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［摘　 要］ 　 建立同时测定白头翁口服液中 ３ 种生物碱成分含量的一测多评法。 采用 Ａｇｉｌｅｎｔ
ＺＯＲＢＡＸ ＳＢ Ｃ１８（４． ６ ｍｍ ×２５０ ｍｍ，５ μｍ）色谱柱分离，乙腈 － ０． ０５ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷酸二氢钾溶液（５０∶ ５０）
（每 １００ ｍＬ 中加十二烷基硫酸钠 ０． ４ ｇ，再以磷酸调节 ｐＨ 为 ４． ０）为流动相，流速为 １． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，采
用 ３４７ ｎｍ 作为检测波长进行检测。 以小檗碱为内参物，分别计算与黄连碱和巴马汀的相对校正因

子及相对保留时间，实现一测多评。 本研究拟为白头翁口服液质量控制提供新的思路。
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Ａｂｓｔｒａｃｔ： Ａ ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｒｅｅ ａｌｋａｌｏｉｄ ｉｎｇｒｅｄｉｅｎｔｓ ｉｎ Ｂａｉｔｏｕｗｅｎｇ ｏｒａｌ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｗａｓ
ｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄ． Ａｎ Ａｇｉｌｅｎｔ ＺＯＲＢＡＸ ＳＢ Ｃ１８ｃｏｌｕｍｎ （４． ６ ｍｍ ×２５０ ｍｍ，５ μｍ） ｗａｓ ｕｓｅｄ ａｓ ａｎａｌｙｔｉｃａｌ ｃｏｌｕｍｎ． Ｔｈｅ
ｍｏｂｉｌｅ ｐｈａｓｅ ｗａｓ ｃｏｎｓｉｓｔｅｄ ｏｆ ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ － ０． ０５ｍｏｌ ／ Ｌ ｐｏｔａｓｓｉｕｍ ｄｉｈｙｄｒｏｇｅｎ ｐｈｏｓｐｈａｔｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ （５０∶ ５０） （ａｄｄｅｄ
０． ４ ｇ ｏｆ ｓｏｄｉｕｍ ｄｏｄｅｃｙｌ ｓｕｌｆａｔｅ ｐｅｒ １００ ｍＬ， ｔｈｅｎ ａｄｊｕｓｔｅｄ ｔｈｅ ｐＨ ｔｏ ４． ０ ｗｉｔｈ ｐｈｏｓｐｈｏｒｉｃ ａｃｉｄ） ａｔ ａ ｆｌｏｗ ｒａｔｅ ｏｆ
１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ． Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ ｗａｓ ３４７ ｎｍ． Ｔａｋｉｎｇ ｂｅｒｂｅｒｉｎｅ ａｓ ａｎ ｉｎｔｅｒｎａｌ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ， ｔｈｅ ｒｅｌａｔｉｖｅ
ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ ａｎｄ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ｏｆ ｃｏｐｔｉｓｉｎｅ ａｎｄ ｐａｌｍａｔｉｎｅ ｗｅｒｅ ｃａｌｃｕｌａｔｅｄ ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ． Ｂｙ ｍｅａｓｕｒｉｎｇ
ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｏｎｅ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ， ｔｈｅ ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｍｕｌｔｉｐｌｅ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ ｉｓ ａｃｈｉｅｖｅｄ．
Ｔｈｉｓ ｓｔｕｄｙ ｉｓ ｉｎｔｅｎｄｅｄ ｔｏ ｐｒｏｖｉｄｅ ｎｅｗ ｉｄｅａｓ ｆｏｒ ｔｈｅ ｑｕａｌｉｔｙ ｃｏｎｔｒｏｌ ｏｆ Ｂａｉｔｏｕｗｅｎｇ ｏｒａｌ ｓｏｌｕｔｉｏｎ．
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ： Ｂａｉｔｏｕｗｅｎｇ ｏｒａｌ ｓｏｌｕｔｉｏｎ； ａｌｋａｌｏｉｄ； ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｍｕｌｔｉ － ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ ｂｙ ｓｉｎｇｌｅ ｍａｒｋｅｒ
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　 　 白头翁口服液由白头翁、黄连、秦皮、黄柏 ４

