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摘要： 目的　 建立一测多评法同时测定梅翁退热颗粒 （金银花、 野菊花、 连翘等） 中木犀草苷、 木犀草素、 东北贯

众素、 连翘酯苷 Ｂ、 连翘酯苷 Ａ、 连翘苷、 牛蒡子苷元、 坡模酸的含有量。 方法　 该药物 ７０％ 甲醇提取液的分析采用

Ｔｈｅｒｍｏ ＯＤＳ Ｃ１８色谱柱 （２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 以乙腈⁃０􀆰 ５％ 磷酸为流动相， 梯度洗脱； 体积流量 ０􀆰 ９ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱

温 ２５ ℃； 检测波长 ２０５、 ２７５、 ２９５、 ３５０ ｎｍ。 以连翘苷为内标， 计算其他 ７ 种成分相对校正因子， 测定其含有量。
结果　 ８ 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 ９６􀆰 ９８％ ～ １００􀆰 ０８％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ６０％ ～ １􀆰 ４２％ 。
一测多评法所得结果与外标法接近。 结论　 该方法稳定可靠， 可用于梅翁退热颗粒的质量控制。
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　 　 梅翁退热颗粒收载于 《卫生部颁药品标准》
中药成方制剂第十七册［１］， 由金银花、 野菊花、
绵马贯众、 连翘、 岗梅、 水翁花、 鱼腥草等 １０ 味

中药材组成， 具有疏风清热、 解毒利咽、 消痈散结

的功效， 临床上主要用于风热感冒、 发热咳嗽、 咽

喉肿痛、 胸脘胀痛、 喉痹、 乳蛾等疾病的治疗， 但

其现行质量标准未对方中成分进行定量控制， 前期

报道仅有对连翘苷含有量进行测定［２］。
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中成药复方制剂中的有效成分复杂多样， 单一

成分难以对其质量进行全面准确的评价和控制， 近

年来多成分、 多指标质量评价模式已成为相关研究

的必然趋势， 但存在部分成分对照品不稳定、 价格

昂贵等因素， 限制了其普及和推广。 一测多评法通

过测定对照品易得、 质量稳定的一种成分， 利用中

药有效成分间存在的内在函数和比例关系建立相对

校正因子， 计算其他成分含有量， 从而实现多种成

分同时测定， 有效降低了检验成本。 因此， 本实验

采用该方法同时测定梅翁退热颗粒中木犀草苷、 木

犀草素、 东北贯众素、 连翘酯苷 Ｂ、 连翘酯苷 Ａ、
连翘苷、 牛蒡子苷元、 坡模酸的含有量， 以期为该

制剂质量控制和评价提供科学依据。
１　 材料

Ａｇｉｌｅｎｔ １２００ 型高效液相色谱仪 （美国安捷伦

公司）； Ｗａｔｅｒｓ ｅ２６９５ 型高效液相色谱仪 （美国

Ｗａｔｅｒｓ 公司）； Ｔｈｅｒｍｏ ＯＤＳ Ｃ１８、 Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ ＢＤＳ
Ｃ１８、 ＳｕｎＦｉｒｅ⁃Ｃ１８ 色谱柱； ＸＰＥ２０５ＤＲ 型电子天平

（十万分之一， 瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃Ｔｏｌｅｄｏ 公司）； ＹＱ⁃
６２０Ｃ 型超声波清洗器 （上海易净超声波仪器有限

公司）。 木犀草苷 （ １１１７２０⁃２０１６０９）、 木犀草素

（１１１５２０⁃２０１６０５）、 连翘酯苷 Ｂ （１１１８１１⁃２０１６０３）、
连翘酯苷 Ａ （１１１８１０⁃２０１７０７）、 连翘苷 （１１０８２１⁃
２０１８１６） 对照品均购自中国食品药品检定研究院；
东北贯众素 （１２７７７⁃７０⁃７）、 牛蒡子苷元 （７７７０⁃７８⁃
７）、 坡模酸 （１３８４９⁃９１⁃７） 对照品均购自上海纯优

