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摘要　目的：建立温通开窍药苏合香丸高效液相色谱指纹图谱以及同时测定没食子酸、胡椒碱、木香烃内
酯、丁香酚和肉桂酸５个成分含量的方法，为苏合香丸质量控制方法提供参考。方法：采用ＳｗｅｌｌＣｈｒｏｍｐｌｕｓ
Ｃ１８色谱柱（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ），以甲醇（Ａ）－００５％磷酸水溶液（Ｂ）为流动相，梯度洗脱，流速 １０

ｍＬ·ｍｉｎ－１，检测波长２２０ｎｍ，柱温３０℃，对１５批苏合香丸进样分析；采用“中药指纹图谱相似度评价系
统”生成对照指纹图谱，并进行相似度分析，结合聚类分析、主成分分析进行评价。结果：建立苏合香丸指

纹图谱，１５批样品的相似度均大于０９。共标定了１３个共有峰，并指认了没食子酸、肉桂酸、丁香酚、胡椒
碱、木香烃内酯５个成分，并建立５个成分的含量测定方法，测定其含量分别为２５０６～３６５２ｍｇ·ｇ－１、
０６６６～０８７６ｍｇ·ｇ－１、３８３４～５１４０ｍｇ·ｇ－１、０８８４～１３０６ｍｇ·ｇ－１和１９９０８～５５７０４ｍｇ·ｇ－１。采用
聚类分析将１５批苏合香丸分为４类，主成分分析筛选出３个主成分，累计方差贡献率为７６１０２％，说明主
成分可包含原有数据的绝大部分信息。结论：建立的苏合香丸指纹图谱及多成分含量测定方法稳定、可靠，

可为苏合香丸的质量控制及临床应用提供参考。

关键词：苏合香丸；指纹图谱；含量测定；聚类分析；主成分分析；多元统计分析
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ｃｏｎｔｅｎｔｓｏｆｔｈｅｆｉｖｅｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｗｅｒｅ２５０６－３６５２ｍｇ·ｇ－１，０６６６－０８７６ｍｇ·ｇ－１，３８３４－５１４０ｍｇ·
ｇ－１，０８８４－１３０６ｍｇ·ｇ－１ａｎｄ１９９０８－５５７０４ｍｇ·ｇ－１，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙＵｓｉｎｇｃｌｕｓｔｅｒａｎａｌｙｓｉｓ，１５ｂａｔｃｈｅｓｏｆ
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ｍａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｏｒｉｇｉｎａｌｄａｔａＣｏｎｃｌｕｓｉｏｎ：Ｔｈｅｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔａｎｄｍｕｌｔｉ－ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｏｆ
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ｏｆＳｕｈｅｘｉａｎｇｐｉｌｌｓ
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ｔｉｖａｒｉａｔｅｓｔａｔｉｓｔｉｃａｌａｎａｌｙｓｉｓ

