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摘= =要：目的= =建立十味盆安颗粒中 V种成分（没食子酸、丹参素钠、绿原酸、芍药苷、虎杖苷、苯甲酸、丹酚酸 B、大黄

素、大黄素甲醚）的定量测定及指纹图谱研究方法，为十味盆安颗粒的质量控制提供依据。方法= =采用 emiC 法，色谱柱

为 qhermo=CNU柱（ORM=mm×QKS=mm，R=μm）；以乙腈JMKNB磷酸水溶液为流动相，梯度洗脱：M～NS=mán，RB～NQB乙腈；NS～
OM=mán，NQB～NTB乙腈，OM～PR=mán，NTB～NVB乙腈；PR～SM=mán，NVB～PRB乙腈；SM～SO=mán，PRB～TRB乙腈；SO～
TU=mán，TRB乙腈；体积流量 NKM=miLmán；检测波长 OPM=nm（定量测定与指纹图谱用）。结果= =没食子酸、丹参素钠、绿原

酸、芍药苷、虎杖苷、苯甲酸、丹酚酸 B、大黄素、大黄素甲醚 V 种成分均达到基线分离，在线性范围内线性关系良好，r
均＞MKVVV=V，加样回收率分别为 NMMKNRB（opa为 NKPVB）、VVKUVB（opa为 NKTNB）、VVKVOB（opa为 MKSTB）、VVKOUB（opa
为 MKSMB）、VVKUVB（opa为 MKUMB）、VVKTOB（opa为 NKUPB）、VVKVNB（opa为 MKTVB）、NMMKMSB（opa为 MKVQB）、VVKVTB

（opa为 NKPSB）；利用中药指纹图谱相似度评价系统（OMNO版）对 NR批十味盆安颗粒指纹图谱进行分析，NR批样品指纹图

谱与对照指纹图谱相似度达 MKVTS以上。结论= =该方法简便可行、快速准确，可以作为评价十味盆安颗粒质量的有效方法。=
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素；大黄素甲醚=
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十味盆安颗粒为治疗盆腔炎性疾病后遗症xNJOz

的中药复方制剂，具有清热利湿、活血化瘀的功效，

主要用于治疗湿热瘀结所致的慢性盆腔炎。十味盆

安颗粒由虎杖、丹参、大血藤、赤芍、菝葜、蒲公

英、乌药、皂角刺、醋延胡索、党参 NM味中药经过

提取、浓缩、醇沉、干燥后得到干燥浸膏，再加入

一定比例的糊精、甜菊素等辅料经干法制粒制成的

成方制剂，以成品颗粒中芍药苷、虎杖苷的量及虎

杖、丹参、大血藤、乌药、醋延胡索等 R味药材的

qiC鉴别为质控指标；同时性状、装量差异、水分、

粒度等检查项均符合《中国药典》OMNM年版要求。

由于中药复方中化学成分比较复杂，单一的定量测

定方法难以全面控制成品质量。中药指纹图谱可较

全面反映中药化学成分的种类和量的分布信息xPz，

为全面有效控制十味盆安颗粒的质量，保证临床用

药的有效性，本实验建立了十味盆安颗粒中多种成

分的定量测定及其指纹图谱研究方法，为该制剂的

质量控制提供参考。=
N= =仪器与材料=

岛津 iCJOMAq高效液相色谱仪，岛津企业管理

（中国）有限公司；aAa 紫外检测器，美国安捷伦

公司；BmONNa型电子分析天平、jeííler=AbOQM电
子分析天平，德国 jeííer= qoledo 公司；CeníráfuÖe=
RQNRa高速离心机，德国 bééendorf公司。=

对照品没食子酸（批号 NNMUPNJOMNOMQ，质量

分数以 UVKVB计）、丹参素钠（批号 NNMURRJOMNQNO，
质量分数以 VVKRB计）、绿原酸（批号 NNMTRPJ=
OMNQNR，质量分数以 VSKOB计）、芍药苷（批号

lNNMTPSJOMNQPU，质量分数以 VSKQB计）、虎杖苷（批

号 NNNRTRJOMMRMO）、苯甲酸（批号 NMMQNVJOMNPMO）、
丹酚酸 B（批号 NNNRSOJOMNPNP，质量分数以 VTKMB
计）、大黄素（批号 NNMTRSJOMMNNM）、大黄素甲醚

