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摘要： 目的　 建立 ＵＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法同时测定泽泻汤中泽泻醇 Ａ、 ２３⁃乙酰泽泻醇 Ｂ、 泽泻醇 Ａ⁃２４⁃醋酸酯、 泽泻醇 Ｂ、
泽泻醇 Ｃ、 ２３⁃乙酰泽泻醇 Ｃ、 泽泻醇 Ｆ、 泽泻醇 Ｇ、 白术内酯Ⅰ、 白术内酯Ⅱ、 白术内酯Ⅲ、 苍术酮、 阿魏酸的含量。
方法　 分析采用 Ｗａｔｅｒｓ ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣ ＨＳＳ Ｃ１８色谱柱（１００ ｍｍ×２􀆰 １ ｍｍ， １􀆰 ８ μｍ）； 流动相水 （含 ０􀆰 １％ 甲酸） ⁃乙腈

（含 ０􀆰 １％ 甲酸）， 梯度洗脱； 体积流量 ０􀆰 ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 电喷雾离子源； 正负离子扫描； 多反应监测模式。
结果　 １３ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ＞０􀆰 ９９９ １）， 平均加样回收率 ９５􀆰 ０５％ ～ １０３􀆰 ８％ ， ＲＳＤ １􀆰 ４％ ～ ６􀆰 ７％ 。
结论　 该方法简便、 快速、 准确， 可为泽泻汤质量控制提供实验依据。
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　 　 泽泻汤始载于 《金匮要略·痰饮咳嗽病脉证

并治第十二》， 具有健脾、 利水、 蠲饮功效， 常用

于治疗痰饮眩晕、 胸中痞满、 咳逆水肿［１］， 该方

由泽泻五两、 白术二两组成， 两者相须使用， 发挥
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协同功效［２⁃３］。 现代药理研究表明， 泽泻主要成分

均具有降血压、 调血脂、 降血糖、 利尿、 抗炎作

用［４］， 而白术主要成分具有抗炎、 提高免疫、 改

善脂质代谢、 保肝等活性［５⁃７］。 近年来， 关于泽泻

汤的研究主要集中在整方临床疗效［８⁃１３］与方中单味

药活性成分、 质量控制方面［１４⁃１６］， 其中质量控制

手段以 ＵＰＬＣ 法和指纹图谱为主［１７⁃１８］， 但对三萜类

成分的灵敏度较低。 ＵＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法因其快速、
准确、 稳定等优势， 被用于各种物质的含量测

定［１９⁃２１］， 故本实验采用该方法同时测定泽泻汤中

泽泻醇 Ａ、 ２３⁃乙酰泽泻醇 Ｂ、 泽泻醇 Ａ⁃２４⁃醋酸

酯、 泽泻醇 Ｂ、 泽泻醇 Ｃ、 ２３⁃乙酰泽泻醇 Ｃ、 泽泻

醇 Ｆ、 泽泻醇 Ｇ、 白术内酯Ⅰ、 白术内酯Ⅱ、 白术

内酯Ⅲ、 苍术酮、 阿魏酸的含量， 以期为该制剂提

供全面科学的质量评价。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 Ｍｉｌｌｉ⁃Ｑ 纯水制备系统 （美国 Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ
公司）； ＪＡ３００３Ｎ 电子分析天平 （上海精宏实验设

备有限公司）； ＣＰ２２５０ 电子分析天平 ［赛多利斯

科学仪器 （北京） 有限公司］； ＹＤ⁃Ｂ３５Ａ 中药煎煮

紫砂锅 （唯雅电器有限公司）； Ｃｅｎｔｒｉｆｕｇｅ ５４２４Ｒ 高

速离心机 ［艾本德 （中国） 有限公司］； ＡＰＩ ６５００＋
三重四极杆质谱仪（美国爱博才思公司）； Ｗａｔｅｒｓ Ｈ⁃
Ｃｌａｓｓ 高效液相色谱仪 ［沃特世科技 （上海） 有限

