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摘要： 目的　 建立 ＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法同时测定温阳救心丸中人参皂苷 Ｒｅ、 人参皂苷 Ｒｇ１、 甘草次酸、 甘草苷、 ６⁃姜酚、 ８⁃
姜酚、 １０⁃姜酚、 茯苓酸 Ａ、 去甲氧基姜黄素、 苯甲酰乌头原碱、 苯甲酰新乌头原碱、 苯甲酰次乌头原碱的含量。
方法　 分析采用 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｐｏｒｏｓｈｅｌｌ １２０ ＥＣ⁃Ｃ１８色谱柱 （４􀆰 ６ ｍｍ×１００ ｍｍ， ２􀆰 ７ μｍ）； 流动相水 （含 ０􀆰 １％ 甲酸） ⁃乙腈，
梯度洗脱； 体积流量 ４５０ μＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ４０ ℃； 电喷雾离子源； 正负离子扫描； 多反应监测模式。 结果　 １２ 种成分在

各自范围内线性关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９４ ４）， 平均加样回收率 ９６􀆰 ９１％ ～１０１􀆰 ３４％ ， ＲＳＤ ２􀆰 ２３％ ～ ４􀆰 ６３％ 。 结论　 该方法简

便、 灵敏、 可靠， 可用于温阳救心丸的质量控制。
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　 　 温阳救心丸由附片 （黑顺片）、 茯苓、 人参、
炮姜、 炙甘草、 盐小茴香、 当归、 肉桂、 醋莪术 ９
味中药组成， 功效通阳散寒、 益气活血、 定悸止

痛， 临床上主要用于治疗胸闷、 心绞痛、 心悸等

症， 该制剂源自 《费绳甫医话医案》 中的真心痛

方， 后经江苏省名中医申春悌教授根据临床经验改
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川椒为莪术， 为方便患者服用， 南京中医药大学常

州附属医院将原方加工成丸剂。 前期报道， 黑顺片

中的单酯型乌头碱类［１⁃２］、 人参中的人参皂苷

Ｒｇ１［３⁃５］、 肉桂中的挥发油均可增强心肌收缩力，
扩张冠状动脉， 改善心力衰竭［６⁃８］。

液质联用技术具有快速准确、 选择性强、 灵敏

度高等特点， 已广泛应用于中药、 中成药的定性定

量分析中［９⁃１６］。 本实验建立 ＨＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法同时

测定温阳救心丸中人参皂苷 Ｒｅ、 人参皂苷 Ｒｇ１、
甘草次酸、 甘草苷、 ６⁃姜酚、 ８⁃姜酚、 １０⁃姜酚、 茯

苓酸 Ａ、 去甲氧基姜黄素、 苯甲酰乌头原碱、 苯甲

酰新乌头原碱、 苯甲酰次乌头原碱的含量， 以期为

该制剂进一步质量控制提供科学依据。
１　 材料

ＣａｌＱｕａｎｔ⁃Ｓ 型三重四级杆液相色谱串联质谱检

测系 统 （ 杭 州 凯 莱 谱 质 造 科 技 有 限 公 司 ）；
ＸＳＲ１０５ＤＵ 型电子分析天平（十万分之一）、 ＭＥ２０４
型电子分析天平 （万分之一） （瑞士梅特勒⁃托利

