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摘要：目的　建立羌活胜湿汤（ＱｉａｎｇｈｕｏＳｈｅｎｇｓｈｉｄｅｃｏｃｔｉｏｎ，ＱＳＤ）物质基准的指纹图谱及多指标成分含量测定方法，研究 ＱＳＤ
物质基准量值传递规律，为ＱＳＤ后续开发及质量控制评价提供依据。方法　依据古籍记载制备１５批 ＱＳＤ物质基准样品溶
液，测定其出膏率，建立指纹图谱并进行相似度评价，明确特征峰及特征峰归属，完成ＱＳＤ物质基准中８个指标成分的含量测
定及饮片物质基准量值传递分析。结果　１５批 ＱＳＤ物质基准指纹图谱相似度处于０８８２～０９３８之间，共确定２４个共有
峰，并指认出８个共有峰分别为绿原酸、升麻素苷、阿魏酸、洋川芎内脂Ⅰ、５Ｏ甲基维斯阿米醇苷、甘草酸铵、羌活醇、蛇床子
素。１５批ＱＳＤ物质基准的出膏率为２２５４％～２９９２％，平均出膏转移率为７０６９％。各指标性成分的含量及饮片基准样品
的平均转移率分别为绿原酸 ００７７２％ ～０１０６６％和 １２８０５％；升麻素苷 ００１５５％ ～００２３８％和 １２０２６％；阿魏酸
００４７５％ ～００７６０％和 １１４４９％；洋川芎内脂Ⅰ ０００６６％ ～０００８９％和 １３２９３％；５Ｏ甲基维斯阿米醇苷
０００７２％ ～０００９９％和９０２７％；甘草酸铵 ０１８１６％ ～０２７３５％和 ８０５３％；羌活醇 ００００７％ ～０００１３％和
５０９７％；蛇床子素００００９％ ～０００２２％和１３６７％。结论　本实验采用指纹图谱、出膏率及多指标成分含量测定相
结合的方法，对 ＱＳＤ饮片物质基准的全过程进行量值传递分析，为该方的质量控制及复方制剂的开发提供参考。
关键词：羌活胜湿汤；物质基准；指纹图谱；量值传递
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　　羌活胜湿汤（ＱｉａｎｇｈｕｏＳｈｅｎｇｓｈｉｄｅｃｏｃｔｉｏｎ，ＱＳＤ）
为２０１８年由国家药品监督管理局发布的首批《古代
经典名方目录》中的一方。由东代医家李东桓所

创，收录于《内外伤辨惑论》［１］，全方由羌活、独活、

防风、川芎、藁本、蔓荆子、炙甘草七味药组成，用于

治疗湿邪痹阻手足太阳经脉等病证，随着后世医家

对该方的不断实践应用，其主治病症逐渐衍变至关

节酸楚疼痛，屈伸不利，微热昏倦，恶寒头身疼痛，寐

之卧而多惊等病症［２］。现代临床常用于治疗关节

炎［３］、颈椎病［４］、偏头痛［５］、腰痛［６］等，应用广泛，疗

效确切。

目前有关ＱＳＤ的文献报道主要集中在临床疗
效观察，有少量药理作用研究［７８］以及指纹图谱和化

学成分分析的相关研究［９１１］，未见指纹图谱结合多

指标成分含量测定的报道。由于指纹图谱和多指标

成分含量测定是经典名方物质基准质量控制的两个

重要手段，因此本研究结合《古代经典名方中药复

方制剂简化注册审批管理规定》［１２］，以古代医籍中

记载的制备方法为依据制备 ＱＳＤ物质基准溶液并
通过建立指纹图谱，完成绿原酸、升麻素苷、阿魏酸、

洋川芎内脂Ⅰ、５Ｏ甲基维斯阿米醇苷、甘草酸铵、
羌活醇、蛇床子素多指标成分的含量测定，对 ＱＳＤ
饮片至物质基准的传递过程进行质量控制，为后续

ＱＳＤ制剂的开发提供参考。

１　仪器与材料
１１　仪器

ＬＣ２０Ａ型高效液相色谱仪系统（日本岛津）、
ＦＷ１００型高速万能粉碎机（北京市永光明医疗仪器
有限公司）、ＳＨＺＤ型循环水式多用真空泵（河南省
予华仪器有限公司）、ＬＤ２４Ｘ型台式低速离心机（陕
西德祥实验设备有限公司）、ＣＱ１５０ＡＤＳＴ型超声波
清洗机（上海跃进医用光学器械厂）、电热恒温水浴锅

（上海科恒实业发展有限公司），十万分之一分析天

平、千分之一精密天平（上海赞维衡器有限公司）。

１２　材料
绿原酸（批号 １１０７５３２０１８１７，纯度 ９６８０％）、

升麻素苷（批号１１１５２２２０１９１３，纯度 ９４６０％）、阿
魏酸（批号 １１０７７３２０１９１５，纯度９９４０％）、洋川芎
内脂Ⅰ（批号２１０１２５０６，纯度９９６８％）、５Ｏ甲基维
斯阿米醇苷（批号１１１５２３２０１８１１，纯度 ９７４０％）、
甘草酸铵（批号１１０７３１２０２０２１，纯度 ９６２０％）、羌
活醇（批号１１１８２０２０２１０６，纯度９８００％）、蛇床子
素（批号１１０８２２２０２１１１，纯度９９７０％），以上对照