生物科技有限公司。 梅翁退热颗粒 （每袋装 １５ ｇ，
批号 １７１２０２、 １８０２０３、 １８０４０１） 购自广州康和药

业有限公司。 乙腈为色谱纯； 其他试剂均为分

析纯。
２　 方法与结果

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

（Ｂ）， 梯度洗脱 （０ ～ １６􀆰 ０ ｍｉｎ， １２􀆰 ０％ Ａ； １６􀆰 ０ ～
４１􀆰 ０ ｍｉｎ， １２􀆰 ０％ ～ ３５􀆰 ０％ Ａ； ４１􀆰 ０ ～ ４９􀆰 ０ ｍｉｎ，
３５􀆰 ０％ ～ ５２􀆰 ０％ Ａ； ４９􀆰 ０ ～ ５５􀆰 ０ ｍｉｎ， ５２􀆰 ０％ ～
７５􀆰 ０％ Ａ； ５５􀆰 ０ ～ ６５􀆰 ０ ｍｉｎ， ７５􀆰 ０％ ～ １２􀆰 ０％ Ａ）；
０～２４􀆰 ０ ｍｉｎ 在 ３５０ ｎｍ［３］ 波长下检测木犀草苷、 木

犀草素， ２４􀆰 ０～３２􀆰 ０ ｍｉｎ 在 ２９５ ｎｍ［４］波长下检测东

北贯众素， ３２􀆰 ０～４９􀆰 ０ ｍｉｎ 在 ２７５ ｎｍ［５］波长下检测

连翘酯苷 Ｂ、 连翘酯苷 Ａ、 连翘苷、 牛蒡子苷元，
４９􀆰 ０～６５􀆰 ０ ｍｉｎ 在 ２０５ ｎｍ［６⁃７］ 波长下检测坡模酸；
体积流量 ０􀆰 ９ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ２５ ℃； 进样量 １０ μＬ。
２􀆰 ２　 对照品溶液制备　 精密各对照品适量， ７０％

甲醇制成分别含木犀草苷 ０􀆰 ４９８ ｍｇ ／ ｍＬ、 木犀草素

０􀆰 ３１２ ｍｇ ／ ｍＬ、 东北贯众素 ４􀆰 ８７６ ｍｇ ／ ｍＬ、 连翘酯

苷 Ｂ ０􀆰 ５７４ ｍｇ ／ ｍＬ、 连翘酯苷 Ａ １􀆰 ７１６ ｍｇ ／ ｍＬ、 连

翘苷 ０􀆰 ８５２ ｍｇ ／ ｍＬ、 牛蒡子苷元 ０􀆰 ２３８ ｍｇ ／ ｍＬ、 坡

模酸 ０􀆰 ７０２ ｍｇ ／ ｍＬ 的贮备液， 精密吸取适量， ７０％
甲醇制成每 １ ｍＬ 分别含木犀草苷 ２４􀆰 ９ μｇ、 木犀

草素 １５􀆰 ６ μｇ、 东北贯众素 ２４３􀆰 ８ μｇ、 连翘酯苷 Ｂ
２８􀆰 ７ μｇ、 连翘酯苷 Ａ ８５􀆰 ８ μｇ、 连翘苷 ４２􀆰 ６ μｇ、
牛蒡子苷元 １１􀆰 ９ μｇ、 坡模酸 ３５􀆰 １ μｇ 的溶液，
即得。
２􀆰 ３　 供试品溶液制备　 取颗粒适量， 研细， 精密

称取约 １􀆰 ０ ｇ， 置于具塞锥形瓶中， 精密加入 ７０％
甲醇 ２５ ｍＬ， 称定质量， 超声 （３００ Ｗ、 ４０ ｋＨｚ）
提取 ３０ ｍｉｎ， 放冷， ７０％ 甲醇补足减失质量， 摇

匀， 滤过， 即得。
２􀆰 ４　 阴性样品溶液制备 　 按照颗粒处方和制法，
分别制备不含金银花和野菊花、 绵马贯众、 连翘、
岗梅 的 阴 性 样 品， 按 “ ２􀆰 ３ ” 项 下 方 法 制 备，
即得。
２􀆰 ５　 方法学考察

２􀆰 ５􀆰 １　 专属性试验　 取对照品、 供试品、 阴性样

品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 结果

见图 １。 由图可知， 各成分色谱峰分离度良好 （ ＞
１􀆰 ５）， 理论塔板数均大于 ４ ０００， 阴性无干扰。
２􀆰 ５􀆰 ２　 线性关系考察 　 精密称取各对照品适量，
置于同一 ２０ ｍＬ 量瓶中， ７０％ 甲醇制成线性溶液