多公司）； Ｆｒｅｓｃｏ ２１ 型高速冷冻离心机 （美国赛默

飞公司）； ＩＱ７００３ 型 Ｍｉｌｌｉ⁃Ｑ 纯水仪 （美国密理博

公司）； ＫＨ⁃５００Ｅ 型超声波清洗器 （昆山禾创超声

仪器有限公司）。
人参 皂 苷 Ｒｅ （批 号 ＭＵＳＴ⁃２４０２２８０２， 纯 度

９９􀆰 ９９％ ）、 人参皂苷 Ｒｇ１ （批号 ＭＵＳＴ⁃２４０２２８０２， 纯

度 ９９􀆰 ６３％ ）、 甘草次酸 （批号 ＭＵＳＴ⁃２４０３１５２７， 纯

度 ９９􀆰 １０％ ）、 甘草苷 （批号 ＭＵＳＴ⁃２４０３１５１８， 纯度

９９􀆰 ６１％ ）、 ６⁃姜 酚 （ 批 号 ＭＵＳＴ⁃２４１２０４１９， 纯 度

９９􀆰 ７７％ ）、 ８⁃姜 酚 （ 批 号 ＭＵＳＴ⁃２５０３０１０１， 纯 度

９８􀆰 ３０％ ）、 １０⁃姜 酚 （批 号 ＭＵＳＴ⁃２５０６０１１２， 纯 度

９８􀆰 １８％ ）、 茯苓酸 Ａ （批号 ＭＵＳＴ⁃２５０４２３０４， 纯度

９９􀆰 １７％ ）、 去甲氧基姜黄素 （批号 ＭＵＳＴ⁃２４０７１００３，
纯度 ９９􀆰 ６９％ ） 对照品均购于成都曼思特生物科技有

限公司； 苯甲酰乌头原碱 （批号 ２４０２２００１， 纯度

９９􀆰 １５％ ）、 苯甲酰新乌头原碱 （批号 ２３１１０３１４， 纯

度 ９９􀆰 １１％ ）、 苯甲酰次乌头原碱 （批号 ２４１０１１０３，
纯度 ９９􀆰 ７０％ ） 对照品均购于北京北纳创联生物技术

研究 院。 利 血 平 （ 批 号 １０００４１⁃２０２０１５， 纯 度

９９􀆰 ０％ ）、 替 硝 唑 （ 批 号 １００３３６⁃２０１７０４， 纯 度

１００􀆰 ０％ ） 均购于中国食品药品检定研究院。 温阳救

心丸为南京中医药大学常州附属医院按照固定处方，
由苏州市天灵中药饮片有限公司按照固定工艺代加

工制成。 甲醇 （色谱纯）、 乙腈 （色谱纯） 均购于

德国默克公司； 甲酸 （色谱纯） 购于国药集团化学

试剂有限公司； 超纯水由纯水仪制备。

２　 方法与结果

２􀆰 １　 供试品溶液制备　 取本品 １ 袋 （６ ｇ ／袋）， 研

碎， 精密称取适量， 置于含 ５０ ｍＬ ５０％ 乙腈的锥形

瓶中， 超声提取 ３０ ｍｉｎ， ５０％ 乙腈补足减失的质

量， ０􀆰 ２２ μｍ 微孔滤膜过滤， １２ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心 １０
ｍｉｎ， 取上清液， 即得。
２􀆰 ２　 对照品溶液制备 　 精密称取各对照品适量，
５０％ 乙腈溶解， 制成分别含 １􀆰 ５６ ｍｇ ／ ｍＬ 人参皂苷

Ｒｅ、 １􀆰 ５２ ｍｇ ／ ｍＬ 人参皂苷 Ｒｇ１、 １􀆰 ８９ ｍｇ ／ ｍＬ 甘草

次酸、 １􀆰 ０３ ｍｇ ／ ｍＬ 甘草苷、 １􀆰 ２１ ｍｇ ／ ｍＬ ６⁃姜酚、
２􀆰 ７１ ｍｇ ／ ｍＬ ８⁃姜酚、 １􀆰 ９８ ｍｇ ／ ｍＬ １０⁃姜酚、 １􀆰 １５
ｍｇ ／ ｍＬ 茯苓酸 Ａ、 １􀆰 ８６ ｍｇ ／ ｍＬ 去甲氧基姜黄素、
１􀆰 ９０ ｍｇ ／ ｍＬ 苯甲酰乌头原碱、 １􀆰 ９６ ｍｇ ／ ｍＬ 苯甲酰