品均购于中国食品药品检定研究院。乙腈（色谱

纯）；甲醇、甲酸（分析纯）；纯净水（娃哈哈集团有限

公司）。各单味药材均购自主产区或道地产区，经

西安市中医医院刘麦娥副主任药师鉴定，羌活为伞

形科植物羌活（ＮｏｔｏｐｔｅｒｙｇｉｕｍｉｎｃｉｓｕｍＴｉｎｇｅｘＨＴ
Ｃｈａｎｇ．）的干燥根茎和根、独活为伞形科植物重齿
毛当归（ＡｎｇｅｌｉｃａｐｕｂｅｓｃｅｎｓＭａｘｉｍｆｂｉｓｅｒｒａｔａＳｈａｎｅｔ
Ｙｕａｎ．）的干燥根、防风为伞形科植物防风［Ｓａｐｏｓｈ
ｎｉｋｏｖｉａｄｉｖａｒｉｃａｔａ（Ｔｕｒｃｚ．）Ｓｃｈｉｓｃｈｋ．］的干燥根、川
芎为伞形科植物川芎（ＬｉｇｕｓｔｉｃｕｍｃｈｕａｎｘｉｏｎｇＨｏｒｔ．）
的干燥根茎、藁本为伞形科植物藁本 （Ｌｉｇｕｓｔｉｃｕｍ
ｓｉｎｅｎｓｅＯｌｉｖ．）的干燥根茎和根、蔓荆子为马鞭草科
植物蔓荆（ＶｉｔｅｘｔｒｉｆｏｌｉａＬ．）的干燥成熟果实、炙甘草
为豆科植物胀果甘草（ＧｌｙｃｙｒｒｈｉｚａｉｎｆｌａｔａＢａｔａｌ）的干
燥根和根茎的炮制品。

２　方法与结果
２１　ＱＳＤ基准样品的制备

根据《内外伤辨惑论》中记载的羌活胜湿汤处

方原方“羌活、独活各一钱，藁本、防风、甘草（炙）、

川芎各五分，蔓荆子三分。上 咀，都作一服，水二

盏，煎至一盏，去渣，大温服，空心食前，煮散”，通过

古今计量折算及文献查阅［１３１４］，确定ＱＳＤ物质基准
的制备方法为将上述药材粉碎，过１号筛，取羌活、
独活各４０ｇ，藁本、防风、甘草（炙）、川芎各２０ｇ，
蔓荆子１２ｇ，加水７００ｍＬ，武火煮沸后，转文火煎
至约 ３５０ｍＬ，趁热过滤，将滤液浓缩至 １００ｍＬ
即得。

将羌活、独活、防风、川芎、藁本、蔓荆子、炙甘草

各３批不同产地的饮片随机组合形成１５批羌活胜
湿汤物质基准样品，编号为 Ｓ１～Ｓ１５，具体信息
见表１。
２２　ＱＳＤ基准样品指纹图谱的建立
２２１　色谱条 件 　 Ａｇｉｌｅｎｔ５ＴＣＣ１８色 谱 柱
（４６ｍｍ×１５０ｍｍ，５μｍ），以乙腈０２％甲酸
水溶液为流动相，梯度洗脱：０～５ｍｉｎ，１２％乙腈，
５～３０ｍｉｎ，１４％乙腈，３０～４５ｍｉｎ，２０％乙腈，４５～６０
ｍｉｎ，４０％乙腈，６０～６５ｍｉｎ，５０％乙腈，６５～７５ｍｉｎ，
６５％乙腈，７５～７７ｍｉｎ，１２％乙腈，７７～８０ｍｉｎ，１２％乙
腈；柱温为３１℃；进样量：２０μＬ；检测波长：２５４ｎｍ。
２２２　对照品溶液的制备　取绿原酸、升麻素苷、
阿魏酸、洋川芎内脂Ⅰ、５Ｏ甲基维斯阿米醇苷、甘草酸
铵、羌活醇、蛇床子素适量，精密称定，加甲醇溶解制

成质量浓度分别为 ２３２００、７２５０、２７５４０、５４００、
·９２１·
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　　　表１　１５批羌活胜湿汤（ＱＳＤ）物质基准样品中各饮片的产地信息
Ｔａｂ１　Ｏｒｉｇｉｎｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎｏｆ１５ｂａｔｃｈｅｓｏｆｄｅｃｏｃｔｉｏｎｐｉｅｃｅｓｏｆＱＳＤ

