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志， ２０２１， ２７（２３）： １⁃１０．
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［２１］ 　 张建伟， 刘 　 伟， 沈 　 沁， 等． 基于 ＵＰＬＣ⁃Ｑ⁃Ｏｒｂｉｔｒａｐ⁃ＭＳ
的鹿角方化学成分及组织分布分析［Ｊ］ ． 中国实验方剂学

杂志， ２０２４， ３０（８）： １４８⁃１５６．
［２２］ 　 张浩杰， 李焕茹， 冯志毅， 等． 女贞子与酒女贞子 ＨＰＬＣ

指纹图谱对比研究［Ｊ］ ． 中国中药杂志， ２０２０， ４５（ １６）：
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基于 ＴＬＣ、 ＨＰＬＣ 指纹图谱和含量测定控制金钱石苇合剂质量
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摘要： 目的　 控制金钱石苇合剂质量。 方法　 ＴＬＣ 法定性鉴别金钱草、 蒲公英、 紫花地丁、 茯苓、 地黄， 建立 ＨＰＬＣ
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　 　 金钱石苇合剂是云南省红河哈尼族彝族自治州

中医医院应用二十余年的院内制剂 ［批准文号滇

药制字 （Ｚ） ２００８２３１７Ｇ］， 由金钱草、 蒲公英、 紫

花地丁、 茯苓、 海金沙、 石韦、 木通、 泽泻、 牛

膝、 地黄、 三棱 １１ 味中药组成， 方中金钱草、 蒲

公英、 紫花地丁和茯苓为君药， 海金沙、 石韦、 木

通和泽泻为臣药， 牛膝、 地黄和三棱为佐药， 功效

清热利湿、 利尿通淋， 用于治疗湿热蕴结所致的尿

频、 尿急、 尿痛、 尿血及泌尿系统结石见上述证候

者， 临床效果良好， 安全性较高。 金钱草、 海金

沙、 石韦、 木通、 泽泻、 茯苓常出现于治疗尿路系

统结石的中药处方中， 具有促进胆汁分泌、 利尿、
排石、 溶石等效果， 而蒲公英、 紫花地丁、 牛膝、
地黄、 三 棱 具 有 抑 菌、 抗 炎、 提 高 免 疫 力 的

作用［１⁃１１］。
目前， 金钱石苇合剂质量标准不够全面， 仅涉

及性状、 定性鉴别 （蒲公英）、 ｐＨ 值、 相对密度、
微生物限度。 为了有效控制金钱石苇合剂质量， 本

实验采用 ＴＬＣ 法对金钱草、 蒲公英、 紫花地丁、
茯苓和地黄进行定性鉴别， 建立 ＨＰＬＣ 指纹图谱，
测定秦皮乙素、 菊苣酸、 毛蕊花糖苷、 木通苯乙醇

苷 Ｂ、 槲皮素、 山柰酚的含量， 以期为其临床用药

的安全性和有效性提供参考依据。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 Ｌｉｎｏｍａｔ ５ 型自动点样仪 （瑞士卡玛公

司）； ＬＣ⁃２０Ａ 型高效液相色谱仪 （日本岛津公

司）； ＭＳＡ６􀆰 ６Ｓ⁃ＣＥ 型、 ＭＥ２０４ ／ ０２ 型 电 子 天 平

（德国赛多利斯公司）。
１􀆰 ２　 试剂、 药材与药物　 金钱草、 蒲公英、 紫花地

丁、 茯苓、 地黄对照药材 （批号 １２１１８７⁃２０２１０４、
１２１１９５⁃２０２００４、 １２１４２９⁃２０２１０６、 １２１１１７⁃２０１９１０、
１２１１８０⁃２０２１０７ ） 及 秦 皮 乙 素 （ 批 号 １１０７４１⁃
２０２３１０， 纯 度 ９８􀆰 ３％ ）、 菊 苣 酸 （ 批 号 １１１７５２⁃
２０２１０５， 纯度 ９８􀆰 ３％ ）、 毛蕊花糖苷 （批号 １１１５３０⁃
２０２３１５， 纯度 ９７􀆰 ６％ ）、 木通苯乙醇苷 Ｂ （１１１９１０⁃
２０２３０５， 纯 度 ９６􀆰 ９％ ）、 槲 皮 素 （ 批 号 １０００８１⁃
２０１６１０， 纯 度 ９９􀆰 ８％ ）、 山 柰 酚 （ 批 号 １１０８６１⁃
２０２２１４， 纯度 ９７􀆰 ４％ ） 对照品均购自中国食品药

