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摘= =要：目的= =建立芪柏颗粒的 rmiC特征图谱，为评价不同批次成品的质量提供参考。方法= =采用 ACnrfqv=rmiC=epp=
qP=CNU（NMM=mm×OKN=mm，NKU=μm）作为色谱柱，以乙腈JMKPB甲酸水为流动相，梯度洗脱，柱温 OU=℃，波长 ORQ=nm，体

积流量 MKQ=miLmán。结果= =建立芪柏颗粒的 rmiC特征图谱，NO批不同批次成品相似度均＞MKVO，共标定 QS个共有峰，筛

选其中 OR个共有峰与单味药材进行比对并归属，其中 Q个共有峰来源牡丹皮，Q个共有峰来源甘草，O个共有峰来源炙黄芪，

O个共有峰来源墨旱莲，N个共有峰来源卷柏，NO个共有峰未进行归属。结论= =成功建立芪柏颗粒的 rmiC特征图谱分析方

法，其精密度、重复性和稳定性良好，可为芪柏颗粒质量标准提升作参考。=
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芪柏颗粒是由炙黄芪、牡丹皮、女贞子、卷柏、

甘草等七味药组成，具有益气滋阴、凉血止血之功

效。经多年临床观察，该方治疗慢性特发性血小板

减少性紫癜效果显著，可降低疾病复发率。芪柏颗

粒为多种药材经提取、浓缩、粉碎、干燥、制粒、

整粒等多道工序制成，具有易携带、易服用和易储

存等优点。中药特征图谱包含各色谱峰保留时间、

峰面积、出峰顺序等信息，能有效体现中药整体性

化学特征表征xNz，可用于评价中药材质量的均一性

和稳定性。因此为全面控制该产品的质量，保证疗=
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效，本研究采用 rmiCJmaA法初步建立 NO批芪柏

颗粒特征图谱，同时初步筛选共有峰进行各单味药

材归属，为本方的化学成分物质基础研究提供了参

考与依据xOz。=
N= =材料=

t~íers= rmiC（maA）超高液相色谱仪（美国

沃特世公司）；hnJORMb 型医用超声波仪器（昆山

市超声仪器有限公司）；up= OMRav 电子分析天平

（瑞士jeííäer=qoäedo公司）；高速冷冻离心机 pqNSo
（qhermo=cásher公司）。=

对照品甘草酸铵（NNMTPNJOMNQNU）、穗花杉双

黄酮（批号 NNNVMOJOMNNMO）、甘草苷（批号

NNNSNMJOMNNMS）、没食子酸（批号 NNMUPNJOMMUMP），
均由中国食品药品检定研究院提供；QI= RJ二咖啡酰

奎宁酸（批号 OMNPMUMS）、芒柄花苷（批号

OMNPMSNO）、毛蕊异黄酮（批号 OMNPMQMU），均由天

津士兰科有限公司提供；芪柏颗粒成品由天士力研

究院现代中药开发中心生产（批号分别为：

OMNSMVOS、 OMNSNNPM、 OMNSNOMO、 OMNTMQMS、
OMNTMQMU、 OMNTMQMV、 OMNTMQNM、 OMNTMQNO、
OMNTMSMN、OMNTMSMO、OMNTMSMS、OMNTMSMT）。乙腈

为色谱纯（德国jerck公司），超纯水为jáääáJn制

备（jáääáéore公司），其他试剂为分析纯。=
O= =方法与结果=
OKN= =色谱条件= = =

色谱柱为ACnrfqv=rmiC=epp=qP色谱柱（NMM=
mm×OKN=mm，NKU=mm），柱温 OU=℃，波长 ORQ=nm，
流速 MKQ=miLmán，进样体积 O=μi，流动相乙腈（A）
JMKPB甲酸水（_），梯度洗脱（M～T=mán，RB～NUB=
A；T～V=mán，NUB～OMB=A；V～NQ=mán，OMB～PRB=
A；NQ～NSKR=mán，PRB～QRB=A；NSKR～NTKR=mán，
QRB～VMB=A；NTKR～NV=mán，VMB～VMB=A；NV～
OM=mán，VMB～RB=A）。=
OKO= =供试品溶液制备xPJQz= = =