Ｎｏ
Ｎｏｔｏｐｔｅｒｙｇｉｉ

ＲｈｉｚｏｍａＥｔＲａｄｉｘ
（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

Ａｎｇｅｌｉｃａｅ
Ｐｕｂｅｓｃｅｎｔｉｓ

Ｒａｄｉｘ（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

Ｓａｐｏｓｈｎｉｋｏｖｉａｅ
Ｒａｄｉｘ

（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

Ｃｈｕａｎｘｉｏｎｇ
Ｒｈｉｚｏｍａ
（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

ＬｉｇｕｓｔｉｃｉＲｈｉｚｏｍａ
ＥｔＲａｄｉｘ
（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

Ｖｉｔｉｃｉｓ
Ｆｒｕｃｔｕｓ

（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

ＧｌｙｃｙｒｒｈｉｚａｅＲａｄｉｘＥｔ
ＲｈｉｚｏｍａＰｒａｅｐａｒａｔａ

ＣｕｍＭｅｌｌｅ（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

Ｓ１ ＳｉｃｈｕａｎＡｂａＰｒｅｆｅｃｔｕｒｅ
（四川阿坝州）

ＳｉｃｈｕａｎＪｉｎｙａｎｇ
（四川锦阳）

ＢａｙａｎＴｕｏｈａｉＢａｎｎｅｒ
（巴彦托海旗）

ＳｉｃｈｕａｎＤｕｊｉａｎｇｙａｎ
（四川都江堰）

ＳｈａｎｎｘｉＳｈａｎｇｌｕｏ
（陕西商洛）

ＺｈｅｊｉａｎｇＪｉｎｈｕａ
（浙江金华）

ＧａｎｓｕＭｉｎｑｉｎ
（甘肃民勤）

Ｓ２ ＧａｎｓｕＷｕｗｅｉ
（甘肃武威）

ＳｉｃｈｕａｎＪｉｎｙａｎｇ
（四川锦阳）

ＢａｙａｎＴｕｏｈａｉＢａｎｎｅｒ
（巴彦托海旗）

ＳｉｃｈｕａｎＰｅｎｇｓｈａｎ
（四川彭山）

ＨｕｂｅｉＨｅｆｅｎｇ
（湖北鹤峰）

ＺｈｅｊｉａｎｇＰｉｎｇｙａｎｇ
（浙江平阳）

ＳｈａｎｎｘｉＹｕｌｉｎ
（陕西榆林）

Ｓ３ ＳｉｃｈｕａｎＡｂａＰｒｅｆｅｃｔｕｒｅ
（四川阿坝州）

ＨｕｂｅｉＢａｄｏｎｇ
（湖北巴东）

ＸｉｎｂａｌｈｕＢａｎｎｅｒ
（新巴尔虎旗）

ＳｉｃｈｕａｎＰｅｎｇｓｈａｎ
（四川彭山）

ＬｉａｏｎｉｎｇＨａｉｚｈｏｕ
（辽宁海州）

ＺｈｅｊｉａｎｇＰｉｎｇｙａｎｇ
（浙江平阳）

ＳｈａｎｎｘｉＹｕｌｉｎ
（陕西榆林）

Ｓ４ ＧａｎｓｕＷｕｗｅｉ
（甘肃武威）

ＨｕｂｅｉＢａｄｏｎｇ
（湖北巴东）

ＢａｙａｎＴｕｏｈａｉＢａｎｎｅｒ
（巴彦托海旗）

ＳｉｃｈｕａｎＳｈｉｆａｎｇ
（四川什邡）

ＳｈａｎｎｘｉＳｈａｎｇｌｕｏ
（陕西商洛）

ＺｈｅｊｉａｎｇＰｉｎｇｙａｎｇ
（浙江平阳）

ＳｈａｎｎｘｉＹｕｌｉｎ
（陕西榆林）

Ｓ５ ＧａｎｓｕＷｕｗｅｉ
（甘肃武威）

ＧａｎｓｕＰｉｎｇｌｉａｎｇ
（甘肃平凉）

ＡｒｕｎＢａｎｎｅｒ
（阿荣旗）

ＳｉｃｈｕａｎＤｕｊｉａｎｇｙａｎ
（四川都江堰）

ＬｉａｏｎｉｎｇＨａｉｚｈｏｕ
（辽宁海州）

ＺｈｅｊｉａｎｇＪｉｎｈｕａ
（浙江金华）

ＧａｎｓｕＭｉｎｑｉｎ
（甘肃民勤）

Ｓ６ ＳｉｃｈｕａｎＡｂａＰｒｅｆｅｃｔｕｒｅ
（四川阿坝州）

ＨｕｂｅｉＢａｄｏｎｇ
（湖北巴东）

ＡｒｕｎＢａｎｎｅｒ
（阿荣旗）

ＳｉｃｈｕａｎＰｅｎｇｓｈａｎ
（四川彭山）

ＬｉａｏｎｉｎｇＨａｉｚｈｏｕ
（辽宁海州）

ＧｕａｎｇｘｉＧｕｉｇａｎｇ
（广西贵港）

ＸｉｎｊｉａｎｇＢａｃｈｕ
（新疆巴楚）

Ｓ７ ＱｉｎｇｈａｉＱｉｌｉａｎ
（青海祁连）

ＳｉｃｈｕａｎＪｉｎｙａｎｇ
（四川锦阳）

ＡｒｕｎＢａｎｎｅｒ
（阿荣旗）

ＳｉｃｈｕａｎＰｅｎｇｓｈａｎ
（四川彭山）

ＬｉａｏｎｉｎｇＨａｉｚｈｏｕ
（辽宁海州）

ＺｈｅｊｉａｎｇＰｉｎｇｙａｎｇ