味药组成，具有清热解毒，凉血止痢的功效［１］ 。 处

方中君药黄连起主要药效作用，且价格较贵。 黄

连的主要有效成分为生物碱类［２］ 。 为避免某些企

业因节约成本，不投、少投、投劣质黄连［３］ ，更好控

制白头翁口服液质量，建立了同时测定白头翁口

服液中 ３ 种生物碱成分的高效液相色谱法。 鉴于

多指标的质量控制模式需要对照品的种类和数量

较多，且部分对照品（如盐酸黄连碱）价格较贵，

参照《一测多评法建立的技术指南》 ［４］ 要求，以盐

酸小檗碱为内参物，建立盐酸小檗碱与盐酸黄连

碱、盐酸巴马汀间的相对校正因子（ ｆｓｉ）及相对保

留时间，并计算各成分的量，达到使用 １ 种对照品

对多种成分进行同步定量测定的目的。 同时采用

外标法同步测定，验证一测多评法所得结果的准

确性和可靠性。

１　 仪器与试药

１． １　 仪器与试剂　 Ｗａｔｅｒｓ ２６９５ 高效液相色谱仪，

Ｗａｔｅｒｓ ２９９８ ＰＤＡ 检测器，Ｅｍｐｏｗｅｒ 色谱工作站软

件；电子分析天平：感量 ０． ００００１ ｇ；ＫＱ３２００ 型超声

波清洗器；乙腈，色谱纯，购自默克公司；甲醇、盐酸

等试剂均为分析纯，购自国药化学试剂有限公司；

水由实验室 ＭＩＬＬＩＰＯＲＥ 超纯水仪自制。

１． ２　 试药　 盐酸小檗碱对照品（批号 Ｚ０２２１５０７），

购自中国兽医药品监察所；盐酸黄连碱对照品（批

号 １１２０２６ － ２０１８０２）、盐酸巴马汀对照品 （批号

１１０７３２ － ２０１８１２）均购自中国食品药品检定研究

院。 白头翁口服液分别购自北京、山东等地。

２　 方法与结果

２． １　 含量测定方法的建立及方法学考察

２． １． １　 色谱条件　 色谱柱：Ａｇｉｌｅｎｔ ＺＯＲＢＡＸ ＳＢ Ｃ１８

（４． ６ ｍｍ ×２５０ ｍｍ，５ μｍ）；流动相：乙腈 －０． ０５ｍｏｌ ／ Ｌ

磷酸二氢钾溶液（５０∶ ５０）（每 １００ ｍＬ 中加十二烷基

硫酸钠 ０． ４ ｇ，再以磷酸调节 ｐＨ 为 ４． ０）；流速：１． ０

ｍＬ／ ｍｉｎ；检测波长：３４７ ｎｍ；柱温：３０ ℃；进样量：１０ μＬ。

２． １． ２　 对照品储备溶液的制备　 取盐酸黄连碱对

照品、盐酸巴马汀对照品、盐酸小檗碱对照品各约

１０ ｍｇ，精密称定，分别置 ２５ ｍＬ 量瓶中，加甲醇使

溶解并稀释至刻度，摇匀，作为盐酸黄连碱对照品

储备溶液、盐酸巴马汀对照品储备溶液、盐酸小檗

碱对照品储备溶液。

２． １． ３　 供试品溶液的制备　 精密量取供试品溶液

２ ｍＬ，置 ５０ ｍＬ 量瓶中，加入甲醇 －盐酸（１００∶ １）的

混合溶液适量，超声 １０ ｍｉｎ，放置至室温，加甲醇 －

盐酸（１００∶ １）的混合溶液稀释至刻度，摇匀，作为供

试品溶液。

２． １． ４　 阴性供试品溶液的制备　 实验室照白头翁

口服液制法自制，即取白头翁 ３０ ｇ、秦皮 ３０ ｇ，每次

加水 １００ ｍＬ 煎煮，煎煮 ３ 次，合并煎液，滤过，滤液

加入乙醇，使含醇量达到 ７５％ ，静置 １２ ｈ，滤取上清

液回收乙醇，加水调至 ９７． ５ ｍＬ，即得。

２． １． ５ 　 专属性试验　 分别吸取阴性供试品溶液、

各对照品溶液、供试品溶液各 １０ μＬ，照“２． １． １”项

下色谱条件测定。 盐酸黄连碱、盐酸巴马汀、盐酸

小檗碱与相应的对照品色谱峰保留时间一致，达到

基线分离。 阴性供试品溶液色谱中与各成分峰相

应的保留时间处无吸收峰，表明制剂中其他成分对

测定无干扰，结果见图 １。

２． １． ６ 　 检测波长的选择 　 照“２． １． １”项下色谱

条件，分别进样对照品溶液和供试品溶液，所得紫外

吸收光谱图见图 ２。 综合《中国兽药典》２０１５ 年版

二部中黄连含量测定项下 ３４５ ｎｍ 的检测波长，选择

３４７ ｎｍ 作为白头翁口服液含量测定的测定波长。

２． １． ７　 线性关系考察　 精密量取盐酸黄连碱对照

品储备溶液、盐酸巴马汀对照品储备溶液、盐酸

小檗碱对照品储备溶液适量，置量瓶中，加甲醇稀

释至刻度，摇匀，制成 ０． ５、１、２． ５、５、１０、２０ μｇ ／ ｍＬ

６ 个浓度的混合对照品溶液，滤过，分别进样 １０ μＬ，

·９２·
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ａ． 阴性供试品溶液；ｂ． 盐酸黄连碱对照品溶液；ｃ． 盐酸巴马汀对照品溶液；ｄ． 盐酸小檗碱对照品溶液；ｅ． 供试品溶液

ａ． Ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ； ｂ． Ｃｏｐｔｉｓｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ；ｃ． Ｐａｒｍａｔｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ；

ｄ． Ｂｅｒｂｅｒｉｎｅ Ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ Ｓｏｌｕｔｉｏｎ； ｅ． Ｔｅｓｔ ｓｏｌｕｔｉｏｎ