（批号 NNMTRUJOMNQNR，质量分数以 VVKNB计），以上

对照品均由中国食品药品检定研究院提供。乙腈为

色谱纯；其余试剂均为分析纯；自制纯化水。NR批
十味盆安颗粒，批号分别为 NQMUMN、NQMVMN、
NQMVMO、NQMVMP、NQMVNR、NQMVOR、NQNMMN、NQNMMP、
NQNMMR、NQNMMT、NQNMNR、NQNMOM、NQNNNN、NQNNNO、

NQNNNP（pN～pNR），江苏康缘药业股份有限公司。

丹参（批号 NQMPMN，为唇形科植物丹参 palvia 
miltiorrhiza BÖeK= 的干燥根和根茎）；菝葜（批号

NQMPMN，为百合科植物菝葜 pmilax china iK=的干燥

根茎）；蒲公英（批号 NQMPMN，为菊科植物蒲公英

qaraxacum mongolicum e~ndK=Jj~zzK=的干燥全草）；

党参（批号 NQMOMN，为桔梗科植物党参 Codonopsis 
pilosula=k~nnfK=的干燥根）；大血藤（批号 NQMPMN，
为木通科植物大血藤 pargentodoxa cuneata=oehdK=eí=
tálsK=的干燥藤茎）；虎杖（批号 NQMPMN，为蓼科植

物虎杖 molygonum cuspidatum=páebK=eí=wuccK=的干燥

根茎和根）；延胡索（批号 NQMOMN，为罂粟科植物

延胡索 Corydalis yanhusuo= tK= qK= t~nÖ 的干燥块

茎）；皂角刺（批号 NQMPMN，为豆科植物皂荚dleditsia 
sinensis= i~mK=的干燥棘刺）；赤芍（批号 NQMPMN，
为毛茛科植物芍药 maeonia lactiflora m~llK=的干燥

根）；乌药（批号 NQMOMN，为樟科植物乌药 iindera 
aggregata=hosíermK=的干燥块根）；均购于安徽亳州

药材市场，鉴定人为康缘大药房吴舟主任药师。=
O= =方法与结果=
OKN= =色谱条件=

色谱柱为 qhermo=CNU柱（ORM=mm×QKS=mm，R=
μm）；流动相为乙腈JMKNB磷酸水溶液，梯度洗脱，

洗脱程序为 M～NS=mán，RB～NQB乙腈；NS～OM=mán，
NQB～NTB乙腈；OM～PR=mán，NTB～NVB乙腈；PR～
SM=mán，NVB～PRB乙腈；SM～SO=mán，PRB～TRB
乙腈；SO～TU= mán，TRB乙腈；体积流量为 MKV=
miLmán；柱温 OR=℃；进样量 NM=μi；检测波长 OPM=
nm（定量测定和指纹图谱用）。色谱图见图 N。=
OKO= =对照品溶液的制备=

分别取没食子酸、丹参素钠、绿原酸、芍药苷、

虎杖苷、苯甲酸、丹酚酸 B、大黄素、大黄素甲醚

对照品适量，精密称定，置 NMM=mi量瓶中，加 TMB
甲醇配成混合对照品母液，备用。精密量取混合对

照品母液 OKR= mi至 OM= mi量瓶中，加 TMB甲醇定

容，得质量浓度为没食子酸 NOKNV=μÖLmi、丹参素钠

NVKRS= μgLmi、绿原酸 16.38 μgLmi、芍药苷 PNKRR=
μgLmi、虎杖苷 36.80 μgLmi、苯甲酸 9.57 μgLmi、=
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NJ没食子酸= = OJ丹参素钠= = QJ绿原酸= = UJ芍药苷= = NNJ虎杖苷= = NOJ苯甲酸= = NRJ丹酚酸 B= = ONJ大黄素= = OOJ大黄素甲醚=
NJÖ~llác=~cád= = OJsodáum=d~nshensu= = QJchloroÖenác=~cád= = UJé~eonáflorán= = NNJéolód~íán= = NOJbenzoác=~cád= = NRJs~lvá~nolác=~cád=B= = ONJemodán= = OOJéhóscáon=
=

