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摘要： 目的　 完善复方鱼腥草片质量。 方法　 建立 ＨＰＬＣ 指纹图谱， 测定新绿原酸、 绿原酸、 隐绿原酸、 连翘酯苷 Ｉ、
连翘酯苷 Ａ、 槲皮苷、 ３， ５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸、 ４， ５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸、 黄芩苷、 千层纸素 Ａ⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖醛酸

苷、 汉黄芩苷、 黄芩素的含量。 分析采用 Ｗａｔｅｒｓ ＸＢｒｉｄｇｅ Ｃ１８色谱柱 （４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 １％ 磷

酸， 梯度洗脱； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ３２７ ｎｍ。 再进行主成分分析、 正交偏最小二乘法判别分

析。 结果　 ２２ 批样品指纹图谱中有 ２１ 个共有峰， 相似度大于 ０􀆰 ８５。 １２ 种成分在各自范围内线性关系良好 （Ｒ２ ≥
０􀆰 ９９９ ８）， 平均加样回收率 ９３􀆰 ６８％ ～１０１􀆰 １６％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ９５％ ～２􀆰 ３５％ 。 黄芩苷、 汉黄芩苷、 连翘酯苷 Ａ 为质量差异成

分。 结论　 该方法简便准确， 可为全面控制复方鱼腥草片质量提供依据。
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翘、 金银花 ５ 味中药组成， 具有清热解毒功效， 用

于治疗外感风热所致急喉痹、 急乳蛾， 症见咽部红
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性鉴别［１］， ＨＰＬＣ 法测定黄芩苷含量， 但该制剂组

成复杂， 单一指标难以有效控制其整体质量， 并且

文献 ［２⁃１２］ 报道的相关手段也较简单。 因此， 本

实验建立复方鱼腥草片 ＨＰＬＣ 指纹图谱， 测定新绿

原酸、 绿原酸、 隐绿原酸、 连翘酯苷 Ｉ、 连翘酯苷

Ａ、 槲皮苷、 ３， ５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸、 ４， ５⁃Ｏ⁃二
咖啡酰奎宁酸、 黄芩苷、 千层纸素 Ａ⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡
萄糖醛酸苷、 汉黄芩苷、 黄芩素的含量， 并进行主

成分分析、 正交偏最小二乘判别分析［１３⁃２９］， 以期

更有效地评价该制剂整体质量， 完善其质量控制

水平。
１　 材料

１􀆰 １ 　 仪器 　 Ｗａｔｅｒｓ ２６９５⁃２９９８ 高效液相色谱仪

（美国 Ｗａｔｅｒｓ 公司）； ＸＰＥ２６、 ＭＥ２０４Ｅ 电子天平

（瑞士梅特勒⁃托利多公司）； Ｍｉｌｌｉ⁃Ｑ 超纯水仪 （美
国默克密理博公司）； ＳＫ２５０Ｈ 超声仪 （上海科导

超声仪器有限公司）。
１􀆰 ２　 试剂 　 绿原酸 （批号 １１０７５３⁃２０２１１９， 纯度

９６􀆰 ３％ ）、 ３， ５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸 （批号 １１１７８２⁃
２０２３０９， 纯度 ９５􀆰 ０％ ）、 ４， ５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸

（批号 １１１８９４⁃２０２２０５， 纯度 ９４􀆰 ９％ ）、 槲皮苷 （批
号 １１１５３８⁃２０２３０８， 纯度 ９５􀆰 ３％ ）、 黄芩苷 （批号

１１０７１５⁃２０２２２３， 纯度 ９７􀆰 ２％ ）、 汉黄芩苷 （批号

１１２００２⁃２０２３０３， 纯 度 ９８􀆰 ５％ ）、 黄 芩 素 （ 批 号

１１１５９５⁃２０２３０９， 纯度 ９８􀆰 ６％ ）、 连翘酯苷 Ａ （批号

１１１８１０⁃２０２２０９， 纯度 ９６􀆰 ４％ ） 对照品均由中国食

品药 品 检 定 研 究 院 提 供； 新 绿 原 酸 （ 批 号

ＤＳＴＤＸ００１５０５， 纯度 ９９􀆰 ９％ ）、 千层纸素 Ａ⁃７⁃Ｏ⁃β⁃
Ｄ⁃葡萄 糖 醛 酸 苷 （ 批 号 ＤＳＴＤＱ００４１０２， 纯 度

９８􀆰 ０％ ） 对照品均由成都德思特生物技术有限公司

提供； 隐绿原酸 （批号 １７２２１， 纯度 ９８􀆰 ０％ ）、 连

翘酯苷 Ｉ （批号 １４２９７， 纯度 ９８􀆰 ０％ ） 对照品均由

上海诗丹德生物技术有限公司提供。 乙腈、 磷酸均

为色谱纯； 甲醇为分析纯。
１􀆰 ３　 药物　 复方鱼腥草片共 ２２ 批， 具体见表 １。

表 １　 复方鱼腥草片信息

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ Ｃｏｍｐｏｕｎｄ Ｙｕｘｉｎｇｃａｏ Ｔａｂｌｅｔｓ

企业 编号 企业 编号 企业 编号

ＨＣ Ｆ１ ＦＫ Ｆ９ ＲＴ Ｆ１７
ＨＺ Ｆ２ ＺＹ Ｆ１０ ＳＢ Ｆ１８
ＧＪＬＳ Ｆ３ ＪＭＴ Ｆ１１ ＳＣ Ｆ１９
ＫＱＬ Ｆ４ ＪＪＬＳ Ｆ１２ ＴＮ Ｆ２０
ＸＦ Ｆ５ ＱＦ Ｆ１３ ＴＪＧ Ｆ２１

ＨＬＨＬ Ｆ６ ＪＫ Ｆ１４ ＷＷ Ｆ２２
ＨＯ Ｆ７ ＪＷ Ｆ１５
ＨＢ Ｆ８ ＭＹ Ｆ１６

２　 方法与结果

２􀆰 １　 色谱条件 　 Ｗａｔｅｒｓ ＸＢｒｉｄｇｅ Ｃ１８ 色谱柱 （４􀆰 ６
ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈 （Ａ） ⁃０􀆰 １％ 磷

酸 （Ｂ）， 梯度洗脱（０～１５ ｍｉｎ， １０％ ～１２％ Ａ； １５～
３５ ｍｉｎ， １２％ ～ １８％ Ａ； ３５ ～ ５５ ｍｉｎ， １８％ ～ ２５％ Ａ；
５５～７５ ｍｉｎ， ２５％ ～４０％ Ａ； ７５～ ９０ ｍｉｎ， ４０％ ～ １０％
Ａ）； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长

３２７ ｎｍ。
２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液 　 精密称取各对照品适量，
５０％ 甲醇制成每 １ ｍＬ 分别含黄芩苷 ０􀆰 ９８ ｍｇ、 千层

纸素 Ａ⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖醛酸苷 ０􀆰 １１ ｍｇ、 汉黄芩苷

０􀆰 ４５ ｍｇ、 黄芩素 ０􀆰 １３ ｍｇ、 新绿原酸 ０􀆰 １０ ｍｇ、 绿

９４５３

２０２５ 年 １１ 月

第 ４７ 卷　 第 １１ 期

中 成 药

Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ
Ｎｏｖｅｍｂｅｒ ２０２５

Ｖｏｌ． ４７　 Ｎｏ． １１



原酸 ０􀆰 ２１ ｍｇ、 隐绿原酸 ０􀆰 ０９ ｍｇ、 连翘酯苷 Ｉ ０􀆰 １２
ｍｇ、 连翘酯苷 Ａ ０􀆰 １２ ｍｇ、 槲皮苷 ０􀆰 １１ ｍｇ、 ３， ５⁃
Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸 ０􀆰 ０９ ｍｇ、 ４， ５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎

宁酸 ０􀆰 １０ ｍｇ 的溶液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液　 取本品 ２０ 片， 除去包衣， 研

