀆰 １１１ １􀆰 １１８ １􀆰 １１６ １􀆰 １２０ １􀆰 １１８ １􀆰 １１３ １􀆰 １１６ １􀆰 １１５ ０􀆰 ２３
９ １􀆰 ２２９ １􀆰 ２３２ １􀆰 ２２８ １􀆰 ２２０ １􀆰 ２２９ １􀆰 ２２４ １􀆰 ２２７ １􀆰 ２２９ １􀆰 ２３１ １􀆰 ２１８ ０􀆰 ３８
１０ １􀆰 ３２３ １􀆰 ３２８ １􀆰 ３２７ １􀆰 ３２９ １􀆰 ３２２ １􀆰 ３２５ １􀆰 ３３０ １􀆰 ３２７ １􀆰 ３１９ １􀆰 ３２８ ０􀆰 ２６
１１ １􀆰 ５００ １􀆰 ５０４ １􀆰 ５００ １􀆰 ５０５ １􀆰 ５０７ １􀆰 ４９７ １􀆰 ５０８ １􀆰 ４９８ １􀆰 ５０９ １􀆰 ５１０ ０􀆰 ３２
１２ １􀆰 ６５８ １􀆰 ６６３ １􀆰 ６５２ １􀆰 ６６７ １􀆰 ６５７ １􀆰 ６５３ １􀆰 ６５５ １􀆰 ６５７ １􀆰 ６５６ １􀆰 ６５８ ０􀆰 ２７
１３ １􀆰 ７６８ １􀆰 ７７１ １􀆰 ７８１ １􀆰 ７５３ １􀆰 ７７５ １􀆰 ７４２ １􀆰 ７６８ １􀆰 ７６７ １􀆰 ７６１ １􀆰 ７６６ ０􀆰 ６３
１４ １􀆰 ８７９ １􀆰 ８８２ １􀆰 ８７８ １􀆰 ８６６ １􀆰 ８７７ １􀆰 ８８７ １􀆰 ８７４ １􀆰 ８９３ １􀆰 ８６２ １􀆰 ８８８ ０􀆰 ５１
１５ １􀆰 ９９７ １􀆰 ９９９ １􀆰 ９９１ １􀆰 ９９２ １􀆰 ９８５ １􀆰 ９７９ ２􀆰 ０２２ １􀆰 ９９２ １􀆰 ９８８ １􀆰 ９９７ ０􀆰 ５８
１６ ２􀆰 １５１ ２􀆰 １６６ ２􀆰 １６４ ２􀆰 １８３ ２􀆰 １８１ ２􀆰 １５３ ２􀆰 １８８ ２􀆰 １６１ ２􀆰 １５７ ２􀆰 １６４ ０􀆰 ６０
１７ ２􀆰 ２５６ ２􀆰 ２７８ ２􀆰 ２７３ ２􀆰 ２７９ ２􀆰 ２８５ ２􀆰 ２７０ ２􀆰 ２７３ ２􀆰 ２７６ ２􀆰 ２６２ ２􀆰 ２８１ ０􀆰 ３９
１８ ２􀆰 ３２０ ２􀆰 ３３３ ２􀆰 ３２８ ２􀆰 ３２９ ２􀆰 ３３７ ２􀆰 ３４３ ２􀆰 ３２８ ２􀆰 ３２５ ２􀆰 ３２２ ２􀆰 ３２７ ０􀆰 ３０
１９ ２􀆰 ６７２ ２􀆰 ６８６ ２􀆰 ６７７ ２􀆰 ６７５ ２􀆰 ６７４ ２􀆰 ６７１ ２􀆰 ６６７ ２􀆰 ６８５ ２􀆰 ６７８ ２􀆰 ６７７ ０􀆰 ２２
２０ ２􀆰 ８６８ ２􀆰 ８７６ ２􀆰 ８６８ ２􀆰 ８６２ ２􀆰 ８６６ ２􀆰 ８７９ ２􀆰 ８７３ ２􀆰 ８７３ ２􀆰 ８６４ ２􀆰 ８６５ ０􀆰 １９
２１ ２􀆰 ９３５ ２􀆰 ９４３ ２􀆰 ９３６ ２􀆰 ９４６ ２􀆰 ９２３ ２􀆰 ９２４ ２􀆰 ９４２ ２􀆰 ９４３ ２􀆰 ９２５ ２􀆰 ９４９ ０􀆰 ３３

