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[摘要] 目的：比较分析16批风寒颈舒合剂中13种成分含量，明确差异化合物，为其质量评价提供方法。方

法：采用高效液相色谱法，以COSMOSIL MS-域 C18柱为色谱柱，乙腈-0.2%磷酸为流动相，同时测定16批风寒颈

舒合剂中3忆-羟基葛根素、葛根素、3'-甲氧基葛根素、肉桂酸、桂皮醛、天麻素、巴利森苷、灵仙新苷、虎掌草皂苷

D、威灵仙皂苷C、紫花前胡苷、羌活醇和异欧前胡素的含量，采用主成分分析（PCA）、正交偏最小二乘法-

判别分析（OPLS-DA）及熵权逼近理想解排序（EW-TOPSIS）法对16批样品进行差异分析。结果：风寒颈舒合剂

中13种成分分离度良好，线性关系良好（r逸0.999），平均加样回收率（n=9）在96.98%耀100.11%之间（RSD值约

2.0%）。PCA分析显示16批样品聚为3类；OPLS-DA分析显示葛根素、异欧前胡素、桂皮醛、巴利森苷和威灵仙皂

苷C是影响风寒颈舒合剂产品质量的主要潜在标志物，EW-TOPSIS模型可用于风寒颈舒合剂不同生产日期产品

质量差异评价。结论：建立的风寒颈舒合剂多组分定量方法及PCA、OPLS-DA及熵权TOPSIS法科学可靠，可用于风

寒颈舒合剂质量的综合评价。

[关键词] 风寒颈舒合剂；高效液相色谱法；化学计量学；熵权逼近理想解排序；葛根素；异欧前胡素；桂皮

醛；巴利森苷；威灵仙皂苷C

[中图分类号] R286.0 [文献标识码] A [文章编号] 1672-951X（2025）11-0056-06

DOI：10.13862/j.cn43-1446/r.2025.11.010

Quality Control Study of Fenghan Jingshu Mixture (风寒颈舒合剂) Based

on Multi-Component Quantitative Analysis Combined with PCA, OPLS-DA,

and Entropy Weight TOPSIS

[Abstract] Objective: To compare and analyze the contents of 13 components in 16 batches of Fenghan

Jingshu Mixture, indentify the differential compounds and provide a method for its quality evaluation.

Methods: High-performance liquid chromatography (HPLC) was used with COSMOSIL MS-域 C18 column as the

chromatographic column and acetonitrile-0.2% phosphoric acid as the mobile phase. The contents of 3'-hydroxy

puerarin, puerarin, 3' -methoxypuerarin, cinnamic acid, cinnamaldehyde, gastrodin, paris saponin, clematichi原

nenoside AR, huzhangoside D, clematichinenoside C, nodakenin, notopterol and isoimperatorin in 16 batches of

Fenghan Jingshu Mixture were determined. The differences of 16 batches of samples were analyzed by principal

component analysis (PCA), orthogonal partial least squares-discriminant analysis (OPLS-DA) and entropy weight

technique for order preferenceby similarity to ideal solution (EW-TOPSIS). Results: Good resolution of 13

constituents of Fenghan Jingshu Mixture was obtained. The results showed good linear relationships (r逸0.999),

and the average recovery rate (n=9) was 96.98%-100.11% (RSD约2.0%). PCA analysis showed that 16 batches of
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风 寒 颈 舒 合 剂 为 达 州 市 中 西 医 结 合 医 院 骨 病 中 心 临 床

