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综上所述，所建立的方法操作简便，专属性强，准

确度与重复性良好，可用于柴胡三参胶囊的质量控制。
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宫炎康颗粒高效液相色谱指纹图谱研究宫炎康颗粒高效液相色谱指纹图谱研究**
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（1. 江西省宜春市检验检测中心，江西 宜春 336000； 2. 江西省宜春市袁州区慈化镇中心卫生院，江西 宜春

336000； 3. 宜春学院第二附属医院，江西 宜春 336000）
摘要摘要：：目的 建立宫炎康颗粒高效液相色谱（HPLC）指纹图谱。方法 采用 HPLC法分析 24批样品，以中药色谱指纹图谱相似度评价

系统（2012版）建立 HPLC指纹图谱，进行相似度评价、共有峰确定和特征峰指认。结果 共标定 19个共有峰，指认出其中 7种成分，分

别为绿原酸（峰 6）、咖啡酸（峰 8）、菊苣酸（峰 9）、芍药苷（峰 10）、阿魏酸（峰 12）、迷迭香酸（峰 15）、盐酸巴马汀（峰 18）。24批样品的指纹

图谱与对照指纹图谱的相似度均大于 0. 9。结论 所建立的 HPLC指纹图谱方法简便、可靠、重复性好，可用于宫炎康颗粒的质量控制。

关键词关键词：：宫炎康颗粒；高效液相色谱法；指纹图谱；质量控制

Study on HPLC Fingerprint of Gongyankang Granules
HUANG Zhaoguang1，XUE Yang2，ZHOU Caili3，ZHOU Yunfeng1，DENG Jiehua1

（1. The Inspection and Testing Center of Yichun，Yichun，Jiangxi，China 336000； 2. Yichun City Yuanzhou District Cihua Town Central Health Hospital，

Yichun，Jiangxi，China 336000；3. The Second Affiliated Hospital of Yichun University，Yichun，Jiangxi，China 336000）

AbstractAbstract：：Objective To establish high - performance liquid chromatography （HPLC） fingerprint of Gongyankang granules.
Methods HPLC method was used to analyze 24 batches of samples. The HPLC fingerprint was established using the Similarity
Evaluation System for Chromatographic Fingerprint of Traditional Chinese Medicine（2012 edition），similarity evaluation，confirmation
of common peaks，and identification of characteristic peaks were performed. Results A total of 19 common peaks were calibrated，
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among which 7 components were identified，namely chlorogenic acid （peak 6），caffeic acid （peak 8），chicoric acid （peak 9），

paeoniflorin（peak 10），ferulic acid（peak 12），rosmarinic acid（peak 15），and palmatine hydrochloride（peak 18）. The similarity between
the fingerprint profiles of 24 batches of samples and the reference fingerprint was all higher than 0. 9. Conclusion The established HPLC
fingerprint method is simple，reliable，and reproducible，and can be used for the quality control of Gongyankang Granules.
Key wordsKey words：：Gongyankang Granules；HPLC；fingerprint；quality control

宫炎康颗粒由当归、赤芍、北败酱、香附（醋制）、

川芎、延胡索等 12味中药组方，具有活血化瘀及解毒

消肿功效，临床主要用于慢性盆腔炎的治疗［1］。其组方

药材种类较多，化学成分复杂，目前相关研究多集中

于联合用药［2］和单一成分的含量测定［3 - 6］，尚未对制

剂质量进行全面研究。中药制剂处方中药材产地、采

收时间、生产年限等不同会造成不同生产企业的同一

中药制剂质量差异大［7 - 9］。仅依靠含量测定难以全面

评价质量，而中药指纹图谱能反映中药制剂的整体特

性［10］，可控制其整体质量，保证其内部品质的一致性

和稳定性［11］。本研究中建立宫炎康颗粒高效液相色谱

（HPLC）指纹图谱，为该制剂质量控制提供依据。现报

道如下。

1 仪器与试药

1. 1 仪器

Agilent 1260型高效液相色谱仪（美国Agilent公司）；

MS205DU型电子天平（精度为 0. 01 mg）、ME204E / 02
型电子分析天平（精度为 0. 1 mg），均购自瑞士Mettler -
Toledo公司；KH - 250DB型超声波清洗仪（昆山禾创超

声仪器有限公司）。

1. 2 试药

宫炎康颗粒（共 24批，来自 11个企业，代号A - K，
相关信息见表 1）；对照品阿魏酸（批号为 110773 -
201915，含 量 99. 4%），芍 药 苷（批 号 为 110736 -
202246，含 量 98. 1%），绿 原 酸（批 号 为 110753 -
202119，含 量 96. 3%），咖 啡 酸（批 号 为 110885 -
201703，含 量 99. 7%），菊 苣 酸（批 号 为 111752 -
202105，含量 98. 3%），迷迭香酸（批号为 111871 -
202408，含量 99. 6%），盐酸巴马汀（批号为 110732 -
201913，含量 85. 7%），藁本内酯（批号为 111737 -
202311，供含测用），对照药材柴胡（批号为 120992 -
201509），赤芍（批号为 121093 - 201804），延胡索（批号