品检定研究院。 金钱石苇合剂共 １５ 批， 均由医院

自制， 具体见表 １。 甲醇为色谱纯； 其他试剂均为

分析纯； 水为超纯水。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 ＴＬＣ 定性鉴别

２􀆰 １􀆰 １　 金钱草 　 取本品 ５０ ｍＬ， 乙酸乙酯提取

　 　 　 表 １　 金钱石韦合剂信息

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ Ｊｉｎｑｉａｎ Ｓｈｉｗｅｉ Ｍｉｘｔｕｒｅ
编号 批号 编号 批号

Ｙ１ ２３０７２６ Ｙ９ ２４０２１５
Ｙ２ ２３０９１２ Ｙ１０ ２４０２２８
Ｙ３ ２３１０３１ Ｙ１１ ２４０３０５
Ｙ４ ２３１２１３ Ｙ１２ ２４０３１２
Ｙ５ ２３１２２５ Ｙ１３ ２４０３２０
Ｙ６ ２４０１１２ Ｙ１４ ２４０４１３
Ｙ７ ２４０１２７ Ｙ１５ ２４０４２５
Ｙ８ ２４０２０８

２ 次， 每次 ３０ ｍＬ， 合并乙酸乙酯液， 蒸干， 残渣

加 ２ ｍＬ 甲醇溶解， 作为供试品溶液； 取金钱草对

照药材 ２ ｇ， 加 ３０ ｍＬ 甲醇， 加热回流提取 １ ｈ， 过

滤， 蒸干， 残渣加 ３０ ｍＬ 水溶解， 按供试品溶液制

备方法制成对照药材溶液； 取槲皮素、 山柰酚对照

品适量， 加甲醇制成每 １ ｍＬ 含两者各 ０􀆰 ５ ｍｇ 的对

照品溶液； 取除金钱草以外的其他药材适量， 根据

处方和工艺制成阴性样品， 按供试品溶液制备方法

制成阴性样品溶液。 吸取上述溶液各 ５～１０ μＬ， 点

于同一硅胶 Ｇ 板上， 以甲苯⁃三氯甲烷⁃丙酮⁃冰醋

酸 （８ ∶ ５ ∶ ５ ∶ １） 为展开剂［１２］， 喷以 ３％ 三氯化

铝乙醇溶液， 加热数分钟后在 ３６５ ｎｍ 紫外光灯下

检视， 结果见图 １。 由此可知， 在对照品、 对照药

材相应位置上供试品显示相同颜色的荧光斑点， 阴

性无干扰。

注： １ 为槲皮素对照品， ２ 为山柰酚对照品， ３ 为金钱草对照药材，
４ 为缺金钱草阴性样品， ５ ～ ７ 为供试品 （批号 ２３０７２６、 ２３０９１２、
２３１０３１）。

图 １　 金钱草 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｌｙｓｉｍａｃｈｉａ Ｈｅｒｂａ

２􀆰 １􀆰 ２　 蒲公英 　 取 “２􀆰 １􀆰 １” 项下供试品溶液适

量； 取蒲公英对照药材 ２ ｇ， 按供试品溶液制备方

法制成对照药材溶液； 取菊苣酸对照品适量， 加甲

醇制成每 １ ｍＬ 含 ０􀆰 ２ ｍｇ 该成分的对照品溶液； 取

除蒲公英以外的其他药材适量， 根据处方和工艺制

成阴性样品， 按供试品溶液制备方法制成阴性样品

溶液。 参照 ２０２０ 年版 《中国药典》 四部通则
８１
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０５０２， 吸取上述溶液各 ５～１０ μＬ， 点于同一硅胶 Ｇ
板上， 以二氯甲烷⁃甲醇⁃水 （９ ∶ １ ∶ ０􀆰 ５） 为展开

