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一测多评法同时测定阿娜尔妇洁液中 7 种成分7 
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摘  要：目的  建立阿娜尔妇洁液中 7 种成分花椒毒酚、花椒毒素、异茴芹内酯、羟基-α-山椒素、羟基-β-山椒素、欧前胡

素、蛇床子素的一测多评法，验证该方法在阿娜尔妇洁液质量分析中应用的科学性与可行性。方法  采用 HPLC 法，以花

椒毒酚为内参物，建立花椒毒素、异茴芹内酯、羟基-α-山椒素、羟基-β-山椒素、欧前胡素、蛇床子素的相对校正因子（fs/i），

并利用 fs/i 计算阿娜尔妇洁液中该 7 种成分的含量，同时采用外标法计算各成分的含量，并比较 2 种方法差异。结果  花椒

毒素、异茴芹内酯、羟基-α-山椒素、羟基-β-山椒素、欧前胡素、蛇床子素的 fs/i 分别为 1.005 7、1.272 1、2.421 0、3.160 6、

1.205 4、1.299 3。一测多评法与外标法得到的 10 批阿娜尔妇洁液样品含量测定结果 RSD＜2.0%，没有显著差异。结论  在

对照品短缺的情况下，以花椒毒酚为内参物，建立的一测多评法可用于阿娜尔妇洁液中多指标成分的含量测定和质量评价。  
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Simultaneous determination of seven constituents in A’naer Vigills by QAMS 
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Abstract: Objective  To establish a quantitative analysis of multi-components by single marker (QAMS) method for the 

simultaneous determination of seven components of xanthotol, xanthotoxin, isopimpinellin, hydroxy-α-sandolin, hydroxy-β-sansolin, 

imperatorin and osthol in A’naer Vigills (阿娜尔妇洁液). Further to verify the scientificity and feasibility of the method in the 

quality analysis in A’naer Vigills. Methods  The relative factors (fs/i) of xanthotoxin, isopimpinellin, hydroxy-α-sandolin, hydroxy- 

β-sansolin, osthol and imperatorin were established by HPLC method with xanthotol as internal reference, which was used to 

calculate the content of seven constituents. The difference between QAMS and external standard method (ESM) was compared to 

evaluate the accuracy of QAMS. Results  The fs/i of xanthotoxin, isopimpinellin, hydroxy-α-sandolin, hydroxy-β-sansolin, 

imperatorin and osthol were 1.005 7, 1.272 1, 2.421 0, 3.160 6, 1.205 4 and 1.299 3, respectively. The content determination results 

of ten batches of A’naer Vigills were calculated and compared between the methods of QAMS and ESM, and no significant 

difference was observed with RSD < 2.0%. Conclusion  In the case of shortage of reference substance, the established QAMS 

method can be used for the content determination and quality evaluation of the multi-index components in A’naer Vigills with 
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阿娜尔妇洁液由苦豆子、蛇床子、花椒、石榴