　　苏合香丸为著名的温通开窍药，其用药历史悠
久，最早见于唐·《玄宗开元广济方》，原名“吃力伽

（白术丸）”，后来的《千金要方》和《外台秘要》均有

记载［１］，是中医临床抢救急危重症的有效药物，国家

重点新药冠心苏合丸、麝香保心丸都是在其处方基

础上精简研制而成。苏合香丸由苏合香、安息香、冰

片、水牛角浓缩粉、人工麝香、檀香、沉香、丁香、香

附、木香、乳香（制）、荜茇、白术、诃子肉、朱砂等１５
味药材配伍组成［２］，其中苏合香、安息香共为君药，

辟秽化痰、通行气血；木香、白檀香、沉香、乳香、丁

香、香附为臣药，助行气解郁、散寒止痛、辟秽化浊、

活血化痰。诸药相合共奏行气开窍、温中止痛之功，

临床上用于痰迷心窍所致的痰厥昏迷、中风偏瘫、肢

体不利，以及中暑、心胃气痛［３］，有关研究指出在中

风、新型冠状病毒感染、脑梗死、突发性耳聋、脑动脉

硬化等疾病方面有确切疗效［４－１１］。

目前２０２０年版《中华人民共和国药典》仅采用
气相色谱法对苏合香丸中的龙脑和丁香酚进行含量

测定，而中药指纹图谱技术的信息量大，特征性强，

能够更科学地显示中药质量控制标准的整体性与模

糊性［１２－１４］。故本研究拟建立苏合香丸的ＨＰＬＣ指纹
图谱，并采用化学计量学分析方法比较不同样品中

化学成分的差异［１５－１９］，分析影响苏合香丸质量的主

要色谱峰，同时建立了苏合香丸中 ５个活性成分的
含量测定方法，以期为苏合香丸的质量控制提供

参考。

１　仪器与试药
１１　试药

苏合香丸 １５批，批号分别为 ２３０６０１、２３０６０２、
２３０６０３、２３０６０４、２３０７０１、２３０７０２、２３０７０３、２３０７０４、
２３０８０１、２３０８０２、２３０８０３、２３１００１、２３１００２、２３１００３和
２３１００４，规格为３ｇ·丸 －１，均由成都九芝堂金鼎药业

有限公司提供。对照品肉桂酸（含量９９９６％，批号
２１０３２２０６）、丁香酚（含量 ９９１５％，批号 ２３０３３１０７）
购自成都普菲德生物技术有限公司；胡椒碱（含量

９８％，批号２３０３３１０１）、木香烃内酯（含量９８％，批号
２３０３１３０７）购自成都康邦生物科技有限公司；没食子
酸（含量９１５％，批号１１０８３１－２０１９０６）购自中国食
品药品检定研究院。ＨＰＬＣ级甲醇、分析纯磷酸、硅
藻土等均由成都市科隆化学品有限公司提供；水为

超纯水，自制。

１２　仪器
Ｗａｔｅｒｓ２６９５型高效液相色谱仪，ＷａｔｅｒｓＥｍｐｏｗｅｒ

色谱工作站；普利赛斯 ＥＳ２２５ＳＭ－ＤＲ（Ｅ）十万分之
一电子天平；赛多利斯 ＢＳ２２４Ｓ万分之一电子天平；
ＫＱ－３００Ｅ型超声清洗仪；上海安亭 ＴＧＬ－１６Ｇ台式
高速离心机。

２　方法与结果
２１　色谱条件

采用 ＳｗｅｌｌＣｈｒｏｍｐｌｕｓＣ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，
５μｍ）色谱柱，以甲醇为流动相 Ａ，以００５％磷酸水
溶液流动相 Ｂ，梯度洗脱（０～１５ｍｉｎ，５％Ａ→２０％Ａ；



　药 物 分 析 杂 志　
!"#$ % &"'() *$'+ ,-,.

，
..

（
/

） ·１５５３　 ·
　

１５～４０ｍｉｎ，２０％Ａ→４５％Ａ；４０～７０ｍｉｎ，４５％Ａ→
８５％Ａ；７０～８０ｍｉｎ，８５％Ａ→５％Ａ；８０～８５ｍｉｎ，５％
Ａ），流速１０ｍＬ·ｍｉｎ－１，检测波长２２０ｎｍ，进样体
积５μＬ，柱温３０℃。
２２　对照品储备溶液制备

分别取没食子酸、肉桂酸、丁香酚、胡椒碱、木香

烃内酯的对照品适量，精密称定，置量瓶中，加８０％
甲醇水制成质量浓度分别为 １１６９、１０３５、１０５２、
１０２１、４９９８ｍｇ·ｍＬ－１的对照品储备溶液。
２３　供试品溶液制备

取苏合香丸１０丸，精密称定，剪碎，取３ｇ，精密
称定，加入硅藻土３ｇ，研匀，移至具塞锥形瓶中，加
入８０％甲醇水５０ｍＬ，称量，超声（功率３００Ｗ，频率
４０ｋＨｚ）处理１５ｍｉｎ，取出放冷，再称量，用８０％甲醇水
补足减失的量，摇匀，１００００ｒ·ｍｉｎ－１离心５ｍｉｎ，取上
清液用０４５μｍ有机微孔滤膜滤过，取滤液，即得。
２４　指纹图谱方法学考察
２４１　精密度试验　取苏合香丸（批号２３０７０２），按
“２３”项下方法制备供试品溶液，按“２１”项下条件
连续进样６针，记录色谱图。以没食子酸峰（２号峰）
为参照峰，计算各共有峰的相对保留时间（ｒｅｌａｔｉｖｅ
ｒｅｔｅｎｔｉｏｎｔｉｍｅ，ＲＲＴ）和相对峰面积（ｒｅｌａｔｉｖｅｃｏｍｍｏｎ
ｐｅａｋａｒｅａ，ＲＰＡ）的 ＲＳＤ。各共有峰 ＲＲＴ的 ＲＳＤ为
０１４％～０１９％，ＲＰＡ的ＲＳＤ为０２０％～２５％，均＜