图 １　 高效液相色谱图

Ｆｉｇ １　 Ｔｈｅ ｈｉｇｈ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ

测定。 以对照品溶液浓度为横坐标（Ｘ），峰面积积

分值为纵坐标（Ｙ），分别绘制标准曲线，得盐酸黄

连碱、盐酸巴马汀、盐酸小檗碱回归方程（ ｎ ＝ ６）：

Ｙ ＝７９６６９Ｘ ＋２８６７． ４，ｒ ＝ １． ００；Ｙ ＝ ７６９６３Ｘ ＋ ２２８１． ４，

ｒ ＝ １． ００；Ｙ ＝ ７７０１８Ｘ ＋ ３１７９，ｒ ＝ １． ００。 结果表明，

盐酸黄连碱在 ０． ５ ～ ２０ μｇ ／ ｍＬ、盐酸巴马汀在

０． ５ ～ ２０ μｇ ／ ｍＬ、盐酸小檗碱在 ０． ５ ～ ２０ μｇ ／ ｍＬ 范

围内，峰面积与溶液浓度线性关系良好，见图 ３。

２． １． ８　 精密度试验　 精密吸取“２． １． ７”项下的同

一混合对照品溶液 １０ μＬ，连续进样 ６ 次，记录峰面

积，结果盐酸黄连碱、盐酸巴马汀、盐酸小檗碱峰面

积的 ＲＳＤ 分别为 ０． ３３％ 、０． ４９％ 、０． ５３％ ，表明方

法精密度良好。

２． １． ９　 稳定性试验　 精密吸取同一供试品溶液 １０

μＬ，分别在 ０、６、１２、２４ ｈ 进样测定，记录峰面积，结

果盐酸黄连碱、盐酸巴马汀、盐酸小檗碱峰面积的

ＲＳＤ 分别为 ０． ２０％ 、０． ６２％ 、０． １４％ ，表明供试品溶

液在 ２４ ｈ 内稳定。

２． １． １０　 重复性试验　 精密量取同一供试品 ６ 份，

分别照“２． １． ３”项下方法制备成供试品溶液，照

“２． １． １”项下色谱条件进样测定，记录峰面积，测得

盐酸黄连碱、盐酸巴马汀、盐酸小檗碱的平均含量

分别为 ３３． １６、１２２． ８８、２２５． ６８ μｇ ／ ｍＬ，ＲＳＤ 分别为

０． ３６％ 、０． ２０％ 、０． ２１％ ，表明方法重复性良好。

２． １． １１　 定量限与检出限　 精密吸取“２． １． ２”项下

的对照品储备溶液，取适量混合并逐步稀释，取稀

释后溶液进样检测。 按照 １０ 倍噪音计算定量限，

盐酸黄连碱、盐酸巴马汀、盐酸小檗碱的定量限浓

度均为 ０． ２０ μｇ ／ ｍＬ；按照 ３ 倍噪音计算检出限，盐

酸黄连碱、盐酸巴马汀、盐酸小檗碱的检出限浓度

均为 ０． １０ μｇ ／ ｍＬ。

２． １． １２　 回收率试验　 供试品溶液中盐酸黄连碱

的量为 ６６． ３１ μｇ、盐酸巴马汀的量为 ２４５． ７７ μｇ、盐

酸小檗碱的量为 ４５１． ３６ μｇ。 添加等量对照品，盐

酸黄连碱添加量为 ６５． ００ μｇ，盐酸巴马汀添加量为

２４０． ００ μｇ，盐酸小檗碱添加量为 ４５０ μｇ，各平行 ６

份，照“２． １． １”项下色谱条件测定，计算加标回收率

（表 １ ）。 其 中， 盐 酸 黄 连 碱 的 平 均 回 收 率 为

９９． ３４％ ，ＲＳＤ 值为 ０． ６７％ ；盐酸巴马汀的平均回收

率为 ９７． ２０％ ，ＲＳＤ 值为 ０． ３１％ ；盐酸小檗碱的平

均回收率为 ９８． ７２％ ，ＲＳＤ 值为 ０． ２５％ 。 上述试验

表明该方法回收率高。
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（ａ）盐酸黄连碱紫外吸收光谱；

（ｂ）盐酸巴马汀紫外吸收光谱；

（ｃ）盐酸小檗碱紫外吸收光谱

（ａ） Ｕｌｔｒａｖｉｏｌｅｔ ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ ｏｆ ｃｏｐｔｉｓｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ；

（ｂ） Ｕｌｔｒａｖｉｏｌｅｔ ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ ｏｆ ｐａｒｍａｔｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ；

（ｃ） Ｕｌｔｒａｖｉｏｌｅｔ ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ ｏｆ ｂｅｒｂｅｒｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ

图 ２　 紫外吸收光谱图

Ｆｉｇ ２　 Ｔｈｅ ｕｌｔｒａｖｉｏｌｅｔ ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｕｍ

（ａ）盐酸黄连碱线性关系图；（ｂ）盐酸巴马汀线性关系图；

（ｃ）盐酸小檗碱线性关系图

（ａ） Ｌｉｎｅａｒ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｃｏｐｔｉｓｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ；

（ｂ） Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｐａｌｍａｔｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ；

（ｃ） Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｂｅｒｂｅｒｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ

图 ３　 各成分线性关系图

Ｆｉｇ ３　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｅａｃｈ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ
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表 １　 加标回收率试验数据表

Ｔａｂ １　 Ｓａｍｐｌｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｒａｔｅ ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ
待测成分 本底值 ／ μｇ 添加量 ／ μｇ 测得量 ／ μｇ 回收率 ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

