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摘要： 目的　 建立 ＵＨＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法同时测定肠激安方 （白芍、 白术、 黄芪等） 冻干粉中芍药苷、 毛蕊异黄酮⁃７⁃Ｏ⁃
β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 橙皮苷、 柚皮苷、 升麻素苷、 升麻素、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷、 盐酸小檗碱、 盐酸巴马汀、 延胡索乙

素的含量。 方法　 该药物 ７０％ 甲醇提取液的分析采用 Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ⁃Ｃ１８色谱柱 （５０ ｍｍ×２ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃水
（含 ０􀆰 １％ 甲酸）， 梯度洗脱； 体积流量 ０􀆰 ７ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３５ ℃； 电喷雾离子源 （ＥＳＩ）； 全扫描、 选择离子监测

（ＳＲＭ） 模式。 结果　 １０ 种成分在各自范围内线性关系良好 （Ｒ２≥０􀆰 ９９８ ８）， 平均加样回收率 ８５􀆰 ９２％ ～ １０１􀆰 １２％ ，
ＲＳＤ １􀆰 １５％ ～４􀆰 １３％ 。 结论　 该方法简便、 灵敏、 稳定， 可用于肠激安方的质量控制。
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　 　 肠激安方由白芍、 白术、 黄芪、 黄连、 陈皮、
防风、 延胡索等 １３ 味药材组成， 为四君子汤、 痛

泻要方加减而来， 具有益气健脾、 止痛止泻的功

效［１⁃２］， 也是广州中医药大学第一附属医院用于治

疗肝郁脾虚腹泻型肠易激综合征的临床验方， 疗效

确切， 含有丰富的生物碱、 黄酮、 苷类等成分， 具

有较强的药理活性。 方中白芍活性成分芍药苷具有

抗抑郁、 免疫调节等药理作用［３］， 黄芪中毛蕊异

黄酮 葡 萄 糖 苷 抗 氧 化、 抗 肿 瘤、 保 护 神 经 细

胞［４⁃５］， 陈皮、 枳壳中黄酮苷保肝、 促进胃肠动

力［６⁃８］， 防风中升麻素苷、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷、
升麻素具有镇痛解热、 抗菌、 抗炎等作用［９⁃１０］， 黄

连中盐酸小檗碱止泻、 巴马汀抗菌［１１⁃１２］， 延胡索

中延胡索乙素具有镇痛止痛等作用［１３⁃１４］。 课题组

前期测定了肠激安方中芍药苷、 白术内酯 Ｉ、 盐酸

小檗碱的含量［１５］， 但尚未涉及其他成分， 并且也

无其他相关报道。 因此， 本实验通过 ＵＨＰＬＣ⁃ＭＳ ／
ＭＳ 法同时测定肠激安方冻干粉中芍药苷、 毛蕊异

黄酮葡萄糖苷、 橙皮苷、 柚皮苷、 升麻素苷、 升麻

素、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷、 盐酸小檗碱、 盐酸巴

马汀、 延胡索乙素的含量， 为该方质量标准建立奠

定基础， 也为含有相同成分其他制剂的含量检测提

供参考。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 ＴＳＱ⁃Ｑｕａｎｔｕｍ 高效液相色谱⁃三重四极

杆质谱联用仪 （配置 Ａｃｃｅｌａ 型高压泵、 ＥＳＩ 离子

源、 Ａｃｃｅｌａ 型自动进样器）、 低温高速离心机 （美
国 Ｔｈｅｒｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ 公司）； Ａｄｖａｎｔａｇｅ Ａ１０ 超纯水系

统 （美国 Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ 公司）； ＸＳ２０５ＤＵ 型电子分析天

平 （十万分之一， 瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃Ｔｏｌｅｄｏ 公司）； 恒温

数控超声波清洗器 （昆山市超声仪器有限公司）。
１􀆰 ２　 试剂与药物　 橙皮苷 （批号 Ｃ⁃００６⁃１８０２１６）、
５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷 （批号 Ｊ⁃００２⁃１７０７３１）、 升

