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摘要： 目的　 建立 ＵＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法同时测定柴葛畅原合剂中异嗪皮啶、 柴胡皂苷 ｃ、 人参皂苷 Ｒｅ、 葛根素、 迷迭香

酸、 白花前胡甲素、 大豆苷元、 黄芩苷、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷的含量。 方法　 分析采用 Ｔｉｔａｎｋ Ｃ１８色谱柱 （１００ ｍｍ×
２􀆰 １ ｍｍ， ３ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 １％ 甲酸， 梯度洗脱； 体积流量 ０􀆰 ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３５ ℃； 电喷雾离子源； 正负离子

扫描； 多反应监测模式。 结果 　 ９ 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 ８４􀆰 ０８％ ～
１１５􀆰 ４０％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ２１％ ～４􀆰 ４７％ 。 结论　 该方法高效简便， 灵敏度、 专属性良好， 可用于柴葛畅原合剂的质量控制。
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　 　 柴葛畅原合剂经清代名医王九峰治时邪经验方

化裁而来， 由柴胡、 葛根、 防风等 １４ 味中药组成，
具有和解散寒、 化湿导滞功效， 用于常规人群防

疫， 虚实体质皆可。 目前， 该制剂质量评价仅通过

ＴＬＣ 法对黄芩、 肿节风和前胡进行定性鉴别，
ＨＰＬＣ 法对葛根素进行含量测定［１⁃２］， 难以全面表

征其质量［３⁃５］， 因此， 建立客观全面的评价方法尤

为重要。 研究表明， 柴葛畅原合剂中君药柴胡所含

的皂苷类［６］， 以及臣药葛根、 黄芩所含的葛根

素［７］、 大豆苷元［８］、 黄芩苷［９］ 等成分具有抗炎、
抗病毒、 抗菌、 免疫调节等活性［１０⁃１２］； 网络药理

学显示， 该方预防 ＣＯＶＩＤ⁃１９ 的作用可能与其参与

抗病毒， 调节细胞增殖、 存活、 生长、 迁移和氧稳

态调解等有关［１３］。 本实验建立 ＵＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法同
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时测定柴葛畅原合剂中葛根素、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米

醇苷、 柴胡皂苷 ｃ、 人参皂苷 Ｒｅ、 黄芩苷、 迷迭香

酸、 异嗪皮啶、 大豆苷元、 白花前胡甲素的含量，
以期为该制剂质量控制和药效物质基础研究提供参

考依据。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器 　 Ａｇｉｌｅｎｔ １２９０ Ｉｎｆｉｎｉｔｙ Ⅱ液相色谱系统

（美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）； Ｔｒｉｐｌｅ ＱｕａｄＴＭ５５００＋超高效液

相色谱⁃三重四级杆质谱仪、 Ａｎａｌｙｓｔ Ｓｏｆｔｗａｒｅ 仪器

操作软件、 ＳＣＩＥＸ ＯＳ 数据处理软件 （美国 ＡＢ
ＳＣＩＥＸ 公司）； ＫＱ⁃５００ＤＥ 数控超声波清洗器 （昆
山市超声仪器有限公司）； Ｓｅｃｕｒａ ２２５Ｄ⁃１ＣＮ 十万