图 N= =混合对照品= EAF=和十味盆安颗粒= EBF=溶液的 emiC图=
cigK=N= =emiC=of=mixed=reference=substances=EAF=and=phiwei=menan=dranule=EBF=

=
丹酚酸 B 36.84 μgLmi、大黄素 8.84 μgLmi、大黄素

甲醚 7.76 μgLmi的混合对照品溶液。=
OKP= =供试品溶液的制备=

称取十味盆安颗粒粉末 MKR=Ö，精密称定，置 NMM=
mi锥形瓶中，精密加入 TMB甲醇 RM=mi，称质量，

超声提取（ORM=t，QM=kez）PM=mán，冷却至室温，

再次称质量，用 TMB甲醇补足减失质量，摇匀，滤

过，取续滤液，离心，即得。=
OKQ= =十味盆安颗粒指纹图谱研究=
OKQKN= =精密度试验= =取同一批十味盆安颗粒（批次

NQMUMN），按照“OKP”项下方法制备供试品溶液，

按“OKN”项下色谱条件连续进样 S次，记录色谱图，

结果表明，各色谱峰相对保留时间的 opa 在

MKPSB～MKTTB，相对峰面积的 opa 在 MKTPB～

OKUQB，表明仪器精密度较好。=
OKQKO= =重复性试验= =取同一批十味盆安颗粒（批次

NQMUMN），按照“OKP”项下方法制备供试品溶液 S
份，按“OKN”项下色谱条件进行测定，记录色谱图，

结果表明，各色谱峰相对保留时间的 opa 在

MKNRB～MKVPB，相对峰面积的 opa 在 MKUOB～

OKSVB，表明该方法重复性较好。=
OKQKP= =稳定性试验= =取同一批十味盆安颗粒（批次

NQMUMN），按照“OKP”项下方法制备供试品溶液，

按“OKN”项下色谱条件分别在 M、NTM、PQM、SUM、
N=TMM=mán、PQ=h进样测定，结果表明，各色谱峰相

对保留时间的 opa 在 MKOQB～MKVNB，相对峰面积

的 opa在 MKVRB～OKSMB，表明供试品溶液在 PQ= h
内稳定。=

OKQKQ= =共有峰的指认与相似度评价= =测定 NR 批十

味盆安颗粒 emiC图谱，叠加图谱见图 O。采用《中

药色谱指纹图谱相似度评价 OMMQA版》进行分析，

共标定 OO个共有峰，将对照品溶液与样品色谱峰进

行比对得到 V个已知峰（NJ没食子酸、OJ丹参素钠、

QJ绿原酸、UJ芍药苷、NNJ虎杖苷、NOJ苯甲酸、NRJ
丹酚酸 B、ONJ大黄素、OOJ大黄素甲醚），NP个为未

知峰。以中位数法生成对照指纹图谱，NR批十味盆

安颗粒指纹图谱与对照指纹图谱的相似度分别为

MKVTT、MKVTT、MKVTS、MKVTT、MKVVO、MKVVO、MKVVO、
MKVVP、MKVVO、MKVVQ、MKVVQ、MKVVP、MKVVP、MKVVP、
MKVVP，相似度均达 MKVTS以上。=
OKR= =药材成品相关性研究=