麻素 （批号 Ｓ⁃００７⁃１７０４２６） 对照品均购于成都瑞芬

思生物科技有限公司； 毛蕊异黄酮葡萄糖苷 （批
号 ＡＦ８０６０４０８）、 芍药苷 （批号 ＡＦ９０３０３１３）、 升麻

素苷 （ 批 号 ＡＦ９０１２１０２ ）、 盐 酸 小 檗 碱 （ 批 号

ＡＦ８０６２７０９）、 柚皮苷 （批号 ＡＦ９０７２２２１）、 盐酸巴

马汀 （ 批 号 ＡＦ９１０２７０３ ）、 延 胡 索 乙 素 （ 批 号

ＡＦ８１１１９９３） 对照品均购于成都埃法生物科技有限

公司； 胡椒碱对照品购于中国食品药品检定研究

院， 批号 １１０７７５⁃２０１４０５， 以上对照品纯度均≥
９８􀆰 ０％ 。 肠激安方中各药材饮片均购于广州中医药

大学第一附属医院中药房， 经医院药检室专家鉴定

为正品， 各 ３ 批， 具体信息见表 １。 甲醇、 乙腈、
甲酸均为色谱纯， 购于德国 Ｍｅｒｃｋ 公司。

表 １　 各饮片信息

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｄｅｃｏｃｔｉｏｎ ｐｉｅｃｅｓ

中药 来源 状态

白芍 安徽 饮片（生）

白术 浙江 饮片（麸炒）

茯苓 安徽 饮片（生）

黄芪 甘肃 饮片（生）

枳壳 江西 饮片（生）

防风 黑龙江 饮片（生）

石榴皮 山东 饮片（生）

延胡索 浙江 饮片（醋制）

黄连 四川 饮片（生）

陈皮 广东 饮片（生）

乌梅 四川 饮片（生）

北柴胡 湖北 饮片（生）

甘草 内蒙古 饮片（生）

２　 方法与结果

２􀆰 １　 色谱条件 　 Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ⁃Ｃ１８ 色谱柱 （２ ｍｍ×
５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈 （Ａ） ⁃水 （含 ０􀆰 １％
甲酸） （Ｂ）， 梯度洗脱（０ ～ ２􀆰 ０ ｍｉｎ， ５％ Ａ； ２􀆰 ０ ～
３􀆰 ０ ｍｉｎ， ５％ ～ ３０％ Ａ； ３􀆰 ０ ～ ４􀆰 ０ ｍｉｎ， ３０％ Ａ；
４􀆰 ０～５􀆰 ０ ｍｉｎ， ３０％ ～９５％ Ａ； ５􀆰 ０～５􀆰 ５ ｍｉｎ， ９５％ ～
５％ Ａ； ５􀆰 ５ ～ ７􀆰 ０ ｍｉｎ， ５％ Ａ）， 每次进样前以 ５％ Ａ
预平衡 １５ ｍｉｎ； 体积流量 ０􀆰 ７ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温３５ ℃；
进样量 １０ μＬ。
２􀆰 ２　 质谱条件　 电喷雾离子源 （ＥＳＩ）， 喷雾电压

３ ０００ Ｖ （负离子）、 ３ ５００ Ｖ （正离子）； 鞘气

（Ｎ２） 压力 ３０ ｐｓｉ （１ ｐｓｉ ＝ ０􀆰 １３３ ｋＰａ）； 辅气 （Ａｒ）
压力 １０ ｐｓｉ； 汽化室温度 ３５０ ℃； 离子传输管温度

３００ ℃； 全扫描、 选择离子监测 （ＳＲＭ） 模式， 正

负离子同时扫描。 质谱参数见表 ２， 色谱图见图 １。
表 ２　 各成分质谱参数

Ｔａｂ􀆰 ２　 ＭＳ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｆｏｒ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分
定量离子对