表 ８　 共有峰相对峰面积

Ｔａｂ􀆰 ８　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｐｅａｋ ａｒｅａｓ ｏｆ ｃｏｍｍｏｎ ｐｅａｋｓ
峰号 Ｓ１ Ｓ２ Ｓ３ Ｓ４ Ｓ５ Ｓ６ Ｓ７ Ｓ８ Ｓ９ Ｓ１０ ＲＳＤ ／ ％
１ ０􀆰 ５７２ ０􀆰 ５７７ ０􀆰 ５６８ ０􀆰 ５７２ ０􀆰 ５７３ ０􀆰 ５７３ ０􀆰 ５７４ ０􀆰 ５６８ ０􀆰 ５７４ ０􀆰 ５７１ ０􀆰 ４８
２ ０􀆰 ０９０ ０􀆰 ０８８ ０􀆰 ０８７ ０􀆰 ０８８ ０􀆰 ０８９ ０􀆰 ０９１ ０􀆰 ０８９ ０􀆰 ０８７ ０􀆰 ０８９ ０􀆰 ０８８ １􀆰 ４３
３ ０􀆰 ２３４ ０􀆰 ２３０ ０􀆰 ２２８ ０􀆰 ２３２ ０􀆰 ２２９ ０􀆰 ２２５ ０􀆰 ２３２ ０􀆰 ２３４ ０􀆰 ２３５ ０􀆰 ２３２ １􀆰 ３４
４ ０􀆰 ２８７ ０􀆰 ２８３ ０􀆰 ２８１ ０􀆰 ２８５ ０􀆰 ２８１ ０􀆰 ２８０ ０􀆰 ２８４ ０􀆰 ２８２ ０􀆰 ２８６ ０􀆰 ２８１ ０􀆰 ８５
５ ０􀆰 ０９４ ０􀆰 ０９７ ０􀆰 ０９３ ０􀆰 ０９４ ０􀆰 ０９３ ０􀆰 ０９２ ０􀆰 ０９３ ０􀆰 ０９４ ０􀆰 ０９４ ０􀆰 ０９３ １􀆰 ４３
６ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ １􀆰 ０００ ０􀆰 ００
７ ０􀆰 ０９５ ０􀆰 ０９８ ０􀆰 ０９６ ０􀆰 ０９７ ０􀆰 ０９７ ０􀆰 ０９６ ０􀆰 ０９８ ０􀆰 ０９６ ０􀆰 ０９９ ０􀆰 ０９８ １􀆰 ２９
８ ０􀆰 ０５６ ０􀆰 ０５８ ０􀆰 ０５８ ０􀆰 ０５６ ０􀆰 ０５７ ０􀆰 ０５６ ０􀆰 ０５７ ０􀆰 ０５８ ０􀆰 ０５７ ０􀆰 ０５８ １􀆰 ５３
９ ０􀆰 ２８９ ０􀆰 ２８９ ０􀆰 ２８７ ０􀆰 ２８２ ０􀆰 ２９３ ０􀆰 ２８７ ０􀆰 ２８４ ０􀆰 ２８６ ０􀆰 ２９２ ０􀆰 ２８８ １􀆰 １６
１０ ０􀆰 ０９４ ０􀆰 ０９３ ０􀆰 ０９６ ０􀆰 ０９４ ０􀆰 ０９５ ０􀆰 ０９５ ０􀆰 ０９５ ０􀆰 ０９４ ０􀆰 ０９４ ０􀆰 ０９５ ０􀆰 ９０
１１ ０􀆰 ４１９ ０􀆰 ４２５ ０􀆰 ４１７ ０􀆰 ４２１ ０􀆰 ４３３ ０􀆰 ４１７ ０􀆰 ４１９ ０􀆰 ４１７ ０􀆰 ４１９ ０􀆰 ４２６ １􀆰 ２４
１２ ０􀆰 ４４２ ０􀆰 ４４３ ０􀆰 ４３９ ０􀆰 ４４１ ０􀆰 ４４３ ０􀆰 ４３９ ０􀆰 ４４５ ０􀆰 ４４２ ０􀆰 ４４６ ０􀆰 ４４３ ０􀆰 ５１
１３ ０􀆰 ４９４ ０􀆰 ４９０ ０􀆰 ４９２ ０􀆰 ４９７ ０􀆰 ４８６ ０􀆰 ４９２ ０􀆰 ４９１ ０􀆰 ４９９ ０􀆰 ４９４ ０􀆰 ４８７ ０􀆰 ８２
１４ ０􀆰 ３３８ ０􀆰 ３４０ ０􀆰 ３３６ ０􀆰 ３３８ ０􀆰 ３３９ ０􀆰 ３４１ ０􀆰 ３４３ ０􀆰 ３３３ ０􀆰 ３４２ ０􀆰 ３３６ ０􀆰 ９０
１５ ０􀆰 ４２８ ０􀆰 ４３８ ０􀆰 ４２７ ０􀆰 ４２１ ０􀆰 ４３３ ０􀆰 ４２７ ０􀆰 ４２５ ０􀆰 ４３２ ０􀆰 ４２８ ０􀆰 ４２３ １􀆰 １７
１６ ０􀆰 ３４７ ０􀆰 ３４７ ０􀆰 ３４５ ０􀆰 ３４１ ０􀆰 ３５３ ０􀆰 ３４１ ０􀆰 ３５５ ０􀆰 ３４３ ０􀆰 ３３７ ０􀆰 ３３９ １􀆰 ７０
１７ ０􀆰 ４５９ ０􀆰 ４５８ ０􀆰 ４５６ ０􀆰 ４５５ ０􀆰 ４４５ ０􀆰 ４６２ ０􀆰 ４４９ ０􀆰 ４５６ ０􀆰 ４６３ ０􀆰 ４５８ １􀆰 ２１
１８ ０􀆰 １４６ ０􀆰 １４３ ０􀆰 １４６ ０􀆰 １４５ ０􀆰 １４３ ０􀆰 １４６ ０􀆰 １４５ ０􀆰 １４４ ０􀆰 １４３ ０􀆰 １４５ ０􀆰 ８７
１９ ０􀆰 ２２０ ０􀆰 ２２１ ０􀆰 ２１９ ０􀆰 ２２１ ０􀆰 ２２０ ０􀆰 ２１８ ０􀆰 ２２０ ０􀆰 ２２１ ０􀆰 ２２０ ０􀆰 ２２１ ０􀆰 ４５
２０ ０􀆰 ７８４ ０􀆰 ７８３ ０􀆰 ７８１ ０􀆰 ７８２ ０􀆰 ７８３ ０􀆰 ７８５ ０􀆰 ７８２ ０􀆰 ７８１ ０􀆰 ７８５ ０􀆰 ７８７ ０􀆰 ２５
２１ ０􀆰 ６２９ ０􀆰 ６２５ ０􀆰 ６２６ ０􀆰 ６３３ ０􀆰 ６０９ ０􀆰 ６３１ ０􀆰 ６２３ ０􀆰 ６２８ ０􀆰 ６２９ ０􀆰 ６２５ １􀆰 ０６