公司］。
１􀆰 ２　 药材与试剂 　 泽泻 （批号 ２０２３０８１３０１）、 白

术 （批号 ２０２３０７０５０１） 均购自上海余天成中药饮

片有限公司， 经专家鉴定为正品。 ２３⁃乙酰泽泻醇

Ｂ （批号 Ｂ２１６４１）、 泽泻醇 Ａ⁃２４⁃醋酸酯 （批号

Ｂ２１６３９）、 泽泻醇 Ｃ （批号 Ｂ５０４２５）、 泽泻醇 Ｆ
（批号 Ｂ２１６４２）、 泽泻醇 Ｇ （批号 Ｂ２１７６９）、 苍术

酮 （批 号 Ｂ２４６３４ ）、 ２３⁃乙 酰 泽 泻 醇 Ｃ （ 批 号

Ｂ２１７６４） 对照品均购自上海源叶生物科技有限公

司； 泽泻醇 Ａ （批号 ＣＦＮ９２５４２）、 泽泻醇 Ｂ （批
号 ＣＦＮ９２４０６）、 白术内酯 Ｉ （批号 ＣＦＮ９９９４４）、
白术内酯 ＩＩ （批号 ＣＦＮ９９９４５）、 白术内酯Ⅲ （批
号 ＣＦＮ９９９４６）、 阿魏酸 （批号 ＣＦＮ９９１５８） 对照

品均购自武汉天植生物技术有限公司； 卡马西平

对照品 （批号 １００１４２⁃２０１００４） 购自中国食品药

品检 定 研 究 院， 纯 度 均 ≥ ９８％ 。 甲 醇 （ 批 号

４００６４２９２）、 乙腈 （批号 ４００６４１９３） 均为色谱

纯， 购自北京沃凯生物科技有限公司； 甲酸为色

谱纯 （批号 ８４６３０２００）， 购自上海安谱实验科技

有限公司。

２　 方法

２􀆰 １　 水煎液制备　 分别称取泽泻 ２０ ｇ、 白术 ８ ｇ，
置于煎药锅中， 加入 ８ 倍量纯净水浸泡 ３０ ｍｉｎ， 武

火 （２ １００ Ｗ） 煮沸后转文火 （１ ２００ Ｗ） 煎煮 ３０
ｍｉｎ， 双层脱脂纱布过滤， 保留第 １ 次滤液， 滤渣

中再加入 ６ 倍量纯净水， 同法煎煮 ３０ ｍｉｎ， 趁热用

双层纱布过滤， 合并 ２ 次滤液， 浓缩至生药量 １
ｇ ／ ｍＬ， 即得， 置于 ４ ℃冰箱中保存。
２􀆰 ２　 对照品、 内标溶液制备　 精密称取泽泻醇 Ａ、
２３⁃乙酰泽泻醇 Ｂ、 泽泻醇 Ａ⁃２４⁃醋酸酯、 泽泻醇 Ｂ、
泽泻醇 Ｃ、 ２３⁃乙酰泽泻醇 Ｃ、 泽泻醇 Ｆ、 泽泻醇

Ｇ、 白术内酯Ⅰ、 白术内酯Ⅱ、 白术内酯Ⅲ、 苍术

酮、 阿魏酸对照品适量， 置于 １０ ｍＬ 量瓶中， 甲醇

溶解并定容至刻度， 得到母液， 稀释， 即得对照品

溶液 （各成分质量浓度分别为 １ ７００、 １ ３３０、
１ ２２５、 １ １６０、 １ ２５０、 １ ０４８、 ３５、 １ ６６０、 １ ３７３、
１ ４００、 １ ４５０、 １ ４０４、 １ ２００ μｇ ／ ｍＬ）。 精密称取卡

马西平对照品适量， 甲醇定容至质量浓度为 １０􀆰 ５４
μｇ ／ ｍＬ， 即得内标溶液。
２􀆰 ３　 供试品溶液制备　 精密移取水煎液 １􀆰 ００ ｍＬ，
置于量瓶中， 甲醇逐级稀释后再以内标溶液稀释

２００ 倍 （１０５􀆰 ４ ｎｇ ／ ｍＬ）， １３ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心 １０ ｍｉｎ，
取上清液， 即得。
２􀆰 ４　 ＵＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 分析条件