３０％，表明仪器精密度良好。
２４２　稳定性试验　取苏合香丸（批号２３０７０２），按
“２３”项下方法制备供试品溶液，按“２１”项条件分别
在０、４、６、８、１２ｈ进样分析，记录色谱图。以没食子酸
色谱峰为参照峰，计算得各共有峰的 ＲＲＴ及 ＲＰＡ的
ＲＳＤ分别为０２０％～０３８％和０３５％～２９％，均＜３％，
表明供试品溶液在室温条件下１２ｈ内稳定性良好。
２４３　重复性试验　取苏合香丸（批号２３０７０２），按
“２３”项下方法平行制备供试品溶液６份，按“２１”
项下条件进样分析，记录色谱图。以没食子酸色谱

峰为参照峰，计算得各共有峰的ＲＲＴ及ＲＰＡ的ＲＳＤ
分别为００７０％～０１５％和０４６％～２５％，表明所建
方法的重复性良好。

２５　指纹图谱建立
２５１　多批次样品色谱图及共有峰　取１５批苏合
香丸，按“２３”项下方法制备苏合香丸供试品溶液，按
“２１”项下色谱条件进样检测，采用“中药色谱指纹图
谱相似度评价系统”２０１２版，以 Ｓ１为参照图谱，时间
窗宽度为０１，通过多点校正、Ｍａｒｋ峰匹配，得１５批苏
合香丸指纹图谱共有模式及对照谱图谱，见图１、２和
表１。匹配后标定了１３个共有峰，经过与对照品谱图
及保留时间对比指认出５个色谱峰（见表２），分别为２
号峰没食子酸、７号峰肉桂酸、８号峰丁香酚、１０号峰
胡椒碱、１１号峰木香烃内酯。

图１　１５批苏合香丸ＨＰＬＣ色谱叠加谱

Ｆｉｇ．１　ＯｖｅｒｌａｙＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆ１５ｂａｔｃｈｅｓｏｆＳｕｈｅｘｉａｎｇｐｉｌｌｓ
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２．没食子酸（ｇａｌｌｉｃａｃｉｄ）　７．肉桂酸（ｃｉｎｎａｍｉｃａｃｉｄ）　８．丁香酚（ｅｕｇｅｎｏｌ）　１０．胡椒碱（ｐｉｐｅｒｉｎｅ）　１１．木香烃内酯（ｃｏｓｔｕｎｏｌｉｄｅ）

图２　苏合香丸ＨＰＬＣ指纹图谱共有模式图

Ｆｉｇ．２　ＣｏｎｍｍｏｎｐａｔｔｅｒｎｏｆＨＰＬＣｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓｏｆＳｕｈｅｘｉａｎｇｐｉｌｌｓ