剂， 喷以 １％ 三氯化铝乙醇溶液， 在 ３６５ ｎｍ 紫外光

灯下检视［１３］， 结果见图 ２。 由此可知， 在对照品、
对照药材相应位置上供试品显示相同颜色的荧光斑

点， 阴性无干扰。

注： １ 为菊苣酸对照品， ２ 为蒲公英对照药材， ３ 为缺蒲公英阴性

样品， ４～６ 为供试品 （批号 ２３０７２６、 ２３０９１２、 ２３１０３１）。

图 ２　 蒲公英 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ２　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｔａｒａｘａｃｉ Ｈｅｒｂａ

２􀆰 １􀆰 ３　 紫花地丁 　 取 “２􀆰 １􀆰 １” 项下供试品溶液

适量； 取紫花地丁对照药材 ３ ｇ， 按供试品溶液制

备方法制成对照药材溶液； 取秦皮乙素对照品适

量， 甲醇制成每 １ ｍＬ 含 ０􀆰 １ ｍｇ 该成分的对照品溶

液； 取除紫花地丁以外的其他药材适量， 根据处方

和工艺制成阴性样品， 按供试品溶液制备方法制成

阴性样品溶液。 吸取上述溶液各 ５～１０ μＬ， 点于同

一硅胶 Ｇ 板上， 以甲苯⁃乙酸乙酯⁃甲酸 （５ ∶ ３ ∶ １）
的上层溶液为展开剂［１４］， 在 ３６５ ｎｍ 紫外光灯下检

视， 结果见图 ３。 由此可知， 在对照品、 对照药材

相应位置上供试品显示相同颜色的荧光斑点， 阴性

无干扰。

注： １ 为秦皮乙素对照品， ２ 为紫花地丁对照药材， ３ 为缺紫花地

丁阴性样品， ４～６ 为供试品 （批号 ２３０７２６、 ２３０９１２、 ２３１０３１）。

图 ３　 紫花地丁 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ３　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｖｉｏｌａｅ Ｈｅｒｂａ

２􀆰 １􀆰 ４　 茯苓　 取本品 ５０ ｍＬ， 乙醚提取 ２ 次， 每

次 ４０ ｍＬ， 合并提取液， 挥干约至 ２ ｍＬ， 作为供试

品溶液； 取茯苓对照药材 ２ ｇ， 加 ３０ ｍＬ 乙醚超声

处理 ３０ ｍｉｎ， 过滤， 挥干至约 ２ ｍＬ， 作为对照药

材溶液； 取除茯苓以外的其他药材适量， 根据处方

和工艺制成阴性样品， 按供试品溶液制备方法制成

阴性样品溶液。 吸取上述溶液各 ５～１０ μＬ， 点于同

一硅胶 Ｇ 板上， 以石油醚 （３０ ～ ６０ ℃） ⁃乙酸乙

酯⁃丙酮 （８ ∶ ０􀆰 ２ ∶ ２） 为展开剂， 喷以 ２％ 香草醛

硫酸溶液⁃乙醇 （４ ∶ １） 混合溶液， 加热至斑点清

晰［１５］， 结果见图 ４。 由此可知， 在对照药材相应位

置上供试品显示相同形状的褐色斑点， 阴性无干扰。

注： １ 为茯苓对照药材， ２ 为缺茯苓阴性样品， ３～ ５ 为供试品 （批
号 ２３０７２６、 ２３０９１２、 ２３１０３１）。

图 ４　 茯苓 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ４　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｐｏｒｉａ

２􀆰 １􀆰 ５　 地黄　 取 “２􀆰 １􀆰 １” 项下供试品溶液适量；
取地黄对照药材 ２ ｇ， 按供试品溶液制备方法制成

对照药材溶液； 取毛蕊花糖苷对照品适量， 加甲醇

制成每 １ ｍＬ 含 １ ｍｇ 该成分的对照品溶液； 取除地

黄以外的其他药材适量， 根据处方和工艺制成阴性

样品， 按供试品溶液制备方法制成阴性样品溶液。
吸取上述溶液 ５ ～ １０ μＬ， 分别点于同一硅胶 Ｇ 板

上， 以三氯甲烷⁃甲醇⁃甲酸⁃水 （９ ∶ ５ ∶ ０􀆰 ５ ∶ １）
为展开剂， 喷以 １０％ 硫酸乙醇试液， 加热至斑点

清晰［１６］， 结果见图 ５。 由此可知， 在对照品、 对

照药材相应位置上供试品显示相同形状的褐色斑

点， 阴性无干扰。
２􀆰 ２　 ＨＰＬＣ 指纹图谱建立

２􀆰 ２􀆰 １　 色谱条件 　 Ａｇｉｌｅｎｔ ＺＯＲＢＡＸ ＳＢ⁃Ｃ１８色谱柱

（４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）， 以十八烷基硅烷键合

硅胶为填充剂； 流动相甲醇 （ Ａ） ⁃０􀆰 １％ 磷酸

（Ｂ）， 梯度洗脱， 程序［１７］ 见表 ２； 体积流量 １􀆰 ０
ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３５ ℃； 检测波长 ２８０ ｎｍ。
２􀆰 ２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液　 分别精密称取对照品秦皮

乙素 １９􀆰 ８１２ ｍｇ、 菊苣酸 ２６􀆰 ６１１ ｍｇ、 毛蕊花糖苷

１４􀆰 ６８０ ｍｇ、 木通苯乙醇苷 Ｂ １７􀆰 ７０４ ｍｇ、 槲皮素

９１
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注： １ 为毛蕊花糖苷对照品， ２ 为地黄对照药材， ３ 为缺地黄阴性

样品， ４～６ 为供试品 （批号 ２３０７２６、 ２３０９１２、 ２３１０３１）。

图 ５　 地黄 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ５　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｒｅｈｍａｎｎｉａｅ Ｒａｄｉｘ

表 ２　 梯度洗脱程序

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｇｒａｄｉｅｎｔ ｅｌｕｔｉｏｎ ｐｒｏｇｒａｍｓ

时间 ／ ｍｉｎ Ａ 甲醇 ／ ％ Ｂ ０􀆰 １％ 磷酸 ／ ％
０～７ １３～２０ ８７～８０
７～１８ ２０～３０ ８０～７０
１８～２８ ３０～４１ ７０～５９
２８～３５ ４１～４５ ５９～５５
３５～３８ ４５～６２ ５５～３８
３８～４５ ６２～６９ ３８～３１
４５～５０ ６９～９５ ３１～５
５０～５５ ９５ ５
５５～６０ ９５～１３ ５～８７
６０～６５ １３ ８７

１９􀆰 ７９５ ｍｇ、 山柰酚 １８􀆰 １９５ ｍｇ， 加甲醇制成各成分

质量浓度分别为 ３８９􀆰 ５０、 ５２３􀆰 １７、 ５７􀆰 ３１１、 １􀆰 ７１５ ５、
３９５􀆰 １１、 ７０􀆰 ８８８ μｇ ／ ｍＬ 的溶液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液 　 精密量取本品 ５􀆰 ００ ｍＬ，
加 １５ ｍＬ 水， 摇匀， 正丁醇振摇提取 ４ 次， 每次

３０ ｍＬ， 合并正丁醇液， 回收溶剂至干， 残渣用甲

醇溶解并转移至 １０ ｍＬ 量瓶中， 甲醇定容至刻度，
摇匀， 过滤， 取续滤液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 系统适用性考察 　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项