２􀆰 ４􀆰 １　 质谱　 电喷雾离子源 （ＥＳＩ）； 多反应监测

（ＭＲＭ） 模式； 毛细管温度 ３８０ ℃； 离子源温度

５００ ℃； 喷雾气体积流量 ５０ ｐｓｉ （ １ ｐｓｉ ＝ ６􀆰 ８９５
ｋＰａ）； 辅助气 （高纯氮气） 体积流量 ５０ ｐｓｉ； 喷雾

电压 ４、 －４􀆰 ５ ｋＶ， 其他参数见表 １。
表 １　 各成分质谱参数

　 　 Ｔａｂ􀆰 １　 Ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｆｏｒ ｖａｒｉｏｕｓ
ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分
母离子
ｍ ／ ｚ

子离子
ｍ ／ ｚ

去簇电
压 ／ Ｖ

碰撞能
量 ／ Ｖ

出口电
压 ／ Ｖ

泽泻醇 Ａ ４７３􀆰 ３ ３８３􀆰 ３ １４９􀆰 ３５ １９􀆰 ８０ ３８􀆰 ８７
２３⁃乙酰泽泻醇 Ｂ ５３２􀆰 ５ ４９７􀆰 ５ ６８􀆰 ０２ １５􀆰 ９０ ５０􀆰 ３０

泽泻醇 Ａ⁃２４⁃醋酸酯 ５５０􀆰 ５ ５１５􀆰 ４ ２５􀆰 ７４ １４􀆰 ８０ ３４􀆰 ０９
泽泻醇 Ｂ ４９０􀆰 ４ ４７３􀆰 ５ ３５􀆰 ０２ １４􀆰 ６０ ２８􀆰 ９５
泽泻醇 Ｃ ４８７􀆰 ２ ４１５􀆰 ４ ５３􀆰 ９２ ２６􀆰 ９０ １３􀆰 ８５

２３⁃乙酰泽泻醇 Ｃ ５２９􀆰 ４ ４５１􀆰 ５ １１４􀆰 １６ ２９􀆰 ３１ ２２􀆰 ９４
泽泻醇 Ｆ ５０６􀆰 ４ ４７１􀆰 ５ ４０􀆰 ０８ １０􀆰 ２３ １７􀆰 ０２
泽泻醇 Ｇ ４９０􀆰 ４ ４７３􀆰 ４ ２７􀆰 ０３ １３􀆰 １７ ２５􀆰 ０９

白术内酯Ⅰ ２３１􀆰 ３ １８５􀆰 ２ １５７􀆰 １５ ２７􀆰 ４６ ２１􀆰 ９７
白术内酯Ⅱ ２３３􀆰 ２ １８７􀆰 １ １３８􀆰 ２９ ２３􀆰 ６４ ２５􀆰 ９３
白术内酯Ⅲ ２４９􀆰 ３ ２３１􀆰 ２ ７３􀆰 １０ １３􀆰 ９５ ２９􀆰 ００

苍术酮 ２３４􀆰 ３ ２１６􀆰 ４ ９６􀆰 ９９ ２０􀆰 ３３ １０􀆰 ６３
阿魏酸 １９５􀆰 ０ １４５􀆰 ０ ５７􀆰 ０２ ２３􀆰 ６９ １８􀆰 ８６

卡马西平（内标） ２３７􀆰 １ １９４􀆰 ２ １１０􀆰 ００ ２５􀆰 ００ １６􀆰 ００

０３８２
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２􀆰 ４􀆰 ２　 色谱　 Ｗａｔｅｒｓ ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣ ＨＳＳ Ｃ１８色谱

柱 （１００ ｍｍ×２􀆰 １ ｍｍ， １􀆰 ８ μｍ）； 流动相水 （含
０􀆰 １％ 甲酸） （Ａ） ⁃乙腈 （含 ０􀆰 １％ 甲酸） （Ｂ）， 梯

度洗脱 （０～２ ｍｉｎ， ４０％ ～ ６０％ Ｂ； ２～ ７ ｍｉｎ， ６０％ ～
９５％ Ｂ； ７～１０ ｍｉｎ， ９５％ Ｂ）； 体积流量 ０􀆰 ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ；