表１　１５批苏合香丸共有峰的ＲＲＴ
Ｔａｂ．１　ＲＲＴｏｆ１５ｂａｔｃｈｅｓｏｆＳｕｈｅｘｉａｎｇｐｉｌｌｓ

共有峰号

（ｃｏｍｍｏｎｐｅａｋＮｏ．）

ＲＲＴ

Ｓ１ Ｓ２ Ｓ３ Ｓ４ Ｓ５ Ｓ６ Ｓ７ Ｓ８ Ｓ９ Ｓ１０ Ｓ１１ Ｓ１２ Ｓ１３ Ｓ１４ Ｓ１５

１ ０６２１ ０６２２ ０６２１ ０６２１ ０５８７ ０６２０ ０６２１ ０６２１ ０６２１ ０６２０ ０６３２ ０６２９ ０６３１ ０６３１ ０６３１

２ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００

３ ２９４４ ２９２５ ２９４５ ２９４６ ２９４７ ２９４２ ２９４４ ２９４４ ２９４６ ２９４４ ２８８６ ２９０６ ２９０７ ２９００ ２９０６

４ ３４３５ ３４１５ ３４３７ ３４３８ ３４３９ ３４３４ ３４３７ ３４３６ ３４３８ ３４３６ ３３６２ ３３８７ ３３８７ ３３８１ ３３８９

５ ３８２６ ３８１１ ３８２７ ３８２６ ３８２６ ３８２８ ３８２９ ３８２８ ３８２６ ３８２７ ３８１３ ３８４０ ３８３５ ３８３０ ３８３９

６ ４１９４ ４１６７ ４１９５ ４１９６ ４１９７ ４１８９ ４１９３ ４１９３ ４１９７ ４１９２ ４１０１ ４１３５ ４１３０ ４１２５ ４１３８

７ ４９６７ ４９４３ ４９７０ ４９７０ ４９７０ ４９６７ ４９７０ ４９６８ ４９７０ ４９６８ ４９１１ ４９５１ ４９３７ ４９３６ ４９５２

８ ５４４４ ５４１６ ５４４７ ５４４８ ５４４８ ５４４４ ５４４６ ５４４６ ５４４８ ５４４４ ５３７３ ５４２０ ５４００ ５４０２ ５４２２

９ ６００３ ５９７２ ６００８ ６００８ ６００９ ６００３ ６００５ ６００５ ６００８ ６００４ ５９１７ ５９７０ ５９４２ ５９４８ ５９６９

１０ ６４８４ ６４５０ ６４９０ ６４９０ ６４９０ ６４８１ ６４８５ ６４８４ ６４９１ ６４８５ ６３９２ ６４４８ ６４１４ ６４２４ ６４４９

１１ ６５７０ ６５３４ ６５７６ ６５７６ ６５７７ ６５６８ ６５７２ ６５７０ ６５７８ ６５７１ ６４６２ ６５１９ ６４８４ ６４９６ ６５２１

１２ ７５５９ ７５１６ ７５６４ ７５６４ ７５６５ ７５５０ ７５５８ ７５５８ ７５６９ ７５６０ ７４３６ ７４９４ ７４５２ ７４７４ ７５０５

１３ ７６０８ ７５６４ ７６１２ ７６１３ ７６１３ ７５９８ ７６０６ ７６０６ ７６１８ ７６０５ ７４８４ ７５４４ ７５００ ７５２１ ７５５３

２５２　相似度评价　以对照图谱为参照，对１５批苏
合香丸指纹图谱进行相似度评价，结果１５批样品的
相似度分别为 ０９９２、０９９９、０９９２、０９９８、０９９７、
０９９６、０９９９、０９７８、０９９１、０９９８、０９９５、０９９２、
０９９４、０９９５和０９９６，均＞０９，表明相似度良好，不
同生产批次间苏合香丸化学成分一致，质量稳定。

２６　基于化学计量学方法的苏合香丸分析与比较
２６１　聚类分析　应用ＳＰＳＳ２２０软件，以共有峰的

峰面积为变量，进行系统聚类分析，见图３。１５批苏合
香丸可分为４类：Ⅰ类包括１～８号样品，１０号样品，为
２３０６、２３０７和２３０８批次样品，由此说明临近生产日期
不同批次样品间差异较小，且各个批次的药品质量较

为相似；Ⅱ类包括１１～１４号样品，为２３１０批次样品；１５
号样品与９号样品被单独分为两类，分别为第Ⅲ类及
第Ⅳ类，分别为批号为２３０８０１和２３１００４的样品，推测
可能与该批样品的加工方法等有关。
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表２　１５批苏合香丸共有峰的ＲＰＡ
Ｔａｂ．２　ＲＰＡｏｆ１５ｂａｔｃｈｅｓｏｆＳｕｈｅｘｉａｎｇｐｉｌｌｓ