下各溶液适量， 在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测

定， 结果见图 ６。 由此可知， 各成分色谱峰基线平

稳， 与杂质峰无干扰， 分离度均大于 １􀆰 ５， 理论塔

板数按秦皮乙素峰计均大于 ５ ０００， 表明该方法系

统适用性良好。
２􀆰 ２􀆰 ４　 方法学考察

２􀆰 ２􀆰 ４􀆰 １　 精密度试验 　 取供试品溶液 （批号

２３０７２６） 适量， 在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测

定 ６ 次， 以 ６ 号峰 （木通苯乙醇苷 Ｂ） 为参照， 测

得各共有峰相对保留时间 ＲＳＤ 均小于 ０􀆰 ０６％ ， 相

对峰面积 ＲＳＤ 均小于 ０􀆰 ４５％ ， 表明仪器精密度

良好。

１． 秦皮乙素　 ２． 菊苣酸　 ３． 毛蕊花糖苷　 ４． 木通苯乙醇苷 Ｂ
５． 槲皮素　 ６． 山柰酚

１． ｅｓｃｕｌｅｔｉｎ　 ２． ｃｈｉｃｏｒｉｃ ａｃｉｄ　 ３． ｖｅｒｂａｓｃｏｓｉｄｅ　 ４． ｃａｌｃｅｏｌａｒｉｏｓｉｄｅ Ｂ
５． ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ　 ６． ｋａｅｍｐｆｅｒｏｌ

图 ６　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ６　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

２􀆰 ２􀆰 ４􀆰 ２　 重复性试验 　 取本品 （批号 ２３０７２６） ６
份， 每份 ５􀆰 ００ ｍＬ， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备

供试品溶液， 在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测

定， 以 ６ 号峰 （木通苯乙醇苷 Ｂ） 为参照， 测得各

共有峰相对保留时间 ＲＳＤ 均小于 ０􀆰 ０４％ ， 相对峰

面积 ＲＳＤ 均小于 ２􀆰 ２１％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ２􀆰 ４􀆰 ３　 稳定性试验 　 取供试品溶液 （批号

２３０７２６ ） 适 量， 于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、 ２４ ｈ 在

“２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 以 ６ 号峰 （木
通苯乙醇苷 Ｂ） 为参照， 测得各共有峰相对保留时

间 ＲＳＤ 均小于 ０􀆰 ０７％ ， 相对峰面积 ＲＳＤ 均小于

０􀆰 ８３％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ２􀆰 ５　 图谱生成及相似度评价　 取 １５ 批药材， 按

“２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２ ” 项 下 方 法 制 备 供 试 品 溶 液， 在

“２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 采用 “中药色

谱指纹图谱相似度评价系统” （２０１２ 版）， 以 Ｓ１ 为

参照， 采用中位数法， 多点校正后自动匹配， 见图

７， 发现 ９ 个共有峰， 与对照品比对后指认出 ６ 个，
分别为秦皮乙素 （峰 ２）、 菊苣酸 （峰 ３）、 毛蕊花

０２
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糖苷 （峰 ５）、 木通苯乙醇苷 Ｂ （峰 ６）、 槲皮素

（峰 ８）、 山奈酚 （峰 ９）。 另外， 各批样品相似度

分 别 为 ０􀆰 ９８４、 ０􀆰 ９９８、 ０􀆰 ９６２、 ０􀆰 ９７６、 ０􀆰 ９７７、
０􀆰 ９８１、 ０􀆰 ９７７、 ０􀆰 ９６１、 ０􀆰 ９８８、 ０􀆰 ９７８、 ０􀆰 ９８９、
０􀆰 ９６９、 ０􀆰 ９８５、 ０􀆰 ９７８、 ０􀆰 ９９２， 均大于 ０􀆰 ９， 表明

其一致性良好。
２􀆰 ３　 含量测定

２􀆰 ３􀆰 １　 线性关系考察　 分别精密吸取对照品溶液

５０、 １００、 ２５０、 ５００、 ７５０、 １ ０００ μＬ， 置于 １０ ｍＬ 量

瓶中， 甲醇定容， 摇匀， 在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下

各进样 ５ μＬ 测定。 以峰面积积分值为纵坐标 （Ｙ），
对照品质量浓度为横坐标 （Ｘ） 进行回归， 结果见

　 　 　