细， 取约 ２ ｇ， 精密称定， 置于具塞锥形瓶中， 精

密加入 ２５ ｍＬ ５０％ 甲醇， 称定质量， 超声提取 ３０
ｍｉｎ， 放冷， ５０％ 甲醇补足减失的质量， 摇匀， 过

滤， 取续滤液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 阴性样品溶液制备　 按处方比例及制备工

艺， 分别制成缺鱼腥草、 缺金银花、 缺连翘、 缺黄

芩、 缺鱼腥草和金银花的阴性样品， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２”
项下方法制备， 即得。
２􀆰 ３　 共有峰归属　 通过对照品、 药材比对， ２１ 个

共有峰归属于鱼腥草、 金银花、 连翘、 黄芩， 并鉴

定出 １２ 个， 具体见表 ２， 色谱图见图 １。
表 ２　 复方鱼腥草片共有峰归属

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｃｏｍｍｏｎ ｐｅａｋ ａｓｓｉｇｎｍｅｎｔ ｏｆ Ｃｏｍｐｏｕｎｄ Ｙｕｘｉｎｇｃａｏ
Ｔａｂｌｅｔｓ

峰号 ｔＲ ／ ｍｉｎ 成分 药材

１ ５􀆰 ７５１ 新绿原酸 金银花、鱼腥草

２ ８􀆰 ８１１ 绿原酸 金银花、鱼腥草

３ １０􀆰 ０４９ 隐绿原酸 金银花、鱼腥草

５ ２８􀆰 ４２３ 连翘酯苷 Ｉ 连翘

７ ３３􀆰 ９４９ 连翘酯苷 Ａ 连翘

８ ３８􀆰 ０６５ 槲皮苷 鱼腥草

９ ３８􀆰 ７０６ ３，５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸 金银花、鱼腥草

１０ ４４􀆰 ４４７ ４，５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸 金银花

１３（Ｓ） ５１􀆰 ７７５ 黄芩苷 黄芩

１５ ６０􀆰 ２３７ 千层纸素 Ａ⁃７⁃Ｏ⁃β⁃葡萄糖醛酸苷 黄芩

１８ ６３􀆰 ２８３ 汉黄芩苷 黄芩

２０ ６８􀆰 ９８８ 黄芩素 黄芩

图 １　 复方鱼腥草片 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ Ｃｏｍｐｏｕｎｄ Ｙｕｘｉｎｇｃａｏ Ｔａｂｌｅｔｓ

２􀆰 ４　 ＨＰＬＣ 指纹图谱建立

２􀆰 ４􀆰 １　 精密度试验 　 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 ６
次， 将数据导入 “中药色谱指纹图谱相似度评价

系统” （２０１２ 版）， 测得相似度为 １􀆰 ００， 表明仪器

精密度良好。
２􀆰 ４􀆰 ２　 重复性试验　 精密称取本品 （Ｆ２２） ６ 份，
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， 将数据导入 “中药色谱

指纹图谱相似度评价系统” （２０１２ 版）， 测得相似

度为 １􀆰 ００， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ４􀆰 ３　 稳定性试验 　 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备

供试品溶液， 于 ０、 ４、 ８、 １２、 １８、 ２４、 ３６、 ４８ ｈ
在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 将数据导入

“中药色谱指纹图谱相似度评价系统” （２０１２ 版），
测得相似度为 １􀆰 ００， 表明溶液在 ４８ ｈ 内稳定性

良好。

２􀆰 ４􀆰 ４　 图谱生成　 取 ２２ 批样品， 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， 生成对照指纹图谱 （图 ２）。 因 １３ 号峰

（黄芩苷） 保留时间适中， 色谱峰响应高， 与相邻

峰分离度良好， 故选择其作为参照， 见图 ３。
２􀆰 ４􀆰 ５　 相似度测定 　 取 ２２ 批样品， 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， 将数据导入 “中药色谱指纹图谱相

似度评价系统” （２０１２ 版）， 测定相似度， 结果见

表 ３。 由此可知， 除 Ｆ１８ 外其他批次的相似度为

０􀆰 ９４～０􀆰 ９９， 说明不同企业样品质量基本稳定， 而

Ｆ１８ 的异常可能是由于药材产地、 来源不同所致。
２􀆰 ５　 含量测定

２􀆰 ５􀆰 １　 专属性试验 　 精密吸取对照品、 供试品、
阴性样品溶液各 １０ μＬ， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下