（浙江平阳）

ＳｈａｎｎｘｉＹｕｌｉｎ
（陕西榆林）

Ｓ８ ＳｉｃｈｕａｎＡｂａＰｒｅｆｅｃｔｕｒｅ
（四川阿坝州）

ＨｕｂｅｉＢａｄｏｎｇ
（湖北巴东）

ＸｉｎｂａｌｈｕＢａｎｎｅｒ
（新巴尔虎旗）

ＳｉｃｈｕａｎＤｕｊｉａｎｇｙａｎ
（四川都江堰）

ＬｉａｏｎｉｎｇＨａｉｚｈｏｕ
（辽宁海州）

ＧｕａｎｇｘｉＧｕｉｇａｎｇ
（广西贵港）

ＸｉｎｊｉａｎｇＢａｃｈｕ
（新疆巴楚）

Ｓ９ ＳｉｃｈｕａｎＡｂａＰｒｅｆｅｃｔｕｒｅ
（四川阿坝州）

ＨｕｂｅｉＢａｄｏｎｇ
（湖北巴东）

ＢａｙａｎＴｕｏｈａｉＢａｎｎｅｒ
（巴彦托海旗）

ＳｉｃｈｕａｎＤｕｊｉａｎｇｙａｎ
（四川都江堰）

ＬｉａｏｎｉｎｇＨａｉｚｈｏｕ
（辽宁海州）

ＧｕａｎｇｘｉＧｕｉｇａｎｇ
（广西贵港）

ＳｈａｎｎｘｉＹｕｌｉｎ
（陕西榆林）

Ｓ１０ ＱｉｎｇｈａｉＱｉｌｉａｎ
（青海祁连）

ＧａｎｓｕＰｉｎｇｌｉａｎｇ
（甘肃平凉）

ＡｒｕｎＢａｎｎｅｒ
（阿荣旗）

ＳｉｃｈｕａｎＤｕｊｉａｎｇｙａｎ
（四川都江堰）

ＳｈａｎｎｘｉＳｈａｎｇｌｕｏ
（陕西商洛）

ＧｕａｎｇｘｉＧｕｉｇａｎｇ
（广西贵港）

ＸｉｎｊｉａｎｇＢａｃｈｕ
（新疆巴楚）

Ｓ１１ ＧａｎｓｕＷｕｗｅｉ
（甘肃武威）

ＳｉｃｈｕａｎＪｉｎｙａｎｇ
（四川锦阳）

ＡｒｕｎＢａｎｎｅｒ
（阿荣旗）

ＳｉｃｈｕａｎＰｅｎｇｓｈａｎ
（四川彭山）

ＨｕｂｅｉＨｅｆｅｎｇ
（湖北鹤峰）

ＧｕａｎｇｘｉＧｕｉｇａｎｇ
（广西贵港）

ＳｈａｎｎｘｉＹｕｌｉｎ
（陕西榆林）

Ｓ１２ ＳｉｃｈｕａｎＡｂａＰｒｅｆｅｃｔｕｒｅ
（四川阿坝州）

ＳｉｃｈｕａｎＪｉｎｙａｎｇ
（四川锦阳）

ＡｒｕｎＢａｎｎｅｒ
（阿荣旗）

ＳｉｃｈｕａｎＰｅｎｇｓｈａｎ
（四川彭山）

ＨｕｂｅｉＨｅｆｅｎｇ
（湖北鹤峰）

ＧｕａｎｇｘｉＧｕｉｇａｎｇ
（广西贵港）

ＸｉｎｊｉａｎｇＢａｃｈｕ
（新疆巴楚）

Ｓ１３ ＱｉｎｇｈａｉＱｉｌｉａｎ
（青海祁连）

ＳｉｃｈｕａｎＪｉｎｙａｎｇ
（四川锦阳）

ＡｒｕｎＢａｎｎｅｒ
（阿荣旗）

ＳｉｃｈｕａｎＰｅｎｇｓｈａｎ
（四川彭山）

ＨｕｂｅｉＨｅｆｅｎｇ
（湖北鹤峰）

ＧｕａｎｇｘｉＧｕｉｇａｎｇ
（广西贵港）

ＧａｎｓｕＭｉｎｑｉｎ
（甘肃民勤）

Ｓ１４ ＳｉｃｈｕａｎＡｂａＰｒｅｆｅｃｔｕｒｅ
（四川阿坝州）

ＧａｎｓｕＰｉｎｇｌｉａｎｇ
（甘肃平凉）

ＸｉｎｂａｌｈｕＢａｎｎｅｒ
（新巴尔虎旗）

ＳｉｃｈｕａｎＳｈｉｆａｎｇ
（四川什邡）

ＳｈａｎｎｘｉＳｈａｎｇｌｕｏ
（陕西商洛）

ＺｈｅｊｉａｎｇＪｉｎｈｕａ
（浙江金华）

ＧａｎｓｕＭｉｎｑｉｎ
（甘肃民勤）

Ｓ１５ ＧａｎｓｕＷｕｗｅｉ
（甘肃武威）

ＨｕｂｅｉＢａｄｏｎｇ
（湖北巴东）

ＢａｙａｎＴｕｏｈａｉＢａｎｎｅｒ
（巴彦托海旗）

ＳｉｃｈｕａｎＳｈｉｆａｎｇ
（四川什邡）

ＬｉａｏｎｉｎｇＨａｉｚｈｏｕ
（辽宁海州）

ＺｈｅｊｉａｎｇＪｉｎｈｕａ
（浙江金华）

ＸｉｎｊｉａｎｇＢａｃｈｕ
（新疆巴楚）

３３００、６７５００、３３３、９６０μｇ·ｍＬ－１的混合对照品

溶液。

２２３　供试品溶液的制备　 精密量取 ＱＳＤ物质
基准溶液４ｍＬ，置于１０ｍＬ量瓶中，加甲醇５ｍＬ，加
蒸馏水至刻度，定容，称定质量，超声３０ｍｉｎ，放冷，
称重，用体积分数 ５０％甲醇补足失重，离心 ５ｍｉｎ
（２０００ｒ·ｍｉｎ－１），取上清液，过 ０２２μｍ微孔滤
膜，取滤液，即得。

取处方剂量的各单味药饮片及分别缺羌活、独

活、防风、川芎、藁本、蔓荆子、炙甘草的处方量饮片，

按“２１”项制备后，同法制备各单味药及阴性样品
的供试品溶液。

２２４　方法学考察　精密度试验：取批号为 Ｓ１的
物质基准溶液，按 “２２３”项制备供试品，按
“２２１”项色谱条件连续进样６次，以甘草酸铵为
参照峰，分别计算各特征峰相对保留时间和相对峰

