
柴银方水煎液、 中间体、 颗粒 ＨＰＬＣ 指纹图谱建立及 ５ 种成分测定

陈佳莹， 　 张兴德∗， 　 谢　 辉

（南京中医药大学药学院， 江苏 南京 ２１００２３）

收稿日期： ２０２１⁃０２⁃０６
基金项目： 国家自然科学基金青年基金 （８１００１６４０）
作者简介： 陈佳莹 （１９９６—）， 女， 硕士， 从事中药制剂及新型给药系统研究。 Ｔｅｌ： １８８０１５８９２８２， Ｅ⁃ｍａｉｌ： ｃｈｅｎｊｉａｙｉｎｇ５８６８＠ １６３．ｃｏｍ
∗通信作者： 张兴德 （１９７６—）， 男， 副教授， 从事中药炮制、 制剂及新型给药系统研究。 Ｅ⁃ｍａｉｌ： ｘｉｎｇｄｅ ２２９３＠ １２６．ｃｏｍ

摘要： 目的　 建立柴银方 （半枝莲、 柴胡、 蒲公英等） 水煎液、 中间体、 颗粒 ＨＰＬＣ 指纹图谱， 并测定绿原酸、 马钱

苷、 连翘酯苷 Ａ、 连翘苷、 柴胡皂苷 ｄ 含量。 方法 　 该药物 ７０％ 甲醇提取液的分析采用 Ｈｅｄｅｒａ ＯＤＳ⁃２ Ｃ１８ 色谱柱

（２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 １％ 甲酸， 梯度洗脱； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３５ ℃； 检测波长２５４ ｎｍ。
结果　 １０ 批水煎液、 中间体、 颗粒 ＨＰＬＣ 指纹图谱与各自对照图谱的相似度均大于 ０􀆰 ９０， 分别标定 ２４、 ２２、 ２２ 个共

有峰， 通过对照品指认出 ５ 个， 分别为绿原酸、 马钱苷、 连翘酯苷 Ａ、 连翘苷、 柴胡皂苷 ｄ， 均在各自范围内线性关

系良好 （ ｒ＞０􀆰 ９９９ ０）， 平均加样回收率 ９７􀆰 ３１％ ～ １０１􀆰 ３７％ ， ＲＳＤ １􀆰 ３５％ ～ ２􀆰 １１％ 。 三者之间相关性较好， 各成分含量

转移率在 ７３􀆰 ９４％ ～９９􀆰 ７４％ 范围内。 结论　 ＨＰＬＣ 指纹图谱结合多指标成分含量测定可用于柴银颗粒的质量控制。
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　 　 柴银方由半枝莲、 柴胡、 蒲公英、 金银花、 连翘、 板

蓝根、 忍冬藤等药材组成， 临床用于治疗病毒感染性高

热［１］ ， 疗效显著， 为了方便患者携带服用， 本实验拟将其

研制为颗粒剂。 方中柴胡［２］ 具有透散泄热之功效， 和解表

里； 连翘［３］气芳烈而性清凉， 能透肌解表， 并且文献 ［４⁃
６］ 报道， 柴胡、 连翘、 板蓝根、 蒲公英、 忍冬藤、 金银花

等， 都有一定的杀灭或者抑制病毒作用。
指纹图谱是一种综合、 可量化的鉴定手段， 可全方位

地对中药复方制剂所含化学成分的信息进行定性、 定量分

析［７⁃１３］ 。 因此， 本实验建立柴银方水煎液、 中间体、 颗粒

ＨＰＬＣ 指纹图谱， 并对方中多种活性成分进行含量测定，
以期初步研究三者之间化学成分的相似度及含量变化情况，
对柴银颗粒制备全过程的质量控制具有重要意义。
１　 材料