ｍ ／ ｚ
管径补偿

电压 ／ Ｖ
碰撞能

量 ／ ｅＶ
ＥＳＩ

ｔＲ ／

ｍｉｎ
芍药苷 ５２５􀆰 ０～４４９􀆰 １ １０６ ２１ － ３􀆰 １８
毛蕊异黄酮葡萄糖苷 ４４７􀆰 ０～２８４􀆰 ９ １１２ ２５ ＋ ３􀆰 ３２
橙皮苷 ６０９􀆰 ０～３００􀆰 ９ １３２ ２０ － ３􀆰 ５０
柚皮苷 ５７９􀆰 ０～２７１􀆰 ０ １４３ ３４ － ３􀆰 ４５
升麻素苷 ４６９􀆰 ０～３０６􀆰 ９ １１０ ３０ ＋ ３􀆰 ２１
升麻素 ３０７􀆰 ０～２５９􀆰 ０ ９４ ３２ ＋ ３􀆰 ３５
５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷 ４５３􀆰 ０～２９０􀆰 ９ １０９ ２２ ＋ ３􀆰 ４０
盐酸小檗碱 ３３６􀆰 ０～３２０􀆰 ５ １２５ ２９ ＋ ３􀆰 ３２
盐酸巴马汀 ３５２􀆰 ０～３３６􀆰 １ １０８ ３１ ＋ ３􀆰 ２８
延胡索乙素 ３５６􀆰 ０～１９２􀆰 ０ ９９ ２４ ＋ ３􀆰 １６
胡椒碱（内标） ２８６􀆰 ０～２０１􀆰 ０ １００ ２１ ＋ ５􀆰 ００
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１． 芍药苷　 ２． 毛蕊异黄酮葡萄糖苷　 ３． 橙皮苷　 ４． 柚皮苷　 ５． 升麻素苷　 ６． 升麻素　 ７． ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷　 ８． 盐酸

小檗碱　 ９． 盐酸巴马汀　 １０． 延胡索乙素　 １１． 胡椒碱 （内标）
１． ｐａｅｏｎｉｆｌｏｒｉｎ　 ２． ｃａｌｙｃｏｓｉｎ⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃ｇｌｕｃｏｓｉｄｅ　 ３． ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ　 ４． ｎａｒｉｎｇｉｎ　 ５． ｐｒｉｍ⁃Ｏ⁃ｇｌｕｃｏｓｙｌｃｉｍｉｆｕｇｉｎ　 ６． ｃｉｍｉｆｕｇｉｎ　 ７． ４′⁃Ｏ⁃β⁃
ｇｌｕｃｏｐｙｒａｎｏｓｙｌ⁃５⁃Ｏ⁃ｍｅｔｈｙｌｖｉｓａｍｍｉｎｏｌ　 ８． ｂｅｒｂｅｒｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ　 ９． ｐａｌｍａｔｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ　 １０． ｔｅｔｒａｈｙｄｒｏｐａｌｍａｔｉｎｅ　 １１． ｐｉｐｅｒｉｎｅ
（ ｉｎｔｅｒｎａｌ ｓｔａｎｄａｒｄ）

图 １　 各成分提取离子流色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 Ｅｘｔｒａｃｔｅｄ ｉｏｎ ｃｕｒｒｅｎｔ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
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２􀆰 ３　 对照品、 内标溶液制备 　 精密称取芍药苷、
毛蕊异黄酮葡萄糖苷、 橙皮苷、 柚皮苷、 升麻素

苷、 升麻素、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷、 盐酸小檗

碱、 盐酸巴马汀、 延胡索乙素、 胡椒碱对照品适

量， 甲 醇 分 别 制 成 ３４５、 ２１１、 ２４８、 ２６０、 ２８２、
２６２、 ２３４、 ２４２、 ２４５、 ３２５、 １１４ μｇ ／ ｍＬ 贮备液，
置于 ４ ℃冰箱中密封保存。 分别精密吸取上述对照