面积，结果表明，各特征峰的相对保留时间相对标准

差（ＲＳＤ）均小于 ０３６％，相对峰面积 ＲＳＤ均小于
４４４％，表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取批号为 Ｓ１的物质基准溶液，按
“２２３”项制备供试品溶液，按“２２１”项色谱条件
分别于０、２、４、８、１２、２４ｈ进样，以甘草酸铵为参照
峰，计算各特征峰相对保留时间和相对峰面积，结果

各特征峰的相对保留时间ＲＳＤ均小于０１７％，相对
峰面积ＲＳＤ均小于４４２％，表明供试品溶液在２４ｈ
内稳定性良好。

重复性试验：取批号为 Ｓ１的物质基准溶液，按
“２２３”项制备供试品溶液，共６份，按“２２１”项
色谱条件连续进样，以甘草酸铵为参照峰，计算各特

征峰相对保留时间和相对峰面积，结果各特征峰的

相对保留时间ＲＳＤ均小于１７５％，相对峰面积ＲＳＤ
均小于４４６％，表明该方法重复性良好。
２３　ＱＳＤ基准样品指液纹图谱的考察
２３１　相似度评价　制备１５批 ＱＳＤ物质基准供
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试品溶液，采用“２２１”色谱条件进行测定，记录１５
批色谱图，导入２０１２版《中药色谱指纹图谱相似度
评价系统》，以 Ｓ１为对照图谱，以平均数法进行多
点校正和色谱峰匹配，得到１５批物质基准的指纹图
谱叠加图谱，见图１，计算各批次指纹图谱与对照图

谱相似度，１５批 ＱＳＤ指纹图谱的相似度分别为
０９１９、０９０５、０８９６、０８９２、０８８６、０８９９、０８７８、
０９２２、０９３８、０９３４、０９３４、０９３３、０９１７、０８８２、
０９３０，表明各批次间稳定性较好，符合指纹图谱
要求。

图１　１５批（Ｓ１～Ｓ１５）ＱＳＤ物质基准指纹图谱
Ｆｉｇ１　１５ｂａｔｃｈｅｓ（Ｓ１－Ｓ１５）ｏｆＱＳＤｓｕｂｓｔａｎｃｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓ

２３２　指纹图谱峰归属　１５批 ＱＳＤ物质基准样
品中共确定出２４个共有峰；通过与对照品色谱峰对
比，指认出８个特征峰，其中１号峰为绿原酸、３号
峰为升麻素苷、４号峰为阿魏酸、６号峰为洋川芎内
脂Ⅰ、７号峰为５Ｏ甲基维斯阿米醇苷、２０号峰为甘
草酸铵、２３号峰为羌活醇、２４号峰为蛇床子素，见图
２；根据各单味药材及阴性药材图谱对各特征峰进行

归属研究，见图３、４，其中５，８，１１，１２，２２，２３号峰来
源于羌活，１５～１７，２４号峰来源于独活３，７，１０号峰
来源于防风，９，１３，１４，１９～２１号峰来源于炙甘草，
其中１号峰为羌活，独活，川芎，藁本共有，２号峰为
羌活，独活，川芎，蔓荆子共有，４号峰为羌活，川芎，
藁本，蔓荆子共有，６号峰为独活，藁本共有，１８号峰
为独活，炙甘草共有。

１－绿原酸；３－升麻素苷；４－阿魏酸；６－洋川芎内酯Ⅰ；７－５Ｏ甲基维斯阿米醇苷；２０－甘草酸铵；２３－羌活醇；２４－蛇床子素；２，５，８～１９，２１～２２－未知峰。

１－ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄ；３ｐｒｉｍＯｇｌｕｃｏｓｙｌｃｉｍｉｆｕｇｉｎ；４ｆｅｒｕｌｉｃａｃｉｄ；６ｓｅｒｏｔｏｎｉｎⅠ；７－５Ｏｍｅｔｈｙｌｖｉｓａｍｍｉｏｓｉｄｅ；２０－ａｍｍｏｎｉｕｍｇｌｙｃｙｒｒｈｅｔａｔｅ；２３－ｎｏｔｏｐｔｅｒｏｌ；２４－ｏｓｔｈｏｌ；

２，５，８－１９，２１－２２－ｕｎｋｎｏｗｐｅａｋｓ．

图２　混合对照品（Ａ）及ＱＳＤ基准样品（Ｂ）的ＨＰＬＣ指纹图谱
Ｆｉｇ２　ＨＰＬＣｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅａｎｄＱＳＤｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓａｍｐｌｅ
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图３　ＱＳＤ物质基准单味药材及阴性药材ＨＰＬＣ指纹图谱
Ｆｉｇ３　ＨＰＬＣｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｓｉｎｇｌｅｍｅｄｉｃｉｎａｌｍａｔｅｒｉａｌｓａｎｄｎｅｇａｔｉｖｅｍｅｄｉｃｉｎａｌｍａｔｅｒｉａｌｓｆｏｒＱＳＤｓｕｂｓｔａｎｃｅｓ

２４　１５批ＱＳＤ基准样品出膏率及出膏转移率的考察
按“２１”项下方法制备 ＱＳＤ物质基准溶液，精

密量取４０ｍＬ转移至蒸发皿中，浓缩至稠膏后，转移
至真空干燥箱，６０℃真空干燥至恒重，即得 １５批
ＱＳＤ物质基准干膏粉。取处方剂量的各单味药饮
片，按“２１”项制备后，同法制备即得各单味药饮片
的干膏粉。