取本品研细，约 NKO=g，精密称定，置具塞锥形

瓶中，精密加入 TMB甲醇 OM=mi，称定质量，超声

提取（QM=kez，NMM=t）PM=mán，取出放至室温，加

TMB甲醇补足减失的质量，摇匀，NO=MMM=rLmán离心

NM= mán，过 MKOO= μm微孔滤膜，取续滤液，即得。

按处方比例分别称取各单味药材，精密称定，同法

制备各单味药材。=
OKP= =对照品溶液制备xRz= = =

取对照品甘草酸铵、穗花杉双黄酮、甘草苷、

没食子酸、QIRJ二咖啡酰奎宁酸、芒柄花苷、毛蕊

异黄酮适量，精密称定，分别加甲醇制成浓度为

MKN～N=gLi的对照品溶液，即得。=
OKQ= =方法学考察=
OKQKN= =精密度试验= =取批号 OMNSNNPM 的芪柏颗粒

按 OKO项下方法制备供试品溶液，精密吸取 O=μi，
在 OKN 项色谱条件下连续 S 次进样分析，记录色谱

峰面积，结果测得各共有峰对参比峰的相对保留时

间 opa＜MKRB和相对峰面积 opa＜OKTB，结果表

明仪器精密度良好。=
OKQKO= =重复性试验= =取批号 OMNSNNPM 的芪柏颗粒

按 OKO 项下平行制备 S 份供试品溶液，精密吸取 O=
μi，在 OKN项色谱条件下分别进样分析，记录色谱

峰面积，结果测得各共有峰对参比峰的相对保留时

间 opa＜MKTB和相对峰面积 opa＜QKPB，结果表

明，本方法重复性良好。=
OKQKP= =稳定性试验= =取批号 OMNSNNPM 的芪柏颗粒

按 OKO项下方法制备供试品溶液，精密吸取 O=μi，
在按 OKN项色谱条件下分别在 M、O、Q、U、NO、OQ=h
取样分析，记录色谱峰面积，结果测得各共有峰对

参比峰的相对保留时间 opa＜MKSB和相对峰面积

opa＜QKTB，结果表明，供试品溶液室温放置 OQ=h
内稳定。=
OKR= =特征图谱的建立xSz=
OKRKN= =特征图谱的建立= =将 NO 批芪柏颗粒成品编

号为 pN～pNO（批号分别为：OMNSMVOS、OMNSNNPM、
OMNSNOMO、 OMNTMQMS、 OMNTMQMU、 OMNTMQMV、
OMNTMQNM、 OMNTMQNO、 OMNTMSMN、 OMNTMSMO、
OMNTMSMS、OMNTMSMT），照 OKO项下方法制备供试品

溶液，按 OKN项色谱条件精密吸取 O=μi进样检测，

记录色谱图，见图 N。=
OKRKO= =参比峰选择和主要共有峰标定= =在 NO 批样

品图谱中，QR号色谱峰分离度较好，峰响应最大，

峰面积较大、较稳定，且为所有批次样品共有峰，

经与对照品对照鉴定为甘草酸，因此确定甘草酸为

参照色谱峰（p）。NO批样品的特征图谱进行分析，

根据色谱峰中各相对保留时间，OM=mán内选取并确

定 QS个共有峰作为特征峰，建立特征图谱的共有模

式，见图 O。=
OKRKP= =相似度评价= =将 NO批芪柏颗粒成品的 cdf格
式图谱导入中药色谱指纹图谱相似度评价系统

OMNO年 A版相似度软件，进行相似度评价，结果见

表 N。结果显示，NO批成品样品相似度均＞MKVO，=



= = arug=bvaluation=oesearch= =第 QN卷=第 S期= = OMNU年 S月=

= = =

•=NMRM=•=

=

图 N= = NO批芪柏颗粒 rmiC特征图谱及对照特征图谱（o）=
cigK=N= = rmiC=characteristic=chromatogram=of=NO=batches=of=nibai=dranule=and=common=characteristic=chromatogram=EoF=
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图 O= =芪柏颗粒特征图谱的共有模式图=
cigK=O= = qhe=common=pattem=chromatogram=of=characteristic=chromatogram=of=nibai=dranule=

表 N= = NO批芪柏颗粒特征图谱的相似度=
qable=N= = qhe=similarities=of=NO=batches=characteristic=chromatogram=of=nibai=dranule=