新乌头原碱、 ２􀆰 １３ ｍｇ ／ ｍＬ 苯甲酰次乌头原碱的储

备液， 吸取适量， 稀释至 １００ μｇ ／ ｍＬ， 即得 （各成

分质量浓度分别为 ８２８􀆰 ０、 ２０４􀆰 ８、 ２５６􀆰 ０、 ２ ０４８􀆰 ０、
２５６􀆰 ０、 ２５６􀆰 ０、 １２８􀆰 ０、 １ ０２４􀆰 ０、 ２２０􀆰 ０、 ２８８􀆰 ０、
５７６􀆰 ０、 ２８８􀆰 ０ ｎｇ ／ ｍＬ）。
２􀆰 ３　 阴性样品溶液制备　 按照处方和工艺， 分别制

成缺人参、 缺甘草、 缺炮姜、 缺茯苓、 缺附片、 缺醋

莪术的阴性样品， 按 “２􀆰 １” 项下方法制备， 即得。
２􀆰 ４　 内标溶液制备　 精密称取利血平、 替硝唑对

照品适量， ５０％ 乙腈溶解， 制成分别含两者 １􀆰 ３４、
１􀆰 ０７ ｍｇ ／ ｍＬ 的溶液， 即得， 使用前分别稀释至

２􀆰 ５、 ５０ μｇ ／ ｍＬ， 含量测定时各取 １０ μＬ 加到供试

品溶液或对照品溶液中 （两者终质量浓度分别为

２５、 ５００ ｎｇ ／ ｍＬ）
２􀆰 ５　 色谱条件　 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｐｏｒｏｓｈｅｌｌ １２０ＥＣ⁃Ｃ１８色谱柱

（４􀆰 ６ ｍｍ×１００ ｍｍ， ２􀆰 ７ μｍ）； 流动相水 （含 ０􀆰 １％
甲酸） （Ａ） ⁃乙腈 （Ｂ）， 梯度洗脱， 程序见表 １；
体积流量 ４５０ μＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ４０ ℃； 进样量 ３ μＬ。

表 １　 梯度洗脱程序

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｇｒａｄｉｅｎｔ ｅｌｕｔｉｏｎ ｐｒｏｇｒａｍｓ
时间 ／ ｍｉｎ Ａ 水（含 ０􀆰 １％ 甲酸） ／ ％ Ｂ 乙腈 ／ ％

０ ７０ ３０
１􀆰 ０ １０ ９０
２􀆰 ０ １０ ９０
３􀆰 ０ ７０ ３０
７􀆰 ０ ７０ ３０

２􀆰 ６　 质谱条件　 电喷雾离子源 （ＥＳＩ）； 正负离子

扫描； 多反应监测 （ＭＲＭ） 模式［１３，１７⁃２１］； 离子化

电压 （ＩＳ） ４ ５００Ｖ； 离子源温度 ５００ ℃， 喷雾气

（ＧＳ１， Ｎ２） 压力 ５０ ｐｓｉ （１ ｐｓｉ ＝ ６􀆰 ８９５ ｋＰａ）； 辅助

加热气 （ＧＳ２， Ｎ２） 压力 ５０ ｐｓｉ， 气帘气 （ＣＵＲ）
压力 ２０ ｐｓｉ。 其他参数见表 ２。
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表 ２　 各成分质谱参数

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｆｏｒ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分 母离子 ｍ ／ ｚ 子离子 ｍ ／ ｚ 去簇电压 ／ ｍＶ 碰撞能量 ／ ｍＶ 保留时间 ／ ｍｉｎ
人参皂苷 Ｒｅ ９６９􀆰 ６［Ｍ＋Ｎａ］ ＋ ７８９􀆰 ６［Ｍ＋Ｎａ⁃Ｃ６Ｈ１２Ｏ６］ ＋ ６５ ６２ ２􀆰 ６７
人参皂苷 Ｒｇ１ ８２３􀆰 ６［Ｍ＋Ｎａ］ ＋ ６４３􀆰 ３［Ｍ＋Ｎａ⁃Ｃ６Ｈ１２Ｏ６］ ＋ ６７ ５６ ２􀆰 ６７