分之一电子天平 ［赛多利斯科学仪器 （北京） 有

限公司］。
１􀆰 ２　 试剂与药物　 柴葛畅原合剂共 ５ 批 （黔药制

备字 Ｚ２０２３００２２０００， 由贵州中医药大学第二附属

医院制剂室生产， 批号 ２３０１０２⁃１ ～ ２３０１０２⁃５）。 异

嗪皮啶 （批号 ＰＳ０１２２２５）、 柴胡皂苷 ｃ （批号

ＰＳ０１１４８０）、 人参皂苷 Ｒｅ （批号 ＰＳ０１２０２０）、 葛根

素 （ 批 号 ＰＳ０１１７２３ ）、 迷 迭 香 酸 （ 批 号

ＰＳ０２０５１９）、 白花前胡甲素 （批号 ＰＳ０００１１４）、 大

豆 苷 元 （ 批 号 ＰＳ０１１０６０ ）、 黄 芩 苷 （ 批 号

ＰＳ０１１６１１３）、 ５⁃Ｏ⁃甲 基 维 斯 阿 米 醇 苷 （ 批 号

ＰＳ０１１３０３） 对照品， 纯度均大于 ９８％ （成都普思

生物科技股份有限公司）。 甲醇 （分析纯， 安徽天

地高纯试剂有限公司， 批号 ２２０７５１６１）； 乙腈 （色
谱纯， 德国默克公司， 批号 ＪＢ０８１４３０）； 甲酸 （质
谱纯， 天津市科密欧化学试剂有限公司， 批号

２０１７１０１２）； 纯净水 （杭州娃哈哈集团有限公司，
批号 ２０２３０３０６）。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 ＵＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 分析条件

２􀆰 １􀆰 １ 　 色谱 　 Ｔｉｔａｎｋ Ｃ１８ 色谱柱 （ １００ ｍｍ × ２􀆰 １
ｍｍ， ３ μｍ）； 流动相 ０􀆰 １％ 甲酸 （Ａ） ⁃乙腈 （Ｂ），
梯度洗脱 （０ ～ ０􀆰 ３ ｍｉｎ， １０％ ～ ６０％ Ｂ； ０􀆰 ３ ～ ０􀆰 ５
ｍｉｎ， ６０％ Ｂ； ０􀆰 ５ ～ １ ｍｉｎ， ６０％ ～ ８０％ Ｂ； １ ～ １􀆰 ５
ｍｉｎ， ８０％ ～１００％ Ｂ； １􀆰 ５～３ ｍｉｎ， １００％ Ｂ； ３～３􀆰 ０１
ｍｉｎ， １００％ ～ １０％ Ｂ； ３􀆰 ０１ ～ ５ ｍｉｎ， １０％ Ｂ）； 体积

流量 ０􀆰 ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３５ ℃； 进样量 １ μＬ。
２􀆰 １􀆰 ２　 质谱　 电喷雾离子源 （ＥＳＩ）； 正负离子扫

描； 多重反应监测 （ＭＲＭ） 模式； 离子化电压

（ＩＳ） ５ ５００􀆰 ０、 －４ ５００􀆰 ０ Ｖ； 离子源温度 （ＴＥＭ）
５５０ ℃； 雾化气 （ＧＳ１）、 辅助气 （ＧＳ２） ５０􀆰 ０ ｐｓｉ
（１ ｐｓｉ ＝ ６􀆰 ８９５ ｋＰａ）； 气帘气 （ＣＵＲ） ３５􀆰 ０ ｐｓｉ； 碰

撞气 （ＣＡＤ） ９􀆰 ０ ｐｓｉ； 离子对滞留时间 ２０ ｍｓ， 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 ｔＲ ／ ｍｉｎ 电离模式
ｍ ／ ｚ

母离子 子离子
解簇电
压 ／ Ｖ

碰撞能
量 ／ Ｖ

葛根素 ２􀆰 ３７ 负离子 ４１５􀆰 ２［Ｍ⁃Ｈ］ － ２９５􀆰 ２∗［Ｍ⁃Ｈ⁃Ｃ４Ｈ８Ｏ４］ －，２６７􀆰 ２［Ｍ⁃Ｈ⁃Ｃ４Ｈ８Ｏ４ ⁃ＣＯ］ － －１２５ －３１
－４８

５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷 ２􀆰 ４８ 正离子 ４５３􀆰 ２［Ｍ＋Ｈ］ ＋ ２９１􀆰 ２∗［Ｍ＋Ｈ⁃Ｃ６Ｈ１０Ｏ５］ ＋，２７３􀆰 ２［Ｍ＋Ｈ⁃Ｃ６Ｈ１０Ｏ５ ⁃Ｈ２Ｏ］ ＋ １２０ ３１
３６