Ⅰ， ７０％ 甲醇再依次稀释 ２、 ４、 ８、 １６、 ２５ 倍， 分

别制成线性溶液Ⅱ、 Ⅲ、 Ⅳ、 Ⅴ、 Ⅵ， 精密吸取适

量， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定。 以溶液质

量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标 （Ｙ） 进

行回归， 结果见表 １， 可知各成分在各自范围内线

性关系良好。
表 １　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分 回归方程 ｒ
线性范围 ／

（μｇ·ｍＬ－１）

木犀草苷 Ｙ＝ ４􀆰 １３４ ７×１０５Ｘ＋８９８􀆰 ５ ０􀆰 ９９９ ３ ２􀆰 ４９ ～６２􀆰 ２５

木犀草素 Ｙ＝ ２􀆰 ９３２ ６×１０５Ｘ－１０２􀆰 ３ ０􀆰 ９９９ １ １􀆰 ５６ ～３９􀆰 ００

东北贯众素 Ｙ＝ ３􀆰 ８９０ ５×１０５Ｘ－５３８􀆰 ４ ０􀆰 ９９９ ６ ２４􀆰 ３８ ～６０９􀆰 ５０

连翘酯苷 Ｂ Ｙ＝ ６􀆰 ９３３ ７×１０５Ｘ＋９５５􀆰 ８ ０􀆰 ９９９ ７ ２􀆰 ８７ ～７１􀆰 ７５

连翘酯苷 Ａ Ｙ＝ ６􀆰 ９４５ ８×１０５Ｘ－１４４􀆰 １ ０􀆰 ９９９ １ ８􀆰 ５８ ～２１４􀆰 ５０

连翘苷 Ｙ＝ ９􀆰 ０５４ ３×１０５Ｘ＋７５５􀆰 ２ ０􀆰 ９９９ ７ ４􀆰 ２６ ～１０６􀆰 ５０

牛蒡子苷元 Ｙ＝ ３􀆰 １２６ ６×１０５Ｘ＋２５５􀆰 ５ ０􀆰 ９９９ ４ １􀆰 １９ ～２９􀆰 ７５

坡模酸 Ｙ＝ ６􀆰 ４３３ ５×１０５Ｘ＋２３９􀆰 ８ ０􀆰 ９９９ ７ ３􀆰 ５１ ～８７􀆰 ７５
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１． 木犀草苷　 ２． 木犀草素　 ３． 东北贯众素　 ４． 连翘酯苷 Ｂ　 ５． 连翘酯苷 Ａ　 ６． 连翘苷　 ７． 牛蒡子苷元　 ８． 坡模酸

１． ｌｕｔｅｏｌｉｎ⁃７⁃ｇｌｕｃｏｓｉｄｅ　 ２． ｌｕｔｅｏｌｉｎ　 ３． ｄｒｙｏｃｒａｓｓｉｎｅ　 ４． ｆｏｒｓｙｔｈｏｓｉｄｅ Ｂ　 ５． ｆｏｒｓｙｔｈｏｓｉｄｅ Ａ　 ６． ｆｏｒｓｙｔｈｉｎ　 ７． ａｒｃｔｉｇｅｎｉｎ　 ８． ｐｏｍｏｌｉｃ ａｃｉｄ

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

２􀆰 ５􀆰 ３　 精密度试验 　 精密吸取 “２􀆰 ２” 项下对照

品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次，
测得木犀草苷、 木犀草素、 东北贯众素、 连翘酯苷

Ｂ、 连翘酯苷 Ａ、 连翘苷、 牛蒡子苷元、 坡模酸峰

面 积 ＲＳＤ 分 别 为 １􀆰 ０３％ 、 １􀆰 １１％ 、 ０􀆰 ６１％ 、
０􀆰 ９４％ 、 ０􀆰 ７２％ 、 ０􀆰 ８５％ 、 １􀆰 ３０％ 、 ０􀆰 ８９％ ， 表 明