计算１５批ＱＳＤ物质基准、对应各单味药饮片
的出膏率及出膏转移率，结果见表２。１５批ＱＳＤ物
质基准的实际出膏率 （公式 １）为 ２２５４％ ～
２９９２％，平均出膏率为２６３６％，各批次出膏率均
处于均值的 ±３０％范围内，理论出膏率（公式２）为
３５８９％～３８３２％，各批次的实际出膏率低于理论
出膏率。出膏转移率（公式３）均值为７０６９％。

表２　ＱＳＤ基准样品和单味药出膏率及出膏转移率
Ｔａｂ２　ＰａｓｔｅｙｉｅｌｄｒａｔｅａｎｄｔｒａｎｓｆｅｒｒａｔｅｏｆｔｈｅｓｕｂｓｔａｎｃｅｂｅｎｃｈｍａｒｋｏｆＱＳＤ

Ｎｏ．

Ｄｒｙｅｘｔｒａｃｔｒａｔｅ／％

Ｎｏｔｏｐｔｅｒｙｇｉｉ
Ｒｈｉｚｏｍａ
ＥｔＲａｄｉｘ

Ａｎｇｅｌｉｃａｅ
Ｐｕｂｅｓｃｅｎｔｉｓ
Ｒａｄｉｘ

Ｓａｐｏｓｈｎｉｋｏｖｉａｅ
Ｒａｄｉｘ

Ｃｈｕａｎｘｉｏｎｇ
Ｒｈｉｚｏｍａ

Ｌｉｇｕｓｔｉｃｉ
Ｒｈｉｚｏｍａ
ＥｔＲａｄｉｘ

Ｖｉｔｉｃｉｓ
Ｆｒｕｃｔｕｓ

ＧｌｙｃｙｒｒｈｉｚａｅＲａｄｉｘ
ＥｔＲｈｉｚｏｍａＰｒａｅｐａｒａｔａ

ＣｕｍＭｅｌｌｅ

Ｔｈｅｏｒｅｔｉｃａｌ
Ｖａｌｕｅ

Ａｃｔｕａｌ
ｖａｌｕｅ

Ｔｒａｎｓｆｅｒ
ｒａｔｅ
／％

Ｓ１ ３０７１ ３５２２ ４３５８ ４２８７ ４１５７ １４５４ ３７４０ ３５８９ ２２５４ ６２８１
Ｓ２ ３３８７ ３５２２ ４３５８ ４７６３ ４０７０ １６８７ ３５９１ ３７０４ ２５４４ ６８７０
Ｓ３ ３０７１ ３９６５ ４６３６ ４７６３ ４３６６ １６８７ ３５９１ ３８０２ ２９０８ ７６４８
Ｓ４ ３３８７ ３９６５ ４３５８ ４３４５ ４１５７ １６８７ ３５９１ ３７６６ ２８６５ ７６０６
Ｓ５ ３３８７ ３６７２ ４６３６ ４２８７ ４３６６ １４５４ ３７４０ ３７５５ ２８２８ ７５３３
Ｓ６ ３０７１ ３９６５ ４６３６ ４７６３ ４３６６ １５３５ ３９１６ ３８３２ ２９９２ ７８０７
Ｓ７ ３１６２ ３５２２ ４６３６ ４７６３ ４３６６ １６８７ ３５９１ ３７２１ ２６２７ ７０６０
Ｓ８ ３０７１ ３９６５ ４４０３ ４２８７ ４３６６ １３１０ ３９１６ ３７３４ ２７７８ ７４３９
Ｓ９ ３０７１ ３９６５ ４３５８ ４２８７ ４３６６ １５３５ ３５９１ ３７０３ ２５１４ ６７９０
Ｓ１０ ３１６２ ３６７２ ４６３６ ４２８７ ４１５７ １５３５ ３９１６ ３７０４ ２５３７ ６８５０
Ｓ１１ ３３８７ ３５２２ ４６３６ ４７６３ ４０７０ １５３５ ３５９１ ３７２８ ２６４５ ７０９４
Ｓ１２ ３０７１ ３５２２ ４６３６ ４７６３ ４０７０ １５３５ ３９１６ ３６９５ ２４９４ ６７５１
Ｓ１３ ３１６２ ３５２２ ４６３６ ４７６３ ４０７０ １５３５ ３７４０ ３６９４ ２３１３ ６２６２
Ｓ１４ ３０７１ ３６７２ ４４０３ ４３４５ ４１５７ １４５４ ３７４０ ３６３６ ２２９２ ６３０５
Ｓ１５ ３３８７ ３９６５ ４３５８ ４３４５ ４３６６ １４５４ ３９１６ ３８１６ ２９５３ ７７３９

　　实际出膏率（％）＝ＱＳＤ物质基准干膏粉的质
量／全方总质量×１００％ 公式（１）

理论出膏率（％）＝（０２３×对应批次羌活出膏
率＋０２３×对应批次独活出膏率＋０１２×对应批次

防风出膏率＋０１２×对应批次川芎出膏率＋０１２×
对应批次藁本出膏率＋０１２×对应批次炙甘草出膏
率＋００６×对应批次蔓荆子出膏率）×１００％

公式（２）
·２３１· ＣｈｉｎＰｈａｒｍＪ，２０２４Ｊａｎｕａｒｙ，Ｖｏｌ５９Ｎｏ２　　　　　　　　 　 　　　 中国药学杂志２０２４年１月第５９卷第２期



出膏转移率（％）＝实际出膏率／理论出膏率 ×
１００％ 公式（３）
２５　ＱＳＤ基准样品指标成分含量测定及传递规律
考察

２５１　方法学考察　线性关系考察：精密量取
“２２２”项下对照品溶液，按“２２１”项下色谱条
件分别进样１、２、６、１０、１４、１８、２０μＬ，记录各指标
成分峰面积，以各指标成分的峰面积为纵坐标