常 用 方 ， 由 经 典 名 方 羌 活 胜 湿 汤 加 减 而 来 。 风 寒 颈 舒 合 剂 已

经 四 川 省 药 品 监 督 管 理 局 备 案 （ 川 药 制 备 字 ： Z20240011000） ，

为 达 州 市 中 西 医 结 合 医 院 医 疗 机 构 制 剂 （ 制 剂 标 准 ： DZBZ20

24002） 。 该 制 剂 由 葛 根 、 桂 枝 、 天 麻 、 威 灵 仙 、 羌 活 、 白 芍 、 川

芎 、 姜 黄 、 鸡 血 藤 、 北 柴 胡 、 黄 芪 和 炙 甘 草 12 味 中 药 材 配 伍 而

成 ， 具 有 祛 风 散 寒 、 通 络 止 痛 的 功 效 ， 临 床 上 主 要 用 于 治 疗 颈

项 僵 硬 、 关 节 冷 痛 、 筋 脉 拘 挛 、 屈 伸 不 利 、 肢 体 麻 木 等 外 感 风

寒 所 致 各 种 痹 病 。 主 成 分 分 析 （ principal component analysis，

PCA） 是 化 学 模 式 识 别 [1]的 一 种 ， 即 采 用 降 维 的 方 式 处 理 高 维

的 原 始 数 据 ， 并 最 大 程 度 地 保 留 原 始 数 据 的 特 征 。 PCA 在 中 药

评 价 中 应 用 越 来 越 多 。 正 交 偏 最 小 二 乘 法 - 判 别 分 析 （ orthog原

onal partial least squares-discriminant analysis， OPLS-DA） 是

一 种 计 算 量 小 、 预 测 精 度 的 分 析 方 法 ， 分 析 结 果 直 观 科 学 [2]。

熵 权 逼 近 理 想 解 排 序 （ entropy weight technique for order

preferenceby similarity to ideal solution,EW-TOPSIS） 法 能 有

效 避 免 主 观 因 素 对 中 药 材 内 在 质 量 评 价 的 影 响 ， 目 前 已 被 广

泛 用 于 中 药 材 及 复 方 制 剂 的 质 量 评 价 [1,3-4]。 风 寒 颈 舒 合 剂 由

12 味 药 材 组 方 ， 成 分 复 杂 ， 其 执 行 的 制 剂 标 准 （ DZBZ2024002）

未 对 所 含 任 何 化 学 成 分 进 行 含 量 检 测 ， 不 能 充 分 保 证 制 剂 的

质 量 。 为 实 现 整 体 质 量 的 监 控 ， 本 研 究 收 集 16 批 样 品 ， 采 用

HPLC 法 测 定 其 中 所 含 的 3忆- 羟 基 葛 根 素 、 葛 根 素 、 3'- 甲 氧 基

葛 根 素 、 肉 桂 酸 、 桂 皮 醛 、 天 麻 素 、 巴 利 森 苷 、 灵 仙 新 苷 、 虎 掌

草 皂 苷 D、 威 灵 仙 皂 苷 C、 紫 花 前 胡 苷 、 羌 活 醇 和 异 欧 前 胡 素 含

量 ， 并 检 测 总 固 体 量 ， 利 用 SPSS 26.0 和 SIMCA 14.1 软 件 ， 对

检 测 数 据 进 行 分 析 以 评 价 其 综 合 质 量 ， 以 期 为 全 面 评 价 风 寒

颈 舒 合 剂 的 质 量 及 其 质 量 标 准 的 提 升 奠 定 基 础 。

1 材 料

1.1 试药 对 照 品 肉 桂 酸 （ 批 号 ： 110786-202305， 含 量 99.8%） 、

紫 花 前 胡 苷 （ 批 号 ： 111821-201604， 含 量 99.6%） 、 异 欧 前 胡 素

（ 批 号 ： 110827-202113 ， 含 量 99.2%） 、 桂 皮 醛 （ 批 号 ： 110710-

202223 ， 含 量 98.8%） 、 羌 活 醇 （ 批 号 ： 111820-202106 ， 含 量

97.5%） 、 葛 根 素 （ 批 号 ： 110752-202217， 含 量 96.8%） 和 天 麻 素

（ 批 号 ： 110807-202010 ， 含 量 95.5%） 均 购 自 中 国 食 品 药 品 检

定 研 究 院 ； 3忆- 羟 基 葛 根 素 （ 批 号 ： CFS201501 ， 含 量 98.0%） 、

3'- 甲 氧 基 葛 根 素 （ 批 号 ： CFS201501 ， 含 量 98.0%） 、 巴 利 森 苷

（ 批 号 ： CFS202301， 含 量 逸98%） 、 灵 仙 新 苷 （ 批 号 ： CFS202202，

含 量 逸98.0%） 、 虎 掌 草 皂 苷 D（ 批 号 ： CFS202301， 含 量 逸98.0%）

和 威 灵 仙 皂 苷 C（ 批 号 ： CFS202102 ， 含 量 98.0%） 均 购 自 武 汉 天

植 生 物 技 术 有 限 公 司 ； 乙 腈 和 磷 酸 为 HPLC 用 试 剂 ； 乙 醇 为

分 析 纯 ； 16 批 风 寒 颈 舒 合 剂 （ 达 州 市 中 西 医 结 合 医 院 ， 批 号 ：

230113 ， 230116 ， 230119 ， 230227 ， 230303 ， 230307 ， 230901 ，

230903 ， 230910 ， 230916 ， 230923 ， 240318 ， 240322 ， 240328 ，

240411 ， 240415） 编 号 为 S1耀S16 。

1.2 主要仪器 Agilent 1260 型 高 效 液 相 色 谱 仪 （ 美 国

Agilent公 司 ） ； BS110S 型 电 子 天 平 （ 德 国 Sartorious公 司 ） 。

2 方法与结果

2.1 色谱条件 采 用 COSMOSIL MS-域 C18色 谱 柱 （ 5.0 滋m，

250.0 mm伊4.6 mm） ， 3忆-羟 基 葛 根 素 、 葛 根 素 、 3'-甲 氧 基 葛 根 素 、

肉 桂 酸 和 桂 皮 醛 的 检 测 波 长 为 280 nm， 天 麻 素 、 巴 利 森 苷 、 灵

仙 新 苷 、 虎 掌 草 皂 苷 D 和 威 灵 仙 皂 苷 C 的 检 测 波 长 为 210 nm ，

紫 花 前 胡 苷 、 羌 活 醇 和 异 欧 前 胡 素 检 测 波 长 为 315 nm。 流 动

相 为 0.2% 磷 酸 （ A） - 乙 腈 （ B） ， 流 速 ： 1.0 mL/min， 柱 温 ： 30 益 。

梯 度 洗 脱 ： 0耀11 min ， 18.0%B； 11耀18 min ， 18.0%寅22.0%B；

18耀26 min ， 22.0%寅34.0%B ； 26耀47 min ， 34.0%寅39.0%B ；

47耀59 min ， 39.0%寅62.0%B； 59耀65 min ， 62.0%寅18.0%B。 进

样 量 ： 10 滋L。

2.2 溶液的制备

2.2.1 混 合 对 照 品 溶 液 精 密 称 取 3忆- 羟 基 葛 根 素 、 葛 根 素 、

3'-甲 氧 基 葛 根 素 、 肉 桂 酸 、 桂 皮 醛 、 天 麻 素 、 巴 利 森 苷 、 灵 仙 新

苷 、 虎 掌 草 皂 苷 D、 威 灵 仙 皂 苷 C、 紫 花 前 胡 苷 、 羌 活 醇 和 异 欧