Ｗａｔｅｒｓ ２６９５ 高效液相色谱仪 （美国 Ｗａｔｅｒｓ 公司）；
ＭＥＩ０４Ｅ ／ ０２ 电子分析天平 （梅特勒托利多国际贸易有限公

司）。 马 钱 苷 （ 批 号 １１１６４０⁃２０１８０８４）、 绿 原 酸 （ 批 号

１１０７５３⁃２０１８１７）、 连翘酯苷 Ａ （批号 １１１８１０⁃２０１６０６）、 连

翘苷 （批号 １１０８２１⁃２０１８０１６）、 柴胡皂苷 ｄ （批号 １１０７７８⁃
２０１７１１） 对照品均购自中国药品食品检定研究院。 半枝莲、
柴胡、 蒲公英、 金银花、 连翘、 板蓝根、 忍冬藤饮片均购

自安徽省毫州中药饮片有限公司， 经南京中医药大学陈建

伟教授鉴定为正品， 均符合 ２０１５ 年版 《中国药典》 规定。
色谱纯乙腈、 甲醇 （美国 Ｔｅｄｉａ 公司）； 色谱纯甲酸 （上海

凌峰化学试剂有限公司）； 分析纯甲醇 （南京化学试剂股

份有限公司）； 水为超纯水。

２　 方法与结果

２􀆰 １　 色 谱 条 件 　 Ｈｅｄｅｒａ ＯＤＳ⁃２ Ｃ１８ 色谱柱 （ ２５０ ｍｍ ×
４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈 （Ａ） ⁃０􀆰 １％ 甲酸 （Ｂ）， 梯

度洗脱 （０ ～ ３ ｍｉｎ， ５％ Ａ； ３ ～ ２５ ｍｉｎ， ５％ ～ １４％ Ａ； ２５ ～
４０ ｍｉｎ， １４％ ～ ２０％ Ａ； ４０ ～ ５５ ｍｉｎ， ２０％ ～ ２５％ Ａ； ５５ ～
６５ ｍｉｎ， ２５％ ～ ３５％ Ａ； ６５～ ８５ ｍｉｎ， ３５％ ～ ５５％ Ａ）； 体积流

量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３５ ℃； 检测波长 ２５４ ｎｍ； 进样量

１０ μＬ。
２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液　 精密称取各对照品适量， ７０％ 甲醇溶

解并定容至刻度， 制成绿原酸、 马钱苷、 连翘酯苷 Ａ、 连

翘苷、 柴 胡 皂 苷 ｄ 质 量 浓 度 分 别 为 ２８０􀆰 ００、 ２４６􀆰 ００、
２３４􀆰 ００、 ２７８􀆰 ００、 ３５０􀆰 ００ μｇ ／ ｍＬ 的溶液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液

２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 １　 水煎液　 按日处方量称取各味饮片， 按前期优化

得到的最优工艺进行提取， 即饮片加 １２ 倍量水煎煮 ３ 次，
每次 ２ ｈ， 水煎液过滤， 合并滤液， 减压浓缩 （６０ ℃） 并

定容至 ５００ ｍＬ， 吸取 ２ ｍＬ， 置于 ２５ ｍＬ 量瓶中， ７０％ 甲醇

定容至刻度， 摇匀， ０􀆰 ４５ μｍ 微孔滤膜过滤， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２　 中间体　 按日处方量称取各味饮片， 制成水煎液

后减压浓缩至相对密度为 １􀆰 ０５ ～ １􀆰 ０８ （６０ ℃）， 冷却， 置

于真空干燥箱 （０􀆰 ０９ ＭＰａ、 ７０ ℃） 中干燥成干浸膏， 粉

碎， 得到中间体， 精密称取 ０􀆰 ５ ｇ， 置于具塞锥形瓶中， 精

密加 入 ２５ ｍＬ ７０％ 甲 醇， 称 定 质 量， 超 声 （ ２５０ Ｗ、
４０ ｋＨｚ） 处理 ３０ ｍｉｎ， 冷却至室温， ７０％ 甲醇补足减失的

质量， 摇匀， 滤过， ０􀆰 ４５ μｍ 微孔滤膜过滤， 即得。
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２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ３　 颗粒　 按日处方量称取各味， 制成中间体后采用