仪器精密度良好。
２􀆰 ５􀆰 ４　 重复性试验　 取同一批 （批号 １７１２０２） 颗

粒适量， 按 “２􀆰 ３” 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， 测得木

犀草苷、 木犀草素、 东北贯众素、 连翘酯苷 Ｂ、 连

翘酯苷 Ａ、 连翘苷、 牛蒡子苷元、 坡模酸含有量

ＲＳＤ 分 别 为 ０􀆰 ５５％ 、 １􀆰 ６３％ 、 １􀆰 ０７％ 、 ０􀆰 １８％ 、
１􀆰 ２９％ 、 １􀆰 ２１％ 、 ０􀆰 ８６％ 、 １􀆰 ３７％ ， 表明该方法重

复性良好。
２􀆰 ５􀆰 ５　 稳定性试验 　 精密吸取同一批 （批号

１７１２０２） 供试品溶液， 室温下于 ０、 ２、 ４、 ６、 １２、
１６ ｈ 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得木犀

草苷、 木犀草素、 东北贯众素、 连翘酯苷 Ｂ、 连翘

酯苷 Ａ、 连翘苷、 牛蒡子苷元、 坡模酸峰面积 ＲＳＤ
分别为 ０􀆰 ９７％ 、 １􀆰 ０６％ 、 ０􀆰 ５８％ 、 ０􀆰 ９１％ 、 ０􀆰 ７７％ 、
０􀆰 ８２％ 、 １􀆰 ３５％ 、 ０􀆰 ９４％ ， 表明溶液在 １６ ｈ 内稳定

性良好。
２􀆰 ５􀆰 ６　 加样回收率试验　 精密称取含有量已知的同

一批 （批号 １７１２０２） 颗粒 ６ 份， 每份约 ０􀆰 ５ ｇ， 加入

对照品溶液 ［木犀草苷 （０􀆰 ２６７ ｍｇ ／ ｍＬ） １􀆰 ０ ｍＬ、
木犀草素 （０􀆰 １９９ ｍｇ ／ ｍＬ） １􀆰 ０ ｍＬ、 东北贯众素

（１􀆰 ０３１ ｍｇ ／ ｍＬ） ３􀆰 ０ ｍＬ、 连翘酯苷Ｂ （０􀆰 ３６３ ｍｇ ／ ｍＬ）
１􀆰 ０ ｍＬ、 连翘酯苷 Ａ（１􀆰 ０３８ ｍｇ ／ ｍＬ） １􀆰 ０ ｍＬ、 连

翘 苷 （ ０􀆰 ６３４ ｍｇ ／ ｍＬ ） １􀆰 ０ ｍＬ、 牛 蒡 子 苷 元

（０􀆰 １４７ ｍｇ ／ ｍＬ） １􀆰 ０ ｍＬ、 坡模酸 （０􀆰 ４７９ ｍｇ ／ ｍＬ）
１􀆰 ０ ｍＬ］， 按 “２􀆰 ３” 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， 木犀草苷、 木犀草素、 东北贯众素、 连翘酯

苷 Ｂ、 连翘酯苷 Ａ、 连翘苷、 牛蒡子苷元、 坡模酸

平 均 加 样 回 收 率 分 别 为 ９８􀆰 ５４％ 、 ９７􀆰 ２９％ 、
１００􀆰 ０８％ 、 ９８􀆰 ８８％ 、 ９９􀆰 ４２％ 、 ９９􀆰 ０４％ 、 ９６􀆰 ９８％ 、
９８􀆰 ９３％ ， ＲＳＤ 分 别 为 １􀆰 ３２％ 、 １􀆰 ０８％ 、 ０􀆰 ６０％ 、
０􀆰 ９４％ 、 １􀆰 １６％ 、 ０􀆰 ７９％ 、 １􀆰 ４２％ 、 １􀆰 ２２％ 。
２􀆰 ６　 相对校正因子计算 　 精密吸取 “２􀆰 ５􀆰 ２” 项

下 ６ 个线标溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测

定， 以连翘苷为内标， 计算其他 ７ 种成分的相对校

正因子 ｆｋ ／ ｓ， 公式为 ＝ ｆｋ ／ ｆｓ ＝ （ＷｋＡｓ ） ／ （ＷｓＡｋ ）
（Ｗｋ 为其他成分质量浓度， Ａｋ 为其他成分峰面积，
Ｗｓ 为内标质量浓度， Ａｓ 为内标峰面积）， 结果见