柱温 ３０ ℃。
３　 结果

３􀆰 １　 专属性试验　 如图 １ 所示， 对照品、 供试品

溶液中杂质对各成分检测均无干扰， 表明该方法专

属性良好。

１． 阿魏酸　 ２． 白术内酯Ⅰ　 ３． 苍术酮　 ４． 白术内酯Ⅱ　 ５． 白术内酯Ⅲ　 ６． 泽泻醇 Ａ　 ７． 泽泻醇 Ｃ　 ８． 泽泻醇 Ｂ　 ９． 泽泻醇 Ｇ
１０． 泽泻醇 Ｆ　 １１． ２３⁃乙酰泽泻醇 Ｃ　 １２． ２３⁃乙酰泽泻醇 Ｂ　 １３． 泽泻醇 Ａ⁃２４⁃醋酸酯　 １４． 卡马西平 （内标）
１． ｆｅｒｕｌｉｃ ａｃｉｄ　 ２． ａｔｒａｃｔｙｌｅｎｏｌｉｄｅⅠ　 ３． ａｔｒａｃｔｙｌｏｎ　 ４． ａｔｒａｃｔｙｌｅｎｏｌｉｄｅⅡ　 ５． ａｔｒａｃｔｙｌｅｎｏｌｉｄｅ Ⅲ　 ６． ａｌｉｓｏｌ Ａ　 ７． ａｌｉｓｏｌ Ｃ　 ８． ａｌｉｓｏｌ Ｂ　 ９． ａｌｉｓｏｌ Ｇ　
１０． ａｌｉｓｏｌ Ｆ　 １１． ２３⁃ａｃｅｔｙｌ ａｌｉｓｏｌ Ｃ　 １２． ２３⁃ａｃｅｔｙｌ ａｌｉｓｏｌ Ｂ　 １３． ａｌｉｓｏｌ Ａ⁃２４⁃ａｃｅｔａｔｅ　 １４． ｃａｒｂａｍａｚｅｐｉｎｅ （ ｉｎｔｅｒｎａｌ ｓｔａｎｄａｒｄ）

图 １　 各成分 ＵＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＵＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

３􀆰 ２　 线性关系考察 　 精密吸取对照品溶液适量，
甲醇逐级稀释， 加入内标溶液 （ １０５􀆰 ４ ｎｇ ／ ｍＬ），
混合均匀， 定容， 在 “２􀆰 ４” 项条件下进样测定。
以对照品、 内标峰面积比值为纵坐标 （Ｙ）， 对照

品质量浓度为横坐标 （Ｘ） 进行回归， 并以 Ｓ ／ Ｎ ＝
１０ 为定量限， Ｓ ／ Ｎ ＝ ３ 为检测限， 结果见表 ２， 可

知各成分在各自范围内线性关系良好。
３􀆰 ３　 精密度试验 　 取 “２􀆰 ３” 项下供试品溶液适

量， 在 “２􀆰 ４” 项条件下进样测定 ６ 次， 测得泽泻

醇 Ａ、 ２３⁃乙酰泽泻醇 Ｂ、 泽泻醇 Ａ⁃２４⁃醋酸酯、 泽

泻醇 Ｂ、 泽泻醇 Ｃ、 ２３⁃乙酰泽泻醇 Ｃ、 泽泻醇 Ｆ、
泽泻醇 Ｇ、 白术内酯Ⅰ、 白术内酯Ⅱ、 白术内酯

Ⅲ、 苍术酮、 阿魏酸峰面积 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ４％ 、
１􀆰 ３％ 、 ３􀆰 ８％ 、 ２􀆰 ２％ 、 １􀆰 ４％ 、 ２􀆰 ４％ 、 ３􀆰 ０％ 、 ３􀆰 ５％ 、