分别取十味盆安颗粒处方中 NM 味药材的粉末

MKR=Ö，精密加 TMB甲醇 RM=mi，超声处理 SM=mán，
滤过，离心，得供试品溶液，按“OKN”项下色谱条

件进行测定。=
由相关性图谱（图 P）可知，指纹图谱中 R、T

号峰主要来自菝葜；NM号峰主要来自乌药；NS号主

要来自皂角刺；P、Q、V号峰主要来自大血藤；NN、
NU、NV、OM、ON、OO 主要来自虎杖；N、S、U、NO
号峰主要来自赤芍；NR、NT号峰主要来自丹参。其

中 O、NP、NQ 号峰暂无归属，通过查阅文献报道xQz

可推测O号峰丹参素钠可能是制剂过程中由NR号峰

丹酚酸 B转化形成；NP、NQ号峰为未知成分，有待

进一步研究。另由文献知大血藤、菝葜、蒲公英中

均含有 Q号峰（绿原酸）xRJSz；菝葜、赤芍中均含有

N号峰（没食子酸）xTJUz。=
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图 O= = NR批十味盆安颗粒指纹图谱=
cigK=O= = cingerprint=of=NR=batches=of=phiwei=menan=dranule=

=

=
=
=

图 P= = NM味药材的相关指纹图谱=
cigK=P= = oelative=fingerprint=of=NM=Chinese=crude=medicines=

=
OKS= =多成分定量测定=

将对照品溶液与样品色谱峰进行比对，共指认

出 V个成分，分别为没食子酸、丹参素钠、绿原酸、

芍药苷、虎杖苷、苯甲酸、丹酚酸 B、大黄素、大

黄素甲醚。本实验采用二极管阵列检测器（aAa）
对样品进行全波段扫描，并且对 V个指标成分进行

了峰纯度验证，结果表明在本实验所确定的检测条

件下样品中所测定的 V个成分不含其他干扰成分。=
OKSKN= =线性关系考察= =取对照品混合母液，用 TMB
甲醇逐级 O倍稀释得系列对照品混合溶液，分别进

样，测定峰面积。以峰面积（v）对质量浓度（u）
作图，得各对照品的回归方程。结果分别为没食子

酸 v＝PN= UNM= u－N= MUS，r＝MKVVV= V，线性范围

NKROQ～VTKRO=μgLmi；丹参素钠v＝NQ=PTU=u－Q=QUN，
r＝NKMMM= M，线性范围 OKQQR～NRSKQU= μgLmi；绿原

酸 v＝NV= RRR= u－Q= SUM，r＝NKMMM= M，线性范围

OKMQU～NPNKMQ=μgLmi；芍药苷v＝NQ=UVT=u－NS=VUP，
r＝NKMMM= M，线性范围 PKVQQ～OROKQM= μgLmi；虎杖

苷 v＝OR= TOU= u－NO= PVU，r＝NKMMM= M，线性范围

QKSMM～OVQKQM=μgLmi；苯甲酸v＝SP=OQR=u－NN=TVV，
r＝NKMMM=M，线性范围 NKNVS～TSKRS=μgLmi；丹酚酸

B v＝NV= TNS= u－NO= RMN，r＝NKMMM= M，线性范围

QKSMR～OVQKTO=μgLmi；大黄素 v＝QS=QSR=u＋O=UMU，
r＝MKVVV=V，线性范围 NKNMR～TMKTO=μgLmi；大黄素

甲醚 v＝NT= TRS= u－O= TTN，r＝MKVVV= V，线性范围

MKVTM～SOKMU=μgLmi。=

N= O=P= Q=R= S=T=
U=
V=NM=

NN=
NO= NP=NQ=

NR=
NS= NT=NU=

NV=
OM=

ON=

OO=

M= = = = = = = = = = = NM= = = = = = = = = = = OM= = = = = = = = = = = PM= = = = = = = = = = = QM= = = = = = = = = = = RM= = = = = = = = = = = SM= = = = = = = = = = = TM= = = = = = = = = = = UM=
tLmán=

o=
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pNQ=
pNP=
pNO=
pNN=
pNM=
pV=
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pN=