前 胡 素 对 照 品 ， 用 稀 乙 醇 溶 解 制 成 质 量 浓 度 分 别 为 0.174 、

4.870、 0.198 、 0.062、 0.310、 0.446、 0.970、 0.038、 0.084、 0.112、 0.570 、

0.136 和 3.520 mg/mL 的 混 合 对 照 品 贮 备 液 ， 再 精 密 吸 取 贮 备

液 2.5 mL ， 置 50 mL 量 瓶 中 ， 用 稀 乙 醇 稀 释 至 刻 度 ， 摇 匀 （ 每

1 mL 溶 液 含 3忆- 羟 基 葛 根 素 8.70 滋g 、 葛 根 素 243.50 滋g 、 3'- 甲

氧 基 葛 根 素 9.90 滋g 、 肉 桂 酸 3.10 滋g 、 桂 皮 醛 15.50 滋g 、 天 麻 素

22.30 滋g 、 巴 利 森 苷 48.50 滋g 、 灵 仙 新 苷 1.90 滋g 、 虎 掌 草 皂 苷

D4.20 滋g、 威 灵 仙 皂 苷 C5.60 滋g 、 紫 花 前 胡 苷 28.50 滋g、 羌 活 醇

6.80 滋g 和 异 欧 前 胡 素 176.00 滋g） 。

2.2.2 供 试 品 溶 液 精 密 量 取 风 寒 颈 舒 合 剂 1 mL ， 置 25 mL

量 瓶 中 ， 加 稀 乙 醇 稀 释 至 刻 度 ， 摇 匀 。

2.2.3 阴 性 对 照 品 溶 液 阴 性 对 照 品 溶 液 按 达 州 市 中 西 医

结 合 医 院 质 量 标 准 DZBZ2024002 的 工 艺 和 处 方 ， 分 别 制 备 缺

葛 根 、 缺 桂 枝 、 缺 天 麻 、 缺 威 灵 仙 和 缺 羌 活 的 阴 性 对 照 品 ， 其

余 操 作 同 “ 2.2.2” 项 下 方 法 。

samples were clustered into 3 categories. OPLS-DA analysis showed that puerarin, isoimperatorin, cinnamaldehyde,

paris saponin and clematissaponin C were the main potential markers affecting the product quality of Fenghan

Jingshu Mixture. The EW-TOPSIS model could be used to evaluate the product quality difference of Fenghan

Jingshu Mixture at different production dates. Conclusion: The established multi-component quantitative method

for Fenghan Jingshu Mixture, combined with PCA, OPLS-DA, and EW-TOPSIS, is scientifically reliable and

can be used for the comprehensive quality assessment of the formulation.

[Keywords] Fenghan Jingshu Mixture; high -performance liquid chromatography; chemometrics; entropy

weight technique for order preferenceby similarity to ideal solution; puerarin; isoimperatorin; cinnamaldehyde;

paris saponin; clematichinenoside C
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2.3 方法学验证

2.3.1 专 属 性 考 察 精 密 吸 取 混 合 对 照 品 溶 液 、 供 试 品 溶 液

及 阴 性 对 照 品 溶 液 各 10 滋L， 注 入 HPLC仪 ， 结 果 阴 性 对 照 品 在

供 试 品 溶 液 待 测 成 分 相 应 位 置 处 无 对 应 色 谱 峰 （ 见 图 1） ， 方

法 专 属 性 良 好 [2]。

注：1.3忆-羟基葛根素；2.葛根素；3.3'-甲氧基葛根素；4.肉

桂酸；5.桂皮醛；6.天麻素；7.巴利森苷；8.灵仙新苷；9.虎掌草

皂苷D；10.威灵仙皂甙C；11.紫花前胡苷；12.羌活醇；13.异欧

前胡素。

图 1 混合对照品（A）、风寒颈舒合剂（B）、缺葛根阴性样品（C）、

缺桂枝阴性对照品（D）、缺天麻阴性样品（E）、缺威灵仙阴性

对照品（F）和缺羌活阴性对照品（G）色谱图

2.3.2 13 个 成 分 线 性 回 归 将 混 合 对 照 品 贮 备 液 用 稀 乙 醇

稀 释 成 一 系 列 的 梯 度 浓 度 溶 液 （ 4 倍 、 10 倍 、 20 倍 、 40倍 、 100 倍 、

200 倍 ） 后 ， 从 低 浓 度 到 高 浓 度 分 别 精 密 吸 取 10 滋L 注 入 HPLC

仪 ， 记 录 13 个 成 分 峰 面 积 ， 以 峰 面 积 （ Y） 对 质 量 浓 度 （ X） 进 行

线 性 回 归 [5]。 回 归 方 程 、 线 性 范 围 及 相 关 系 数 见 表 1 。

表 1 风寒颈舒合剂中各成分的线性关系

成 分 回 归 方 程 线 性 范 围 （ 滋g/mL） r

3忆-羟 基 葛 根 素 Y=1.915 3伊106X+615.9 000 0.87~43.50 0.999 7

葛 根 素 Y=2.826 4伊106X+853.1 000 24.35~1 217.50 0.999 8

3'-甲 氧 基 葛 根 素 Y=2.209 8伊106X-1 028.4 000 0.99~49.50 0.999 5

肉 桂 酸 Y=1.035 1伊106X+152.2 000 0.31~15.50 0.999 4

桂 皮 醛 Y=2.607 4伊106X+637.5 000 1.55~77.50 0.999 9

天 麻 素 Y=2.349 1伊106X-822.6 000 2.23~111.50 0.999 3

巴 利 森 苷 Y=3.801 4伊106X+1 152.1 000 4.85~242.50 0.999 7

灵 仙 新 苷 Y=8.162 7伊105X+794.4 000 0.19~9.50 0.999 9

虎 掌 草 皂 甙 D Y=1.358 9伊106X+632.8 000 0.42~21.00 0.999 8

威 灵 仙 皂 甙 C Y=1.605 4伊106X-512.3 000 0.56~28.00 0.999 9

紫 花 前 胡 苷 Y=3.223 5伊106X-854.9 000 2.85~142.50 0.999 4

羌 活 醇 Y=1.498 2伊106X+367.2 000 0.68~34.00 0.999 5

异 欧 前 胡 素 Y=2.037 6伊106X+1 521.8 000 17.60~880.00 0.999 7

2.3.3 精 密 度 试 验 精 密 量 取 样 品 （ 编 号 ： S1） 1 mL， 按 “ 2.2.2”