最优成型工艺进行湿法制粒， 干燥， 制得成品颗粒， 精密

称取 １ ｇ， 置于具塞锥形瓶中， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制

备， 即得。
２􀆰 ３　 ＨＰＬＣ 指纹图谱建立

２􀆰 ３􀆰 １　 精密度试验 　 取同一批水煎液供试品溶液， 在

“２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 以连翘酯苷 Ａ （１６ 号

峰） 为参照峰， 测得各共有峰相对保留时间 ＲＳＤ 均小于

１􀆰 １％ ， 相对峰面积 ＲＳＤ 均小于 ３％ ， 表明仪器精密度

良好。
２􀆰 ３􀆰 ２　 稳定性试验 　 取同一批水煎液供试品溶液， 于 ０、
２、 ４、 ８、 １２、 ２４、 ４８ ｈ 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定，
以连翘酯苷 Ａ （１６ 号峰） 为参照峰， 测得各共有峰相对保

留时间 ＲＳＤ 均小于 １􀆰 ８％ ， 相对峰面积 ＲＳＤ 均小于 ２􀆰 ６％ ，
表明溶液在 ４８ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ３􀆰 ３　 重复性试验 　 取同一份水煎液， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 １” 项

下方法平行制备 ６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下

进样测定， 以连翘酯苷 Ａ （１６ 号峰） 为参照峰， 测得各共

有峰相对保留时间 ＲＳＤ 均小于 １􀆰 ３％ ， 相对峰面积 ＲＳＤ 均

小于 ２􀆰 ４％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ３􀆰 ４　 图谱生成

２􀆰 ３􀆰 ４􀆰 １　 参照峰选择　 在供试品溶液色谱峰中， 以连翘酯

苷 Ａ （１６ 号峰） 峰面积最大， 峰形较好， 保留时间适中，
分离度理想， 故选择其作为参照峰。
２􀆰 ３􀆰 ４􀆰 ２　 水煎液　 取对照品溶液、 水煎液 （Ｓ１ ～ Ｓ１０） 供

试品溶液适量， 在 “２􀆰 １” 色谱条件下进样测定， 结果见

图 １～２。 由此可知， 水煎液指纹图谱中有 ２４ 个共有峰， 与

对照品比对后指认出 ９ 号峰为绿原酸， １２ 号峰为马钱苷，
１６ 号峰为连翘酯苷 Ａ， ２２ 号峰为连翘苷， ２４ 号峰为柴胡皂

苷 ｄ。

９． 绿原酸　 １２． 马钱苷　 １６． 连翘酯苷 Ａ　 ２２． 连翘苷　 ２４． 柴胡

皂苷 ｄ

图 １　 对照品溶液 ＨＰＬＣ 色谱图

将相关指纹图谱数据导入 “中药色谱指纹图谱相似度

评价系统软件 （２０１２ 版） ” 进行相似度分析， 以对照图谱

（ＳＲ） 为参照， 测得相似度分别为 ０􀆰 ９７４、 ０􀆰 ９７０、 ０􀆰 ９６９、
０􀆰 ９７６、 ０􀆰 ９６４、 ０􀆰 ９７２、 ０􀆰 ９６、 ０􀆰 ９７７、 ０􀆰 ９７６、 ０􀆰 ９７４， 均在

０􀆰 ９５ 以上， 说明各批水煎液具有良好的相关性。
２􀆰 ３􀆰 ４􀆰 ３　 中间体、 颗粒 　 取对照品溶液、 中间体 （Ｙ１ ～
Ｙ１０） 供试品溶液、 颗粒 （Ｚ１～ Ｚ１０） 供试品溶液适量， 在