进样测定， 结果见图 ４。 由此可知， 阴性无干扰，
表明该方法专属性良好。

０５５３
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１． 新绿原酸　 ２． 绿原酸　 ３． 隐绿原酸　 ５． 连翘酯苷 Ｉ　 ７． 连翘

酯苷 Ａ　 ８． 槲皮苷　 ９􀆰 ３， ５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸　 １０􀆰 ４， ５⁃Ｏ⁃二咖

啡酰奎宁酸　 １３． 黄芩苷　 １５． 千层纸素 Ａ⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖醛酸

１８． 汉黄芩苷　 ２０． 黄芩素

１． ｎｅｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ ａｃｉｄ　 ２． ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ ａｃｉｄ　 ３． ｃｒｙｐｔｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ ａｃｉｄ
５． ｆｏｒｓｙｔｈｏｓｉｄｅ Ｉ 　 ７． ｆｏｒｓｙｔｈｏｓｉｄｅ Ａ 　 ８． ｑｕｅｒｃｉｔｒｉｎ 　 ９． ３， ５⁃Ｏ⁃
ｄｉｃａｆｆｅｏｙｌｑｕｉｎｉｃ ａｃｉｄ　 １０． ４， ５⁃Ｏ⁃ｄｉｃａｆｆｅｏｙｌｑｕｉｎｉｃ ａｃｉｄ　 １３． ｂａｉｃａｌｉｎ
１５． ｏｒｏｘｙｌｏｓｉｄｅ　 １８． ｗｏｇｏｎｉｎ　 ２０． ｂａｉｃａｌｅｉｎ

图 ２　 复方鱼腥草片对照指纹图谱

　 Ｆｉｇ􀆰 ２　 Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔ ｆｏｒ Ｃｏｍｐｏｕｎｄ Ｙｕｘｉｎｇｃａｏ
Ｔａｂｌｅｔｓ

２􀆰 ５􀆰 ２　 线性关系考察　 精密吸取对照品溶液适量，
在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定。 以对照品峰面

积 （Ｙ） 对其质量浓度 （Ｘ） 进行回归， 结果见表

４， 可知各成分在各自范围内线性关系良好。
２􀆰 ５􀆰 ３　 精密度试验　 精密吸取对照品溶液 １０ μＬ，
　 　 　

图 ３　 ２２ 批复方鱼腥草片 ＨＰＬＣ 指纹图谱

Ｆｉｇ􀆰 ３　 ＨＰＬＣ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓ ｆｏｒ ２２ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ Ｃｏｍｐｏｕｎｄ
Ｙｕｘｉｎｇｃａｏ Ｔａｂｌｅｔｓ

表 ３　 相似度测定结果

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｆｏｒ ｓｉｍｉｌａｒｉｔｙ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
编号 相似度 样品 相似度

Ｆ１ ０􀆰 ９７ Ｆ１２ ０􀆰 ９８
Ｆ２ ０􀆰 ９９ Ｆ１３ ０􀆰 ９９
Ｆ３ ０􀆰 ９７ Ｆ１４ ０􀆰 ９９
Ｆ４ ０􀆰 ９７ Ｆ１５ ０􀆰 ９４
Ｆ５ ０􀆰 ９７ Ｆ１６ ０􀆰 ９６
Ｆ６ ０􀆰 ９９ Ｆ１７ ０􀆰 ９８
Ｆ７ ０􀆰 ９９ Ｆ１８ ０􀆰 ８５
Ｆ８ ０􀆰 ９９ Ｆ１９ ０􀆰 ９６
Ｆ９ ０􀆰 ９８ Ｆ２０ ０􀆰 ９９
Ｆ１０ ０􀆰 ９７ Ｆ２１ ０􀆰 ９６
Ｆ１１ ０􀆰 ９４ Ｆ２２ ０􀆰 ９８

１． 新绿原酸　 ２． 绿原酸　 ３． 隐绿原酸　 ５． 连翘酯苷 Ｉ　 ７． 连翘酯苷 Ａ　 ８． 槲皮苷　 ９􀆰 ３， ５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸　 １０􀆰 ４， ５⁃Ｏ⁃二咖啡酰