项 下 方 法 制 成 溶 液 ， 在 “ 2.1 ” 项 色 谱 条 件 下 连 续 进 样 6 次 ， 记

录 13个 成 分 色 谱 峰 峰 面 积 ， 结 果 精 密 度 良 好 。 各 成 分 峰 面 积 的

RSD 值 依 次 为 1.25% 、 0.69% 、 1.19% 、 1.59% 、 1.17% 、 1.15% 、

1.04%、 1.62%、 1.43%、 1.37%、 1.06%、 1.31%和 0.78%。

2.3.4 稳 定 性 试 验 取 一 份 风 寒 颈 舒 合 剂 （ 编 号 ： S1） 供 试 品

溶 液 ， 于 制 备 后 0、 2 、 4 、 8 、 12 、 18 和 24 h 进 样 ， 记 录 13 个 成 分 色

谱 峰 峰 面 积 ， 结 果 供 试 品 溶 液 24 h 内 稳 定 。 各 成 分 峰 面 积 的

RSD 值 依 次 为 1.43% 、 1.03% 、 1.31% 、 1.87% 、 1.35% 、 1.28% 、

1.19%、 1.93%、 1.65%、 1.60%、 1.22%、 1.54%和 1.21%。

表 2 风寒颈舒合剂中 13种成分含量测定结果 （mg/L，n=3）

编 号 3忆-羟 基 葛 根 素 葛 根 素 3'-甲 氧 基 葛 根 素 肉 桂 酸 桂 皮 醛 天 麻 素 巴 利 森 苷 灵 仙 新 苷 虎 掌 草 皂 甙 D 威 灵 仙 皂 甙 C 紫 花 前 胡 苷 羌 活 醇 异 欧 前 胡 素

S 1 0 . 2 8 6 8 . 3 7 4 0 . 3 1 1 0 . 0 5 9 0 . 4 6 2 0 . 6 1 3 1 . 5 1 8 0 . 0 3 6 0 . 0 8 7 0 . 1 5 4 0 . 7 5 6 0 . 1 8 1 5 . 2 9 8

S 2 0 . 2 6 0 7 . 7 0 8 0 . 3 5 0 0 . 0 6 3 0 . 5 5 4 0 . 5 6 4 1 . 7 0 8 0 . 0 3 8 0 . 1 0 1 0 . 1 9 7 0 . 6 9 6 0 . 1 7 1 4 . 8 7 7

S 3 0 . 2 9 3 8 . 2 0 5 0 . 4 7 5 0 . 0 6 0 0 . 5 5 9 0 . 6 3 7 2 . 3 2 0 0 . 0 4 0 0 . 1 1 2 0 . 2 1 5 0 . 7 8 6 0 . 1 1 7 5 . 5 0 7

S 4 0 . 2 7 3 8 . 4 5 5 0 . 4 1 9 0 . 0 6 7 0 . 4 6 0 0 . 6 2 6 2 . 0 4 7 0 . 0 4 8 0 . 0 9 6 0 . 1 7 7 0 . 7 7 2 0 . 1 4 1 5 . 4 1 3

S 5 0 . 2 8 0 8 . 2 6 3 0 . 3 9 7 0 . 0 6 9 0 . 5 0 8 0 . 6 0 5 1 . 9 3 8 0 . 0 4 3 0 . 1 0 4 0 . 1 9 0 0 . 7 4 6 0 . 1 6 1 5 . 2 2 8

S 6 0 . 2 5 8 8 . 5 1 2 0 . 4 5 6 0 . 0 6 3 0 . 4 8 1 0 . 6 2 3 2 . 2 2 5 0 . 0 4 9 0 . 0 8 9 0 . 1 6 0 0 . 7 6 8 0 . 1 2 5 5 . 3 8 5

S 7 0 . 2 3 2 7 . 2 2 7 0 . 3 1 7 0 . 0 7 2 0 . 4 2 6 0 . 5 2 9 1 . 5 4 8 0 . 0 3 1 0 . 0 7 9 0 . 1 4 8 0 . 6 5 2 0 . 1 3 6 4 . 5 7 2

S 8 0 . 2 4 3 6 . 8 8 2 0 . 5 0 5 0 . 0 8 4 0 . 4 8 4 0 . 5 0 4 2 . 4 6 3 0 . 0 2 8 0 . 0 7 5 0 . 1 2 5 0 . 6 2 1 0 . 1 0 3 4 . 3 5 4

S 9 0 . 2 4 8 7 . 1 9 9 0 . 4 3 0 0 . 0 8 2 0 . 3 4 9 0 . 5 2 7 2 . 0 9 8 0 . 0 2 9 0 . 0 7 7 0 . 1 3 6 0 . 6 5 0 0 . 1 1 9 4 . 5 5 4

S 1 0 0 . 2 3 5 6 . 6 6 7 0 . 5 1 4 0 . 0 8 8 0 . 4 5 0 0 . 4 8 8 2 . 5 1 1 0 . 0 2 3 0 . 0 7 2 0 . 0 9 6 0 . 6 0 2 0 . 0 9 5 4 . 2 1 8