共有峰号

（ｃｏｍｍｏｎｐｅａｋＮｏ．）

ＲＰＡ

Ｓ１ Ｓ２ Ｓ３ Ｓ４ Ｓ５ Ｓ６ Ｓ７ Ｓ８ Ｓ９ Ｓ１０ Ｓ１１ Ｓ１２ Ｓ１３ Ｓ１４ Ｓ１５

１ ０２１０ ０２０３ ０２１５ ０２１５ ０２０９ ０１９８ ０２０９ ０２０６ ０１９７ ０２０３ ０２５７ ０１９４ ０１９８ ０２００ ０２３８

２ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００

３ ０２６４ ０２６７ ０２６５ ０２６３ ０２６６ ０２６６ ０２６６ ０２７０ ０２５７ ０２６５ ０４１８ ０２００ ０２２７ ０２２８ ０２５２

４ ０２４３ ０２３９ ０２４５ ０２４６ ０２４５ ０２３９ ０２５１ ０２４７ ０２４６ ０２５５ ０２７９ ０１７８ ０２３６ ０２３５ ０２０１

５ ０７９０ ０９２２ ０７６４ ０７６６ ０８５３ ０８５８ ０９５７ ０９１０ ０８２７ ０８９１ ０３０９ ０１５５ ０１７７ ０１９０ ０２１７

６ ０３１０ ０２９９ ０３１７ ０３１８ ０３１６ ０３１１ ０３１４ ０３１７ ０３２８ ０３２０ ０３４８ ０１１３ ０２３５ ０２３１ ０１６８

７ ０２０２ ０２１８ ０２０８ ０２０３ ０１９３ ０２１３ ０２０４ ０２０４ ０２２４ ０２２７ ０２１７ ０１６３ ０１８９ ０１８７ ０２０６

８ ０４５２ ０４９０ ０５１４ ０４９０ ０４１２ ０４８８ ０４７０ ０４５４ ０４９７ ０４７３ ０４７４ ０３９３ ０４１７ ０４１２ ０４５１

９ ０１０７ ０１１９ ０１１６ ０１１６ ００９２ ０１１４ ０１１６ ００９１ ０１１８ ０１１５ ０１０７ ００９３ ００９４ ００９２ ０１０８

１０ ００９０ ００９０ ００９０ ００９２ ００９２ ０１０４ ０１０３ ０１０５ ０１１２ ０１０６ ０１１６ ００９７ ００９５ ００９３ ０１０１

１１ ２２４８ ２０１７ ２２７３ ２１９９ ２９３３ ２０３８ ２４２８ ２３８４ ３３２６ ２３１５ ５１０６ ４３０４ ４６６６ ４５６２ ４４４６

１２ １２８０ １２７６ １２９３ １２９８ １２１０ １２８４ １２１９ １２５１ １３３０ １３９３ １４２２ １０６６ １２３０ １２１３ １２４３

１３ ０５５６ ０５４０ ０５６８ ０５６７ ０５３３ ０５５４ ０５３０ ０５５０ ０５８５ ０６０３ ０６５０ ０５０３ ０５９０ ０５９３ ０６１１

图３　苏合香丸聚类分析

Ｆｉｇ．３　ＣｌｕｓｔｅｒａｎａｌｙｓｉｓｏｆＳｕｈｅｘｉａｎｇｐｉｌｌｓ

２６２　主成分分析　利用 ＳＰＳＳ２２０软件对数据
标准化后进行主成分分析，由特征值大于１且贡献
率大于７５％的标准来看，当提取前３个主成分时，

前３个特征值均大于１，其累计贡献率大于７５％，
即前３个主成分包含了１２个共有成分的７６１０２％
的信息，符合主成分分析条件，结果见表 ３。结果
苏合香丸第一主成分特征值为 ４９４０，贡献率为
４１１６９％，对应的载荷量较大者为肉桂酸、胡椒碱、
丁香酚，说明第一主成分受这几个成分的影响较

大，为多成分定量提供了依据；第二主成分特征值

为３０９０，贡献率为 ２５７４９％，对应的载荷量较大
者为没食子酸、胡椒碱和木香烃内酯，说明第二主

成分受这几个成分的影响比较大；第三主成分特征

值为１１０２，贡献率为９１８４％，对应的载荷量较大
者为４号峰、６号峰；苏合香丸前 ３个主成分的累
计方差贡献率则为 ７６１０２％，说明了前 ３个主成
分能够概括原有数据的绝大部分信息。碎石图显