品适量， 甲醇稀释至 １０、 １ μｇ ／ ｍＬ 溶液。 将内标

同法制得 １０ μｇ ／ ｍＬ 溶液， 备用。
２􀆰 ４　 供试品溶液制备 　 按组方称取药材， 加入

４ 倍量超纯水浸泡 ３０ ｍｉｎ， 加热煮沸后小火煎煮

４０ ｍｉｎ， 过滤药液， 药渣加 ３ 倍量超纯水煮沸后小

火煎煮 ３０ ｍｉｎ， 滤出药液， 滤液合并浓缩至稠膏

状， －８０ ℃下保存， 按冻干机操作制成冻干粉（批
号分别为 ＣＪＡ２０１８０１０１、 ＣＪＡ２０１８０３０１、 ＣＪＡ２０１８０４０１），

得率分别为 ２０􀆰 ０％ 、 １９􀆰 ４０％ 、 １８􀆰 ９８％ ， －２０ ℃下保

存备用。 精密称取肠激安方冻干粉 ０􀆰 ５ ｇ， 置于具

塞锥形瓶中， 精密加入 １０ μｇ ／ ｍＬ 内标溶液１ ｍＬ、
７０％ 甲醇 ９ ｍＬ， 称定质量， 超声（功率３００ Ｗ、 频

率 ４０ ｋＨｚ） 提取 ３０ ｍｉｎ， 放冷， ７０％ 甲醇补足减失

的质量， ３ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心 １０ ｍｉｎ， 取上清液， 过

０􀆰 ２２ μｍ 微孔滤膜， 精密吸取 １􀆰 ０ ｍＬ 滤液， 置于

１０ ｍＬ量瓶中， 甲醇定容至刻度， 即得。
２􀆰 ５　 方法学考察

２􀆰 ５􀆰 １　 线性关系考察 　 精密吸取 “２􀆰 ３” 项下对

照品溶液适量， 甲醇逐级稀释， 加入内标溶液混

匀， 制得系列质量浓度的标准曲线工作液。 以待测

成分与内标峰面积比值为纵坐标 （Ｙ）， 待测成分

质量浓度为横坐标 （Ｘ） 进行回归， 结果见表 ３，
可知各成分在各自范围内线性关系良好。

表 ３　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
成分 回归方程 Ｒ２ 线性范围 ／ （μｇ·ｍＬ－１）

芍药苷 Ｙ＝ ０􀆰 ００３ １Ｘ＋０􀆰 ７２０ ２ ０􀆰 ９９９ ４ １􀆰 ５～２４
毛蕊异黄酮葡萄糖苷 Ｙ＝ ０􀆰 ０１４ ５Ｘ＋０􀆰 ２１０ ３ ０􀆰 ９９９ ３ ０􀆰 ０２～０􀆰 ３２
橙皮苷 Ｙ＝ ０􀆰 ００１ ９Ｘ－０􀆰 ０４２ ５ ０􀆰 ９９９ ７ ０􀆰 ５２５～８􀆰 ４
柚皮苷 Ｙ＝ ０􀆰 ００１ ３Ｘ＋０􀆰 ４３１ ４ ０􀆰 ９９９ １ １􀆰 ５５～２４􀆰 ８
升麻素苷 Ｙ＝ ０􀆰 ０１４ ３Ｘ－０􀆰 ６４８ ０􀆰 ９９９ ３ ０􀆰 ２～３􀆰 ２
升麻素 Ｙ＝ ０􀆰 ０２２ ９Ｘ＋１􀆰 ６４２ ５ ０􀆰 ９９９ ５ ０􀆰 ０５５～０􀆰 ８８
５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷 Ｙ＝ ０􀆰 ０３８ １Ｘ＋１􀆰 ４１８ ９ ０􀆰 ９９８ ８ ０􀆰 １２～１􀆰 ９２
盐酸小檗碱 Ｙ＝ ０􀆰 ００４ ２Ｘ＋０􀆰 ５８１ ９ ０􀆰 ９９９ １ ０􀆰 ４７７ ５～７􀆰 ６４
盐酸巴马汀 Ｙ＝ ０􀆰 ０１１ ５Ｘ＋０􀆰 ５５５ ４ ０􀆰 ９９９ １ ０􀆰 １５～２􀆰 ４
延胡索乙素 Ｙ＝ ０􀆰 ００１ １Ｘ＋０􀆰 ０００ １ ０􀆰 ９９９ １ ０􀆰 ０５５～０􀆰 ８８

２􀆰 ５􀆰 ２　 精密度试验 　 精密吸取 “２􀆰 ３” 项下对照

品溶液， 在 “２􀆰 １” “２􀆰 ２” 项条件下进样测定 ６
次， 测得芍药苷、 毛蕊异黄酮葡萄糖苷、 橙皮苷、
柚皮苷、 升麻素苷、 升麻素、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇

苷、 盐酸小檗碱、 盐酸巴马汀和延胡索乙素含量

ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ２１％ 、１􀆰 ８８％ 、１􀆰 ７８％ 、２􀆰 １７％ 、２􀆰 ０３％ 、
１􀆰 ３２％ 、２􀆰 ８４％ 、１􀆰 ６５％ 、１􀆰 ９２％ 、２􀆰 ３６％ ，表明仪器精

密度良好。
２􀆰 ５􀆰 ３　 重复性试验 　 精密称取同一批冻干粉

（ＣＪＡ２０１８０１０１） ０􀆰 ５ ｇ， 按 “２􀆰 ４” 项下方法平行

制备 ６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 １” “２􀆰 ２” 项条件下

进样测定， 测得芍药苷、 毛蕊异黄酮葡萄糖苷、 橙

皮苷、 柚皮苷、 升麻素苷、 升麻素、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯

阿米醇苷、 盐酸小檗碱、 盐酸巴马汀、 延胡索乙素

含量 ＲＳＤ 分别为 ２􀆰 ０５％ 、２􀆰 ４３％ 、０􀆰 ７６％ 、２􀆰 ４７％ 、
２􀆰 ２３％ 、２􀆰 ３２％ 、２􀆰 ５２％ 、２􀆰 １５％ 、１􀆰 ９８％ 、１􀆰 ８１％ ，表