皮、没食子、冰片、珊瑚 7 种药材组成，具有清热

燥湿、止痒的功效，用于各种细菌性、霉菌性、滴

虫性外阴炎、阴道炎所致妇女阴部瘙痒、红肿、白

带过多等症状。处方中蛇床子具有温肾壮阳、杀虫

止痒、祛风燥湿等功效，可用于治疗阴痒带下、湿

疹瘙痒、肾虚阳痿、湿痹腰痛、宫冷不孕等症[1]。

临床上外用可用于治疗各种皮肤病及滴虫性阴道

炎，手、足癣感染等疾病。蛇床子主要药效成分为

香豆素类成分，主要包括蛇床子素、花椒毒酚、花

椒毒素、佛手柑内酯、欧前胡素、异茴芹内酯等成

分[2-3]。现代药理研究表明，蛇床子在抗菌、抗病毒、

抗诱变、抗肿瘤、抗炎等方面疗效显著[4-8]。处方中

花椒主要具有温中止痛、杀虫止痒功效，用于治疗

脘腹冷痛、呕吐泄泻、虫积腹痛；外治湿疹阴痒。

研究表明，花椒的化学成分主要有挥发油、酰胺、

生物碱、香豆素、木脂素、黄酮等[9]，而花椒中以

花椒素为代表的链状不饱和脂肪酸酰胺是花椒麻味

的主要成分[10]。现代药理研究表明，花椒具有镇痛、

抑菌、抗炎、抗肿瘤、抗凝血、抗氧化、抗腹泻、

抑制平滑肌收缩等活性成分[11-12]。 

中药复方制剂组成复杂多样，通过多成分、多

靶点协同作用而达到治疗作用，单一成分的检测难

以全面评价复方整体质量，故多指标成分质量控制

模式已广泛应用于中药及其制剂的质量控制中。因

此，建立多组分质量控制方法对提升本产品的质量

控制水平具有重要意义。 

有文献报道了 HPLC 法测定阿娜尔妇洁液中的

蛇床子素和欧前胡素的含量[13]，苦参碱和槐定碱含

量[14]，且均采用外标法对一种或几种成分的含量进

行测定，未见更多组分同时在阿娜尔妇洁液测定中

的报道。一测多评（QAMS）法[15]利用中药有效成

分间存在的内在函数关系，建立内标与其他成分之

间的相对校正因子（fs/i），仅使用一种质量稳定、易

于获得、价格低廉的对照品，实现对中药及其制剂

中多指标成分含量的同时测定，正成为质量评价新

模式。近年来，该方法广泛地应用于同类型化学成

分以及一些紫外吸收相近的不同类型化学成分的定

量分析，如木脂素类、黄酮类、蒽醌类、生物碱类

以及皂苷类等[16-20]。综上所述，花椒和蛇床子在本

制剂中活性成分较为明确，鉴于目前，对于同时测

定花椒和蛇床子中更多成分的定量鉴别还没有相应

的测定方法，笔者通过查阅大量的文献，结合本品

制备工艺方法，拟采用 QAMS 法在其成品质量控制

中选择以花椒和蛇床子中的 7 种成分作为定量测定

指标。因此本实验采用该方法，以花椒毒酚为内参

物，建立了花椒毒酚与花椒毒素、异茴芹内酯、羟

基-α-山椒素、羟基-β-山椒素、欧前胡素、蛇床子素

之间的 fs/i，利用 fs/i 计算阿娜尔妇洁液中 7 种成分的

含量并与外标法所得的结果进行对比，验证所建

QAMS 法的可行性和准确性，为进一步提高该制剂

质量控制和评价水平提供科学依据。 

1  材料 

1.1  仪器 

Waters e2695 型高效液相色谱仪，Waters 2998

检测器，Empower 色谱工作站，Waters 公司；Agilent 

1260 型高效液相色谱仪，包括自动进样装置，二元

梯度泵，柱温箱，DAD 检测器，美国安捷伦科技公

司；色谱柱为 Agilent TC-C18（250 mm×4.6 mm，5 

μm）、Diamonsil C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）、

YMC-Pack ODS-A（250 mm×4.6 mm，5 μm）；

CPA225D 电子天平，北京赛多利斯科学仪器有限公

司；KQ-300DE 型数控超声波清洗器，昆山市超声

仪器有限公司；Milli-Q 型纯水器，美国 Millipore

公司。 

1.2  试药 

对照品花椒毒酚（批号 P28M10M89335，质量

分数 98%）、花椒毒素（批号 P30J7M16998，质量

分数 98%）、异茴芹内酯（批号 R01J11F117174，质

量分数 98%）均购自上海源叶生物科技有限公司；

对照品羟基-α-山椒素（批号 HR-2528W1，质量分

数 98%）、羟基-β-山椒素（批号 HR-9532W1，质量

分数 98%）均购自宝鸡晨光生物科技有限公司；对

照品蛇床子素（批号 110822-201710，质量分数

99.5%）、欧前胡素（批号 110826-201616，质量分

数 99.6%）均购自中国食品药品检定研究院。蛇床

子、花椒、苦豆子、冰片、珊瑚、石榴皮、没食子

均由陕西海天制药有限公司提供，经陕西中医药大

学刘世军高级工程师鉴定均为正品，蛇床子为伞形

科蛇床属植物蛇床 Cnidium monnieri (L.) Cuss.的干
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燥成熟果实，花椒为芸香科花椒属植物花椒