奎宁酸　 １３． 黄芩苷　 １５． 千层纸素 Ａ⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖醛酸　 １８． 汉黄芩苷　 ２０． 黄芩素

１． ｎｅｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ ａｃｉｄ　 ２． ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ ａｃｉｄ 　 ３． ｃｒｙｐｔｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ ａｃｉｄ 　 ５． ｆｏｒｓｙｔｈｏｓｉｄｅ Ｉ 　 ７． ｆｏｒｓｙｔｈｏｓｉｄｅ Ａ 　 ８． ｑｕｅｒｃｉｔｒｉｎ 　 ９􀆰 ３， ５⁃Ｏ⁃
ｄｉｃａｆｆｅｏｙｌｑｕｉｎｉｃ ａｃｉｄ　 １０􀆰 ４， ５⁃Ｏ⁃Ｄｉｃａｆｆｅｏｙｌｑｕｉｎｉｃ ａｃｉｄ　 １３． ｂａｉｃａｌｉｎ　 １５． ｏｒｏｘｙｌｏｓｉｄｅ　 １８． ｗｏｇｏｎｏｓｉｄｅ　 ２０． ｂａｉｃａｌｅｉｎ

图 ４　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ４　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得各成

分峰面积 ＲＳＤ 分别为新绿原酸 ０􀆰 ８５％ 、 绿原酸

０􀆰 ３５％ 、 隐绿原酸 ０􀆰 ５６％ 、 连翘酯苷 Ｉ ０􀆰 ６７％ 、 连

翘酯苷 Ａ ０􀆰 ３８％ 、 槲皮苷 １􀆰 ０８％ 、 ３， ５⁃Ｏ⁃二咖啡
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　 　 　 表 ４　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分 回归方程 Ｒ２
线性范围 ／

（μｇ·ｍＬ－１）
新绿原酸 Ｙ＝ ２５ ０６８Ｘ＋８ ４４１􀆰 ７ ０􀆰 ９９９ ８ ０􀆰 ３８～９７􀆰 ６３
绿原酸 Ｙ＝ ２９ ９０７Ｘ＋９ ７３９􀆰 ０ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ８３～２１０􀆰 ９７
隐绿原酸 Ｙ＝ ２７ ６３２Ｘ＋４ ５３５􀆰 ０ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ３７～９４􀆰 ３７
连翘酯苷 Ｉ Ｙ＝ １６ ２７０Ｘ＋１ ００７􀆰 １ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ４７～１１９􀆰 ８３
连翘酯苷 Ａ Ｙ＝ １７ ６０２Ｘ＋２ ６２５􀆰 ９ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ４８～１２２􀆰 ７９
槲皮苷 Ｙ＝ １１ ８８１Ｘ－５０３􀆰 ４９ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ４１～１０５􀆰 ３９
３，５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸 Ｙ＝ ３４ ５５３Ｘ－３ ４２２􀆰 ９ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ３６～９１􀆰 ８８
４，５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸 Ｙ＝ ４０ ３９１Ｘ－１ ５１０􀆰 ５ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ３８～９７􀆰 ９０
黄芩苷 Ｙ＝ １９ １５７Ｘ－５ ０５８􀆰 １ ０􀆰 ９９９ ９ ３􀆰 ８３～９８０􀆰 ５５
千层纸素 Ａ⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃
葡萄糖醛酸苷

Ｙ＝ １５ ８８８Ｘ－１ ００７􀆰 ０ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ４３～１０９􀆰 ７０

汉黄芩苷 Ｙ＝ ９ ２０８Ｘ＋６ ２３５􀆰 ５ ０􀆰 ９９９ ９ １􀆰 ７９～４５８􀆰 ２８
黄芩素 Ｙ＝ ２３ ７２６Ｘ－２ ０１３􀆰 ９ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ５３～１３４􀆰 ６５

酰奎宁酸 ０􀆰 ９５％ 、 ４， ５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸 ０􀆰 ８８％ 、
黄芩苷 ０􀆰 ４９％ 、 千层纸素 Ａ⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖醛酸

苷 ０􀆰 ６３％ 、 汉黄芩苷 ０􀆰 ５８％ 、 黄芩素 ０􀆰 ８７％ ， 表

明仪器精密度良好。
２􀆰 ５􀆰 ４ 　 重复性试验 　 取本品 （ Ｆ２２） ６ 份， 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， 测得各成分含量 ＲＳＤ 分别