“２􀆰 １” 色谱条件下进样测定， 结果见图 ３ ～ ４。 由此可知，
中间体、 颗粒指纹图谱中各有 ２２ 个共有峰， 与对照品比对

图 ２　 １０ 批水煎液 ＨＰＬＣ 指纹图谱

后也指认出 “２􀆰 ４􀆰 ３” 项下 ５ 个峰。

图 ３　 １０ 批中间体 ＨＰＬＣ 指纹图谱

图 ４　 １０ 批颗粒 ＨＰＬＣ 指纹图谱

将相关指纹图谱数据分别导入 “中药色谱指纹图谱相

似度评价系统软件 （２０１２ 版） ” 进行相似度分析， 以对照

图谱 （ ＹＲ、 ＺＲ） 为参照， 测得中间体相似度分别为

０􀆰 ９４５、 ０􀆰 ９４８、 ０􀆰 ９４０、 ０􀆰 ９７８、 ０􀆰 ９７２、 ０􀆰 ９６８、 ０􀆰 ９４９、
０􀆰 ９７２、 ０􀆰 ９７８、 ０􀆰 ９４８， 颗粒相似度分别为 ０􀆰 ９７４、 ０􀆰 ９７３、
０􀆰 ９７４、 ０􀆰 ９６６、 ０􀆰 ９７１、 ０􀆰 ９５８、 ０􀆰 ９７９、 ０􀆰 ９８２、 ０􀆰 ９７５、
０􀆰 ９６２， 均在 ０􀆰 ９４ 以上， 表明各批样品一致性好， 制剂工

艺稳定可行。
２􀆰 ３􀆰 ４􀆰 ４　 水煎液⁃中间体⁃颗粒指纹图谱相似度分析　 分别

导入水煎液 （Ｓ１、 Ｓ２）、 中间体 （Ｙ１、 Ｙ２） 及颗粒 （Ｚ１、
Ｚ２） 指纹图谱， 评价三者相似度。 结果见图 ５、 表 １。 由此

可知， ３ 种形态指纹图谱共有峰基本一致， 但水煎液中的

１、 １０ 号峰没有在中间体、 颗粒中形成共有峰， 可能是由

于金银花、 连翘等饮片中挥发性成分减少， 或受制备方式、
温度等影响成分不稳定的因素而分解转化所致； 三者相似

度在 ０􀆰 ８６１～０􀆰 ９８５ 范围内， 表明其相关性较好， 该方法可
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用于工艺制备过程及颗粒质量评价。

图 ５　 水煎液⁃中间体⁃颗粒 ＨＰＬＣ 指纹图谱

表 １　 水煎液⁃中间体⁃颗粒 ＨＰＬＣ 指纹图谱相似度

样品 Ｓ１ Ｓ２ Ｙ１ Ｙ２ Ｚ１ Ｚ２ Ｒ
Ｓ１ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９６２ ０􀆰 ８６６ ０􀆰 ８７ ０􀆰 ８６１ ０􀆰 ８７９ ０􀆰 ９２１
Ｓ２ ０􀆰 ９６２ １􀆰 ０００ ０􀆰 ８６５ ０􀆰 ８７３ ０􀆰 ８６３ ０􀆰 ８６２ ０􀆰 ９１７
Ｙ１ ０􀆰 ８６６ ０􀆰 ８６５ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９４３ ０􀆰 ９８５ ０􀆰 ９７２ ０􀆰 ９８１
Ｙ２ ０􀆰 ８７０ ０􀆰 ８７３ ０􀆰 ９４３ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９６２ ０􀆰 ９６７ ０􀆰 ９７８
Ｚ１ ０􀆰 ８６１ ０􀆰 ８６３ ０􀆰 ９８５ ０􀆰 ９６２ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９６７ ０􀆰 ９８４
Ｚ２ ０􀆰 ８７９ ０􀆰 ８６２ ０􀆰 ９７２ ０􀆰 ９６７ ０􀆰 ９６７ １􀆰 ０００ ０􀆰 ９８５
Ｒ ０􀆰 ９２１ ０􀆰 ９１７ ０􀆰 ９８１ ０􀆰 ９７８ ０􀆰 ９８４ ０􀆰 ９８５ １􀆰 ０００