表 ２。
２􀆰 ７　 耐用性考察

２􀆰 ７􀆰 １ 　 仪器、 色谱柱 　 考察 Ａｇｉｌｅｎｔ １２００、 Ｗａ⁃
ｔｅｒｓｅ２６９５ 型色谱仪， 以及 Ｔｈｅｒｍｏ ＯＤＳ Ｃ１８、 Ｐｈｅ⁃
ｎｏｍｅｎｅｘ ＢＤＳ Ｃ１８、 ＳｕｎＦｉｒｅ⁃Ｃ１８色谱柱对相对校正因

子的影响， 发现不同仪器、 色谱柱均无明显影响，
ＲＳＤ 分 别 为 １􀆰 ３５％ 、 ０􀆰 ７１％ 、 １􀆰 ２６％ 、 ０􀆰 ５２％ 、
１􀆰 ９０％ 、 １􀆰 １７％ 、 ０􀆰 ５４％ 。
２􀆰 ７􀆰 ２　 体积流量　 考察 ０􀆰 ８、 ０􀆰 ９、 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ 体

积流量对相对校正因子的影响， 发现不同体积流量

均无 明 显 影 响， ＲＳＤ 分 别 为 １􀆰 ２６％ 、 ０􀆰 ７７％ 、
１􀆰 １８％ 、 ０􀆰 １５％ 、 １􀆰 ８３％ 、 １􀆰 ２０％ 、 ０􀆰 ４４％ 。
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表 ２　 各成分相对校正因子

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

线标溶液 木犀草苷 木犀草素 东北贯众素 连翘酯苷 Ｂ 连翘酯苷 Ａ 牛蒡子苷元 坡模酸

Ⅵ ０􀆰 ４５５ ７ ０􀆰 ３２５ ８ ０􀆰 ４２１ ６ ０􀆰 ７６８ ４ ０􀆰 ７７２ ８ ０􀆰 ３５２ １ ０􀆰 ７１１ ４
Ⅴ ０􀆰 ４４９ ９ ０􀆰 ３１８ ６ ０􀆰 ４２２ ０ ０􀆰 ７６７ ７ ０􀆰 ７５５ ８ ０􀆰 ３４１ ８ ０􀆰 ７１８ ０
Ⅳ ０􀆰 ４４８ ８ ０􀆰 ３２１ ５ ０􀆰 ４２３ ５ ０􀆰 ７６７ ８ ０􀆰 ７６４ ３ ０􀆰 ３４４ ７ ０􀆰 ７１０ ３
Ⅲ ０􀆰 ４５３ ９ ０􀆰 ３１５ ０ ０􀆰 ４３３ ３ ０􀆰 ７６６ ２ ０􀆰 ７４３ ７ ０􀆰 ３４１ １ ０􀆰 ７１１ １
Ⅱ ０􀆰 ４６５ ５ ０􀆰 ３３１ ０ ０􀆰 ４３２ １ ０􀆰 ７６５ １ ０􀆰 ７８４ ９ ０􀆰 ３４９ １ ０􀆰 ７０８ １
Ⅰ ０􀆰 ４５４ ９ ０􀆰 ３２２ ５ ０􀆰 ４２８ ９ ０􀆰 ７６６ １ ０􀆰 ７６３ ９ ０􀆰 ３４４ ７ ０􀆰 ７１１ １
平均值 ０􀆰 ４５４ ８ ０􀆰 ３２２ ４ ０􀆰 ４２６ ９ ０􀆰 ７６６ ９ ０􀆰 ７６４ ２ ０􀆰 ３４５ ６ ０􀆰 ７１１ ７
ＲＳＤ ／ ％ １􀆰 ３０ １􀆰 ７４ １􀆰 ２２ ０􀆰 １７ １􀆰 ８５ １􀆰 ２４ ０􀆰 ４８

２􀆰 ８　 色谱峰定位 　 以连翘苷为内标， 考察其他 ７
种成分在不同色谱仪、 色谱柱下与内标物的相对保

留值， 对待测成分色谱峰进行定位， 结果见表 ３，
可知不同仪器、 色谱柱下相对保留值无明显差异。

表 ３　 各成分相对保留值

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｖａｌｕｅｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