４􀆰 ６％ 、 ３􀆰 ５％ 、 ３􀆰 １％ 、 ２􀆰 ０％ 、 ３􀆰 ２％ ， 表明仪器精

密度良好。
３􀆰 ４　 重复性试验 　 取 “２􀆰 ３” 项下供试品溶液 ６
份， 在 “２􀆰 ４” 项条件下进样测定， 测得泽泻醇

Ａ、 ２３⁃乙酰泽泻醇 Ｂ、 泽泻醇 Ａ⁃２４⁃醋酸酯、 泽泻

醇 Ｂ、 泽泻醇 Ｃ、 ２３⁃乙酰泽泻醇 Ｃ、 泽泻醇 Ｆ、 泽

泻醇 Ｇ、 白术内酯Ⅰ、 白术内酯Ⅱ、 白术内酯Ⅲ、
苍术酮、 阿魏酸含量 ＲＳＤ 分别为 ３􀆰 ３％ 、 ３􀆰 ５％ 、
５􀆰 ７％ 、 ３􀆰 ３％ 、 １􀆰 １％ 、 ３􀆰 ２％ 、 ３􀆰 ７％ 、 １􀆰 １％ 、 １􀆰 １％ 、
１􀆰 １％ 、 １􀆰 ９％ 、 ３􀆰 ７％ 、 ５􀆰 ０％ ， 表明该方法重复性

良好。
３􀆰 ５　 稳定性试验 　 取 “２􀆰 ３” 项下供试品溶液适

量， 于 ０、 ２、 ４、 ６、 １０、 １２、 １８、 ２０、 ２４ ｈ 在

“２􀆰 ４” 项条件下进样测定， 测得泽泻醇 Ａ、 ２３⁃乙
１３８２
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　 　 　 　 表 ２　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
成分 回归方程 ｒ 线性范围 ／ （μｇ·ｍＬ－１） 定量限 ／ （μｇ·ｍＬ－１） 检测限 ／ （μｇ·ｍＬ－１）

泽泻醇 Ａ Ｙ＝ ０􀆰 ０１４ １Ｘ＋０􀆰 ０１２ ０􀆰 ９９９ ４ ０􀆰 ００３～０􀆰 ０６８ ０􀆰 ００３ ０􀆰 ００１
２３⁃乙酰泽泻醇 Ｂ Ｙ＝ ０􀆰 ０８８ １Ｘ－０􀆰 ００１ ４ ０􀆰 ９９９ ７ ０􀆰 ０２７～０􀆰 ５３２ ０􀆰 ０１３ ０􀆰 ００５

泽泻醇 Ａ⁃２４⁃醋酸酯 Ｙ＝ ０􀆰 ２２８ １Ｘ－０􀆰 ００１ ０􀆰 ９９９ ８ ０􀆰 ００５～０􀆰 ０９８ ０􀆰 ００５ ０􀆰 ００１
泽泻醇 Ｂ Ｙ＝ ０􀆰 １８５ １Ｘ－０􀆰 ０２７ ８ ０􀆰 ９９９ ６ ０􀆰 ００６～０􀆰 １１６ ０􀆰 ００６ ０􀆰 ００１
泽泻醇 Ｃ Ｙ＝ ０􀆰 ００７ ７Ｘ＋０􀆰 ０２２ ３ ０􀆰 ９９９ ５ ０􀆰 ０１６～０􀆰 ２５０ ０􀆰 ０１３ ０􀆰 ００３

２３⁃乙酰泽泻醇 Ｃ Ｙ＝ ０􀆰 ０３２ ６Ｘ－０􀆰 ２６２ ３ ０􀆰 ９９９ ５ ０􀆰 １０５～２􀆰 ０９６ ０􀆰 ００５ ０􀆰 ００１
泽泻醇 Ｆ Ｙ＝ １􀆰 １３３ ７Ｘ＋０􀆰 ００１ ５ ０􀆰 ９９９ １ ０􀆰 ００３～０􀆰 ０７０ ０􀆰 ００４ ０􀆰 ００１
泽泻醇 Ｇ Ｙ＝ ０􀆰 ７７６ ７Ｘ－０􀆰 ０３６ ８ ０􀆰 ９９９ ５ ０􀆰 ０３３～０􀆰 ６６４ ０􀆰 ０１０ ０􀆰 ００３