柴胡皂苷 ｃ ２􀆰 ４６ 正离子 ９２７􀆰 ４［Ｍ＋Ｈ］ ＋ ９２７􀆰 ４［Ｍ＋Ｈ］ ＋，４７５􀆰 ２∗［Ｍ＋Ｈ⁃２Ｃ６Ｈ１０Ｏ４ ⁃Ｃ６Ｈ１０Ｏ５］ ＋ １６０ ３８
１１

人参皂苷 Ｒｅ ２􀆰 ４８ 负离子 ９４５􀆰 ４［Ｍ⁃Ｈ］ － ７８３􀆰 ７［Ｍ⁃Ｈ⁃Ｃ６Ｈ１０Ｏ５］ －，６３７􀆰 ４∗［Ｍ⁃Ｈ⁃Ｃ６Ｈ１０Ｏ５ ⁃Ｃ６Ｈ１０Ｏ４］ － －２００ －５７
－５２

黄芩苷 ２􀆰 ５９ 负离子 ４４５􀆰 ２［Ｍ⁃Ｈ］ － ２６９􀆰 １∗［Ｍ⁃Ｈ⁃Ｃ６Ｈ８Ｏ６］ －，１９５􀆰 ０［Ｍ⁃Ｈ⁃Ｃ６Ｈ８Ｏ６ ⁃Ｈ２Ｏ⁃２ＣＯ］ － －１００ －３５
－１７

迷迭香酸 ２􀆰 ６２ 负离子 ３５９􀆰 ２［Ｍ⁃Ｈ］ － １９７􀆰 １［Ｍ⁃Ｈ⁃Ｃ９Ｈ６Ｏ３］ －，１６１􀆰 １∗［Ｍ⁃Ｈ⁃Ｃ９Ｈ６Ｏ３ ⁃２Ｈ２Ｏ］ － －８０ －２５
－２５

异嗪皮啶 ２􀆰 ７２ 正离子 ２２３􀆰 １［Ｍ＋Ｈ］ ＋ １９０􀆰 ０［Ｍ＋Ｈ⁃ＣＨ３ ⁃Ｈ２Ｏ］ ＋，１６２􀆰 ２∗［Ｍ＋Ｈ⁃ＣＨ３ ⁃Ｈ２Ｏ⁃ＣＯ］ ＋ １０５ ３０
３４

大豆苷元 ２􀆰 ８１ 正离子 ２５５􀆰 ２［Ｍ＋Ｈ］ ＋ １９９􀆰 ２∗［Ｍ＋Ｈ⁃２ＣＯ］ ＋，１８１􀆰 ２［Ｍ＋Ｈ⁃２ＣＯ⁃Ｈ２Ｏ］ ＋ １２０ ３５
４２

白花前胡甲素 ３􀆰 ８５ 正离子 ４０９􀆰 ２［Ｍ＋Ｎａ］ ＋ ３２７􀆰 ２∗ ［ Ｍ ＋ Ｈ⁃ＣＨ３ＣＯＯＨ ］ ＋， ２２７􀆰 １ ［ Ｍ ＋ Ｈ⁃ＣＨ３ＣＯＯＨ⁃
ＣＨ３ＣＨ＝Ｃ（ＣＨ３）ＣＯＯＨ］ ＋

１２０ ３４
２４

　 　 注： ∗为定量离子碎片。
２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液　 精密称取异嗪皮啶、 柴胡皂

苷 ｃ、 人参皂苷 Ｒｅ、 葛根素、 迷迭香酸、 白花前胡

甲素、 大豆苷元、 黄芩苷、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷

对照品适量， ７５％ 甲醇溶解稀释， 即得 （各成分质

量浓度分别为 ０􀆰 ７９６、 ８１􀆰 ５００、 ８０􀆰 ５００、 ０􀆰 ７５０、
０􀆰 ７１１、 ０􀆰 ７７９、 ０􀆰 ７６１、 １􀆰 ０７５、 １􀆰 ０９３ μｇ ／ ｍＬ）。
２􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液　 精密量取本品 （批号 ２３０１０２⁃１）
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１ ｍＬ， ７５％ 甲醇溶解， 涡旋混匀， ０􀆰 ２２ μｍ 微孔滤