Zanthoxylum bungeanum Maxim.的干燥成熟果皮，

苦 豆 子 为 豆 科 槐 属 植 物 苦 豆 子 Sophora 

alopecuroides L.的干燥成熟种子，冰片为菊科植物

艾纳香 Blumea balsamifera (L.) DC.的新鲜叶经提取

加工制成的结晶，珊瑚为矶花科动物桃色珊瑚

Corallium japonicum Kishinouye 等珊瑚虫分泌的石

灰质骨骼，石榴皮为石榴科植物石榴 Punica 

granatum L.的干燥果实，没食子为壳斗科植物没食

子树 Quercus infectoria Olivier 幼枝上由没食子蜂 

Cynips gallae-tinctoriae Olivier 寄生而成的虫瘿。阿

娜尔妇洁液（150 mL/瓶，批号 190603、190701、

190702、190703、190704、190705、190706、191001、

191002、191003）由陕西海天制药有限公司提供。

甲醇和乙腈均为色谱纯，上海霍尼韦尔贸易有限公

司；水为超纯水，其他试剂为分析纯。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件 

采用 Agilent TC-C18 色谱柱（250 mm×4.6 mm，

5 μm）；流动相乙腈-0.1%磷酸水溶液，梯度洗脱：0～

8 min，2%～7%乙腈；8～13 min，7%～12%乙腈；

13～39 min，12%～55%乙腈；39～42 min，55%～

60%乙腈；42～55 min，60%～70%乙腈；55～60 

min，70%～2%乙腈；体积流量 1 mL/min；柱温

30 ℃；检测波长 218 nm（花椒毒酚、花椒毒素、

异茴芹内酯、欧前胡素[1,21-22]），267 nm（羟基-α-

山椒素、羟基-β-山椒素[23]），320 nm（蛇床子素）；

进样量 10 μL。该条件下，理论塔板数按花椒毒酚

计算不低于 1×105，各成分分离度良好（R＞1.5），

色谱图见图 1。 

2.2  溶液的制备 

2.2.1  对照品溶液的制备  分别精密称取花椒毒

酚、花椒毒素、异茴芹内酯、羟基-α-山椒素、羟基

-β-山椒素、欧前胡素和蛇床子素对照品适量，用甲

醇制成质量浓度分别为 300、410、820、530、280、

340、500 μg/mL 的混合对照品溶液，摇匀，于 4 ℃

冰箱中避光保存，备用，滤过，取续滤液，即得。 

2.2.2  供试品溶液的制备  精密量取阿娜尔妇洁液

10 mL，置分液漏斗中，加水 20 mL，氨试液 6 mL，

混匀，用三氯甲烷提取 5 次（20、20、15、15、15 mL），

合并三氯甲烷层，加 5 g 无水硫酸钠脱水，滤过，

滤液蒸干，残渣用甲醇溶解并定容至 50 mL量瓶中，

摇匀，滤过，取续滤液，过 0.22 μm 微孔滤膜即得。 

 

 

 

 

1-花椒毒酚  2-花椒毒素  3-异茴芹内酯  4-羟基-α-山椒素  5-羟

基-β-山椒素  6-欧前胡素  7-蛇床子素 

1-xanthotol  2-xanthotoxin  3-isopimpinellin  4-hydroxy-α-sandolin  

5-hydroxy-β-sansolin  6-imperatorin  7-osthol 

图 1  混合对照品 (A)、阿娜尔妇洁液供试品 (B)、缺花椒

阴性样品 (C) 和缺蛇床子阴性样品 (D) 的 HPLC 图 

Fig. 1  HPLC of mixed reference substances (A), sample of 

A’naer Vigills (B), negative sample of Z. bungeanum (C), and 

negative sample of C. monnieri (D) 