白术内酯Ⅰ Ｙ＝ ０􀆰 ０３０ ３Ｘ－０􀆰 ０００ ３ ０􀆰 ９９９ ４ ０􀆰 ０５５～１􀆰 ０９８ ０􀆰 ００６ ０􀆰 ００２
白术内酯Ⅱ Ｙ＝ ０􀆰 ０１８ ６Ｘ＋０􀆰 ００２ ３ ０􀆰 ９９９ ６ ０􀆰 ００３～０􀆰 ０５６ ０􀆰 ００１ ０􀆰 ００９
白术内酯Ⅲ Ｙ＝ ０􀆰 ００８ ７Ｘ＋０􀆰 ００３ ９ ０􀆰 ９９９ ２ ０􀆰 ００６～０􀆰 １１６ ０􀆰 ００３ ０􀆰 ０２６

苍术酮 Ｙ＝ ０􀆰 ７４６ ６Ｘ－０􀆰 ０２３ ２ ０􀆰 ９９９ ５ ０􀆰 ０７０～１􀆰 ４０４ ０􀆰 ００７ ０􀆰 ００１
阿魏酸 Ｙ＝ ０􀆰 １１１ ８Ｘ＋０􀆰 ００１ ９ ０􀆰 ９９９ ０ ０􀆰 ００１～０􀆰 ０２４ ０􀆰 ００１ ０􀆰 ０００ ４

酰泽泻醇 Ｂ、 泽泻醇 Ａ⁃２４⁃醋酸酯、 泽泻醇 Ｂ、 泽

泻醇 Ｃ、 ２３⁃乙酰泽泻醇 Ｃ、 泽泻醇 Ｆ、 泽泻醇 Ｇ、
白术内酯Ⅰ、 白术内酯Ⅱ、 白术内酯Ⅲ、 苍术酮、
阿魏酸峰面积 ＲＳＤ 分别为 ４􀆰 ７％ 、 ３􀆰 ８％ 、 ８􀆰 ８％ 、
４􀆰 ７％ 、 ２􀆰 ７％ 、 ２􀆰 ５％ 、 ５􀆰 ３％ 、 ２􀆰 ６％ 、 ３􀆰 ５％ 、 ３􀆰 ０％ 、
４􀆰 １％ 、 ２􀆰 ６％ 、 ７􀆰 ２％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ 内稳定性

良好。
３􀆰 ６　 加样回收率试验　 精密吸取各成分含量已知

的水煎液 ０􀆰 ５ ｍＬ， 共 ６ 份， 加入适量对照品溶液，
按 “２􀆰 ３” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ４”
项条件下进样测定， 计算回收率。 结果， 泽泻醇

Ａ、 ２３⁃乙酰泽泻醇 Ｂ、 泽泻醇 Ａ⁃２４⁃醋酸酯、 泽泻

醇 Ｂ、 泽泻醇 Ｃ、 ２３⁃乙酰泽泻醇 Ｃ、 泽泻醇 Ｆ、 泽

泻醇 Ｇ、 白术内酯Ⅰ、 白术内酯Ⅱ、 白术内酯Ⅲ、
苍术酮、 阿魏酸平均加样回收率分别为 １０２􀆰 ０％ 、
１０３􀆰 ８％ 、 １００􀆰 ３％ 、 ９６􀆰 ３６％ 、 ９９􀆰 ５５％ 、 ９５􀆰 ５９％ 、
１０１􀆰 ０％ 、 １００􀆰 ６％ 、 １０１􀆰 ２％ 、 ９６􀆰 ７３％ 、 ９８􀆰 ５４％ 、
９５􀆰 ０５％ 、 ９７􀆰 ６９％ ， ＲＳＤ 分 别 为 ４􀆰 １％ 、 １􀆰 ５％ 、
６􀆰 ０％ 、 ６􀆰 ７％ 、 ２􀆰 ６％ 、 １􀆰 ４％ 、 ４􀆰 ０％ 、 ５􀆰 ４％ 、
５􀆰 ５％ 、 ５􀆰 ６％ 、 ４􀆰 ４％ 、 ３􀆰 ７％ 、 ６􀆰 ２％ 。
３􀆰 ７　 样品含量测定 　 按 “２􀆰 ３” 项下方法平行制