膜过滤， 取续滤液， ７５％甲醇稀释至 ５００ 倍， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 阴性样品溶液　 按处方和工艺， 分别制成

缺柴胡、 缺西洋参、 缺紫苏梗、 缺肿节风、 缺葛

根、 缺黄芩、 缺防风、 缺前胡的阴性样品， 按

“２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ４　 系统适用性考察　 精密吸取对照品、 供试

品、 阴性样品溶液适量， 在 “２􀆰 １” 项条件下进样

测定， 结果见图 １。 由此可知， 阴性无干扰， 表明

该方法系统适用性良好。

１． 葛根素　 ２􀆰 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷　 ３． 柴胡皂苷 ｃ　 ４． 人参皂苷 Ｒｅ　 ５． 黄芩苷　 ６． 迷迭香酸　 ７． 异嗪皮啶　 ８． 大豆苷元　 ９． 白花前胡甲素

１． ｐｕｅｒａｒｉｎ　 ２􀆰 ５⁃Ｏ⁃ｍｅｔｈｙｌｖｉｓａｍｍｉｏｓｉｄｅ　 ３． ｓａｉｋｏｓａｐｏｎｉｎ ｃ　 ４． ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅ Ｒｅ　 ５． ｂａｉｃａｌｉｎ　 ６． ｒｏｓｍａｒｉｎｉｃ ａｃｉｄ　 ７． ｉｓｏｆｒａｘｉｄｉｎ　 ８． ｄａｉｄｚｅｉｎ　 ９． ｐｒａｅｒｕｐｔｏｒｉｎ Ａ
图 １　 各成分提取离子流色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｉｏｎ ｃｕｒｒｅｎｔ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
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２􀆰 ３　 方法学考察

２􀆰 ３􀆰 １　 专属性试验　 精密吸取阴性样品溶液适量，
在 “２􀆰 １” 项条件下进样测定。 结果， 该溶液未呈

现与对照品溶液保留时间一致的特征峰， 表明该方

法专属性良好。
２􀆰 ３􀆰 ２　 线性关系考察 　 精密量取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下

对照品溶液适量， ７５％ 甲醇等倍稀释， 得到系列质

量浓度工作液， 在 “２􀆰 １” 项条件下进样测定。 以

对照品质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标

（Ｙ） 进行回归， 结果见表 ２， 可知各成分在各自范

围内线性关系良好。

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（ｎｇ ／ ｍＬ）

葛根素 Ｙ＝ １３ ２５６Ｘ＋３２ ０４０ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ０４６～７５０
５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷 Ｙ＝ ６８ ４２１Ｘ－１７９ ９３５ ０􀆰 ９９９ ２ ０􀆰 ０６７～５４６􀆰 ４２９

柴胡皂苷 ｃ Ｙ＝ ６０􀆰 ０１Ｘ－４２ ９２５ ０􀆰 ９９９ ０ ３９􀆰 ７９５～８１ ５００
人参皂苷 Ｒｅ Ｙ＝ ０􀆰 ６５６ ４Ｘ＋８８􀆰 ７６９ ０􀆰 ９９９ ７ ４􀆰 ９１３～４０ ２５０

黄芩苷 Ｙ＝ １２ ４４７Ｘ＋１３５ ２６５ ０􀆰 ９９９ ２ ０􀆰 ０６６～１ ０７５
迷迭香酸 Ｙ＝ １５ ９６７Ｘ＋１２ ８３３ １􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ０４３～７１０􀆰 ７１４
异嗪皮啶 Ｙ＝ ４３ ３４２Ｘ＋１５ ０３０ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ０４９～９９􀆰 ５５４
大豆苷元 Ｙ＝ ２１ ０６０Ｘ＋２０ ８５９ ０􀆰 ９９９ ０ ０􀆰 ０４６～１９０􀆰 １７９