为新绿原酸 ０􀆰 ８１％ 、 绿原酸 ０􀆰 ４５％ 、 隐绿原酸

０􀆰 ６５％ 、 连翘酯苷 Ｉ ０􀆰 ９５％ 、 连翘酯苷 Ａ ０􀆰 ３５％ 、
槲皮苷 １􀆰 ３１％ 、 ３， ５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸 ０􀆰 ４９％ 、
４， ５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸 １􀆰 ２１％ 、 黄芩苷 ０􀆰 ６３％ 、
千层纸素 Ａ⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖醛酸苷 ０􀆰 ７８％ 、 汉黄

芩苷 １􀆰 ０５％ 、 黄芩素 ０􀆰 ８５％ ， 表明该方法重复性

良好。
２􀆰 ５􀆰 ５　 稳 定 性 试 验 　 取 同 一 份 供 试 品 溶 液

（Ｆ２２）， 于 ０、 ８、 １６、 ２４、 ３２、 ４８ ｈ 在 “２􀆰 １” 项

色谱条件下进样测定， 测得各成分峰面积 ＲＳＤ 分

别为新绿原酸 １􀆰 ７８％ 、 绿原酸 １􀆰 ０５％ 、 隐绿原酸

１􀆰 ９２％ 、 连翘酯苷 Ｉ １􀆰 ６７％ 、 连翘酯苷 Ａ ０􀆰 ９６％ 、
槲皮苷 ０􀆰 ７８％ 、 ３， ５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸 １􀆰 ５５％ 、
４， ５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸 １􀆰 ３５％ 、 黄芩苷 ０􀆰 ８９％ 、
千层纸素 Ａ⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖醛酸苷 １􀆰 ０５％ 、 汉黄

芩苷 １􀆰 ２１％ 、 黄芩素 １􀆰 ８７％ ， 表明溶液在 ４８ ｈ 内

稳定性良好。
２􀆰 ５􀆰 ６　 加样回收率试验　 取各成分含量已知的本

品 （Ｆ２２） ６ 份， 每份约 １ ｇ， 加入 １ ｍＬ 对照品溶

液 （各 成 分 质 量 浓 度 分 别 为 黄 芩 苷 １􀆰 ２１４ ５
ｍｇ ／ ｍＬ、 千 层 纸 素 Ａ⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡 萄 糖 醛 酸 苷

０􀆰 １３０ ９５ ｍｇ ／ ｍＬ、 汉黄芩苷 ０􀆰 ２１１ ２５ ｍｇ ／ ｍＬ、 黄

芩素 ０􀆰 １０１ ７５ ｍｇ ／ ｍＬ、 新绿原酸 ０􀆰 ０１６ ８５ ｍｇ ／ ｍＬ、

绿原 酸 ０􀆰 ０７６ ２５ ｍｇ ／ ｍＬ、 隐 绿 原 酸 ０􀆰 ０１８ ２５
ｍｇ ／ ｍＬ、 连翘酯苷 Ｉ ０􀆰 ０５３ １５ ｍｇ ／ ｍＬ、 连翘酯苷 Ａ
０􀆰 ０８１ ８５ ｍｇ ／ ｍＬ、 槲皮苷 ０􀆰 ０４２ ７５ ｍｇ ／ ｍＬ、 ３， ５⁃
Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸 ０􀆰 ０３３ ９５ ｍｇ ／ ｍＬ、 ４， ５⁃Ｏ⁃二咖

啡酰奎宁酸 ０􀆰 ０１４ ８５ ｍｇ ／ ｍＬ）， 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， 新绿原酸、 绿原酸、
隐绿原酸、 连翘酯苷 Ｉ、 连翘酯苷 Ａ、 槲皮苷、 ３，
５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸、 ４， ５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸、
黄芩苷、 千层纸素 Ａ⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖醛酸苷、 汉