示，提取出来的３个主成分的坡度较陡，表明前 ３
个主成分是评价苏合香丸质量的代表性成分，结

果见图４。

表３　苏合香丸主成分特征值及累计方差贡献率
Ｔａｂ．３　ＣｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｖａｌｕｅｓｏｆｐｒｉｎｃｉｐａｌｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓａｎｄｃｕｍｕｌａｔｉｖｅｖａｒｉａｎｃｅｃｏｎｔｒｉｂｕｔｉｏｎｒａｔｅｏｆＳｕｅｈｅｘｉａｎｇｐｉｌｌｓ

成分

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）

特征值

（ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｖａｌｕｅ）

方差贡献率

（ｃｏｎｔｒｉｂｕｔｉｏｎｒａｔｅｏｆｖａｒｉａｎｃｅ）／％

累计方差贡献率

（ｃｏｎｔｒｉｂｕｔｉｏｎｒａｔｅｏｆｖａｒｉａｎｃｅ）／％

１ ４９４０ ４１１６９ ４１１６９

２ ３０９０ ２５７４９ ６６９１８

３ １１０２ ９１８４ ７６１０２
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图４　苏合香丸指纹图谱主成分分析

Ｆｉｇ．４　ＰｒｉｎｃｉｐａｌｃｏｍｐｏｎｅｎｔａｎａｌｙｓｉｓｏｆｔｈｅｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓｏｆＳｕｈｅｘｉａｎｇ

ｐｉｌｌｓ

２７　含量测定
２７１　线性关系考察　精密移取各对照品溶液适量，
置于１０ｍＬ量瓶中，加８０％甲醇水稀释至刻度，配制没
食子酸、肉桂酸、丁香酚、胡椒碱和木香烃内酯质量浓度

分别为０４０９２、０１０３５、０６３１５、０２５５２和３９９９ｍｇ·
ｍＬ－１的混合对照品溶液，作为标曲最高浓度。精密移
取混合对照品溶液０５、１０、１５、２５和３５ｍＬ置于
５ｍＬ量瓶中，加８０％甲醇水稀释并定容，混匀，制备得
到不同浓度的对照品工作溶液，按“２１”项下条件进
样分析，以峰面积Ｙ为纵坐标，对照品质量浓度 Ｘ为
横坐标，绘制标准曲线并计算回归方程，结果见表４。

表４　回归方程及相关系数
Ｔａｂ．４　Ｌｉｎｅａｒｅｑｕａｔｉｏｎａｎｄｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ

成分　　　　　　

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）　　　　　　

回归方程

（ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎｅｑｕａｔｉｏｎ）
ｒ

线性范围

（ｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅ）／（ｍｇ·ｍＬ－１）

没食子酸（ｇａｌｌｉｃａｃｉｄ） Ｙ＝５０９０×１０５Ｘ－３１９０×１０５ ０９９９６ ００４０９２～０４０９２

肉桂酸（ｃｉｎｎａｍｉｃａｃｉｄ） Ｙ＝８７８０×１０４Ｘ－６９８０×１０４ ０９９９４ ００１０３５～０１０３５

丁香酚（ｅｕｇｅｎｏｌ） Ｙ＝２６１０×１０５Ｘ－１８３０×１０５ ０９９９５ ００６３１５～０６３１５

胡椒碱（ｐｉｐｅｒｉｎｅ） Ｙ＝９６７０×１０４Ｘ－８０２０×１０４ ０９９９８ ００２５５２～０２５５２

木香烃内酯（ｃｏｓｔｕｎｏｌｉｄｅ） Ｙ＝２０１０×１０６Ｘ－１９７０×１０６ ０９９９４ ０３９９８７～３９９８７

２７２　精密度试验　取苏合香丸（批号２３０７０２），按
“２３”项下方法制备供试品溶液，按“２１”项下条件
连续进样６针，计算没食子酸、肉桂酸、丁香酚、胡椒
碱、木香烃内酯的峰面积的 ＲＳＤ分别为 ０１９％、
０４９％、０３８％、０２３％和０９８％。表明仪器精密度
良好。