2.2.3  阴性样品溶液的制备  按照处方比例以及制

剂工艺，分别制备缺花椒、缺蛇床子的阴性样品，

按照“2.2.2”项下方法制备，即得。 

2.3  方法学考察 

2.3.1  线性关系考察  分别精密吸取适量“2.2.1”

项下的混合对照品溶液 1、2.5、5、7.5、10、15 μL，

按照“2.1”项下色谱条件进样测定，以进样量作为

横坐标（X），峰面积积分值为纵坐标（Y），进行线

性回归分析，得回归方程花椒毒酚 Y＝226 602 X－
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68 179，r2＝1.000 0，线性范围 30～450 μg；花椒

毒素 Y＝311 951 X－106 820，r2＝0.999 9，线性范

围41～615 μg；异茴芹内酯Y＝486 372 X－144 726，

r2＝0.999 9，线性范围 82～1230 μg；羟基-α-山椒素

Y＝166 140 X－56 687，r2＝0.999 8，线性范围 53～

795 μg；羟基-β-山椒素 Y＝66 487 X－21 410，r2＝

0.999 7，线性范围 28～420 μg；欧前胡素 Y＝212 190 

X－66 499，r2＝0.999 6，线性范围 34～510 μg；蛇

床子素 Y＝290 272 X－92 455，r2＝0.999 7，线性范

围 50～750 μg。结果表明，7 种成分在各自相应范

围内线性关系良好。 

2.3.2  精密度试验  取“2.2.1”项下混合对照品溶

液 10 μL，按“2.1”项下色谱条件重复进样 6 次，

记录各组分峰面积，结果花椒毒酚、花椒毒素、异

茴芹内酯、羟基-α-山椒素、羟基-β-山椒素、欧前胡

素、蛇床子素的峰面积RSD值分别为0.49%、0.64%、

0.67%、0.66%、0.57%、0.70%、0.61%，表明在该

条件下仪器精密度良好。 

2.3.3  稳定性试验  取同一批阿娜尔妇洁液样品

（批号 191001），按照“2.2.2”项下方法制备供试品

溶液，室温下放置，分别于 0、2、4、8、12、24 h，

按照“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积，

得花椒毒酚、花椒毒素、异茴芹内酯、羟基-α-山椒

素、羟基-β-山椒素、欧前胡素、蛇床子素的峰面积

RSD 值分别为 2.20%、1.49%、1.48%、1.32%、1.29%、

1.43%、1.43%，表明该供试品溶液在室温下 24 h

内稳定性良好。 

2.3.4  重复性试验  取同一批阿娜尔妇洁液样品

（批号 191001），按照“2.2.2”项下操作条件平行制

备 6 份供试品溶液，按照“2.1”项下色谱条件进行

测定，计算花椒毒酚、花椒毒素、异茴芹内酯、羟

基-α-山椒素、羟基-β-山椒素、欧前胡素、蛇床子素

的含量及其 RSD，结果测得 7 个成分平均质量浓度

分别为 0.464 4、0.351 1、0.747 1、1.318 2、0.565 5、

0.965 4、2.883 1 mg/mL，RSD 值分别为 2.05%、

2.74%、1.91%、1.68%、1.48%、1.60%、1.66%，说

明该方法的重复性良好。 

2.3.5  加样回收率试验  取同一批阿娜尔妇洁液

样品（批号 191001）共 9 份，每份 10 mL，分成 3

组，置 100 mL 具塞锥形瓶中，分别按已知质量浓

度的 50%、100%、150% 3 个水平加入各对照品溶

液，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，按“2.1”