（Ｙ），质量浓度为横坐标（Ｘ），分别绘制标准曲线，
结果见表３。

表３　ＱＳＤ中各指标成分线性回归方程
Ｔａｂ３　Ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎｅｑｕａｔｉｏｎ，ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔａｎｄｌｉｎｅａｒ
ｒａｎｇｅｏｆｉｎｄｅｘｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎＱＳＤ

Ｉｎｄｅｘ　　　

ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ　　　

Ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ　

ｅｑｕａｔｉｏｎ　
ｒ２

ｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅ

／μｇ·ｍＬ－１

Ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄ ｙ＝１２７１８ｘ＋１０５６９９ ０９９９４ １１６０２３２００

ＰｒｉｍＯｇｌｕｃｏｓｙｌｃｉｍｉｆｕｇｉｎ ｙ＝３８８４４ｘ＋６０３０４ ０９９９４ ３６３７２５０

Ｆｅｒｕｌｉｃａｃｉｄ ｙ＝３４６９５ｘ＋４６１００ ０９９９０ １３７７２７５４０

ＳｅｎｋｙｕｎｏｌｉｄｅＩ ｙ＝８２６６８ｘ－３４１９５ ０９９９９ ２７０５４００

５Ｏｍｅｔｈｙｌｖｉｓａｍｍｉｏｓｉｄｅ ｙ＝８３４１６ｘ－１０４６４ ０９９９８ １６５３３００

Ａｍｍｏｎｉｕｍｇｌｙｃｙｒｒｈｉｚｉｎａｔｅ ｙ＝９３３４ｘ－３５２７３ ０９９９９ ３３７５６７５００

Ｎｏｔｏｐｔｅｒｙｇｏｌ ｙ＝３５６１５ｘ＋１２０１ ０９９９６ ０１７３３３

Ｏｓｔｈｏｌｅ ｙ＝４０２３９ｘ－１７３１ ０９９９１ ０４８９６０

精密度试验：取批号为 Ｓ１的物质基准溶液，按
“２２３”项制备供试品溶液，按“２２１”项色谱条
件，重复进样６次，记录各指标成分的峰面积，计算
绿原酸、升麻素苷、阿魏酸、洋川芎内脂Ⅰ、５Ｏ甲基
维斯阿米醇苷、甘草酸铵、羌活醇、蛇床子素含量的

ＲＳＤ值分别为 ２１４％、３６９％、１１９％、３０３％、
４４２％、０４４％、４６９％、４１５％，表明仪器精密度
良好。

稳定性试验：取批号为 Ｓ１的物质基准溶液，
按“２２３”项制备供试品溶液，按“２２１”项色谱
条件分别于制备后０、２、４、６、８、１２、２４ｈ进样，记录
各指标成分的峰面积，计算绿原酸、升麻素苷、阿

魏酸、洋川芎内脂Ⅰ、５Ｏ甲基维斯阿米醇苷、甘草
酸铵、羌活醇、蛇床子素含量的 ＲＳＤ值分别为
０８９％、４７０％、０５２％、１２５％、４０７％、０１８％、
４５４％、３９４％，表明 ＱＳＤ供试品溶液在 ２４ｈ内
能够保持稳定。

重复性试验：取批号为 Ｓ１的物质基准溶液，
按“２２３”项 制 备 供 试 品 溶 液，共 ６份，按
“２２１”项色谱条件连续进样，记录各指标成分的
峰面积，计算绿原酸、升麻素苷、阿魏酸、洋川芎内

脂Ⅰ、５Ｏ甲基维斯阿米醇苷、甘草酸铵、羌活醇、
蛇床子素含量的 ＲＳＤ值分别为 １００％、３６６％、
１０７％、２７１％、２６０％、０１７％、３２７％、４２４％，
表明该方法重复性良好。

加样回收率试验：取 ６份已知含量的 ＱＳＤ物
质基准样品溶液，分别加入与各成分含量相近的

对照品溶液适量（绿原酸 ０６１６０ｍｇ、升麻素苷
０１５０８ｍｇ、阿魏酸 ０４７４３ｍｇ、洋川芎内脂Ⅰ
００４３２ｍｇ、５Ｏ甲基维斯阿米醇苷 ００５２８ｍｇ、
甘草酸铵１６９６５ｍｇ、羌活醇０００９１５ｍｇ、蛇床子
素０００５２８ｍｇ），按“２２３”项制备供试品溶液，
按“２２１”项色谱条件连续进样，记录各指标成分
峰面积，计算绿原酸、升麻素苷、阿魏酸、洋川芎内

脂Ⅰ、５Ｏ甲基维斯阿米醇苷、甘草酸铵、羌活醇、
蛇床子素含量的 ＲＳＤ值分别为 １１５％、０５６％、
０６２％、２１５％、１０５％、０２０％、１２３％、０８６％，各
成分 的 平 均 加 样 回 收 率 分 别 为 １０１１６％、
１０３１８％、９７８４％、１００９３％、１０１３１％、１０４７６％、
１０２６４％、９９８６％，表明方法准确度良好。
２５２　多指标成分含量测定及量值传递关系　取
１５批ＱＳＤ物质基准溶液，按“２２３”项下制备供试
品溶液，按“２２１”项下色谱条件分别测定１５个批
次中指标成分的含量，计算饮片物质基准指标成分
的转移率（公式４），结果见表４。