２７３　稳定性试验　取苏合香丸（批号２３０７０１），按
“２３”项下方法制备供试品溶液，按“２１”项条件下，
分别在０、４、６、８、１２ｈ进样分析，计算没食子酸、肉桂
酸、丁香酚、胡椒碱、木香烃内酯的峰面积的 ＲＳＤ分
别１７％、１８％、２６％、０６７％和２２％，表明供试品
溶液１２ｈ内稳定。
２７４　重复性试验　取苏合香丸（批号２３０７０２），按
“２３”项下方法平行制备供试品溶液６份，按“２１”
项下条件进样分析，计算没食子酸、肉桂酸、丁香酚、

胡椒碱、木香烃内酯平均含量分别为３０６７、０７９９、
４７０３、１０６０、２６６２０ｍｇ·ｇ－１，ＲＳＤ分别为 ２８％、
２７％、２９％、２９％和２２％，表明方法重复性良好。
２７５　加样回收率试验　精密称取已知含量的同
一批次苏合香丸（批号２３０７０２）９份，平均分为３组，

每组按５个成分已知含量的５０％、１００％和１５０％精
密加入对照品。按“２３”项下方法制备供试溶液，按
“２１”项下条件进样分析，计算各组分的加样回收
率，结果没食子酸、肉桂酸、丁香酚、胡椒碱、木香烃

内酯５０％加标量的平均加样回收率分别为１０１５％、
１０１９％、９７４％、１００１％和 ９５１％，ＲＳＤ分别为
１３％、２４％、２４％、０９０％和０９０％；按１００％加标
量的平均加样回收率分别为 ９６３％、１０３５％、
１０２０％、９７２％和 ９９５％，ＲＳＤ分别为 ０８０％、
１５％、０８０％、１８％和 ０６０％；按 １５０％加标量的
平均加样回收率分别为１０２４％、１０２０％、１０４４％、
９７６％和 ９７０％，ＲＳＤ分别为 ０２０％、０６０％、
０３０％、０５０％和０７０％，符合测定要求。
２８　样品含量测定

分别取１５批苏合香丸，按“２３”项下方法制备供
试品溶液，按“２１”项下条件进样分析，记录各成分峰
面积并计算含量，结果（表５）表明，１５批苏合香丸中没
食子酸、肉桂酸、丁香酚、胡椒碱、木香烃内酯含量范围

分别为２５０６～３３５２、０６６６～０８７６、３８３４～５１４０、
０８８４～１３０６和１９９０８～５５７０４ｍｇ·ｇ－１。



　药 物 分 析 杂 志　
!"#$ % &"'() *$'+ ,-,.

，
..

（
/

） ·１５５７　 ·
　

表５　１５批苏合香丸５个成分含量测定结果
Ｔａｂ．５　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ５ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎ１５ｂａｔｃｈｅｓｏｆＳｕｈｅｘｉａｎｇｐｉｌｌｓ