２􀆰 ４　 水煎液⁃中间体⁃颗粒含量测定

２􀆰 ４􀆰 １　 线性关系考察　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下对照品溶

液 １、 ３、 ５、 １０、 ２０、 ３０ μＬ， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进

样测定。 以峰面积为纵坐标 （Ｙ）， 进样量为横坐标 （Ｘ）
进行回归， 结果见表 ２， 可知各成分在各自范围内线性关

系良好。
表 ２　 各成分线性关系

成分 回归方程 ｒ 线性范围 ／ μｇ
绿原酸 Ｙ＝ ６５９ ７２８Ｘ＋７７５ ４６９ ０􀆰 ９９９ ４ ０􀆰 ２８０～８􀆰 ４００
马钱苷 Ｙ＝ ４７１ ３２７Ｘ＋５８６ ８４８ ０􀆰 ９９９ ８ ０􀆰 ２４６～７􀆰 ３８０

连翘酯苷 Ａ Ｙ＝ ４５６ ７８３Ｘ＋８２３ １８１ ０􀆰 ９９９ ６ ０􀆰 ２３４～７􀆰 ０２０
连翘苷 Ｙ＝ ６４ ８１５Ｘ＋９２ ５７９ ０􀆰 ９９９ ５ ０􀆰 ２７８～８􀆰 ３４０

柴胡皂苷 ｄ Ｙ＝ ５９０ ９３５Ｘ－２０６ ７５５ ０􀆰 ９９９ ３ ０􀆰 ３５０～１０􀆰 ５００

２􀆰 ４􀆰 ２　 精密度试验　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下对照品溶液

１０ μＬ， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得绿原

酸、 马钱苷、 连翘酯苷 Ａ、 连翘苷、 柴胡皂苷 ｄ 峰面积

ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ３２％ 、 １􀆰 ９８％ 、 ２􀆰 ６％ 、 １􀆰 ２０％ 、 ０􀆰 ９７％ ， 表

明仪器精密度良好。
２􀆰 ４􀆰 ３　 稳定性试验 　 取同一份水煎液供试品溶液， 于 ０、
２、 ４、 ８、 １２、 ２４、 ４８ ｈ 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定，
测得绿原酸、 马钱苷、 连翘酯苷 Ａ、 连翘苷、 柴胡皂苷 ｄ 峰

面积 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ６９％ 、 ０􀆰 ９２％ 、 ０􀆰 ７３％ 、 １􀆰 ３６％ 、 １􀆰 ８４％ ，
表明溶液在 ４８ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ４􀆰 ４　 重复性试验 　 取同一批水煎液， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 １” 项

下方法平行制备 ６ 份水煎液供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱

条件下进样测定， 测得绿原酸、 马钱苷、 连翘酯苷 Ａ、 连

翘苷、 柴胡皂苷 ｄ 峰面积 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ０５％ 、 １􀆰 ４１％ 、
０􀆰 ６６％ 、 １􀆰 ７８％ 、 １􀆰 ２０％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ４􀆰 ５　 加样回收率试验　 取同一批各成分含量已知的中间