项下色谱条件进样，记录色谱峰，计算加样回收率。

结果花椒毒酚、花椒毒素、异茴芹内酯、羟基-α-

山椒素、羟基-β-山椒素、欧前胡素、蛇床子素的平

均加样回收率分别为 102.51%、99.75%、98.80%、

103.70%、100.82%、98.67%、101.06%，RSD 分别

为 1.53%、1.30%、1.75%、2.69%、1.16%、1.74%、

1.78%，表明该方法准确度良好。 

2.4  fs/i 的确定及其耐用性考察 

2.4.1  fs/i的测定  取“2.2.1”项下的混合对照品溶

液，按照“2.1”项下色谱条件进样 1、3、5、7、9、

11 μL，记录各成分峰面积，以花椒毒酚为内参物，

采用多点校正法，按照下面公式分别计算花椒毒素、

异茴芹内酯、羟基-α-山椒素、羟基-β-山椒素、欧前

胡素、蛇床子素的 fs/i，结果见表 1。 

fs/i＝fs/fi＝AsCi/AiCs 

As 为花椒毒酚对照品的峰面积，Cs 为花椒毒酚对照品的质量

浓度，Ai 为待测成分峰面积，Ci 为待测成分的质量浓度 

2.4.2  不同仪器对 fs/i的影响  考察了2台仪器对 fs/i

的影响，结果见表 2。表明不同仪器对所测组分的

fs/i 无明显影响。 

表 1  各组分的 fs/i 

Table 1  fs/i values of each component 

进样体积/μL f 花椒毒酚/花椒毒素 f 花椒毒酚/异茴芹内酯 f 花椒毒酚/羟基-α-山椒素 f 花椒毒酚/羟基-β-山椒素 f 花椒毒酚/欧前胡素 f 花椒毒酚/蛇床子素 

1 1.009 9 1.262 1 2.421 1 3.124 6 1.190 8 1.292 6 

3 1.007 9 1.274 9 2.432 9 3.150 8 1.198 9 1.295 3 

5 1.004 8 1.274 2 2.420 0 3.161 0 1.207 8 1.293 6 

7 1.001 9 1.272 7 2.415 8 3.166 9 1.209 7 1.300 9 

9 1.003 7 1.273 5 2.415 2 3.174 0 1.211 2 1.303 6 

11 1.005 8 1.275 3 2.421 0 3.186 2 1.214 0 1.309 7 

平均值 1.005 7 1.272 1 2.421 0 3.160 6 1.205 4 1.299 3 

RSD/% 0.29 0.39 0.26 0.67 0.73 0.51 
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表 2  不同仪器对 fs/i的影响 

Table 2  Effects of different instruments on fs/i 

仪器 f 花椒毒酚/花椒毒素 f 花椒毒酚/异茴芹内酯 f 花椒毒酚/羟基-α-山椒素 f 花椒毒酚/羟基-β-山椒素 f 花椒毒酚/欧前胡素 f 花椒毒酚/蛇床子素 

Waters e2695 1.004 0 1.279 6 2.679 8 3.461 1 1.225 8 1.317 3 

Agilent 1260 1.012 9 1.289 4 2.630 4 3.426 3 1.241 1 1.314 5 

平均值 1.008 5 1.284 5 2.655 1 3.443 7 1.233 5 1.315 9 

RSD/% 0.62 0.54 1.32 0.71 0.88 0.15 
 

2.4.3  不同色谱柱对 fs/i 的影响  考察了 Agilent 5 

TC-C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）、Diamonsil C18

（250 mm×4.6 mm，5 μm）、YMC-Pack ODS-A（250 

mm×4.6 mm，5 μm）对 7 个组分 fs/i 的影响，结果

见表 3。表明 3 根色谱柱对各成分的 fs/i无明显影响。 

2.4.4  不同柱温对 fs/i 的影响  考察了柱温 25、28、

30、32、35 ℃对 fs/i 的影响，结果见表 4。表明不

同柱温对各成分的 fs/i无明显影响。 

2.4.5  体积流量对 fs/i 的影响  本实验考察了不同

体积流量 0.8、0.9、1.0 mL/min 对 fs/i 的影响，结果

见表 5。表明不同体积流量的变化对各成分的 fs/i无

明显影响。 

综上几种因素，说明该方法对 fs/i耐用性良好。 

2.5  待测组分色谱峰定位 

取“2.2.1”项下混合对照品溶液，按“2.1”项

下色谱条件进样测定，以花椒毒酚为内标，并考察

其他 6 种成分在不同仪器、色谱柱的相对保留时间

（ts/i），对待测成分色谱峰进行定位，结果见表 6。 

表 3  不同色谱柱对 fs/i的影响 

Table 3  Effects of different columns on fs/i 

色谱柱 f 花椒毒酚/花椒毒素 f 花椒毒酚/异茴芹内酯 f 花椒毒酚/羟基-α-山椒素 f 花椒毒酚/羟基-β-山椒素 f 花椒毒酚/欧前胡素 f 花椒毒酚/蛇床子素 