为 120928 - 202110），红花（批号为 120907 - 201713），

当 归（批 号 为 120927 - 202118），车 前 子（批 号 为

121628 - 201702），川芎（批号为 120918 - 201612），香

附（批号为 121059 - 201808），均购自中国食品药品检

定研究院；对照药材北败酱（成都乐美天医药科技有限

公司，批号为DST230328 - 221）；对照药材泽兰（上海源

叶生物科技有限公司，批号为B27623）；乙腈为色谱纯，

其余试剂均为分析纯，水为纯化水。

2 方法与结果

2. 1 色谱条件

色谱柱Agilent 5TC-C18柱（250mm×4. 6mm，5. 0µm）；
流动相：乙腈（A）- 0. 1%甲酸溶液（含 0. 1%三乙胺，

B），梯度洗脱（0～5 min时 5%A，5～10 min时 5%A →
11%A，10～20 min 时 11%A，20～25 min 时 11%A →
15%A，25～100 min时 15%A → 80%A，100～105 min时
80%A → 5%A，105～115 min，5%A）；流速：1 mL / min；
检测波长：328 nm（0～30 min、33. 01～115 min）、240 nm
（30. 01～33 min）；柱温：30 ℃；进样量：10 µL。
2. 2 溶液制备

对照品溶液：分别取菊苣酸、芍药苷、绿原酸、阿魏

酸、咖啡酸、迷迭香酸、盐酸巴马汀对照品各适量，精密称

定，分别用50%甲醇溶解，制成每1 mL约含25 µg的单一

对照品溶液，经0. 22 µm微孔滤膜滤过，取续滤液，即得。

对照药材溶液：取北败酱、当归、川芎、赤芍、柴胡、

车前子、红花、延胡索、香附、泽兰对照药材各0. 5 g，分别

置具塞锥形瓶中，精密加入 50%甲醇 50 mL，称定质量，

超声（功率100 W、频率50 Hz，下同）处理40 min，放冷至

室温，用50%甲醇补足减失质量，滤过，取续滤液，即得。

供试品溶液：取样品适量，研细，取约 3 g，精密称

定，置具塞锥形瓶中，精密加入 50%甲醇 50 mL，称定质

量，超声处理 40 min，放冷至室温，用 50%甲醇补足减

失的质量，滤过，取续滤液，即得。
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表1 样品信息

Tab. 1 Sample information

编号

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

企业

A
A
B
B
C
C
C
D
D
D
E
E

批号

230302
230101
230303
231002
230401
221101
221001
220801
230306
230303
220101
210302

规格

5 g /袋 × 8袋 /盒
5 g /袋 × 8袋 /盒
9 g /袋 × 8袋 /盒
9 g /袋 × 8袋 /盒
9 g /袋 × 12袋 /盒
9 g /袋 × 12袋 /盒
9 g /袋 × 12袋 /盒
9 g /袋 × 12袋 /盒
9 g /袋 × 12袋 /盒
9 g /袋 × 12袋 /盒
9 g /袋 × 12袋 /盒
9 g /袋 × 12袋 /盒

编号

S13
S14
S15
S16
S17
S18
S19
S20
S21
S22
S23
S24

企业

E
F
F
G
G
H
H
I
I
J
J
K

批号

230401
0070039
0071001
220901
221102
230901
220401
221019
221148
231101
220201
230101

规格

9 g /袋 × 12袋 /盒
9 g /袋 × 8袋 /盒
9 g /袋 × 8袋 /盒
9 g /袋 × 10袋 /盒
9 g /袋 × 10袋 /盒
9 g /袋 × 10袋 /盒
9 g /袋 × 10袋 /盒
9 g /袋 × 6袋 /盒
9 g /袋 × 6袋 /盒
9 g /袋 × 8袋 /盒
9 g /袋 × 8袋 /盒
9 g /袋 × 6袋 /盒
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谱进行比较，计算相似度，结果 24批样品的相似度在

0. 908～0. 990，表明相似度良好，质量稳定。详见表2。
共有峰指认及归属：将对照指纹图谱与对照品图

谱（见图 3）进行比对，共指认出 7种成分，分别为绿原酸

（峰 6）、咖啡酸（峰 8）、菊苣酸（峰 9）、芍药苷（峰 10）、阿

魏酸（峰 12）、迷迭香酸（峰 15）、盐酸巴马汀（峰 18）。详

见图 3。将对照指纹图谱与对照药材图谱（见图 4）进行

比对，可见峰 10归属于赤芍，峰 6、峰 12归属于当归、川

芎，峰 15归属于泽兰、北败酱、香附，峰 13归属于北败

酱、泽兰，峰 2— 9，11，14归属于北败酱，峰 17— 19归
属于延胡索。

3 讨论

预试验中考察了水、50%甲醇、甲醇作为溶剂时对

2. 3 指纹图谱研究

2. 3. 1 方法学考察

精密度试验：取供试品（批号为 230302）溶液适量，

按 2. 1项下色谱条件连续进样测定 6次，记录色谱图，

以芍药苷（峰 10）为参照峰，计算各共有峰相对保留时

间 和 相 对 峰 面 积 。结 果 的 RSD 分 别 小 于 0. 06%，

1. 90%～5. 09%，表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取供试品（批号为 230302）溶液适量，