转移率（％）＝（物质基准中指标成分的含量 ／
饮片中指标成分的含量）×１００％ 公式（４）
１５批 ＱＳＤ基准样品中绿原酸质量分数

００７７２％～０１０６６％，平均转移率１２８０５％；升麻
素苷质量分数００１５５％ ～００２３８％，平均转移率
１２０２６％；阿魏酸００４７５％ ～００７６０％，平均转移
率１１４４９％；洋川芎内酯 Ｉ质量分数 ０００６６％ ～
０００８９％，平均转移率 １３２９３％；５Ｏ甲基维斯阿
米醇苷质量分数０００７２％～０００９９％，平均转移率
９０２７％；甘草酸铵质量分数０１８１６％～０２７３５％，
平均转移率８０５３％；羌活醇质量分数００００７％～
０００１３％，平均转移率５０９７％；蛇床子素质量分数
００００９％～０００２２％，平均转移率１３６７％。根据
相关规定，物质基准中指标成分的含量及转移率均

应在其均值的±３０％范围内，在本研究中绿原酸、升
麻素苷、阿魏酸、洋川芎内酯Ⅰ、甘草酸铵、羌活醇的
含量及转移率在其均值的 ±３０％内，部分蛇床子素
的含量及转移率未在其均值的 ±３０％内。说明
ＱＳＤ物质基准制备工艺基本能够实现饮片物质基
准的稳定传递。
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表４　ＱＳＤ物质基准指标成分含量及转移率．ｎ＝３
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３　讨　论
指标成分的选择依据《中国药典》（２０２０年版一

部）及各成分的药理作用。方中羌活、独活共为君

药，二者均为辛苦温燥之品，其中羌活善祛头项脊背

之风湿，独活善祛腰膝之风湿，两药合用能散上下一

身之风湿，发挥祛风胜湿、通痹止痛的功效。羌活醇

和蛇床子素分别为羌活和独活的主要活性成分之

一，二者均有抗炎镇痛、解热抗氧化的药理作用［１５］；

防风、藁本共为臣药，能够祛风胜湿，止头痛。升麻

素苷、５Ｏ甲基维斯阿米醇苷均为防风中的质量标
志物［１６］，二者均有较好的抗炎药理活性作用，其中

升麻素苷能抗炎镇痛、解热以及抗血小板聚集，可以

通过抑制炎症反应以及基质金属蛋白酶的表达，治

疗关节炎［１７］。藁本中主要检测出洋川芎内酯Ⅰ，药
理研究表明洋川芎内酯Ⅰ具有抗炎镇痛、抗氧化、抗
血小板聚集、舒张血管等多种活性［１８］；川芎、蔓荆子

共为佐药，能发挥活血行气，祛风止痛的功效，川芎

和蔓荆子中均含有阿魏酸，阿魏酸能够抗氧化、抗血

栓、降血脂、抗菌［１９］。使药为甘草，甘草中所含的甘

草酸铵能抗炎、抗过敏，在复方中起到益气和中，调

和诸药的作用。指标成分的选择包括了方中的君臣

佐使，能够较为全面地对ＱＳＤ进行质量控制。
指纹图谱及指标成分含量测定的特征峰归属涵

盖了全方７味药，其中绿原酸和阿魏酸分别归属于
方中多个药材，绿原酸归属于羌活、独活、川芎、藁

本，阿魏酸归属于羌活、藁本、川芎、蔓荆子，除此以
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外，未从川芎和蔓荆子中检测出其他特征峰，川芎和

蔓荆子的信息未能很好地体现，这可能与川芎和蔓

荆子中其他成分含量较低、提取或洗脱条件局限，在

该色谱条件下响应值较低导致出峰不明显有关。后

续研究可以针对川芎和蔓荆子建立单独的特征图谱

或结合其他的检测仪器手段，从而对ＱＳＤ进行更全
面的质量控制。

指标成分的含量测定及转移率结果显示，绿原

酸、升麻素苷、阿魏酸、洋川芎内酯Ⅰ、甘草酸铵、羌
活醇的含量及转移率均在其均值的７０％ ～１３０％的
范围内，符合相关要求。其中部分蛇床子素的含量

和转移率未能达到要求。蛇床子素本身为热不稳定

成分，当加热温度较高，煎煮时间较长时，蛇床子素

易被破坏分解［２０］，因此蛇床子素含量测定值较低，

其均值的±３０％波动范围较小，更容易出现离散数
据。转移率低表明从饮片物质基准传递过程中的
含量损失较高，推测可能是共煎过程中，溶出的部分

杂质对蛇床子素溶出有抑制作用。

在建立ＱＳＤ指纹图谱和含量测定方法时，采用
了ＰＤＡ检测器对供试品溶液进行全波段扫描，结合
３Ｄ图像分析发现，当检测波长小于２５０ｎｍ时色谱
图基线不平稳，检测波长大于２８０ｎｍ时甘草酸铵无
响应值，进一步在该范围内考察，当波长为２５４ｎｍ
时，特征峰峰形较好，响应值较高，能够较全面地获

得ＱＳＤ物质基准中的成分信息，故选定２５４ｎｍ为
检测波长。此外，分别考察了甲醇水、乙腈水、乙
腈０１％甲酸水、乙腈０２％甲酸水等不同的流动
相系统，结果表明，以乙腈０２％磷酸水为流动相洗
脱效果最优。

本研究通过指纹图谱、出膏率及多指标成分含

量测定相结合的方式，对 ＱＳＤ饮片物质基准的量
值传递过程进行了分析，实现了对ＱＳＤ物质基准质
量较为全面的控制，同时本研究所建立的方法稳定

性强，准确度高，能够为经典名方 ＱＳＤ后续制剂开
发提供参考。
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