明该方法重复性良好。
２􀆰 ５􀆰 ４　 稳 定 性 试 验 　 取 同 一 份 供 试 品 溶 液

（ＣＪＡ２０１８０１０１）， 室温下放置 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、
２４ ｈ后在 “２􀆰 １” “２􀆰 ２” 项条件下进样测定， 测得

芍药苷、 毛蕊异黄酮葡萄糖苷、 橙皮苷、 柚皮苷、
升麻素苷、 升麻素、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷、 盐酸

小檗碱、 盐酸巴马汀、 延胡索乙素含量 ＲＳＤ 分别

为 ２􀆰 ２３％ 、１􀆰 ２９％ 、１􀆰 ３０％ 、２􀆰 ８０％ 、２􀆰 ５３％ 、１􀆰 ６８％ 、
２􀆰 ９６％ 、２􀆰 ２３％ 、１􀆰 ８８％ 、２􀆰 ０５％ ，表明溶液在 ２４ ｈ 内

稳定性良好。
２􀆰 ５􀆰 ５　 加样回收率试验　 称取各成分含量已知的同

一批冻干粉 （ＣＪＡ２０１８０１０１） ０􀆰 ２５ ｇ， 共 ６ 份， 精密

加入对照品溶液适量 （芍药苷 ０􀆰 ０６５ ９ ｍｇ、 毛蕊异

黄酮葡萄糖苷 ０􀆰 ００１ ５ ｍｇ、 橙皮苷０􀆰 ０３４ ９ ｍｇ、 柚皮

苷 ０􀆰 ０５６ ８ ｍｇ、 升麻素苷 ０􀆰 ０１１ ５ ｍｇ、 升麻素

０􀆰 ００２ １ ｍｇ、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷 ０􀆰 ００５ ８ ｍｇ、
盐酸小檗碱 ０􀆰 ０３０ ４ ｍｇ、 盐酸巴马汀 ０􀆰 ００９ ８ ｍｇ、
延胡索乙素 ０􀆰 ００１ ９ ｍｇ）， 按 “２􀆰 ４” 项下方法制

备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” “２􀆰 ２” 项条件下进样测

定， 计算回收率。 结果， 芍药苷、 毛蕊异黄酮葡萄
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糖苷、 橙皮苷、 柚皮苷、 升麻素苷、 升麻素、 ５⁃Ｏ⁃
甲基维斯阿米醇苷、 盐酸小檗碱、 盐酸巴马汀、 延

胡索 乙 素 平 均 加 样 回 收 率 分 别 为 ８９􀆰 ７１％ 、
９０􀆰 ６８％ 、 ８６􀆰 ６４％ 、 ８５􀆰 ９２％ 、 ８８􀆰 ７５％ 、 ９２􀆰 ８６％ 、
９５􀆰 ５２％ 、 １０１􀆰 １２％ 、 ９８􀆰 ７６％ 、 ８６􀆰 ７８％ ， ＲＳＤ 分别

为 ２􀆰 ９１％ 、 ２􀆰 ３１％ 、 １􀆰 １５％ 、 １􀆰 ５６％ 、 １􀆰 ７８％ 、

２􀆰 ８５％ 、 ３􀆰 ６４％ 、 ４􀆰 １３％ 、 ３􀆰 ５７％ 、 ２􀆰 ８８％ 。
２􀆰 ６　 样品含量测定 　 精密称取不同批次冻干粉

０􀆰 ５ ｇ， 按 “２􀆰 ４” 项下方法制备供试品溶液， 在

“２􀆰 １” “２􀆰 ２” 项条件下进样测定， 计算含量， 结

果见表 ４。

表 ４　 各成分含量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝３）
Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝３）