图 ７　 １５ 批金钱石苇合剂 ＨＰＬＣ 指纹图谱

Ｆｉｇ􀆰 ７ 　 ＨＰＬＣ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓ ｆｏｒ １５ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ Ｊｉｎｑｉａｎ
Ｓｈｉｗｅｉ Ｍｉｘｔｕｒｅ

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 ｒ 线性范围 ／ （μｇ·ｍＬ－１）

秦皮乙素 Ｙ＝ ９８ ５５２Ｘ＋４ ８８９􀆰 ９ ０􀆰 ９９９ ８ １􀆰 ９４７ ５～３８􀆰 ９５０
菊苣酸 Ｙ＝ １１９ ４４２Ｘ＋１０ ３７２ ０􀆰 ９９９ ８ ２􀆰 ６１５ ９～５２􀆰 ３１７

毛蕊花糖苷 Ｙ＝ ４６ ４６８Ｘ＋１ ５９５ ０􀆰 ９９９ ３ ０􀆰 ２８６ ６０～５􀆰 ７３１ １
木通苯乙醇苷 Ｂ Ｙ＝ ５２ ９７５Ｘ＋１０ １５１ ０􀆰 ９９９ ９ ８􀆰 ５７７ ６～１２８􀆰 ６６

槲皮素 Ｙ＝ ９８ ６４７Ｘ＋６２０􀆰 ０１ ０􀆰 ９９９ ９ １􀆰 ９７５ ５～３９􀆰 ５１１
山柰酚 Ｙ＝ ９６ ４７５Ｘ＋８５４􀆰 ７７ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ３５４ ４０～７􀆰 ０８８ ８

２􀆰 ３􀆰 ２ 　 精 密 度 试 验 　 取 供 试 品 溶 液 （ 批 号

２３０７２６） 适量， 在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测

定 ６ 次， 测得秦皮乙素峰面积 ＲＳＤ 为 ０􀆰 １４％ ， 菊

苣酸峰面积 ＲＳＤ 为 ０􀆰 １５％ ， 毛蕊花糖苷峰面积

ＲＳＤ 为 ０􀆰 ２８％ ， 木通苯乙醇苷 Ｂ 峰面积 ＲＳＤ 为

０􀆰 １７％ ， 槲皮素峰面积 ＲＳＤ 为 ０􀆰 ２５％ ， 山柰酚峰

面积 ＲＳＤ 为 ０􀆰 １６％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ３􀆰 ３ 　 稳 定 性 试 验 　 取 供 试 品 溶 液 （ 批 号

２３０７２６ ） 适 量， 于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、 ２４ ｈ 在

“２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得秦皮乙素

含量 ＲＳＤ 为 ０􀆰 ６４％ ， 菊苣酸含量 ＲＳＤ 为 ０􀆰 ６２％ ，
毛蕊花糖苷含量 ＲＳＤ 为 ０􀆰 ５５％ ， 木通苯乙醇苷 Ｂ
含量 ＲＳＤ 为 ０􀆰 ５６％ ， 槲皮素含量 ＲＳＤ 为 ０􀆰 ７６％ ，
山柰酚含量 ＲＳＤ 为 ０􀆰 ７３％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ 内稳

定性良好。
２􀆰 ３􀆰 ４ 　 重 复 性 试 验 　 精 密 量 取 本 品 （ 批 号

２３０７２６） ６ 份， 每份 ５􀆰 ００ ｍＬ， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２” 项

下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件

下进样测定， 测得秦皮乙素含量 ＲＳＤ 为 １􀆰 ７５％ ，
菊苣酸含量 ＲＳＤ 为 １􀆰 ７２％ ， 毛蕊花糖苷含量 ＲＳＤ
为 １􀆰 ７５％ ， 木通苯乙醇苷 Ｂ 含量 ＲＳＤ 为 １􀆰 ６６％ ，
槲皮素含量 ＲＳＤ 为 １􀆰 ６７％ ， 山柰素含量 ＲＳＤ 为

１􀆰 ８２％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ３􀆰 ５　 加样回收率试验　 精密量取各成分含量已