盐酸黄连碱 ６６． ３１ ６５． ００

１３０． ４４ ９８． ６６

１３１． ０４ ９９． ５９

１３１． ５３ １００． ３３

１３０． ５１ ９８． ７７

１３０． ６０ ９８． ９０

１３１． １８ ９９． ８０

９９． ３４ ０． ６７

盐酸巴马汀 ２４５． ７７ ２４０． ００

４７９． ７３ ９７． ４８

４７９． ５４ ９７． ４０

４７９． ３９ ９７． ３５

４７８． ９５ ９７． １６

４７７． ７４ ９６． ６５

４７８． ９２ ９７． １５

９７． ２０ ０． ３１

盐酸小檗碱 ４５１． ３６ ４５０

８９５． ４１ ９８． ６８

８９４． ５７ ９８． ４９

８９５． ０７ ９８． ６０

８９５． ９８ ９８． ８０

８９５． ００ ９８． ５９

８９７． ６５ ９９． １７

９８． ７２ ０． ２５

２． ２　 相对校正因子的确定

２． ２． １　 相对校正因子的计算　 取“２． １． ７”项下配

制的 ６ 份混合对照品溶液，每个浓度平行进样 ２

针，分别以盐酸黄连碱峰面积、盐酸巴马汀峰面积

与盐酸小檗碱峰面积的比值的平均值作为相对校

正因子，按下式计算：

ｆｓｉ ＝
ｆｓ
ｆｉ

＝
Ａｓ ／ Ｃｓ

Ａｉ ／ Ｃ ｉ
（１）

　 　 式中 Ａｓ 为内参物对照品（盐酸小檗碱） ｓ 峰面

积，Ｃｓ 为内参物对照品（盐酸小檗碱） ｓ 浓度；Ａｉ为

待测成分对照品（盐酸黄连碱、盐酸巴马汀） ｉ 峰面

积，Ｃ ｉ为待测成分对照品（盐酸黄连碱、盐酸巴马

汀） ｉ 浓度。 计算得到相对校正因子 ｆ黄连碱 ／ 小檗碱 ＝

１． ０２，ＲＳＤ 值为 １． １８％ ； ｆ巴马汀 ／ 小檗碱 ＝ １． ００，ＲＳＤ 值

为 ０． ６１％ 。

在测定含量时，内参物（盐酸小檗碱） ｓ 的浓度

可按常规方法进行测定（Ｃｓ），应用 ｆｓｉ，结合内参物

（盐酸小檗碱） ｓ 实测值 Ｃｓ，计算待测成分（盐酸黄

连碱、盐酸巴马汀） ｉ 的浓度，按下式计算：

Ｃ ｉ ＝ ｆｓｉ × Ｃｓ ×
Ａｉ

Ａｓ
（２）

　 　 式中 Ａｉ 为供试品中待测成分 ｉ 的峰面积， Ｃ ｉ 为

供试品中待测成分 ｉ 的浓度， Ａｓ 为供试品中内参物

ｓ 的峰面积， Ｃｓ 为供试品内参物 ｓ 的浓度， ｆｓｉ 为内

参物 ｓ 对待测成分 ｉ 的校正因子。

２． ２． ２　 相对保留时间的确定　 取“２． １． ４”项下配

制的混合对照品溶液，采用四种色谱柱：Ａｇｉｌｅｎｔ

ＺＯＲＢＡＸ ＳＢ Ｃ１８（４． ６ ｍｍ ×２５０ ｍｍ，５ μｍ）、资生堂

ＭＧⅡ Ｃ１８ （ ４． ６ ｍｍ × ２５０ ｍｍ， ５ μｍ）、 Ｗａｔｅｒｓ

Ｘｂｒｉｄｇｅ Ｃ１８（４． ６ ｍｍ ×２５０ ｍｍ，５ μｍ）、资生堂 ＭＧ

Ⅱ Ｃ１８（４． ６ ｍｍ ×１５０ ｍｍ，５ μｍ）；采用三种流动相

比例：有机相 － 水相 （ ５２ ∶ ４８ ）、 有机相 － 水相

（５０∶ ５０）、有机相 －水相（４８∶ ５２）；采用三种流动相

ｐＨ 值：３． ８、４． ０、４． ２；采用三种柱温：２５ ℃、３０ ℃、
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３５ ℃，分别以盐酸黄连碱峰保留时间、盐酸巴马汀