仪器 色谱柱 木犀草苷 木犀草素 东北贯众素 连翘酯苷 Ｂ 连翘酯苷 Ａ 牛蒡子苷元 坡模酸

Ａｇｉｌｅｎｔ １２００ Ｔｈｅｒｍｏ ＯＤＳ Ｃ１８ ０􀆰 ４４７ ７ ０􀆰 ５０９ ５ ０􀆰 ６５７ ５ ０􀆰 ８３７ ９ ０􀆰 ８９７ ５ １􀆰 ０７７ ９ １􀆰 ２１９ ６
Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ ＢＤＳ Ｃ１８ ０􀆰 ４４１ ９ ０􀆰 ５０８ ３ ０􀆰 ６５６ ７ ０􀆰 ８３７ ９ ０􀆰 ８９５ ４ １􀆰 ０７１ ５ １􀆰 ２１４ ３
ＳｕｎＦｉｒｅ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ４５４ ６ ０􀆰 ５１７ ２ ０􀆰 ６５９ ４ ０􀆰 ８３９ １ ０􀆰 ９０１ １ １􀆰 ０８１ ２ １􀆰 ２３２ ５

Ｗａｔｅｒｓ ｅ２６９５ Ｔｈｅｒｍｏ ＯＤＳ Ｃ１８ ０􀆰 ４５０ ２ ０􀆰 ５１０ ６ ０􀆰 ６５８ ２ ０􀆰 ８３９ ５ ０􀆰 ８９９ ４ １􀆰 ０７８ ６ １􀆰 ２２３ ８
Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ ＢＤＳ Ｃ１８ ０􀆰 ４３７ ６ ０􀆰 ５０１ ６ ０􀆰 ６４９ ９ ０􀆰 ８３２ ７ ０􀆰 ８９０ ６ １􀆰 ０４９ ２ １􀆰 ２１４ ９
ＳｕｎＦｉｒｅ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ４６１ ６ ０􀆰 ５２０ ４ ０􀆰 ６５９ ７ ０􀆰 ８４２ ４ ０􀆰 ８９９ ２ １􀆰 ０９２ ５ １􀆰 ２４０ ５
平均值 ０􀆰 ４４８ ９ ０􀆰 ５１１ ３ ０􀆰 ６５６ ９ ０􀆰 ８３８ ３ ０􀆰 ８９７ ２ １􀆰 ０７５ １ １􀆰 ２２４ ３
ＲＳＤ ／ ％ １􀆰 ９３ １􀆰 ３１ ０􀆰 ５５ ０􀆰 ３８ ０􀆰 ４２ １􀆰 ３４ ０􀆰 ８５

２􀆰 ９　 样 品 含 有 量 测 定 　 取 ３ 批 颗 粒 （ 批 号

１７１２０２、 １８０２０３、 １８０４０１） 适量， 在 “２􀆰 １” 项色

谱条件下进样测定， 分别采用外标法和一测多评法

计算含有量， 结果见表 ４， 可知 ２ 种方法所得结果

无明显差异， 相对平均偏差 （ＲＡＤ） 均＜２􀆰 ０％ 。

表 ４　 各成分含有量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ）
Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｇ）

批号
连翘苷 木犀草苷 木犀草素 东北贯众素

外标法 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％
１７１２０２ １􀆰 ２７１ ０􀆰 ５２８ ０􀆰 ５３３ ０􀆰 ４７ ０􀆰 ４１３ ０􀆰 ４２２ １􀆰 ０８ ６􀆰 １７９ ６􀆰 １４４ ０􀆰 ２８
１８０２０３ １􀆰 ０９２ ０􀆰 ６０６ ０􀆰 ５９５ ０􀆰 ９２ ０􀆰 ４７１ ０􀆰 ４６５ ０􀆰 ６４ ５􀆰 ５７７ ５􀆰 ６５２ ０􀆰 ６７
１８０４０１ １􀆰 ３２６ ０􀆰 ４７９ ０􀆰 ４９３ １􀆰 ４４ ０􀆰 ３５５ ０􀆰 ３６６ １􀆰 ５３ ６􀆰 ４６０ ６􀆰 ２８３ １􀆰 ３９