甘草次酸 ４６９􀆰 ４［Ｍ⁃Ｈ］ － ４０９􀆰 ５［Ｍ⁃Ｈ⁃Ｃ２Ｈ４Ｏ２］ － －２８ －６５ ３􀆰 ７８
甘草苷 ４１７􀆰 ２［Ｍ⁃Ｈ］ － ２５５􀆰 ０［Ｍ⁃Ｈ⁃Ｃ６Ｈ１０Ｏ５］ － －６６ －２３ ２􀆰 ６７
６⁃姜酚 ２９３􀆰 １［Ｍ⁃Ｈ］ － １９３􀆰 １［Ｍ⁃Ｈ⁃Ｃ６Ｈ１２Ｏ］ － －３０ －１６ ３􀆰 ５６
８⁃姜酚 ３２１􀆰 １［Ｍ⁃Ｈ］ － １２７􀆰 ２［Ｍ⁃Ｈ⁃Ｃ８Ｈ１６Ｏ⁃Ｃ４Ｈ２Ｏ］ － －２５ －２１ ４􀆰 ０２
１０⁃姜酚 ３４９􀆰 ２［Ｍ⁃Ｈ］ － １５５􀆰 １［Ｍ⁃Ｈ⁃Ｃ８Ｈ１６Ｏ⁃Ｃ４Ｈ２Ｏ］ － －４０ －２３ ３􀆰 ２６
茯苓酸 Ａ ４９７􀆰 ４［Ｍ⁃Ｈ］ － ４２３􀆰 ３［Ｍ⁃Ｈ⁃Ｃ３Ｈ６Ｏ２］ － －３７ －４７ ４􀆰 ２３

去甲氧基姜黄素 ３３７􀆰 １［Ｍ⁃Ｈ］ － ２１７􀆰 ０［Ｍ⁃Ｈ⁃Ｃ７Ｈ６Ｏ２］ － －１９ －２０ ４􀆰 ５８
苯甲酰乌头原碱 ６０４􀆰 ３［Ｍ＋Ｈ］ ＋ ５５４􀆰 ２［Ｍ＋Ｈ⁃Ｈ２Ｏ⁃ＣＨ３ＯＨ］ ＋ １６ ６５ ２􀆰 ７２

苯甲酰新乌头原碱 ５９０􀆰 ３［Ｍ＋Ｈ］ ＋ ５４０􀆰 ２［Ｍ＋Ｈ⁃ＣＨ３ＯＨ⁃Ｈ２Ｏ］ ＋ １９ ６９ ２􀆰 ６８
苯甲酰次乌头原碱 ５７４􀆰 ２［Ｍ＋Ｈ］ ＋ ５４２􀆰 １［Ｍ＋Ｈ⁃ＣＨ３ＯＨ］ ＋ １４ ５７ ２􀆰 ７４

利血平（内标） ６０９􀆰 ３［Ｍ＋Ｈ］ ＋ １９５􀆰 ０［Ｍ⁃Ｈ⁃Ｃ１８Ｈ２６Ｎ２Ｏ８］ ＋ １１０ ４６ ２􀆰 ８２
替硝唑（内标） ２４６􀆰 ０［Ｍ⁃Ｈ］ － １２５􀆰 ８［Ｍ⁃Ｈ⁃Ｃ６Ｈ１２Ｏ３Ｓ］ － －２５ －１５ ２􀆰 ８２

２􀆰 ７　 方法学考察

２􀆰 ７􀆰 １　 系统适用性考察　 精密吸取对照品、 供试

品、 内标溶液适量， 在 “２􀆰 ５” “２􀆰 ６” 项条件下进

样测定， 结果见图 １～２。 由此可知， 各成分对测定

均无干扰， 表明该方法系统适用性良好。

１． 人参皂苷 Ｒｅ　 ２． 人参皂苷 Ｒｇ１　 ３． 甘草次酸　 ４． 甘草苷　 ５􀆰 ６⁃姜酚　 ６􀆰 ８⁃姜酚　 ７􀆰 １０⁃姜酚　 ８． 茯苓酸 Ａ　 ９． 去甲氧基