S 1 1 0 . 2 2 5 6 . 5 2 8 0 . 4 5 1 0 . 0 8 6 0 . 4 4 0 0 . 4 7 8 2 . 2 0 0 0 . 0 2 5 0 . 0 7 5 0 . 0 8 8 0 . 5 8 9 0 . 1 0 8 4 . 1 3 0

S 1 2 0 . 3 6 1 1 0 . 0 8 1 0 . 3 0 4 0 . 0 5 0 0 . 4 3 0 0 . 7 3 8 1 . 4 8 5 0 . 0 6 2 0 . 1 3 8 0 . 1 4 2 0 . 9 1 0 0 . 2 0 4 6 . 3 7 8

S 1 3 0 . 3 7 7 1 0 . 5 2 9 0 . 2 6 0 0 . 0 5 3 0 . 4 2 0 0 . 7 7 1 1 . 2 7 0 0 . 0 6 5 0 . 1 2 8 0 . 1 7 2 0 . 9 5 1 0 . 2 1 4 6 . 6 6 2

S 1 4 0 . 3 5 4 1 0 . 7 3 4 0 . 3 7 5 0 . 0 4 9 0 . 4 0 5 0 . 7 8 6 1 . 8 3 2 0 . 0 6 0 0 . 1 3 3 0 . 1 2 0 0 . 9 6 9 0 . 2 2 4 6 . 7 9 1

S 1 5 0 . 3 8 7 1 0 . 9 4 6 0 . 2 8 2 0 . 0 4 6 0 . 3 9 0 0 . 8 0 1 1 . 3 7 6 0 . 0 6 7 0 . 1 4 3 0 . 1 4 8 0 . 9 8 8 0 . 2 5 4 6 . 9 2 5

S 1 6 0 . 3 6 9 1 0 . 3 0 3 0 . 2 5 3 0 . 0 5 6 0 . 3 7 5 0 . 7 5 4 1 . 2 3 7 0 . 0 5 8 0 . 1 2 3 0 . 1 1 6 0 . 9 3 0 0 . 2 3 4 6 . 5 1 9
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2.3.5 重 复 性 试 验 将 6 份 风 寒 颈 舒 合 剂 （ 编 号 ： S1） 供 试 品

溶 液 分 别 注 入 HPLC 仪 ， 用 标 准 曲 线 法 计 算 3忆- 羟 基 葛 根 素 等

13 个 成 分 的 含 量 ， 结 果 重 复 性 良 好 。 各 成 分 含 量 的 RSD 值 依 次

为 1.70% 、 1.41% 、 1.68% 、 1.96% 、 1.73% 、 1.64% 、 1.51% 、 1.99% 、

1.91%、 1.85%、 1.44%、 1.79%和 1.52%。

2.3.6 加 样 回 收 率 试 验 精 密 量 取 风 寒 颈 舒 合 剂 （ 编 号 ： S1）

9份 ， 每 份 0.5mL， 分 别 加 入 相 当 于 各 成 分 含 量 80%、 100%、 120%

的 混 合 对 照 品 溶 液 （ 3忆- 羟 基 葛 根 素 、 葛 根 素 、 3'- 甲 氧 基 葛 根

素 、 肉 桂 酸 、 桂 皮 醛 、 天 麻 素 、 巴 利 森 苷 、 灵 仙 新 苷 、 虎 掌 草 皂

苷 D、 威 灵 仙 皂 苷 C、 紫 花 前 胡 苷 、 羌 活 醇 和 异 欧 前 胡 素 对 照 品

质 量 浓 度 分 别 为 0.147、 4.179、 0.158、 0.029、 0.234、 0.311、 0.764、

0.019 、 0.044 、 0.079 、 0.382 、 0.091 和 2.635 mg/mL） [4]， 再 加 稀 乙

醇 至 25 mL， 摇 匀 。 分 别 注 入 HPLC 仪 ， 计 算 13 个 成 分 的 平 均 加

样 回 收 率 分 别 为 98.84% 、 99.89% 、 96.98% 、 97.53% 、 99.48% 、

98.75% 、 100.02% 、 97.91% 、 98.54% 、 98.20% 、 97.95% 、 97.75%

和 100.11% ， RSD 值 分 别 为 1.21% 、 0.76% 、 1.46% 、 1.26% 、

1.44% 、 1.32% 、 0.62% 、 1.39% 、 1.68% 、 1.71% 、 1.49% 、 1.39% 和

0.93%。

2.4 含量测定 按 “ 2.2.2” 项 下 方 法 将 编 号 S1耀S16 的 风 寒 颈

舒 合 剂 制 成 溶 液 ， 分 别 注 入 HPLC 仪 ， 再 运 用 标 准 曲 线 法 计 算

13 个 成 分 的 含 量 。 结 果 见 表 2。

2.5 总固体检测 参 照 2020 年 版 《 中 华 人 民 共 和 国 药 典 》 四

部 通 则 3101 固 体 总 量 测 定 法 进 行 测 定 [6]。 分 别 精 密 量 取 编 号

S1耀S16 的 样 品 25 mL ， 置 已 干 燥 至 恒 重 的 蒸 发 皿 中 ， 水 浴 挥

干 ， 在 105 益干 燥 3 h。 结 果 见 表 3。

表 3 风寒颈舒合剂中总固体 （n=2，%）

项 目 S 1 S 2 S 3 S 4 S 5 S 6 S 7 S 8 S 9 S 1 0 S 1 1 S 1 2 S 1 3 S 1 4 S 1 5 S 1 6

总 固 体 1 4 . 2 1 3 . 9 1 5 . 0 1 4 . 4 1 4 . 7 1 4 . 2 1 3 . 6 1 3 . 8 1 4 . 1 1 3 . 2 1 3 . 5 1 5 . 4 1 4 . 5 1 4 . 9 1 5 . 1 1 4 . 6