体粉末 ６ 份， 每份约 ０􀆰 ５ ｇ， 精密称定， 置于具塞锥形瓶

中， 精密加入各对照品 （与中间体中各成分含量相当） 适

量， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项

色谱条件下进样测定， 计算回收率。 结果， 绿原酸、 马钱

苷、 连翘酯苷 Ａ、 连翘苷、 柴胡皂苷 ｄ 平均加样回收率分

别为 ９９􀆰 ４５％ 、 ９７􀆰 ３１％ 、 ９９􀆰 ６８、 １０１􀆰 ３７％ 、 ９７􀆰 ７７％ ， ＲＳＤ
分别为 ２􀆰 ０５％ 、 １􀆰 ７３％ 、 １􀆰 ９４％ 、 １􀆰 ３５％ 、 ２􀆰 １１％ 。
２􀆰 ４􀆰 ６　 结果分析　 由表 ３ 可知， 除了绿原酸、 柴胡皂苷 ｄ
外， 其他成分转移率均大于 ９０％ ， 含量基本稳定。

表 ３　 各含量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ）

样品 绿原酸 马钱苷 连翘酯苷 Ａ 连翘苷 柴胡皂苷 ｄ
Ｓ３ １􀆰 ４１１ ６ １􀆰 １６５ ５ ２􀆰 ９９４ ８ １􀆰 ０００ ６ １􀆰 ２４６ ８
Ｓ４ １􀆰 ７９７ ３ １􀆰 ４１９ ７ ３􀆰 ０１４ ２ ０􀆰 ９３０ ０ １􀆰 ２４６ ９
Ｙ３ １􀆰 ２５２ ７ １􀆰 １８３ ８ ２􀆰 ６６９ １ ０􀆰 ８１６ ９ ０􀆰 ８６４ ９
Ｙ４ １􀆰 ３３２ ７ １􀆰 ３７６ ６ ２􀆰 ９４９ ７ ０􀆰 ９９４ ０ ０􀆰 ９７８ ９
Ｚ３ １􀆰 ２９３ １ １􀆰 １０２ ８ ２􀆰 ５６１ ６ ０􀆰 ８５８ ２ ０􀆰 ８５９ ２
Ｚ４ １􀆰 １３５ ５ １􀆰 ３４１ ０ ２􀆰 ９６４ ４ ０􀆰 ９４７ ９ ０􀆰 ８０３ １
水煎液→中间体平均