黄芩苷、 黄芩素平均加样回收率分别为 ９４􀆰 ５８％ 、
１０１􀆰 １６％ 、 ９３􀆰 ９５％ 、 ９９􀆰 ６１％ 、 ９７􀆰 ９２％ 、 ９５􀆰 ６３％ 、
９５􀆰 ４５％ 、 ９３􀆰 ６８％ 、 ９８􀆰 ５１％ 、 ９８􀆰 ３２％ 、 ９６􀆰 ７３％ 、
９７􀆰 ２５％ ， ＲＳＤ 分 别 为 １􀆰 ８７％ 、 １􀆰 ３５％ 、 １􀆰 ９６％ 、
２􀆰 ３５％ 、 ２􀆰 １５％ 、 ０􀆰 ９５％ 、 ２􀆰 ２３％ 、 １􀆰 ９８％ 、 ０􀆰 ８６％ 、
０􀆰 ９５％ 、 １􀆰 ２１％ 、 １􀆰 ６７％ 。
２􀆰 ５􀆰 ７ 　 样 品 含 量 测 定 　 取 ２２ 批 样 品， 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， 计算含量， 结果见表 ５。
３　 化学计量学研究

３􀆰 １　 主成分分析 （ＰＣＡ） 　 采用 ＳＩＭＣＡ 软件对各

成分含量进行分析， 结果见图 ５～６。 由此可知， ２２
批样品分布清晰但分散， 表明其质量一致性较差；
编号 １９ 的样品处于 ９５％ 置信区间外， 可能是其所

含的黄芩苷、 汉黄芩苷、 连翘酯苷 Ａ 含量偏高所

致； 对差异贡献最大的成分是黄芩苷， 其次是汉黄

芩苷、 连翘酯苷 Ａ。
３􀆰 ２　 正交偏最小二乘法判别分析（ＯＰＬＳ⁃ＤＡ） 　 在

ＰＣＡ 基础上作进一步分析， 结果见图 ７， 可知 ２２
批样品以中轴线为分界分为 ２ 类， 其中左边 １２ 批

聚集紧密， 表明其质量一致性较好； 右边 １０ 批较

分散， 表明其质量一致性较差。 再以 ＶＩＰ 值＞１ 为

标准， 筛选出黄芩苷、 汉黄芩苷、 连翘酯苷 Ａ 作

为质量差异成分， 见图 ８。
４　 讨论

课题组前期调研发现， 不同生产企业所用药材

质量、 工艺参数控制水平明显不同， 导致各批复方

鱼腥草片相似度和所含成分含量存在差异， 质量一

致性较差。 复方鱼腥草片中鱼腥草为君药， 具有清

热解毒功效， 用于治疗肺痈、 咳痰等疾病； 黄芩、
板蓝根为臣药， 连翘、 金银花为佐药， 共奏清热之

功， 表明药材质量是影响制剂临床疗效的重要因

素。 因此， 建议监管部门督促生产企业重视药材质

量， 同时建立完善的质量控制标准， 以期保证复方
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　 　 表 ５　 各成分含量测定结果

Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｆｏｒ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