Agilent 5 TC-C18 1.004 0 1.279 6 2.679 8 3.461 1 1.225 8 1.317 3 

YMC-Pack ODS-A 1.005 7 1.289 6 2.663 0 3.457 7 1.225 2 1.314 4 

Diamonsil C18 1.004 0 1.289 3 2.658 9 3.447 7 1.224 9 1.317 7 

平均值 1.004 6 1.286 2 2.667 2 3.455 5 1.225 3 1.316 5 

RSD/% 0.10 0.44 0.42 0.20 0.04 0.14 

表 4  不同柱温对 fs/i的影响 

Table 4  Effects of different column temperatures on fs/i 

柱温/℃ f 花椒毒酚/花椒毒素 f 花椒毒酚/异茴芹内酯 f 花椒毒酚/羟基-α-山椒素 f 花椒毒酚/羟基-β-山椒素 f 花椒毒酚/欧前胡素 f 花椒毒酚/蛇床子素 

25 0.994 1 1.237 6 2.363 7 2.992 7 1.165 5 1.265 6 

28 0.981 0 1.197 6 2.292 9 2.913 9 1.131 1 1.226 9 

30 1.007 4 1.232 4 2.388 7 3.020 0 1.164 2 1.263 3 

32 0.981 0 1.197 6 2.292 9 2.913 9 1.131 1 1.226 9 

35 0.994 1 1.237 6 2.363 7 2.992 7 1.165 5 1.265 6 

平均值 0.991 5 1.220 6 2.340 4 2.966 6 1.151 5 1.249 7 

RSD/% 1.11 1.73 1.90 1.67 1.61 1.66 

表 5  不同体积流量对 fs/i的影响 

Table 5  Effects of different volumetric flow rates on fs/i 

体积流量/(mL∙min−1) f 花椒毒酚/花椒毒素 f 花椒毒酚/异茴芹内酯 f 花椒毒酚/羟基-α-山椒素 f 花椒毒酚/羟基-β-山椒素 f 花椒毒酚/欧前胡素 f 花椒毒酚/蛇床子素 

0.8 1.001 9 1.271 5 2.416 4 3.168 8 1.210 4 1.303 4 

0.9 1.010 8 1.307 9 2.460 0 3.187 6 1.230 7 1.328 6 

1.0 1.009 4 1.274 9 2.423 0 3.095 8 1.202 2 1.290 9 

平均值 1.007 3 1.284 8 2.433 2 3.150 8 1.214 4 1.307 6 

RSD/% 0.47 1.57 0.97 1.54 1.21 1.47 
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表 6  不同色谱柱测得的相对保留值 

Table 6  Relative retention value of different columns 

仪器 色谱柱 t 花椒毒酚/花椒毒素 t 花椒毒酚/异茴芹内酯 t 花椒毒酚/羟基-α-山椒素 t 花椒毒酚/羟基-β-山椒素 t 花椒毒酚/欧前胡素 t 花椒毒酚/蛇床子素 

Agilent 1260 Diamonsil Plus C18 1.253 8 1.331 6 1.431 3 1.451 0 1.619 8 1.699 1 

 YMC-Pack ODS-A 1.264 0 1.336 4 1.380 3 1.393 8 1.600 0 1.668 7 

 Agilent 5 TC-C18 1.217 7 1.296 6 1.430 5 1.450 6 1.591 7 1.657 2 

Waters e2695 Diamonsil Plus C18 1.208 8 1.282 1 1.375 5 1.391 7 1.532 9 1.585 1 

 YMC-Pack ODS-A 1.208 5 1.281 8 1.375 0 1.391 3 1.533 1 1.585 3 

 Agilent 5 TC-C18 1.208 6 1.281 9 1.375 3 1.391 5 1.533 0 1.585 2 

平均值  1.229 2 1.302 4 1.372 8 1.389 2 1.572 9 1.647 5 

RSD/%  0.38 0.55 2.45 2.64 1.24 1.50 

 