转移率 ／ ％
８０􀆰 ５７ ９９􀆰 ０４ ９３􀆰 ５１ ９３􀆰 ８０ ７３􀆰 ９４

中间体→颗粒平均

转移率 ／ ％
９３􀆰 ９４ ９５􀆰 ４５ ９８􀆰 ３５ ９９􀆰 ７４ ９０􀆰 １６

３　 讨论

本实验建立了柴银方水煎液、 中间体、 成品的 ＨＰＬＣ
指纹图谱， 结果水煎液确定了 ２４ 个共有峰， 中间体、 颗粒

均确定了 ２２ 个共有峰， 其中能指认出 ５ 个峰。 对比单煎饮

片指纹图谱发现， 有新成分产生， 可能是方中各味饮片在

合煎过程中相互作用所致， 并且可能使中药复方配伍合煎

呈现出比单煎更强的药效［１４⁃１５］ 。
含量测定结果显示， 绿原酸、 柴胡皂苷 ｄ 在水煎液⁃中

间体⁃颗粒传递过程中与其他成分相比损失较多， 可能是两

者在浓缩、 干燥期间长时间受热， 性质不稳定所致［１６⁃１７］ ，
表明对颗粒的质量评价与控制不仅要着重于提高水煎液标

准， 更要关注从提取到制粒的整个生产流程。
本实验首先考察了不同提取溶剂、 提取方法、 流动相、

色谱柱， 发现 ７０％ 甲醇提取后超声处理 ３０ ｍｉｎ 时效果最

好。 然后， 进行紫外可见的 ２００ ～ ４００ ｎｍ 全波长扫描， 发

现在 ２５４ ｎｍ 处的色谱峰信息较多， 分离度较好， 最终确定

为 “２􀆰 １” 项下水平条件。 再考察了不同色谱柱、 柱温

（２５、 ３０、 ３５ ℃） 对色谱峰分离度的影响， 最终确定为汉

邦 Ｈｅｄｅｒａ ＯＤＳ⁃２ Ｃ１８色谱柱、 柱温 ３５ ℃。
４　 结论

本实验首次建立了柴银颗粒从水煎液至中间体、 颗粒

的全方位的 ＨＰＬＣ 指纹图谱， 表明颗粒质量能通过指纹图

谱结合定量分析来建立标准， 从而实现从提取到制粒等整

个过程的控制， 可为缩小成品间差异， 生产出安全、 药效

稳定的柴银颗粒提供依据。
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摘要： 目的　 建立 ＵＰＬＣ⁃ＭＳ 法鉴别银翘解毒类制剂中山银花投料情况。 方法 　 该药物 ５０％ 甲醇提取液的分析采用

Ａｇｉｌｅｎｔ ＩｎｆｉｎｉｔｙＬａｂ Ｐｏｒｏｓｈｅｌｌ １２０ ＥＣ⁃Ｃ１８色谱柱 （２􀆰 １ ｍｍ×１００ ｍｍ， １􀆰 ９ μｍ）； 流动相甲醇⁃０􀆰 １％ 甲酸， 梯度洗脱； 体积

流量 ０􀆰 ２ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ４０ ℃； 电喷雾离子源； 正离子检测； 多反应监测模式。 结果　 灰毡毛忍冬皂苷乙、 川续断皂

苷乙在 １～ ２００ ｎｇ ／ ｍＬ 范围内线性关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９９ ０）， 平均加样回收率分别为 ９５􀆰 ３０％ ～ １００􀆰 ２７％ 、 ９５􀆰 ３６％ ～
１００􀆰 ２４％ ， ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ８６％ ～４􀆰 ７２％ 、 １􀆰 ７１％ ～４􀆰 ０４％ 。 结论　 该方法真实可靠， 重复性好， 可用于银翘解毒类制剂

中山银花投料的鉴别。
关键词： 银翘解毒类制剂； 山银花； 灰毡毛忍冬皂苷乙； 川续断皂苷乙； ＵＰＬＣ⁃ＭＳ
中图分类号： Ｒ９２７􀆰 ２　 　 　 　 　 文献标志码： Ｂ　 　 　 　 　 文章编号： １００１⁃１５２８（２０２２）１２⁃３９８７⁃０５
ｄｏｉ：１０􀆰 ３９６９ ／ ｊ．ｉｓｓｎ．１００１⁃１５２８􀆰 ２０２２􀆰 １２􀆰 ０４１

　 　 银翘解毒类制剂是治疗风热感冒、 发热头痛、 咽喉疼

痛的常用中成药， 具有辛凉解表、 清热解毒等功效， 主要

由金银花、 连翘、 薄荷等 ９ 种药材组成［１⁃３］ 。 ２００５ 年前，
《中国药典》 将忍冬、 红腺忍冬、 华南忍冬、 毛花柱忍冬

共同归属于金银花， 但 ２００５ 年后药典中的金银花仅指忍

冬， 其余均为山银花［４⁃５］ ， 故市面上仍有一些厂商以山银花

替代金银花生产银翘解毒类制剂。 陆静娴［６］ 对 １８９ 批银翘

解毒颗粒进行鉴别后发现， 山银花替代率为 ４９􀆰 ７％ ， 表明

这是一种普遍现象， 故实现银翘解毒类制剂中山银花的鉴

别对提高其质量有重要意义。
对金银花、 山银花鉴别的关键在于发现两者之间的特

征性物质。 薛强［７］通过 ＨＰＬＣ⁃Ｑ Ｅｘａｃｔｉｖｅ Ｏｒｂｉｔｒａｐ⁃ＭＳ 发现，
灰毡毛忍冬皂苷乙、 川续断皂苷乙可能为金银花、 山银花

特征性成分； 王浩斌等人建立了灰毡毛忍冬皂苷乙、 川续

７８９３
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