姜黄素　 １０． 苯甲酰乌头原碱　 １１． 苯甲酰新乌头原碱　 １２． 苯甲酰次乌头原碱

１． ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅ Ｒｅ　 ２． ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅ Ｒｇ１　 ３． ｇｌｙｃｙｒｒｈｅｔｉｎｉｃ ａｃｉｄ　 ４． ｌｉｑｕｉｒｉｔｉｎ　 ５􀆰 ６⁃ｇｉｎｇｅｒｏｌ　 ６􀆰 ８⁃ｇｉｎｇｅｒｏｌ　 ７． １０⁃ｇｉｎｇｅｒｏｌ
８． ｐｏｒｉｃｏｉｃ ａｃｉｄ Ａ　 ９． ｄｅｍｅｔｈｏｘｙｃｕｒｃｕｍｉｎ　 １０． ｂｅｎｚｏｙｌａｃｏｎｉｎｅ　 １１． ｂｅｎｚｏｙｌｍｅｓａｃｏｎｉｎｅ　 １２． ｂｅｎｚｏｙｌｈｙｐａｃｏｉｔｉｎｅ

图 １　 各成分提取离子流色谱图 （对照品、 供试品）
Ｆｉｇ􀆰 １　 Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｉｏｎ ｃｕｒｒｅｎｔ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅｓ ａｎｄ ｔｅｓｔ ｓａｍｐｌｅｓ）