2.6  QAMS 法与外标法结果对比 

取 10 批样品，按照“2.2.2”项下条件制备供试

品溶液，在“2.1”项下色谱条件进行测定，记录峰

面积，采用 QAMS 法建立内参物花椒毒酚与花椒毒

素、异茴芹内酯、羟基-α-山椒素、羟基-β-山椒素、

欧前胡素、蛇床子素的 fs/i，对 10 批阿娜尔妇洁液

样品中 7 种成分进行含量测定，同时采用外标法对

花椒毒素、异茴芹内酯、羟基-α-山椒素、羟基-β-

山椒素、欧前胡素、蛇床子素成分进行含量测定，

结果见表 7。结果发现，外标法与 QAMS 法测定的 

表 7  QAMS 法与外标法测定 10 批阿娜尔妇洁液中 7 种成分的质量浓度 

Table 7  Content of seven constituents in ten batches of A’naer Vigills by QAMS and ESM 

批号 
花椒毒素/(mg∙mL−1) 异茴芹内酯/(mg∙mL−1) 羟基-α-山椒素/(mg∙mL−1) 花椒毒酚/ 

(mg∙mL−1) 外标法 QAMS RSD/% 外标法 QAMS RSD/% 外标法 QAMS RSD/% 

190603 0.395 3 0.395 8 0.09 0.812 0 0.819 3 0.63 1.356 0 1.342 8 0.69 0.523 3 

190701 0.375 1 0.375 0 0.02 0.794 2 0.793 1 0.10 1.321 5 1.317 5 0.21 0.485 7 

190702 0.390 2 0.389 7 0.09 0.816 8 0.816 3 0.04 1.347 3 1.354 7 0.39 0.494 9 

190703 0.368 5 0.368 1 0.08 0.768 0 0.767 6 0.04 1.290 8 1.276 5 0.79 0.466 0 

190704 0.364 1 0.363 7 0.08 0.765 7 0.765 8 0.01 1.329 5 1.311 5 0.96 0.466 7 

190705 0.355 2 0.355 7 0.10 0.744 7 0.746 0 0.12 1.286 1 1.275 9 0.56 0.457 5 

190706 0.357 7 0.357 5 0.04 0.758 6 0.759 8 0.11 1.321 9 1.306 6 0.82 0.467 6 

191001 0.358 2 0.358 1 0.02 0.744 7 0.745 8 0.10 1.293 4 1.288 6 0.26 0.450 3 

191002 0.357 2 0.357 5 0.06 0.756 0 0.760 9 0.46 1.326 7 1.310 7 0.86 0.462 3 

191003 0.355 9 0.356 3 0.08 0.746 4 0.753 4 0.66 1.314 3 1.304 5 0.53 0.457 2 

批号 
羟基-β-山椒素/(mg∙mL−1) 欧前胡素/(mg∙mL−1) 蛇床子素/(mg∙mL−1)  

外标法 QAMS RSD/% 外标法 QAMS RSD/% 外标法 QAMS RSD/%  

190603 0.592 4 0.586 4 0.72 1.053 1 1.040 2 0.87 3.112 9 3.152 9 0.90  

190701 0.571 0 0.575 9 0.60 1.010 9 1.011 8 0.06 3.053 7 3.015 4 0.89  

190702 0.583 7 0.590 5 0.82 1.034 2 1.038 2 0.27 3.121 1 3.099 3 0.50  

190703 0.548 7 0.546 8 0.25 0.968 1 0.973 9 0.42 2.929 0 2.897 5 0.76  

190704 0.573 0 0.576 2 0.39 0.982 2 0.976 6 0.40 2.935 3 2.903 0 0.78  

190705 0.555 6 0.554 9 0.09 0.946 7 0.942 8 0.29 2.836 0 2.796 6 0.99  

190706 0.558 8 0.561 1 0.29 0.968 7 0.964 5 0.31 2.899 8 2.916 2 0.40  

191001 0.546 6 0.548 9 0.30 0.945 4 0.941 3 0.31 2.840 3 2.818 0 0.56  

191002 0.553 6 0.561 4 0.99 0.962 2 0.962 9 0.05 2.897 6 2.878 7 0.46  

191003 0.555 8 0.559 1 0.42 0.957 2 0.952 6 0.34 2.878 6 2.859 2 0.48  
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组分含量基本一致，经 t 检验比较显示，外标法实