编号= pN= pO= pP= pQ= pR= pS= pT= pU= pV= pNM= pNN= pNO=

相似度= MKVOU= MKVPT= MKVQU= MKVR= MKVQQ= MKVQR= MKVT= MKVSP= MKVSN= MKVSR= MKVRU= MKVTO=

=
说明其相似度较好，工艺较稳定，质量一致性较好。

结果表明芪柏颗粒不同批次成品质量稳定，特征图

谱技术可以用于芪柏颗粒质量的评价和控制。=
OKRKQ= =成品与各单味药材相关性= =通过成品批号为

OMNSNNPM 分别与处方中七味药材制备样品图谱相

比对，结果显示芪柏颗粒特征图谱的化学成分主要

来源于牡丹皮、甘草、女贞子、炙黄芪、墨旱莲、

卷柏药材。由于部分共有峰峰面积较小，可能会影

响药材归属的准确性，故筛选峰号 O、P、Q、R、S、
V、NR、NS、NT、NU、OM、OP、OQ、OR、OS、OU、OV、
PN、PO、PQ、PR、QN、QO、QQ、QR 这 OR 个主要色

谱峰（各峰占总面积＞NBxTz）进行药材归属。通过

对照品比对，确定 O、NS、OP、OS、PR、QQ号峰分

别为没食子酸、甘草苷、QIRJ二咖啡酰奎宁酸、芒

柄花苷、毛蕊异黄酮、穗花杉双黄酮。其中 O、P、
V、OM 号峰来源牡丹皮xUz；NS、OU、QO、QR 号峰来

源甘草xVz；OS、PR来源炙黄芪xNMz；OP、OQ号峰来源

墨旱莲xNNz；QQ号峰来源卷柏xNOz；Q、R、S、NR、NT、
NU、OR、OV、PN、PO、PQ、QN号峰因存在干扰峰未

能归属药材，见图 P。=
P= =讨论=
PKN= =提取条件考察= = =

采用单因素考察方法，以色谱峰丰富度、峰形、

分离度和峰数量等作为优选指标，分别对样品取样=

t=L=mán=

t=L=mán=
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图 P= =芪柏颗粒特征图谱各共有峰归属色谱峰=
cigK=P= = bach=common=peak=of=characteristic=chromatogram=in=nibai=dranule=

量（MKS、NKO、NKU、P= g）、提取溶剂（NMMB甲醇、

TMB甲醇、RMB甲醇、水、NMMB乙醇、TMB乙醇、

RMB乙醇）、提取方式（回流和超声）及提取时间（NR、
PM、QR、SM= mán）进行考察。最终确定供试品溶液

制备方法为：样品取样量为 NKO=g，TMB甲醇作为提

取溶剂，超声提取 PM=mán。=
PKO= =流动相选择=

本试验对流动相乙腈JMKPB甲酸水、乙腈JMKNB
甲酸水、乙腈J水、甲醇JMKPB甲酸水、甲醇JMKNB甲

酸水、甲醇J水进行考察，最终选择乙腈JMKPB甲酸

水作为流动相，结果显示色谱峰峰形较好、基线平

稳、峰数量较多、峰信息量更丰富和分离效果较佳。=
PKP= =其他色谱条件考察=

本试验对样品进行 NVM～QMM=nm全波长扫描，

体积流量（MKR、MKQ、MKP=miLmán），柱温（PM、PR、
OU=℃），色谱柱（ACnrfqv=rmiC=epp=qP=CNU，= NMM=
mm×OKN=mm，NKU=mm、ACnrfqv=rmiC=_be=CNU，=
NMM=mm×OKN=mm，NKT=mm）进行考察，最终确定检

测波长为 ORQ= nm，流速为 MKQ= miLmán、柱温为

OU=℃，色谱柱选择 ACnrfqv=rmiC=epp=qP（NMM=
mm×OKN=mm，NKU=mm），此条件下，能够获得峰形

对称、信息丰富、分离度较好和基线平稳的色谱峰。=
综上所述，本研究首次建立 NO 批芪柏颗粒的

rmiC特征图谱，该方法测定的 NO批芪柏颗粒相似

度较好，批次间无明显差异，工艺稳定，质量一致

性好，可用于该颗粒的质量评价和控制。结果显示，

该方法操作简便、重复性好、OQ=h内稳定性好、峰

信息丰富、分离效果较好，能较为全面反映全方主

要物质成分。但在该特征图谱中三七在全处方中用

量较少，相关皂苷成分多为末端吸收，现有检测条

件未能检测。共有色谱峰归属上，以 QR号峰甘草酸

作为参照峰，得到 QS个共有峰，从中筛选 OR个共

有峰（各峰占总峰面积＞NB）进行初步药材归属，

现有研究仅分别归属了 NP种成分，还有多个共有峰

因为含量较低以及存在干扰等因素未能准确归属。

后续将结合高分辨质谱，对全方包括特征图谱 QS
个共有峰在内的化学成分进行系统研究，深入研究

产品物质基础，提升产品质量。
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