２􀆰 ７􀆰 ２　 线性关系考察 　 精密吸取 “２􀆰 ２” 项下对

照品溶液适量， ５０％ 乙腈稀释成 ６ 个质量浓度， 在

“２􀆰 ５” “２􀆰 ６” 项条件下进样测定。 以对照品质量

浓度为横坐标 （Ｘ）， 对照品、 内标峰面积比值为

纵坐标 （Ｙ） 进行回归， 并且在正离子、 负离子模

式下分别以利血平、 替硝唑为内标， 结果见表 ３，
可知各成分在各自范围内线性关系良好。
２􀆰 ７􀆰 ３　 精密度试验 　 取 “２􀆰 ２” 项下对照品溶液

适量， ５０％ 乙腈稀释， 在 “２􀆰 ５” “２􀆰 ６” 项条件下

进样测定 ６ 次， 测得人参皂苷 Ｒｅ、 人参皂苷 Ｒｇ１、
甘草次酸、 甘草苷、 ６⁃姜酚、 ８⁃姜酚、 １０⁃姜酚、 茯

苓酸 Ａ、 去甲氧基姜黄素、 苯甲酰乌头原碱、 苯甲

酰新乌头原碱、 苯甲酰次乌头原碱峰面积 ＲＳＤ 分

别 为 ３􀆰 ６６％ 、 ２􀆰 ４３％ 、 ２􀆰 ７８％ 、 １􀆰 ４３％ 、 ２􀆰 ６８％ 、
２􀆰 ７１％ 、 ３􀆰 ３１％ 、 １􀆰 ８９％ 、 ３􀆰 ６７％ 、 １􀆰 ９７％ 、 １􀆰 ７２％ 、
１􀆰 １０％ ， 表明仪器精密度良好。
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１． 人参皂苷 Ｒｅ　 ２． 人参皂苷 Ｒｇ１　 ３． 甘草次酸　 ４． 甘草苷　 ５􀆰 ６⁃姜酚　 ６􀆰 ８⁃姜酚　 ７􀆰 １０⁃姜酚　 ８． 茯苓酸 Ａ　 ９． 去甲氧基姜黄素　
１０． 苯甲酰乌头原碱　 １１． 苯甲酰新乌头原碱　 １２． 苯甲酰次乌头原碱　 １３． 替硝唑 （内标） 　 １４． 利血平 （内标）
１． ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅ Ｒｅ　 ２． ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅ Ｒｇ１　 ３． ｇｌｙｃｙｒｒｈｅｔｉｎｉｃ ａｃｉｄ　 ４． ｌｉｑｕｉｒｉｔｉｎ　 ５􀆰 ６⁃ｇｉｎｇｅｒｏｌ　 ６􀆰 ８⁃ｇｉｎｇｅｒｏｌ　 ７． １０⁃ｇｉｎｇｅｒｏｌ　 ８． ｐｏｒｉｃｏｉｃ ａｃｉｄ Ａ
９． ｄｅｍｅｔｈｏｘｙｃｕｒｃｕｍｉｎ　 １０． ｂｅｎｚｏｙｌａｃｏｎｉｎｅ　 １１． ｂｅｎｚｏｙｌｍｅｓａｃｏｎｉｎｅ　 １２． ｂｅｎｚｏｙｌｈｙｐａｃｏｉｔｉｎｅ　 １３． ｔｉｎｉｄａｚｏｌｅ （ ｉｎｔｅｒｎａｌ ｓｔａｎｄａｒｄ）
１４． ｒｅｓｅｒｐｉｎｅ （ ｉｎｔｅｒｎａｌ ｓｔａｎｄａｒｄ）

图 ２　 各成分提取离子流色谱图 （阴性样品）
Ｆｉｇ􀆰 ２　 Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｉｏｎ ｃｕｒｒｅｎｔ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅｓ）
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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 ／ （ｎｇ·ｍＬ－１）

人参皂苷 Ｒｅ Ｙ＝ ０􀆰 ０００ ３７３Ｘ－０􀆰 ０１４ ９ ０􀆰 ９９９ ９ ２５􀆰 ８７５～８２８􀆰 ０
人参皂苷 Ｒｇ１ Ｙ＝ ０􀆰 ０００ ５０９Ｘ－０􀆰 ００２ ７ ０􀆰 ９９５ ６ ６􀆰 ４～２０４􀆰 ８

甘草次酸 Ｙ＝ ０􀆰 ００３ ６Ｘ－０􀆰 ００５ ８７ ０􀆰 ９９９ ２ ８􀆰 ０～２５６􀆰 ０
甘草苷 Ｙ＝ ０􀆰 ５３１ ２Ｘ＋０􀆰 ２６５ ０􀆰 ９９８ ６ ６４􀆰 ０～２ ０４８􀆰 ０
６⁃姜酚 Ｙ＝ ０􀆰 ００４ １５Ｘ－０􀆰 ０４４ ９ ０􀆰 ９９４ ４ ８􀆰 ０～２５６􀆰 ０
８⁃姜酚 Ｙ＝ ０􀆰 ００６ ８３Ｘ－０􀆰 ０５０ ９ ０􀆰 ９９９ ３ ８􀆰 ０～２５６􀆰 ０
１０⁃姜酚 Ｙ＝ ０􀆰 ００１ ２７Ｘ－０􀆰 ００３ １６ ０􀆰 ９９８ ９ ４􀆰 ０～１２８􀆰 ０
茯苓酸 Ａ Ｙ＝ ０􀆰 １３６ ４Ｘ－０􀆰 ０５０ ４ ０􀆰 ９９９ ９ ３２􀆰 ０～１ ０２４􀆰 ０

去甲氧基姜黄素 Ｙ＝ ０􀆰 １４２Ｘ－１􀆰 ５７ ０􀆰 ９９９ ２ ６􀆰 ８７５～２２０􀆰 ０
苯甲酰乌头原碱 Ｙ＝ ０􀆰 ００２ １２Ｘ＋０􀆰 ０１５ ４ ０􀆰 ９９９ １ ９􀆰 ０～２８８􀆰 ０