峰保留时间与盐酸小檗碱峰保留时间的比值的平

均值作为相对保留值，计算待测成分出峰位置。 得

到相对保留时间值 ｒ盐酸黄连碱 ／盐酸小檗碱 ＝ ０． ７４，ＲＳＤ 值

为 １． ２４％ ； ｒ盐酸巴马汀 ／盐酸小檗碱 ＝ ０． ９０， ＲＳＤ 值 为

１． ０５％ ，结果见表 ２。

表 ２　 相对保留时间

Ｔａｂ ２　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｔｉｍｅ

色谱条件
保留时间 ／ ｍｉｎ 相对保留时间

盐酸黄连碱 盐酸巴马汀 盐酸小檗碱 盐酸黄连碱 盐酸巴马汀

色谱柱类型

Ａｇｉｌｅｎｔ ＺＯＲＢＡＸ ＳＢ Ｃ１８
（４． ６ｍｍ ×２５０ｍｍ， ５μｍ） ７． ５４２ ９． １１２ １０． ２５ ０． ７３５８ ０． ８８９０

资生堂 ＭＧⅡ Ｃ１８
（４． ６ｍｍ ×２５０ｍｍ， ５μｍ） ９． ３３５ １１． ２７６ １２． ６７２ ０． ７３６７ ０． ８８９８

Ｗａｔｅｒｓ Ｘｂｒｉｄｇｅ Ｃ１８
（４． ６ｍｍ ×２５０ｍｍ， ５μｍ） １２． ８９２ １５． ８９９ １７． ５３ ０． ７３５４ ０． ９０７０

资生堂 ＭＧⅡ Ｃ１８
（４． ６ｍｍ ×１５０ｍｍ， ５μｍ） ７． ９０７ ９． ７１ １０． ７３５ ０． ７３６６ ０． ９０４５

流动相比例
有机相 － 水相（５２∶ ４８） １４． ９２１ １８． ６６５ ２０． ４９８ ０． ７２７９ ０． ９１０６

有机相 － 水相（４８∶ ５２） ２３． ５９２ ２８． ７２０ ３２． ２０１ ０． ７３２６ ０． ８９１９

流动相 ｐＨ
３． ８ １９． ２９８ ２３． ２３９ ２５． ８０５ ０． ７４７８ ０． ９００６

４． ２ １７． ９７１ ２１． ５３５ ２３． ８２２ ０． ７５４４ ０． ９０４０

柱温 ／ ℃

２５ ２０． ２１４ ２３． ８７６ ２６． ９０８ ０． ７５１２ ０． ８８７３

３０ １７． ４６１ ２１． ２９２ ２３． ２５０ ０． ７５１０ ０． ９１５８

３５ １８． ８６０ ２２． ６６５ ２５． １３８ ０． ７５０３ ０． ９０１６

２． ３　 一测多评法与外标法的比较　 精密吸取 ９ 批

白头翁口服液各 ２ ｍＬ，分别照“２． １． ３”项下方法制

备成供试品溶液，进样测定，记录峰面积。 采用常

规外标法和一测多评法计算各成分的含量。 各成

分含量相对偏差见表 ３。 外标法与一测多评法计算

所得的各成分含量的相对偏差均≤３． ２６％ ，符合

《一测多评法建立的技术指南》中样品含量计算值

与实测值间相对偏差 ＜ ５％的考量尺度。

表 ３　 两种方法所测结果比较