知的本品 （批号 ２３０７２６） ６ 份， 每份 ２􀆰 ５０ ｍＬ，
置于具塞锥形瓶中， 精密加入 ０􀆰 ２５ ｍＬ 对照品

溶液 （含秦皮乙素 １９４􀆰 ４３ μｇ ／ ｍＬ、 菊苣酸 ２５８􀆰 ４５
μｇ ／ ｍＬ、 毛蕊花糖苷 ２８􀆰 ６８０ μｇ ／ ｍＬ、 木通苯乙醇

苷 Ｂ ８６１􀆰 ６８ μｇ ／ ｍＬ、 槲皮素 １９６􀆰 ７２ μｇ ／ ｍＬ、 山柰

酚 ３５􀆰 ５２ μｇ ／ ｍＬ）， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供

试品溶液， 在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定，
计算回收率。 结果， 秦皮乙素、 菊苣酸、 毛蕊花糖

苷、 木通苯乙醇苷 Ｂ、 槲皮素、 山柰酚平均加样回

收率分别为 ９８􀆰 ３５％ 、 ９８􀆰 ８９％ 、 ９８􀆰 ３０％ 、 ９８􀆰 ４１％ 、
９８􀆰 ５７％ 、 ９８􀆰 ８７％ ， ＲＳＤ 分 别 为 ０􀆰 ２３％ 、 ０􀆰 ３３％ 、
０􀆰 １９％ 、 ０􀆰 ３５％ 、 ０􀆰 ２０％ 、 ０􀆰 ７０％ 。
２􀆰 ３􀆰 ６ 　 样 品 含 量 测 定 　 取 １５ 批 样 品， 按

“２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ２􀆰 １”
项色谱条件下进样测定， 计算含量， 结果见表 ４。
３　 讨论

３􀆰 １　 ＴＬＣ 定性鉴别条件筛选　 ２０２０ 年版 《中国药

典》 中金钱草 ＴＬＣ 斑点分离效果差， 山柰酚斑点

干扰严重［１８］， 故本实验采用分离效果更好的甲苯⁃
三氯甲烷⁃丙酮⁃冰醋酸 （８ ∶ ５ ∶ ５ ∶ １） 作为展开

剂。 另外， 药典中地黄 ＴＬＣ 斑点不清晰， 重复性

差， 故本实验选择 １０％ 硫酸乙醇试液作为显色剂，
在 １０５ ℃下加热， 发现斑点清晰， 重复性好［１９］。
３􀆰 ２　 检测波长、 洗脱条件筛选　 不同波长 （２５０、

１２

２０２６ 年 １ 月
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Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ
Ｊａｎｕａｒｙ ２０２６

Ｖｏｌ． ４８　 Ｎｏ． １



　 　 　 表 ４　 各成分含量测定结果 （μｇ ／ ｍＬ）
Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｆｏｒ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （μｇ ／ ｍＬ）