苯甲酰新乌头原碱 Ｙ＝ ０􀆰 ００１ １５６Ｘ＋０􀆰 ００７ ３２ ０􀆰 ９９９ １ １８􀆰 ０～５７６􀆰 ０
苯甲酰次乌头原碱 Ｙ＝ ０􀆰 ００６ ３８Ｘ＋０􀆰 １ ０􀆰 ９９９ １ ９􀆰 ０～２８８􀆰 ０

２􀆰 ７􀆰 ４　 稳定性试验 　 取 “２􀆰 １” 项下供试品溶液

适量， 于 ０、 ４、 ８、 １２、 １８、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 ５” “２􀆰 ６”
项条件下进样测定， 测得人参皂苷 Ｒｅ、 人参皂苷

Ｒｇ１、 甘草次酸、 甘草苷、 ６⁃姜酚、 ８⁃姜酚、 １０⁃姜
酚、 茯苓酸 Ａ、 去甲氧基姜黄素、 苯甲酰乌头原

碱、 苯甲酰新乌头原碱、 苯甲酰次乌头原碱峰面积

ＲＳＤ 分别为 ３􀆰 ３０％ 、 １􀆰 ３０％ 、 ２􀆰 ２１％ 、 ２􀆰 ６５％ 、 ３􀆰 ４０％ 、
３􀆰 ０５％ 、 ３􀆰 ６７％ 、 １􀆰 ８５％ 、 ３􀆰 ６７％ 、 ３􀆰 ０４％ 、 １􀆰 ０７％ 、
３􀆰 １３％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ７􀆰 ５　 重复性试验　 取 “２􀆰 １” 项下供试品溶液 ６
份， 在 “２􀆰 ５” “２􀆰 ６” 项条件下进样测定， 测得人

参皂苷 Ｒｅ、 人参皂苷 Ｒｇ１、 甘草次酸、 甘草苷、 ６⁃
姜酚、 ８⁃姜酚、 １０⁃姜酚、 茯苓酸 Ａ、 去甲氧基姜

黄素、 苯甲酰乌头原碱、 苯甲酰新乌头原碱、 苯甲

酰次乌头原碱含量 ＲＳＤ 分别为 ２􀆰 ６０％ 、 ４􀆰 １３％ 、
２􀆰 ４９％ 、 １􀆰 ２０％ 、 ４􀆰 ００％ 、 ２􀆰 ６１％ 、 ３􀆰 ８５％ 、 ０􀆰 ８３％ 、
３􀆰 ０１％ 、 ３􀆰 １６％ 、 １􀆰 ３５％ 、 ２􀆰 ６４％ ， 表明该方法重复

性良好。
２􀆰 ７􀆰 ６　 加样回收率试验　 取各成分含量已知的本

品粉末适量， 按 “２􀆰 １” 项下方法平行制备 ６ 份供

试品溶液， 加入适量对照品， 在 “２􀆰 ５” “２􀆰 ６” 项

条件下进样测定， 计算回收率。 结果， 人参皂苷

Ｒｅ、 人参皂苷 Ｒｇ１、 甘草次酸、 甘草苷、 ６⁃姜酚、
８⁃姜酚、 １０⁃姜酚、 茯苓酸 Ａ、 去甲氧基姜黄素、
苯甲酰乌头原碱、 苯甲酰新乌头原碱、 苯甲酰次乌

头原碱平均加样回收率 （ＲＳＤ） 分别为 １０１􀆰 ３４％
（２􀆰 ５７％ ）、 １０１􀆰 ２５％ （ ４􀆰 ６３％ ）、 ９９􀆰 １０％ （ ２􀆰 ９４％ ）、
１００􀆰 ５０％ （ ２􀆰 ９７％ ）、 １００􀆰 ４６％ （ ３􀆰 ２０％ ）、 １００􀆰 １４％
（２􀆰 ４０％ ）、 ９７􀆰 ５３％ （ ３􀆰 ５７％ ）、 １００􀆰 ４０％ （ ２􀆰 ２３％ ）、
９７􀆰 １０％ （ ２􀆰 ５９％ ）、 ９６􀆰 ９１％ （ ４􀆰 ０３％ ）、 ９８􀆰 ９３％
（３􀆰 １９％ ）、９８􀆰 ９２％ （３􀆰 ００％ ）。