3 化学计量学分析

3.1 PCA 利 用 SPSS 26.0 统 计 软 件 ， 采 用 降 维 的 方 式 对 16 批

风 寒 颈 舒 合 剂 中 13 个 成 分 含 量 和 总 固 体 检 测 结 果 进 行 主 成

分 [7]提 取 ， 结 果 前 2 个 主 成 分 特 征 值 大 于 1[8]。 其 中 主 成 分 1 的 特

征 值 为 10.557， 对 方 差 的 贡 献 率 为 75.408% ， 主 要 体 现 3忆- 羟 基

葛 根 素 、 葛 根 素 、 3'- 甲 氧 基 葛 根 素 、 肉 桂 酸 、 天 麻 素 、 巴 利 森

苷 、 灵 仙 新 苷 、 虎 掌 草 皂 苷 D、 紫 花 前 胡 苷 、 羌 活 醇 、 异 欧 前 胡

素 成 分 和 总 固 体 的 信 息 ； 主 成 分 2 的 特 征 值 为 1.848 ， 对 方 差 的

贡 献 率 为 13.203%， 桂 皮 醛 和 威 灵 仙 皂 苷 C 在 其 上 具 有 较 高 的

载 荷 值 （ 见 表 4~5） 。 应 用 SIMCA 14.1 软 件 建 立 PCA 模 型 以 验

证 SPSS 26.0 统 计 软 件 PCA 分 析 结 果 ， 16 批 风 寒 颈 舒 合 剂 样 品

PCA得 分 图 见 图 2 ， 也 提 取 出 2 个 主 成 分 。 图 2 显 示 第 1 主 成 分 和

第 2 主 成 分 的 贡 献 率 分 别 为 75.408% 和 13.203% ， 与 SPSS 26.0

统 计 软 件 的 主 成 分 分 析 结 果 一 致 。 同 时 16批 样 品 被 分 为 3 组 。

表 4 主成分特征值及方差贡献率

主 成 分 特 征 值 方 差 贡 献 率 /% 累 积 方 差 贡 献 率 /%

1 10.557 75.408 75.408

2 1.848 13.203 88.611

表 5 成分矩阵表

指 标 主 成 分 1 主 成 分 2

3忆-羟 基 葛 根 素 0.971 -0.065

葛 根 素 0.986 -0.030

3'-甲 氧 基 葛 根 素 -0.791 0.250

肉 桂 酸 -0.946 -0.220

桂 皮 醛 -0.326 0.866

天 麻 素 0.985 0.024

巴 利 森 苷 -0.790 0.250

灵 仙 新 苷 0.964 0.061

虎 掌 草 皂 甙 D 0.956 0.133

威 灵 仙 皂 甙 C 0.209 0.871

紫 花 前 胡 苷 0.985 0.025

羌 活 醇 0.947 -0.166

异 欧 前 胡 素 0.985 0.025

总 固 体 0.833 0.333

图 2 16批风寒颈舒合剂 PCA得分图

3.2 OPLS-DA分析 OPLS-DA 通 过 对 变 量 数 据 进 行 分 析 ，

能 够 查 找 出 引 起 产 品 质 量 差 异 的 特 征 成 分 。 在 PCA基 础 上 进 行

OPLS-DA 分 析 ， 结 果 模 型 参 数 R2X 为 0.993 ， R2Y 为 0.824 ， 预 测

能 力 参 数 Q2 为 0.698 。 以 上 3 个 参 数 越 接 近 1， 说 明 所 构 建 的 模

型 越 优 [9]。 OPLS-DA 模 型 见 图 3 。 采 用 置 换 检 验 的 方 法 对 建 立

的 OPLS-DA模 型 进 行 验 证 ， 进 行 200次 置 换 检 验 后 得 到 新 的 R2

和 Q2， 置 换 图 见 图 4 。 结 果 显 示 ； Q2数 据 所 形 成 的 回 归 线 Y 轴 截

距 为 负 值 ， 表 明 所 构 建 的 OPLS-DA 模 型 可 有 效 判 别 分 析 16 批

风 寒 颈 舒 合 剂 的 质 量 差 异 。 在 建 模 可 靠 情 况 下 查 找 质 量 差 异

因 子 ， 经 OPLS-DA 模 型 拟 合 分 析 生 成 VIP 图 （ 见 图 5） 。 VIP>1[10]

的 成 分 有 5 个 ， 即 成 分 2（ 葛 根 素 ， VIP=2.231 7） 、 成 分 13（ 异 欧

前 胡 素 ， VIP=1.788 5） 、 成 分 5（ 桂 皮 醛 ， VIP=1.328 0） 、 成 分 7

（ 巴 利 森 苷 ， VIP=1.111 5） 和 成 分 10（ 威 灵 仙 皂 苷 C， VIP=1.069 5） 。

上 述 5 个 成 分 对 风 寒 颈 舒 合 剂 质 量 的 影 响 显 著 ， 是 风 寒 颈 舒

合 剂 产 品 质 量 差 异 较 大 的 主 要 因 子 。 风 寒 颈 舒 合 剂 配 制 过 程

中 应 重 点 关 注 这 5 个 成 分 对 应 的 原 药 材 质 量 ， 优 化 原 药 材 质

量 ， 以 提 高 产 品 质 量 及 疗 效 。

图 3 16批风寒颈舒合剂的 OPLS-DA得分图
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图 4 OPLS-DA置换检测结果图