编号 批号 秦皮乙素 菊苣酸 毛蕊花糖苷 木通苯乙醇苷 Ｂ 槲皮素 山柰酚

Ｙ１ ２３０７２６ １８􀆰 ９３０ ２１􀆰 ３５７ ３􀆰 ０３６ ５ ７５􀆰 ４７０ １７􀆰 ９９６ ３􀆰 ５１６ ８

Ｙ２ ２３０９１２ １８􀆰 ５９４ ２０􀆰 ８３１ ２􀆰 ９４８ ７ ７３􀆰 ７８５ １７􀆰 ６０８ ３􀆰 ４３６ ２

Ｙ３ ２３１０３１ １９􀆰 ９４５ ２２􀆰 ３９８ ３􀆰 １８４ ９ ７８􀆰 ９１２ １８􀆰 ８２４ ３􀆰 ６８１ ６

Ｙ４ ２３１２１３ １８􀆰 ３４０ １９􀆰 ６４０ ２􀆰 ９２４ ８ ７２􀆰 ８３９ １６􀆰 ５９０ ３􀆰 ２７６ ９

Ｙ５ ２３１２２５ １８􀆰 ３５３ ２０􀆰 ６３４ ２􀆰 ９３０ ３ ７２􀆰 ８１５ １７􀆰 ３０８ ３􀆰 ３９３ ７

Ｙ６ ２４０１１２ １９􀆰 ４７３ ２０􀆰 ６７８ ３􀆰 １６９ ７ ７５􀆰 １０４ １８􀆰 ４０７ ３􀆰 ６９２ １

Ｙ７ ２４０１２７ １９􀆰 ８６４ ２０􀆰 ５０３ ３􀆰 １７５ ７ ７５􀆰 ０１７ １７􀆰 ９２１ ３􀆰 ６７２ １

Ｙ８ ２４０２０８ １９􀆰 ７２３ ２１􀆰 ５７９ ３􀆰 ２２８ ３ ７７􀆰 ９１８ １７􀆰 ８７５ ３􀆰 ５０３ ５

Ｙ９ ２４０２１５ １８􀆰 ５１５ ２０􀆰 ７２０ ２􀆰 ９５０ ２ ７３􀆰 ２７７ １７􀆰 ２１７ ３􀆰 ４２１ ８

Ｙ１０ ２４０２２８ １９􀆰 ４６８ ２１􀆰 ７６６ ３􀆰 ０９７ ２ ７７􀆰 ０２７ １８􀆰 ０５８ ３􀆰 ３８４ ４

Ｙ１１ ２４０３０５ １９􀆰 ０２３ ２０􀆰 ９１９ ３􀆰 ０４４ １ ７３􀆰 ６７６ １７􀆰 ７７４ ３􀆰 ４２２ ８

Ｙ１２ ２４０３１２ １９􀆰 １４５ ２１􀆰 ３５１ ３􀆰 ０３６ ５ ７４􀆰 １６２ １７􀆰 ４２４ ３􀆰 ４６３ ５

Ｙ１３ ２４０３２０ １９􀆰 ２３６ ２０􀆰 ２９７ ３􀆰 ０６９ ５ ７３􀆰 ００５ １８􀆰 １３９ ３􀆰 ４８８ ３

Ｙ１４ ２４０４１３ １８􀆰 ８８９ ２０􀆰 ６４５ ３􀆰 ０３１ ５ ７２􀆰 ３２２ １７􀆰 ８３７ ３􀆰 ５７７ ０

Ｙ１５ ２４０４２５ １９􀆰 ８９６ ２０􀆰 ８０７ ３􀆰 １７１ ３ ７８􀆰 ７４３ １８􀆰 ３６３ ３􀆰 ４７１ ３

２８０、 ３２０ ｎｍ） 扫描结果显示， 在 ２８０ ｎｍ 处各成分

色谱峰峰形良好， 数量多， 基线稳定［２０］。 另外，
以甲醇⁃０􀆰 １％ 磷酸洗脱时各成分色谱峰多， 分离度

好， 基线稳定［２１］。
３􀆰 ３　 供试品溶液制备方法筛选　 本实验分别考察

了甲醇稀释法、 三氯甲烷萃取法、 正丁醇萃取法，
发现采用正丁醇萃取法时各成分色谱峰高， 分离度

好， 基线噪声低。
３􀆰 ４　 ＨＰＬＣ 指纹图谱分析 　 指纹图谱技术兼具模

糊性、 整体性与差异性， 适用于成分复杂的中药制

剂［２２⁃２５］。 本实验建立 １５ 批金钱石苇合剂 ＨＰＬＣ 指

纹图谱， 精密度、 重复性、 稳定性试验 ＲＳＤ 均小

于 ３􀆰 ００％ ， 符合相关要求， 并且确定了 ９ 个共有

峰， 指认了 ６ 种成分， 相似度为 ０􀆰 ９６１～０􀆰 ９９８， 表

明其成分一致性良好。
３􀆰 ５　 含量测定指标筛选 　 本实验结合 ２０２０ 年版

《中国药典》 及前期研究， 选择紫花地丁中秦皮乙

素、 蒲公英中菊苣酸、 地黄中毛蕊花糖苷、 木通中

木通苯乙醇苷 Ｂ、 金钱草中槲皮素和山柰酚进行含

量测定， 可全面评价该制剂质量。
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