备 ３ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 ４” 项条件下进样测

定， 计算含量， 结果见表 ３。

表 ３　 各成分含量测定结果 （ｘ±ｓ， ｎ＝６）

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｆｏｒ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｘ±ｓ， ｎ＝６）

成分 含量 ／ （μｇ·ｇ－１生药） 平均值 ／ （μｇ·ｇ－１生药） 成分 含量 ／ （μｇ·ｇ－１生药） 平均值 ／ （μｇ·ｇ－１生药）
泽泻醇 Ａ １􀆰 ５９４ ４ １􀆰 ６０７±０􀆰 ０２３ 泽泻醇 Ｇ ５１􀆰 ２３１ ２ ５０􀆰 ９９±０􀆰 ３９７

１􀆰 ６０８ ３ ５１􀆰 ０６６ ８
１􀆰 ５８８ ４ ５０􀆰 ２８５ １
１􀆰 ５８６ ３ ５１􀆰 ２６６ ７
１􀆰 ６２０ ０ ５０􀆰 ７８９ ９
１􀆰 ６４５ ４ ５１􀆰 ３２４ ６

２３⁃乙酰泽泻醇 Ｂ １５􀆰 ２７８ ９ １４􀆰 ９９±０􀆰 ３８０ 白术内酯Ⅰ ２９􀆰 ７５９ ２ ２９􀆰 ７６±０􀆰 ００３
１５􀆰 ４４３ ３ ２９􀆰 ７６５ ４
１４􀆰 ８７０ １ ２９􀆰 ７５９ １
１５􀆰 ２０８ ９ ２９􀆰 ７５７ ７
１４􀆰 ５７２ ７ ２９􀆰 ７６２ ７
１４􀆰 ５４７ ２ ２９􀆰 ７６３ ９

泽泻醇 Ａ⁃２４⁃醋酸酯 ２􀆰 ２０７ ８ ２􀆰 １５７±０􀆰 ０４２ 白术内酯Ⅱ ２􀆰 ８５１ ９ ２􀆰 ８６０±０􀆰 ０１３
２􀆰 １６５ ２ ２􀆰 ８８２ ５
２􀆰 １０９ ４ ２􀆰 ８５２ ０
２􀆰 １５７ ３ ２􀆰 ８６６ ９
２􀆰 １０７ ２ ２􀆰 ８４６ ０
２􀆰 １９２ ５ ２􀆰 ８６２ ０

泽泻醇 Ｂ ８􀆰 １８０ １ ８􀆰 ００６±０􀆰 １５９ 白术内酯Ⅲ ７􀆰 ７８５ ５ ７􀆰 ８９６±０􀆰 ２０９
７􀆰 ９５９ ２ ８􀆰 ０２３ ５
８􀆰 １５９ ５ ７􀆰 ８０７ ６
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续表 ３

成分 含量 ／ （μｇ·ｇ－１生药） 平均值 ／ （μｇ·ｇ－１生药） 成分 含量 ／ （μｇ·ｇ－１生药） 平均值 ／ （μｇ·ｇ－１生药）
７􀆰 ８００ ０ ８􀆰 ０５７ ２
７􀆰 ８５７ ６ ７􀆰 ５７６ ５
８􀆰 ０７７ ３ ８􀆰 １２６ ４

泽泻醇 Ｃ １１􀆰 ７４７ １ １１􀆰 ７４±０􀆰 ３１９ 苍术酮 １４３􀆰 １７３ ３ １４４􀆰 ５±１􀆰 ３４４
１１􀆰 ７２２ ５ １４５􀆰 ４６４ ７
１１􀆰 ７１２ ７ １４５􀆰 ５８２ ３
１１􀆰 ７００ ６ １４３􀆰 ０１０ ３
１１􀆰 ７８４ ０ １４５􀆰 ９７７ ９
１１􀆰 ７６２ ８ １４３􀆰 ６２１ ８