样品序号

（ｓａｍｐｌｅＮｏ．）

含量（ｃｏｎｔｅｎｔ）／（ｍｇ·ｍＬ－１）

没食子酸（ｇａｌｌｉｃａｃｉｄ） 肉桂酸（ｃｉｎｎａｍｉｃａｃｉｄ） 丁香酚（ｅｕｇｅｎｏｌ） 胡椒碱（ｐｉｐｅｒｉｎｅ） 木香烃内酯（ｃｏｓｔｕｎｏｌｉｄｅ）

Ｓ１ ３０６７ ０７９９ ４７０３ １０６０ ２６６２０

Ｓ２ ２５５６ ０７２０ ４２４５ ０８８４ １９９０８

Ｓ３ ２９５０ ０７９３ ５１４０ １０２９ ２５８８６

Ｓ４ ２９８０ ０７８０ ４９４８ １０５８ ２５３１０

Ｓ５ ３３１５ ０８２５ ４６３２ １１８４ ３７５４３

Ｓ６ ２８９２ ０７９６ ４７８７ １１５８ ２２７６０

Ｓ７ ３１３７ ０８２８ ４９９４ １２５１ ２９４２１

Ｓ８ ２８９２ ０７６１ ４４４８ １１６８ ２６６２４

Ｓ９ ３０３２ ０８７６ ５１０７ １３０６ ３８９４５

Ｓ１０ ２８５１ ０８３６ ４５７４ １１７１ ２５４８０

Ｓ１１ ２６７０ ０７５１ ４２９１ １１９７ ５２６５０

Ｓ１２ ３３５２ ０７０７ ４４５９ １２６０ ５５７０４

Ｓ１３ ２９６６ ０７２３ ４１９６ １０８３ ５３４４４

Ｓ１４ ３１０３ ０７５０ ４３３７ １１１９ ５４６５５

Ｓ１５ ２５０６ ０６６６ ３８３４ ０９８０ ４３０２９

平均值（ａｖｅｒａｇｅ） ２９６０ ０７８６ ４７４２ １０６２ ２６３３８

ＲＳＤ／％ ８２ ７２ ７９ １０７ ４９３

３　讨论
３１　方法的优化

本实验前期对供试品溶液的制备方法以及

ＨＰＬＣ色谱条件筛选进行单因素考察，分别考察了不
同体积分数（０％、２０％、５０％、８０％、１００％）甲醇、不
同提取时间（１５、３０、６０ｍｉｎ）、不同测定波长（２２０、
２５４、２７０、２９０、３１０、３５０、３７０ｎｍ）、流动相中不同比例
（０１％、０２％、００５％）磷酸、不同色谱柱［Ｓｗｅｌｌ
ＣｈｒｏｍｐｌｕｓＣ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ），Ｈｙｐｅｒｓｉｌ
ＢＤＳＣ１８（２００ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）和 ＳｐｕｒｓｉｌＣ１８
（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）］对苏合香丸的指纹图谱
及多成分含量的影响，以实验简便化，含量最优化进

行优选，确定了提取方法为超声，提取溶剂为８０％甲
醇水，提取时间为１５ｍｉｎ，测定波长为２２０ｎｍ，流动
相中含磷酸００５％，色谱柱选择 ＳｗｅｌｌＣｈｒｏｍｐｌｕｓＣ１８
（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）。
３２　指纹图谱多元统计结果评价

通过分析１５批苏合香丸指纹图谱，指认了５个
成分，并对这５个成分进行含量测定，采用聚类分析
将１５批苏合香丸分为４类，其中个别样品与其他批
次样品差异较大，这可能与样品贮存运输等条件有

关。采用主成分分析，前３个主成分包含了共有成
分的７６１０２％，说明了前３个主成分能够概括原有

数据的绝大部分信息，其中肉桂酸、胡椒碱、丁香酚、

没食子酸、木香烃内酯等对主成分有较大影响，为多

成分定量提供了依据。

３３　含量测定结果评价及指控指标的选择
本研究采用指纹图谱结合多成分含量测定及化

学模式识别的分析方法，对１５批苏合香丸进行了初
步研究，经过与对照品的比对，指认了其中的５个共
有峰分别为峰２（没食子酸）、峰７（肉桂酸）、峰８（丁
香酚）、峰１０（胡椒碱）、峰１１（木香烃内酯），其中没
食子酸是有机酚酸的一种，广泛存在于五倍子、锁

阳、地榆、石榴等草药和水果中，已被证实具有抗菌、

抗炎、抗氧化、抗病毒及抗癌等生物学作用［２０－２２］；肉

桂酸为肉桂及其挥发油中主要有效成分，具有解痉

止痛、抗菌、抗肿瘤及促进免疫等药理作用［２３－２５］；丁

香酚是丁香油的主要成分，具有抗菌、抗病毒、抗炎、

镇痛和抗氧化等生物学特性［２６－２８］；胡椒碱是一种酰

胺类生物碱成分，具有保护心血管、调节糖脂代谢、

抗肿瘤、抗炎等药理作用［２９－３０］；木香烃内酯为倍半

萜内酯类化合物，是中药木香的主要化学成分，具有

广泛的药理活性，包括抗肿瘤、降血糖、抗菌、抗炎等

作用［３１－３２］。同时本研究也建立了苏合香丸中没食

子酸、肉桂酸、丁香酚、胡椒碱、木香烃内酯等５个成
分的含量测定方法，并对１５批苏合香丸进行测定，
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结果１５批样品中没食子酸、肉桂酸、丁香酚、胡椒
碱、木香烃内酯含量范围分别为 ２５０６～３３５２、
０６６６～０８７６、３８３４～５１４０、０８８４～１３０６和
１９９０８～５５７０４ｍｇ·ｇ－１。该方法可以较快地筛选
出影响不同批次苏合香丸质量的关键色谱峰，可为

苏合香丸的质量控制提供依据。
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