成分
批号

ＣＪＡ２０１８０１０１ ＣＪＡ２０１８０３０１ ＣＪＡ２０１８０４０１
平均值

芍药苷 ２􀆰 ６４６ ２􀆰 ６３０ ２􀆰 ６０１ ２􀆰 ６２６

毛蕊异黄酮葡萄糖苷 ０􀆰 ０６３ ０􀆰 ０５４ ０􀆰 ０５３ ０􀆰 ０５７

橙皮苷 １􀆰 ４００ １􀆰 ３６９ １􀆰 ２７７ １􀆰 ３４９

柚皮苷 ２􀆰 ３９４ ２􀆰 ２７４ ２􀆰 １５６ ２􀆰 ２７５

升麻素苷 ０􀆰 ４５３ ０􀆰 ４４８ ０􀆰 ４３７ ０􀆰 ４４６

升麻素 ０􀆰 ０９２ ０􀆰 ０８７ ０􀆰 ０７６ ０􀆰 ０８５

５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷 ０􀆰 ２３０ ０􀆰 １９０ ０􀆰 ２１３ ０􀆰 ２１１

盐酸小檗碱 １􀆰 ２１９ １􀆰 ２０３ １􀆰 １９２ １􀆰 ２０５

盐酸巴马汀 ０􀆰 ３９４ ０􀆰 ３７５ ０􀆰 ３８４ ０􀆰 ３８４

延胡索乙素 ０􀆰 ０７８ ０􀆰 ０７９ ０􀆰 ０８０ ０􀆰 ０７９

３　 讨论

３􀆰 １　 色谱条件筛选　 本实验考察甲醇⁃水、 甲醇⁃水
（含 ０􀆰 １％ 甲酸）、 乙腈⁃水、 乙腈⁃水 （含 ０􀆰 １％ 甲

酸） 对色谱峰的影响， 发现以乙腈⁃水 （含 ０􀆰 １％
甲酸） 为流动相时响应值高， 峰形较好， 故选其

作为流动相。
３􀆰 ２　 质谱条件筛选　 本实验先将各对照品溶液在

全扫描模式 （Ｆｕｌｌ ｓｃａｎ） 下确定母离子、 碎片离子

信息及离子模式 （正或负）， 再根据各成分的离子

对在 ＳＲＭ 扫描模式下进行样品的分析［１６］。 在离子

检测模式考察中发现， 芍药苷、 橙皮苷、 柚皮苷在

负离子模式下响应较好， 其余成分在正离子模式下

响应较好， 故采用正负离子同时扫描， 以确保各成

分能在各自最佳电离模式下检测， 而且灵敏度高。
３􀆰 ３　 提取条件筛选　 本实验先采用不同提取溶剂

进行优化， 结果确定为甲醇。 再考察 ５０％ 甲醇、
７０％甲醇、 甲醇对样品提取的影响， 发现 ７０％ 甲醇

效果最佳， 故选择其作为提取溶剂。 另外， 为了使

测定结果更准确， 减少因操作条件等变化引起的误

差， 本实验采用内标法进行含量测定。
４　 结论

本实验建立了 ＵＨＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法同时测定肠激

安方冻干粉中芍药苷、 毛蕊异黄酮葡萄糖苷、 橙皮

苷、 柚皮苷、 升麻素苷、 升麻素、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿

米醇苷、 盐酸小檗碱、 盐酸巴马汀、 延胡索乙素的

含量， 该方法灵敏、 简便、 快速， 可为该方药效物

质基础研究提供参考， 也可用于相关制剂的质量控

制与评价。
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摘要： 目的　 建立小儿解表口服液 （金银花、 葛根、 牛蒡子等） ＨＰＬＣ 特征图谱， 并测定 ４ 种成分含量。 方法　 该药

物 ５０％ 甲醇提取液的分析采用 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｘｔｅｎｄ⁃Ｃ１８色谱柱 （２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 ４％ 磷酸， 梯度洗

脱； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３５ ℃； 检测波长 ２３０ ｎｍ。 结果　 １３ 批样品中有 １３ 个共有峰， 相似度大于 ０􀆰 ９８０。 牛

蒡苷、 黄芩苷、 葛根素、 隐绿原酸在各自范围内线性关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９９ ９）， 平均加样回收率分别为 １００􀆰 ７９％ 、
１０１􀆰 ４４％ 、 ９７􀆰 ８８％ 、 １０３􀆰 ０５％ ， ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ９６％ 、 ０􀆰 ４４％ 、 ０􀆰 ８５％ 、 ０􀆰 ９１％ 。 结论 　 该方法准确可靠， 重复性好，
可用于小儿解表口服液的质量控制。
关键词： 小儿解表口服液； ＨＰＬＣ 特征图谱； 牛蒡苷； 黄芩苷； 葛根素； 隐绿原酸
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