２３⁃乙酰泽泻醇 Ｃ ２４７􀆰 ３９６ ５ ２４５􀆰 ３±１􀆰 ５１７ 阿魏酸 ０􀆰 ０５４ ５ ０􀆰 ０５７ ５±０􀆰 ００２ ５
２４３􀆰 ５１０ ８ ０􀆰 ０５５ ５
２４５􀆰 ５４０ ２ ０􀆰 ０５８ １
２４４􀆰 ６２５ ４ ０􀆰 ０５９ ２
２４４􀆰 １６４ ３ ０􀆰 ０５６ ０
２４６􀆰 ７５３ ０ ０􀆰 ０６１ ４

泽泻醇 Ｆ ３􀆰 １５８ ４ ３􀆰 ２３３±０􀆰 １０１
３􀆰 ２６０ ８
３􀆰 １５６ ２
３􀆰 ４２４ ３
３􀆰 ２０６ ２
３􀆰 １９３ ８

４　 讨论

泽泻汤作为中医经典名方， 临床疗效显著， 但

其成分较复杂， 传统的 ＨＰＬＣ 法仅可对少量成分进

行含量测定， 而且检测时间较长。 因此， 本实验选

择 ＵＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法， 该方法快速简便， 重复性好。
本实验首先对流动相进行优化， 发现以水

（含 ０􀆰 １％ 甲酸） ⁃乙腈 （含 ０􀆰 １％ 甲酸） 梯度洗脱

时各成分色谱峰均表现出良好的分离度和对称性，
并且相互之间无干扰， 再选择色谱柱， 发现 Ｗａｔｅｒｓ
ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣ ＨＳＳ Ｃ１８柱呈现理想的分离效果和

较小的柱压， 从而确保泽泻汤中各成分含量的准确

测定。
５　 结论

本实验建立 ＵＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法同时测定泽泻汤

中泽泻醇 Ａ、 ２３⁃乙酰泽泻醇 Ｂ、 泽泻醇 Ａ⁃２４⁃醋酸

酯、 泽泻醇 Ｂ、 泽泻醇 Ｃ、 ２３⁃乙酰泽泻醇 Ｃ、 泽泻

醇 Ｆ、 泽泻醇 Ｇ、 白术内酯Ⅰ、 白术内酯Ⅱ、 白术

内酯Ⅲ、 苍术酮、 阿魏酸的含量， 该方法准确可

靠， 可为该方后续药效物质基础、 作用机制研究提

供参考依据。
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摘要： 目的　 建立 ＨＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法同时测定安神补心六味丸中去氢二异丁香酚、 丁香酚、 木香烃内酯、 去氢木香内

酯、 槲皮素、 异鼠李素、 木犀草素、 咖啡酸、 没食子酸、 原儿茶酸、 鞣花酸、 山柰酚的含量， 并进行化学模式识别。
方法　 分析采用 Ｓｈｉｍ⁃ｐａｃｋ ＧＩＳＴ⁃ＨＰ Ｃ１８色谱柱 （２􀆰 １ ｍｍ×１００ ｍｍ， ３ μｍ）； 流动相甲醇⁃水 （含 ０􀆰 １％ 甲酸）， 梯度洗

脱； 体积流量 ０􀆰 ２５ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３５ ℃； 电喷雾离子源； 正负离子扫描； 多反应监测模式。 再进行聚类分析、 主成分

分析、 正交偏最小二乘法⁃判别分析。 结果 　 １２ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９９ ０）， 平均加样回收率

９５􀆰 ３８％ ～１０５􀆰 ００％ ， ＲＳＤ １􀆰 ９１％ ～５􀆰 １４％ 。 １３ 批样品聚为 ３ 类， 鞣花酸、 去氢木香内酯、 去氢二异丁香酚、 原儿茶酸、
没食子酸、 槲皮素、 山柰酚为潜在质量差异标志物。 结论　 该方法精确灵敏， 稳定性、 重复性良好， 可用于安神补心

六味丸的质量控制及评价。
关键词： 安神补心六味丸； 化学成分； 含量测定； 化学模式识别； ＨＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ； 聚类分析； 主成分分析； 正交偏最小

二乘法⁃判别分析
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