企业

含量 ／ （μｇ·ｇ－１）

新绿原酸 绿原酸 隐绿原酸
连翘酯

苷 Ｉ
连翘酯

苷 Ａ
槲皮苷

３，５⁃Ｏ⁃二咖啡

酰奎宁酸

４，５⁃Ｏ⁃二咖啡

酰奎宁酸
黄芩苷

千层纸素 Ａ⁃７⁃Ｏ⁃β⁃
Ｄ⁃葡萄糖醛酸苷

汉黄芩苷 黄芩素

Ｆ１ ５􀆰 １ １０􀆰 ６ ６􀆰 ７ ４３􀆰 ９ １４０􀆰 ８ １６􀆰 ３ ４􀆰 ７ ４􀆰 ９ ４７６􀆰 ７ ４５􀆰 ８ ８１􀆰 ２ ２２􀆰 ２
Ｆ２ １１５􀆰 ２ ６７８􀆰 ７ １１８􀆰 ２ ２３２􀆰 ０ １ １８０􀆰 ７ ４２４􀆰 ２ １２５􀆰 ６ １８８􀆰 ２ ７ ７８７􀆰 ９ ５２９􀆰 ６ ５３４􀆰 ８ ２２８􀆰 １
Ｆ３ ２６４􀆰 ４ ５２６􀆰 ７ ２０５􀆰 １ ３３３􀆰 ０ ４４􀆰 ６ ６５４􀆰 ７ ９３􀆰 ８ １３４􀆰 ２ ７ ４５１􀆰 ２ ７０１􀆰 ０ １ ３６０􀆰 １ １ ７８８􀆰 ４
Ｆ４ １１７􀆰 ４ ５５３􀆰 ４ １３２􀆰 ０ ３７７􀆰 ４ ８４􀆰 ９ ２４６􀆰 ５ １４６􀆰 ５ ２２９􀆰 ９ ６ ０５５􀆰 ６ ６３７􀆰 ８ １ １９６􀆰 ６ ２０７􀆰 １
Ｆ５ ２１２􀆰 ８ ９７９􀆰 ７ １０８􀆰 ８ ２１６􀆰 ５ １７０􀆰 ６ ４９２􀆰 ４ ５５１􀆰 ０ １２５􀆰 ６ ７ ７２３􀆰 ２ ９１６􀆰 ８ １ ４４１􀆰 ４ １ ５６１􀆰 ３
Ｆ６ ５２􀆰 ０ ６８４􀆰 ２ ２７􀆰 ７ ５２５􀆰 ０ ３ ４８９􀆰 ２ ８５􀆰 ８ ３４３􀆰 ５ ６８􀆰 ２ ８ １６６􀆰 １ ９１２􀆰 ９ １ ７９６􀆰 １ ９１３􀆰 ６
Ｆ７ ２３８􀆰 ４ ５７６􀆰 ６ ２５０􀆰 ７ ６３０􀆰 ４ ２８􀆰 ７ ３５２􀆰 ９ １１８􀆰 ６ １３６􀆰 ９ ４ ７２５􀆰 ４ ４７７􀆰 ８ ９０８􀆰 ０ １７５􀆰 ６
Ｆ８ ２６０􀆰 ８ １ １９９􀆰 １ ２５７􀆰 ２ ３４２􀆰 ２ ９７６􀆰 ３ ５４４􀆰 ０ ２４７􀆰 ７ ２７９􀆰 ６ ８ ９１３􀆰 ２ １ ０２９􀆰 ６ １ ８７８􀆰 ５ １２２􀆰 ６
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图 ５　 ＰＣＡ 散点图

Ｆｉｇ􀆰 ５　 Ｓｃａｔｔｅｒ ｐｌｏｔ ｆｏｒ ＰＣＡ

图 ６　 ＰＣＡ 载荷图

Ｆｉｇ􀆰 ６　 Ｌｏａｄｉｎｇ ｐｌｏｔ ｆｏｒ ＰＣＡ

图 ７　 ＯＰＬＳ⁃ＤＡ 散点图

Ｆｉｇ􀆰 ７　 Ｓｃａｔｔｅｒ ｐｌｏｔ ｆｏｒ ＯＰＬＳ⁃ＤＡ

鱼腥草片整体质量。
５　 结论

本实验建立复方鱼腥草片 ＨＰＬＣ 指纹图谱， 测

定绿原酸、 新绿原酸、 隐绿原酸、 槲皮苷、 ３， ５⁃
Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸、 ４， ５⁃Ｏ⁃二咖啡酰奎宁酸、 连

翘酯苷 Ｉ、 连翘酯苷 Ａ、 黄芩苷、 千层纸素 Ａ⁃７⁃Ｏ⁃
β⁃Ｄ⁃葡萄糖醛酸苷、 汉黄芩苷、 黄芩素的含量， 涉

及方中金银花、 鱼腥草、 连翘、 黄芩等药材， 并且

所收集到的 ２２ 批样品涵盖了全部生产企业， 主成

分分析、 正交偏最小二乘判别分析能有效区分不同

批次之间的质量差异［３０］。 上述方法简便易行， 可
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图 ８　 ＯＰＬＳ⁃ＤＡ ＶＩＰ 值

Ｆｉｇ􀆰 ８　 ＶＩＰ ｖａｌｕｅｓ ｆｏｒ ＯＰＬＳ⁃ＤＡ

为复方鱼腥草片的质量监管提供参考依据。
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