２􀆰 ８　 样品含量测定 　 取 ４ 批样品， 按 “２􀆰 １” 项

下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ５” “２􀆰 ６” 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 （μｇ ／ ｇ， ｎ＝３）

Ｔａｂ􀆰 ４ 　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｆｏｒ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ
ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （μｇ ／ ｇ， ｎ＝３）

成分
批号

１ ２ ３ ４
人参皂苷 Ｒｅ １０􀆰 ８８ １０􀆰 ６６ １１􀆰 ０２ １０􀆰 ７８

人参皂苷 Ｒｇ１ １􀆰 ５８ １􀆰 ８０ １􀆰 ８１ １􀆰 ７６

甘草次酸 ２􀆰 １５ ２􀆰 ２１ ２􀆰 １７ ２􀆰 ００

甘草苷 ７６􀆰 １６ ７５􀆰 ７６ ７４􀆰 ９１ ７３􀆰 ３５

６⁃姜酚 ２􀆰 ５３ ２􀆰 ７９ ２􀆰 ７４ ２􀆰 ５２

８⁃姜酚 １􀆰 １２ １􀆰 １２ １􀆰 ０９ １􀆰 １２

１０⁃姜酚 ０􀆰 ４６ ０􀆰 ４７ ０􀆰 ４４ ０􀆰 ４５

茯苓酸 Ａ ４２􀆰 ９９ ４４􀆰 ５９ ４２􀆰 ６３ ４１􀆰 ２８

去甲氧基姜黄素 １􀆰 ０４ １􀆰 １７ １􀆰 ２０ １􀆰 ２３

苯甲酰乌头原碱 １􀆰 ４７ １􀆰 ６１ １􀆰 ４６ １􀆰 ４２

苯甲酰新乌头原碱 １５􀆰 ５８ １６􀆰 １９ １５􀆰 ９４ １５􀆰 ４２

苯甲酰次乌头原碱 １􀆰 ８９ １􀆰 ８１ １􀆰 ８２ １􀆰 ９３

３　 讨论

在色谱条件优化过程中， 本实验首先比较了甲

酸、 甲酸铵作为流动相时的效果， 发现前者在负离

子模式下对姜酚类成分的响应强度及峰形优于后

者。 然后， 考察了甲酸体积分数 （０􀆰 ０５％ 、 ０􀆰 １％ 、
０􀆰 １５％ 、 ０􀆰 ２％ ） 对各成分色谱峰的影响， 发现以

０􀆰 １％ 甲酸洗脱时峰形最优， 响应强度最高。
在质谱条件优化过程中， 本实验发现 ６⁃姜酚、

８⁃姜酚、 １０⁃姜酚在正离子模式下易形成不稳定的

加钠离子， 故选择负离子模式进行检测。 另外， 以

甲醇或 ５０％ 甲醇为溶剂时会影响苯甲酰乌头原碱、
苯甲酰新乌头原碱、 苯甲酰次乌头原碱溶出， 故选

择 ５０％ 乙腈作为溶剂。
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４　 结论

本实验所用的 ＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法可同时测定温阳救

心丸中人参皂苷 Ｒｅ、 人参皂苷 Ｒｇ１、 甘草次酸、
甘草苷、 ６⁃姜酚、 ８⁃姜酚、 １０⁃姜酚、 茯苓酸 Ａ、 去

甲氧基姜黄素、 苯甲酰乌头原碱、 苯甲酰新乌头原

碱、 苯甲酰次乌头原碱的含量， 该方法简便易行，
准确度、 稳定性、 重复性符合要求， 可为该制剂今

后开发成院内制剂提供质量控制方面的依据。
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