图 5 16批风寒颈舒合剂样品的 VIP图

3.3 EW-TOPSIS法模型 风 寒 颈 舒 合 剂 中 的 3忆- 羟 基 葛 根

素 、 葛 根 素 、 3'- 甲 氧 基 葛 根 素 、 肉 桂 酸 、 桂 皮 醛 、 天 麻 素 、 巴 利

森 苷 、 灵 仙 新 苷 、 虎 掌 草 皂 苷 D、 威 灵 仙 皂 苷 C、 紫 花 前 胡 苷 、 羌

活 醇 、 异 欧 前 胡 素 和 总 固 体 均 属 于 越 大 越 优 型 指 标 。 根 据 公

式 x*ij=
xij-min渊xj冤

max渊xj冤-min渊xj冤
对 检 测 数 据 进 行 归 一 化 处 理 [11]。 再 以

OPLS-DA 分 析 中 各 成 分 的 VIP 值 作 为 权 重 ， 将 归 一 化 后 的 数

据 与 各 指 标 权 重 相 乘 得 加 权 决 策 矩 阵 。 根 据 加 权 决 策 矩 阵 得

到 最 优 方 案 Z+越max（ Z1， Z2， … Zm） 和 最 劣 方 案 Z-越min（ Z1， Z2， …

Zm） 。 然 后 根 据 Z+ 、 Z- ， 按 公 式 D+
i越

移n
j=1（ Zij-Z+j） 2 ， D-

i越

移n
j=1（ Zij-Z

-
j）
2
， ci=

D-
i

D+
i+D

-
i

计 算 各 批 风 寒 颈 舒 合 剂 样 品

与 最 优 解 的 距 离 （ D+
i） ， 与 最 劣 解 的 距 离 （ D

-
i） ， 以 及 最 优 解 的

欧 氏 贴 近 度 （ Ci） 。 Ci 越 接 近 1， 被 评 价 样 品 质 量 越 优 [8]。 16 批 风

寒 颈 舒 合 剂 药 材 根 据 Ci的 大 小 排 序 ， 结 果 见 表 6 。

表 6 风寒颈舒合剂质量评价结果

编 号 D+
i D-

i Ci 排 名

S1 2.197 7 1.600 4 0.421 4 11

S2 2.388 3 1.858 3 0.437 6 10

S3 1.800 3 2.404 3 0.571 8 6

S4 1.924 1 1.880 8 0.494 3 8

S5 1.991 8 1.925 1 0.491 5 9

S6 1.894 3 1.957 6 0.508 2 7

S7 2.942 1 0.922 9 0.238 8 16

S8 2.975 5 1.528 0 0.339 3 12

S9 3.036 6 1.060 4 0.258 8 14

S10 3.228 5 1.410 8 0.304 1 13

S11 3.358 2 1.121 0 0.250 3 15

S12 1.562 2 2.589 9 0.623 8 4

S13 1.572 1 2.908 7 0.649 1 3

S14 1.455 4 3.005 4 0.673 7 1

S15 1.649 7 3.139 6 0.655 5 2

S16 1.947 5 2.650 4 0.576 4 5

4 讨 论

4.1 指标成分的选择 风 寒 颈 舒 合 剂 中 羌 活 和 桂 枝 为 君 药 ，

可 祛 风 散 寒 ， 通 利 关 节 。 白 芍 、 葛 根 、 威 灵 仙 为 臣 药 ， 可 舒 筋 通

络 ， 缓 急 止 痛 。 川 芎 、 姜 黄 、 鸡 血 藤 、 北 柴 胡 、 天 麻 和 黄 芪 为 佐

药 ， 其 中 川 芎 、 姜 黄 、 鸡 血 藤 活 血 行 气 ， 祛 风 止 痛 ； 天 麻 祛 风 通

络 ， 息 风 止 痉 ； 久 病 必 郁 ， 故 方 中 北 柴 胡 疏 肝 解 郁 ， 调 达 肝 木 ，

黄 芪 补 气 固 表 、 祛 邪 出 表 。 炙 甘 草 为 使 药 ， 调 和 诸 药 。 诸 药 合

用 ， 共 奏 祛 风 散 寒 、 通 络 止 痛 之 功 。 本 试 验 对 君 药 羌 活 和 桂

枝 ， 臣 药 葛 根 和 威 灵 仙 ， 佐 药 天 麻 所 含 成 分 进 行 分 析 比 对 ， 最

终 选 取 葛 根 主 要 活 性 成 分 3忆- 羟 基 葛 根 素 、 葛 根 素 和 3'- 甲 氧

基 葛 根 素 [12-13]， 桂 枝 主 要 代 表 性 成 分 肉 桂 酸 和 桂 皮 醛 [14]， 天 麻

主 要 药 效 成 分 天 麻 素 和 巴 利 森 苷 [15]， 威 灵 仙 主 要 成 分 灵 仙 新

苷 、 虎 掌 草 皂 苷 D 和 威 灵 仙 皂 苷 C[16]， 以 及 羌 活 药 效 成 分 紫 花

前 胡 苷 、 羌 活 醇 和 异 欧 前 胡 素 [17-18]为 检 测 指 标 。

4.2 色谱条件的优化 待 测 成 分 天 麻 素 、 巴 利 森 苷 、 灵 仙 新

苷 、 虎 掌 草 皂 苷 D 和 威 灵 仙 皂 苷 C 存 在 末 端 吸 收 。 为 同 时 实 现

13 个 成 分 的 有 效 分 离 ， 本 研 究 选 择 无 末 端 吸 收 的 磷 酸 溶 液

（ 0.1%、 0.2%、 0.3%） 作 为 水 相 ， 并 对 比 了 乙 腈 和 甲 醇 作 为 有 机

相 时 13 个 待 测 成 分 与 相 邻 成 分 的 分 离 度 及 各 成 分 色 谱 峰 峰