测各成分含量值与 QAMS 法所测成分含量值无显

著性差异，10 批样品中花椒毒酚与花椒毒素、异茴

芹内酯、羟基-α-山椒素、羟基-β-山椒素、欧前胡素、

蛇床子素外标法与 QAMS 法综合质量浓度分别为

0.450 3～0.523 3、0.355 2～0.395 8、0.744 7～0.819 3、

1.275 9～1.356 0、0.546 6～0.592 4、0.941 3～1.053 1、

2.796 6～3.152 9 mg/mL，以蛇床子素、羟基-α-山椒

素、欧前胡素等成分含量较高。 

3  讨论 

3.1  供试品溶液制备方法的筛选 

本实验考察了供试品溶液制备方法，即取样品

适量用甲醇直接稀释滤过制得样品；取本品适量置

分液漏斗中，加乙醚提取 4 次（30、30、20、20 mL），

提取液蒸干，残渣加适量甲醇使溶解滤过制得样

品[24]；量取本品适量，水浴蒸干，残渣加适量甲醇

溶解，超声处理，滤过制得样品[25]；取本品适量，

置分液漏斗中，加水 20 mL，氨试液 6 mL，混匀，

用三氯甲烷提取 5 次（20、20、15、15、15 mL），

合并三氯甲烷层，加 5 g 无水硫酸钠脱水，滤过，

滤液蒸干，残渣用甲醇溶解并定容至 50 mL量瓶中，

摇匀，滤过制得样品。结果发现第 4 种方法制得的

样品检测出的谱图相对较多，各峰高比例适中，分

离度较好，基线平稳，因此以第 4 种方法作为阿娜

尔妇洁液供试品的制样方法。 

3.2  流动相的筛选   

本实验考察了甲醇、乙腈-水、甲醇-0.1%甲酸

水溶液、乙腈-0.1%甲酸水溶液、甲醇-0.1%磷酸水

溶液、乙腈-0.1%磷酸水溶液等不同体系流动相，结

果表明乙腈-0.1%磷酸水溶液作为流动相色谱峰峰

形较好，各峰之间的分离度良好，基线较平稳，最

终选择乙腈-0.1%磷酸水溶液作为流动相。 

3.3  检测波长的选择 

通过紫外扫描光谱可知花椒毒酚、花椒毒素、

异茴芹内酯、羟基-α-山椒素、羟基-β-山椒素、欧前

胡素、蛇床子素的最大吸收波长分别为 218.5、

217.4、223.3、270.6、267.0、218.5、321.7 nm，通

过比较分析在波长 218 nm 条件下的峰数目、峰形、

分离度、对称因子、理论塔板数等参数发现，在波

长 218 nm 条件下，上述信息均相对较好，故选择

以 218 nm 作为含量分析波长。 

4  结论 

本研究首次建立了 QAMS 法同时测定阿娜尔

妇洁液中 7 种成分的含量，通过考察不同液相色谱

仪、不同品牌色谱柱、柱温以及体积流量对 fs/i 的影

响，对 QAMS 法的可行性进行了探讨，结果表明，

在本实验条件下外标法和 QAMS 法均无显著差异。

同时采用 QAMS 法和外标法分别测定 10 批阿娜尔

妇洁液中 7 种成分的含量，结果表明 QAMS 法和外

标法测得的结果没有显著差异，说明在对照品短缺

的情况下，以花椒毒酚为内参物建立的 QAMS 法可

用于阿娜尔妇洁液指标性成分含量测定和质量评

价，为全面评价该制剂质量提供参考依据。 
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