３　 讨论

３􀆰 １　 指标成分、 内标选择　 根据通络止痛胶囊中

１６ 味药材的主要成分及其药理作用， 本实验考察

了虎杖苷、 阿魏酸、 蛇床子素、 二氢欧山芹醇当归

酸酯、 毛蕊花糖苷、 蒿本内酯、 松脂醇二葡萄糖

苷。 其中， 毛蕊花糖苷、 蒿本内酯含有量太低， 松

脂醇二葡萄糖苷不易提取分离， 故选择虎杖苷、 阿

魏酸、 蛇床子素、 二氢欧山芹醇当归酸酯作为指标

成分。 另外， 虎杖苷在供试品溶液中含有量高， 位

置适中， 峰形好， 分离度大， 故选择其作为内标。
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３􀆰 ２　 前处理方法选择　 本实验比较了乙醇、 甲醇，
发现后者提取率高， 基线平稳， 图谱指纹性强， 故

选择甲醇作为提取溶剂； 比较了超声提取、 回流提

取、 索氏提取， 发现三者无明显差异， 但超声提取

操作方便快捷， 易于制备供试品溶液， 故选择其作

为提取方法； 比较了提取时间 ５０、 ６０、 ７０ ｍｉｎ， 发

现提取 ６０ ｍｉｎ 后各成分提取率基本一致， 故选择

６０ ｍｉｎ 作为提取时间。
３􀆰 ３　 色谱条件选择　 本实验所测成分的极性相差

较大， 故采用梯度洗脱模式以实现快速分离。 考察

了甲醇⁃水、 甲醇⁃磷酸、 甲醇⁃醋酸、 乙腈⁃水、 乙

腈⁃磷酸、 乙腈⁃醋酸， 发现甲醇－０􀆰 ５％ 磷酸洗脱效

果最好， 故以其为流动相。 各成分紫外吸收波长分

别为虎杖苷 ３０６ ｎｍ、 阿魏酸 ３１６ ｎｍ、 蛇床子素

３３０ ｎｍ、 二氢欧山芹醇当归酸酯 ３３０ ｎｍ， 四者比

较接近， 采用 ＤＡＤ 检测器进行 １９０ ～ ４００ ｎｍ 全波

长扫描， 通过分析三维图谱， 兼顾信号强度和检测

灵敏度， 发现在 ３３０ ｎｍ 波长附近各成分色谱图的

基线噪音较低， 均有较高的响应， 有利于含有量测

定， 故选择其作为检测波长。
４　 结论

指纹图谱具有整体性、 相似性的特点， 可快速

判断药味是否缺少， 但不能准确反映化学成分信

息； 一测多评法定量准确， 但受制于中药的复杂

性， 也并非所有活性成分均能如此测定。 本实验首

次建立通络止痛胶囊 ＨＰＬＣ 指纹图谱， 并通过一测

多评法同时测定虎杖苷、 阿魏酸、 蛇床子素、 二氢

欧山芹醇当归酸酯的含有量， 发现所得结果与外标

法接近， 而且该方法简便高效， 重复性好， 可为该

制剂整体质量控制提供参考。
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