形 。 以 乙 腈 -0.2% 磷 酸 溶 液 为 流 动 相 时 ， 3忆- 羟 基 葛 根 素 、 葛 根

素 、 3'- 甲 氧 基 葛 根 素 、 肉 桂 酸 、 桂 皮 醛 、 天 麻 素 、 巴 利 森 苷 、 灵

仙 新 苷 、 虎 掌 草 皂 苷 D、 威 灵 仙 皂 苷 C、 紫 花 前 胡 苷 、 羌 活 醇 、 异

欧 前 胡 素 与 周 围 色 谱 峰 的 分 离 情 况 较 好 ， 且 色 谱 峰 峰 形 对 称

度 良 好 。

4.3 多组分定量结果分析 中 药 制 剂 的 药 效 是 多 种 化 学 成

分 相 互 作 用 的 结 果 ， 单 一 指 标 不 能 表 征 其 整 体 质 量 ， 更 不 能

保 证 其 疗 效 。 本 研 究 选 取 风 寒 颈 舒 合 剂 中 君 药 羌 活 和 桂 枝 ，

臣 药 葛 根 和 威 灵 仙 ， 以 及 佐 药 天 麻 所 含 主 要 药 效 成 分 （ 3忆- 羟

基 葛 根 素 、 葛 根 素 、 3'- 甲 氧 基 葛 根 素 、 肉 桂 酸 、 桂 皮 醛 、 天 麻

素 、 巴 利 森 苷 、 灵 仙 新 苷 、 虎 掌 草 皂 苷 D、 威 灵 仙 皂 苷 C、 紫 花 前

胡 苷 、 羌 活 醇 、 异 欧 前 胡 素 ） 为 检 测 指 标 ， 采 用 HPLC 法 定 量 分

析 13个 成 分 含 量 。 结 果 表 明 ， 16 批 风 寒 颈 舒 合 剂 中 的 13 个 成 分

含 量 分 别 为 0.225耀0.387 、 6.528耀10.946 、 0.253耀0.514 、 0.046耀

0.088 、 0.349 耀0.559 、 0.478 耀0.801 、 1.237 耀2.511 、 0.023 耀0.067 、

0.072耀0.143、 0.088耀0.215、 0.589耀0.988、 0.095耀0.254 和 4.130耀

6.925 mg/mL。 各 批 次 间 含 量 差 异 较 大 ， 以 灵 仙 新 苷 和 羌 活 醇

差 异 最 大 。 这 可 能 与 威 灵 仙 和 羌 活 原 药 材 质 量 差 异 大 有 关 。

4.4 PCA和OPLS-DA分析结果评价 PCA 分 析 在 中 药 领 域

的 应 用 已 较 为 成 熟 ， 可 弥 补 中 药 质 量 优 劣 评 价 中 某 些 指 标 间

存 在 的 相 关 性 带 来 的 不 便 ， 且 结 果 准 确 ， 有 说 服 力 ， 为 中 药 质

量 评 价 提 供 了 一 种 可 靠 便 捷 的 方 法 。 OPLS-DA 方 法 多 应 用 于

不 同 产 地 、 不 同 生 产 阶 段 中 药 的 识 别 。 SIMCA 14.1 软 件 直 接 对

矩 阵 数 据 进 行 客 观 处 理 ， 分 类 清 楚 ， 可 达 到 全 面 控 制 和 评 价

中 药 质 量 的 目 的 ， 且 操 作 简 单 、 方 便 快 捷 。 本 研 究 利 用 SPSS 26.0

和 SIMCA 14.1 软 件 建 立 PCA 分 析 和 OPLS-DA 分 析 ， 共 提 取 出

2 个 主 成 分 ， 代 表 了 14 个 评 价 指 标 88.612% 的 信 息 。 16 批 不 同

时 间 生 产 的 样 品 聚 为 3 组 ， 即 S1~S6 为 一 组 ， S7~S11 为 一 组 ，

S12~S16 为 一 组 。 OPLS-DA 分 析 结 果 确 定 了 葛 根 素 、 异 欧 前 胡

素 、 桂 皮 醛 、 巴 利 森 苷 和 威 灵 仙 皂 苷 C 对 风 寒 颈 舒 合 剂 的 质 量
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影 响 显 著 。

4.5 EW-TOPSIS模型结果评价 EW-TOPSIS 法 既 保 证 了 决

策 的 科 学 性 ， 又 做 到 了 决 策 的 便 捷 性 。 本 研 究 将 化 学 计 量 学

融 入 到 TOPSIS 法 中 ， 以 OPLS-DA 分 析 中 各 评 价 指 标 的 VIP 值

作 为 权 重 ， 对 14 个 评 价 指 标 进 行 赋 权 ， 使 评 价 更 科 学 合 理 。

EW-TOPSIS 评 价 结 果 显 示 16 批 样 品 中 编 号 S14 的 Ci 值 最 高 ，

表 明 该 批 样 品 质 量 较 优 。 企 业 可 以 总 结 该 批 次 样 品 生 产 经 验 ，

对 生 产 工 艺 、 生 产 过 程 细 节 问 题 、 原 药 材 供 应 进 行 优 化 ， 生 产

出 更 优 质 的 产 品 。

5 结 论

本 研 究 所 建 立 的 方 法 学 考 察 结 果 良 好 ， 试 验 用 时 短 。 所 建

立 的 质 量 评 价 模 型 为 风 寒 颈 舒 合 剂 质 量 评 估 及 一 致 性 评 价

提 供 了 理 论 依 据 ， 且 评 价 结 果 直 观 ， 达 到 了 质 量 评 价 的 目 的 。
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