批号
连翘酯苷 Ｂ 连翘酯苷 Ａ 牛蒡子苷元 坡模酸

外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％
１７１２０２ ０􀆰 ７３５ ０􀆰 ７４８ ０􀆰 ８８ ２􀆰 １０４ ２􀆰 １７６ １􀆰 ６８ ０􀆰 ２８２ ０􀆰 ２９１ １􀆰 ５７ ０􀆰 ９５７ ０􀆰 ９８０ １􀆰 １９
１８０２０３ ０􀆰 ８３０ ０􀆰 ８１１ １􀆰 １６ ２􀆰 １９９ ２􀆰 １６１ ０􀆰 ８７ ０􀆰 ２４０ ０􀆰 ２４７ １􀆰 ４４ ０􀆰 ８８５ ０􀆰 ９０１ ０􀆰 ９０
１８０４０１ ０􀆰 ６２３ ０􀆰 ６００ １􀆰 ８８ １􀆰 ８６３ １􀆰 ９１７ １􀆰 ４３ ０􀆰 ３２１ ０􀆰 ３１７ ０􀆰 ６３ １􀆰 ００３ ０􀆰 ９９２ ０􀆰 ５５

３　 讨论

３􀆰 １　 流动相优化　 本实验考察了不同流动相 （乙
腈⁃水［２⁃３，７⁃８］、 乙腈⁃０􀆰 ５％ 冰醋酸［３，８］、 乙腈⁃０􀆰 ５％ 磷

酸［５⁃６，８⁃１３］） 对木犀草苷、 木犀草素、 东北贯众素、
连翘酯苷 Ｂ、 连翘酯苷 Ａ、 连翘苷、 牛蒡子苷元、
坡模酸峰形、 分离效果、 基线平稳的影响， 同时不

断优化流动相比例。 最终确定， 以乙腈⁃０􀆰 ５％ 磷酸

为流动相， 按 “２􀆰 １” 项下比例进行梯度洗脱。
３􀆰 ２　 供试品溶液制备方法筛选　 本实验考察了不

同提取溶剂 （甲醇［２⁃３，６］、 ７０％ 甲醇［３，５］、 乙醇［７］、
７０％ 乙醇［３］ ） 对木犀草苷、 木犀草素、 东北贯众

素、 连翘酯苷 Ｂ、 连翘酯苷 Ａ、 连翘苷、 牛蒡子苷

元、 坡模酸提取率的影响， 发现以 ７０％ 甲醇为提

取溶剂时， 各成分综合提取率最佳。 在此基础上，
又考察了不同提取方式 （超声提取［３，５⁃８，１０］、 加热

回流提取［２，８⁃９］ ） 对各成分提取率的影响， 发现差

异不大， 可能与梅翁退热颗粒生产工艺有关， 结合

检验操作便捷性， 选择超声提取。 同时， 又对超声
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提取时间 （１５、 ３０、 ４５ ｍｉｎ） 进行考察。 最终确

定， 采用 ７０％ 甲醇超声提取 ３０ ｍｉｎ 作为供试品溶

液制备方法。
４　 结论

本实验以连翘苷为内标， 建立一测多评法同时

测定梅翁退热颗粒中木犀草苷、 木犀草素、 东北贯

众素、 连翘酯苷 Ｂ、 连翘酯苷 Ａ、 连翘苷、 牛蒡子

苷元、 坡模酸的含有量， 可实现该制剂多指标成分

定量测定的质量评价模式， 而且该方法操作简便，
重复性好， 为其质量控制和评价提供科学依据。
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摘要： 目的　 建立 ＨＰＬＣ 法同时测定良姜胃疡胶囊 （吴茱萸、 高良姜、 藿香等） 中东莨菪苷、 异嗪皮啶、 东莨菪内

酯、 吴茱萸碱、 吴茱萸次碱、 吴茱萸新碱、 去氢吴茱萸碱的含有量。 方法 　 该药物 ７０％ 甲醇提取液的分析采用

Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８色谱柱 （１５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相甲醇⁃０􀆰 １％ 甲酸， 梯度洗脱； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温

３０ ℃； 检测波长 ２６７、 ３３４ ｎｍ。 结果　 ７ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９９ ７）， 平均加样回收率 ９８􀆰 ８４％ ～
１０２􀆰 ６３％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ６９％ ～２􀆰 ００％ 。 结论　 该方法简便准确， 重复性好， 可用于良姜胃疡胶囊的质量控制。
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