M= = = = = = = = = = = NM= = = = = = = = = = = OM= = = = = = = = = = = PM= = = = = = = = = = = QM= = = = = = = = = = = RM= = = = = = = = = = = SM= = = = = = = = = = = TM= = = = = = = = = = = UM=
tLmán=

丹参=
菝葜=
蒲公英=
党参=
大血藤=
虎杖=
延胡索=
皂角刺=
赤芍=
乌药=
十味盆安=

颗粒=
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OKSKO= =精密度试验= =取混合对照品溶液，按“OKN”
项下色谱条件连续进样 S次，测定，结果没食子酸、

丹参素钠、绿原酸、芍药苷、虎杖苷、苯甲酸、丹

酚酸 B、大黄素、大黄素甲醚峰面积的 opa值分别

为 MKPNB、MKOPB、MKVNB、MKONB、MKNNB、MKOUB、

MKOSB、MKOOB、MKTSB，表明仪器精密度良好。=
OKSKP= = 重复性试验 = = 取同一批十味盆安颗粒

（NQMUMN批次），按“OKP”项下供试品制备方法制备

S份供试品溶液，按“OKN”项下色谱条件进样，测

定各指标成分的峰面积，计算质量分数，结果没食

子酸、丹参素钠、绿原酸、芍药苷、虎杖苷、苯甲

酸、丹酚酸 B、大黄素、大黄素甲醚的平均质量分

数和 opa值分别为 NKOS=mÖLÖ、NKPVB，OKRM=mÖLÖ、
NKRSB，MKVV=mÖLÖ、NKVQB，QKRP=mÖLÖ、NKPMB，PKOP=
mÖLÖ、NKPNB，MKUU=mÖLÖ、NKUPB，TKNM=mÖLÖ、MKQTB，

NKRU=mÖLÖ、MKSUB，MKVN=mÖLÖ、MKRMB。=
OKSKQ= = 稳定性试验 = = 取同一批十味盆安颗粒

（NQMUMN批次），按“OKP”项下供试品制备方法制备

供试品溶液，按“OKN”项下色谱条件分别于 M、NTM、
PQM、SUM、N=TMM=mán、PQ=h进样测定，计算各指标

成分峰面积的opa值，结果分别为没食子酸 NKUUB、

丹参素钠 NKOPB、绿原酸 NKRQB、芍药苷 NKROB、虎

杖苷 NKUQB、苯甲酸 NKTNB、丹酚酸 B=MKRPB、大黄

素 NKOQB、大黄素甲醚 MKPPB，说明供试品溶液中

各指标成分在 PQ=h内稳定。=
OKSKR= =加样回收试验= =取已测定的同一批十味盆安

颗粒（NQMUMN批次）MKOR=Ö，P份，精密称定，置于

RM=mi量瓶中，分别加入混合对照品溶液（没食子

酸 344.31 μgLmi、丹参素钠 627.86 μgLmi、绿原酸

246.32 μgLmi、芍药苷 1 136.52 μgLmi、虎杖苷

807.95 μgLmi、苯甲酸 227.13 μgLmi、丹酚酸 B=
N=778.11 μgLmi、大黄素 396.73 μgLmi、大黄素甲醚

227.71 μgLmi）MKU、NKM、NKO=mi，各平行 P份，加

TMB甲醇定容，按“OKP”项下方法制备供试品溶液，

进样，测定，计算回收率与 opa值。结果分别为没

食子酸 NMMKNRB、NKPVB，丹参素钠 VVKUVB、NKTNB，

绿原酸 VVKVOB、MKSTB，芍药苷 VVKOUB、MKSMB，

虎杖苷 VVKUVB、MKUMB，苯甲酸 VVKTOB、NKUPB，

丹酚酸 B=VVKVNB、MKTVB，大黄素 NMMKMSB、MKVQB，
大黄素甲醚 VVKVTB、NKPSB。=
OKSKS= =样品测定= =将 NR批十味盆安颗粒，按“OKP”
项下方法制备样品溶液，按“OKN”项下色谱条件进