Ｔａｂ ３　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｍｅａｓｕｒｅｄ ｂｙ ｔｈｅ ｔｗｏ ｍｅｔｈｏｄｓ

供试品编号
盐酸黄连碱含量

／ （ｍｇ·ｍＬ － １）
（外标法）

盐酸黄连碱含量

／ （ｍｇ·ｍＬ － １）
（一测多评法）

盐酸巴马汀含量

／ （ｍｇ·ｍＬ － １）
（外标法）

盐酸巴马汀含量

／ （ｍｇ·ｍＬ － １）
（一测多评法）

黄连碱含量
相对偏差 ／ ％

巴马汀含量
相对偏差 ／ ％

１ ０． ０３３ ０． ０３４ ０． １２３ ０． １２４ ２． ０９ ０． ２４

２ ０． １１３ ０． １１６ ０． ３３８ ０． ３３９ １． ３８ ０． １４

３ ０． ０３０ ０． ０３１ ０． ２６２ ０． ２６３ ２． ４０ ０． １２

４ ０． ０３０ ０． ０３１ ０． ０５９ ０． ０６０ ２． ３３ ０． ８８

５ ０． ０６７ ０． ０６９ ０． １６３ ０． １６４ １． ６３ ０． ３３

６ ０． ０２７ ０． ０２８ ０． ０６０ ０． ０６１ ２． ５１ ０． ８８

７ ０． ０１８ ０． ０１９ ０． ０４５ ０． ０４６ ３． ２６ １． １５

８ ０． ０２３ ０． ０２５ ０． ０２７ ０． ０２８ ２． ６５ ２． ０１

９ ０． ２２７ ０． ２３３ ０． ６８４ ０． ６８５ １． １９ ０． ０５
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３　 结果与讨论

一测多评法是利用中药有效成分间的内在函

数和比例关系，以样品中某一典型成分为内参物，
建立其与其他待测成分间的相对校正因子，通过相

对校正因子，计算得其他待测成分的含量，从而实

现测定一个代表性成分同步监测多个指标性成分

的目的［５］。 盐酸小檗碱对照品来源充足，化学性质

稳定，在药材中含量高，故选择盐酸小檗碱作为内

参物能够充分体现一测多评法低成本高效率的

优势［６］。
在一测多评法中，色谱系统误差是影响其准确

性的关键因素。 色谱系统误差因素包括流动相的

组成比例、ｐＨ 值、柱温、流速、色谱柱类型等。 研究

中采用相对保留时间值对待测组分色谱峰进行定

位，分别从 ４ 种不同品牌色谱柱、不同流速、柱温等

因素对相对校正因子和相对保留时间的重复性进

行考察，结果 ＲＳＤ 均 ＜ ２％ ，表明建立的一测多评法

系统适用性较好。
将一测多评法应用于白头翁口服液的质量评

价体系中，具有快速、简便、低成本等优点，可有效

应对化学对照品昂贵、检验过程繁琐复杂的局面，
为白头翁口服液质量控制提供了新的思路与数据

支撑。
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