分别于室温放置 0，2，4，6，8，10，12，24 h，按 2. 1项下色

谱条件进样测定，记录色谱图，以芍药苷（峰 10）为参照

峰，计算各共有峰相对保留时间和相对峰面积。结果的

RSD分别小于 0. 07%，1. 78%～4. 76%，表明供试品溶

液室温放置24 h内基本稳定。

重复性试验：取样品（批号为230302）适量，按2. 2项

下方法平行制备供试品溶液 6份，精密吸取 10 µL，按
2. 1项下色谱条件进样测定，记录色谱图，以芍药苷（峰

10）为参照峰，计算各共有峰相对保留时间和相对峰面

积。结果的RSD分别小于 0. 05%，1. 79%～3. 76%，表明

方法重复性良好。

2. 3. 2 指纹图谱建立及相似度评价

指纹图谱建立：取 24批样品，分别按 2. 2项下方法

制备供试品溶液，精密吸取 10 µL，按 2. 1项下色谱条件

进样测定，记录色谱图，导入中药色谱指纹图谱相似度

评价系统（2012版），以编号 S1样品色谱图为参照，采用

平均数法，设置时间窗为 0. 1 min，以多点校正法对色谱

峰进行Mark峰匹配，得HPLC叠加指纹图谱（见图 1）和

对照图谱（见图2），共标定19个共有峰。

相似度评价：将 24批样品指纹图谱与对照指纹图
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图1 高效液相色谱叠加指纹图谱

Fig. 1 HPLC superimposed fingerprint chromatograms

80
70
60
50
40
30
20
10
0

U / mV

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 t / min

19

181716
15
14

13
12118

99

766
3
45

1

2

10

图2 高效液相色谱对照指纹图谱

Fig. 2 HPLC reference fingerprint chromatograms

表2 相似度评价结果

Tab. 2 Similarity evaluation results

编号

S1
S2
S3
S4
S5
S6
S7
S8

相似度

0. 971
0. 908
0. 946
0. 943
0. 934
0. 949
0. 947
0. 988

编号

S9
S10
S11
S12
S13
S14
S15
S16

相似度

0. 986
0. 937
0. 927
0. 988
0. 964
0. 965
0. 989
0. 980

编号

S17
S18
S19
S20
S21
S22
S23
S24

相似度

0. 982
0. 990
0. 983
0. 980
0. 944
0. 972
0. 981
0. 974
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分析结果的影响。结果以 50%甲醇作为溶剂时，色谱峰

数量较多，能较大限度体现复方制剂中脂溶性及水溶

性化学成分特征。同时考察了以乙腈 -水、乙腈 - 0. 1%
甲酸溶液、乙腈 - 0. 1%甲酸溶液（含0. 1%三乙胺）作为

流动相，发现乙腈 - 0. 1%甲酸溶液（含0. 1%三乙胺）作

为流动相时色谱峰峰形良好且稳定。通过比对图谱，发

现在 328 nm和 240 nm波长处色谱峰数量较多，基线平

稳，因此选择双波长作为本研究的检测波长。在考察不

同流动相系统及不同检测波长时，发现芍药苷色谱峰响
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Fig. 4 HPLC chromatograms of the reference medicinal materials

80
70
60
50
40
30
20
10
0

U / mV

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 t / min

12

18

15

8

6

99
10

图3 对照品高效液相色谱图

Fig. 3 HPLC chromatogram of the reference

应适中，峰形良好，故将其色谱峰作为参照峰。

本研究结果显示，24批样品色谱峰相似度均大于

0. 9，表明不同企业的多批次样品化学成分整体一致性

较好，原料质量较可靠。24批样品共有峰的峰面积响应

值有一定差异，这可能与原料药材采收季节不同或不

同企业原料药材来源不一致有关。需要注意的是，藁本

内酯是当归、川芎等中药的主要化学成分［12 - 13］，指纹

图谱中发现部分批次样品未检测出藁本内酯峰，可能

与不同企业生产工艺有差异或少投料、不投料、掺伪投

料等因素有关，有必要对其重点监控。

综上所述，所建立的HPLC指纹图谱方法简便、可

靠、重复性好，可用于宫炎康颗粒的质量控制。
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