样，测定，结果见表 N。=
P= =讨论=

在流动相选择方面，本实验考察了乙腈J水、甲

醇J水、甲醇JMKNB醋酸溶液（OR∶TR）、甲醇JMKQB
磷酸水溶液、乙腈JMKNB磷酸水溶液xVJNPz等几种不同

流动相在不同比例等度洗脱、梯度洗脱程序下的色=

表 N= =样品定量测定结果= En=Z=OF=
qable=N= =nuantitative=determination=of=nine=maker=components=En=Z=OF=

批号=
质量分数LEmÖ·Ö−NF=

没食子酸= 丹参素钠= 绿原酸= 芍药苷= 虎杖苷= 苯甲酸= 丹酚酸 B= 大黄素= 大黄素甲醚=

NQMUMN= NKOS= OKRN= MKVU= QKRN= PKOM= MKUV= TKMP= NKRV= MKVO=

NQMVMN= NKOQ= OKSQ= MKUU= PKPN= OKRR= NKMP= SKPP= NKSS= MKVV=

NQMVMO= NKOP= OKTN= MKUR= PKPV= OKTM= NKMV= SKOQ= NKTO= MKVV=

NQMVMP= NKOM= OKTP= MKUV= PKQS= OKRU= NKMV= SKPN= NKSV= NKMN=

NQMVNR= NKOR= OKSM= MKVR= QKRP= PKNT= MKUV= SKPS= NKRU= MKVN=

NQMVOR= NKOS= OKRV= MKVS= QKRO= OKTV= MKVM= SKPU= NKSM= MKVO=

NQNMMN= NKOQ= OKTM= MKVO= QKQV= OKUT= MKVP= SKOR= NKSR= MKVN=

NQNMMP= NKOR= OKSU= MKUV= QKQV= PKNM= MKVN= SKOS= NKSQ= MKVP=

NQNMMR= NKON= OKSN= MKVS= QKQS= OKSV= MKVV= SKQM= NKSN= MKVN=

NQNMMT= NKOS= OKSR= MKVV= QKPV= OKSU= MKVS= SKPU= NKST= MKVQ=

NQNMNR= NKOO= OKSQ= MKVP= QKQP= OKVT= MKVR= SKPU= NKSS= MKVS=

NQNMOM= NKOM= OKRR= MKVN= QKQU= PKNR= NKMN= SKVU= NKSV= MKVM=

NQNNNN= NKOT= OKRP= MKVO= QKQN= OKUU= MKVR= TKMM= NKRV= MKVN=

NQNNNO= NKOP= OKRN= MKVQ= QKQM= OKVQ= MKVT= TKMO= NKRV= MKVR=

NQNNNP= NKOR= OKSO= MKVU= QKQQ= OKUS= MKVP= SKPV= NKSN= MKVO=
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谱行为，结果表明，在乙腈JMKNB磷酸水溶液梯度洗

脱程序下，各色谱峰分离度较好；同时考察了不同

柱温、不同体积流量、不同仪器、不同色谱柱对色

谱行为的影响，发现该检测方法耐用性良好。=
检测波长的选择：本实验采用 aAa 对样品进

行全波段扫描，显示 OUP= nm 波长处有最大吸收，

但在 OUP=nm波长下有部分成分无吸收，如芍药苷。

为兼顾样品中所有成分，本实验对比了多个波长

（OMP、OPM、OUP、PMS、PSM= nm）下的色谱峰，发

现在 OPM= nm 条件下反映的色谱峰信息较全面，色

谱峰较多且 V种指标成分均有吸收，各色谱峰之间

均能达到基线分离，故选择 OPM=nm作为检测波长。=
NR 批十味盆安颗粒定量测定和指纹图谱研究xNQz

结果表明该制剂 NR批样品之间差异较小，批次之间

质量较稳定性，本实验所建方法可用于十味盆安颗

粒的质量控制。指纹图谱定量分析方法用于成分复

杂的中药复方质量控制，在监测指标性成分量的同

时，又对复方中的无效或未知成分进行了控制，对

全面控制中药复方制剂的质量具有指导意义。=
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