白花前胡甲素 Ｙ＝ ３７ ２９５Ｘ＋１３６ ７５６ ０􀆰 ９９９ ７ ０􀆰 ０４８～７７８􀆰 ５７１

２􀆰 ３􀆰 ３　 精密度试验 　 取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下对照品溶

液适量， 在 “２􀆰 １” 项条件下进样测定， 测得葛根

素、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷、 柴胡皂苷 ｃ、 人参皂

苷 Ｒｅ、 黄芩苷、 迷迭香酸、 异嗪皮啶、 大豆苷元、
白花前胡甲素峰面积 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ４６％ 、 ０􀆰 ９４％ 、
１􀆰 ７６％ 、 ２􀆰 ２２％ 、 １􀆰 １０％ 、 １􀆰 ０１％ 、 ０􀆰 ７８％ 、 ０􀆰 ８４％ 、
１􀆰 ７４％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ３􀆰 ４ 　 重 复 性 试 验 　 精 密 量 取 本 品 （ 批 号

２３０１０２⁃１） 适量， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法平行制备

６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项条件下进样测定，
测得葛根素、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷、 柴胡皂苷 ｃ、
人参皂苷 Ｒｅ、 黄芩苷、 迷迭香酸、 异嗪皮啶、 大

豆苷元、 白花前胡甲素峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ６２％ 、
１􀆰 ５０％ 、 １􀆰 １０％ 、 ３􀆰 ７８％ 、 ０􀆰 ６５％ 、 ０􀆰 ９７％ 、 ０􀆰 ４４％ 、
２􀆰 ８４％ 、 ３􀆰 ３３％ ， 表明该方法重复性良好。

２􀆰 ３􀆰 ５　 稳定性试验 　 取 “２􀆰 ３􀆰 ４” 项下供试品溶

液适量， 于 ０、 ２、 ４、 ８、 １６、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 １” 项条

件下进样测定， 测得葛根素、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇

苷、 柴胡皂苷 ｃ、 人参皂苷 Ｒｅ、 黄芩苷、 迷迭香

酸、 异嗪皮啶、 大豆苷元、 白花前胡甲素峰面积

ＲＳＤ 分 别 为 ０􀆰 ５４％ 、 ２􀆰 ５７％ 、 ３􀆰 ４１％ 、 ４􀆰 ６４％ 、
０􀆰 ４２、 ０􀆰 ９５％ 、 １􀆰 ０９％ 、 ２􀆰 ４９％ 、 １􀆰 ６５％ ， 表明溶

液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ３􀆰 ６　 加样回收率试验　 精密量取各成分含量已

知的本品 （批号 ２３０１０２⁃１） ９ 份， 每份 ０􀆰 ５０ ｍＬ，
分别按 ８０％ 、 １００％ 、 １２０％ 水平精密加入对照品溶

液， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 在

“２􀆰 １” 项条件下进样测定， 计算回收率， 结果见

表 ３。

表 ３　 各成分加样回收率试验结果 （ｎ＝３）
Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｆｏｒ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔｓ ｆｏｒ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｎ＝３）

成分
低水平（８０％ ） 中水平（１００％ ） 高水平（１２０％ ）

平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％
葛根素 ８７􀆰 ３７ １􀆰 ６５ ８６􀆰 ５２ ２􀆰 １４ １０４􀆰 ５９ ０􀆰 ４５

５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷 ８４􀆰 ０８ １􀆰 ５８ ８９􀆰 ０１ ０􀆰 ５８ １１４􀆰 ９４ １􀆰 ４６
柴胡皂苷 ｃ １０３􀆰 ７８ １􀆰 ７８ １１１􀆰 １０ ４􀆰 ３５ １０６􀆰 ４０ １􀆰 ２３
人参皂苷 Ｒｅ １０８􀆰 １０ ３􀆰 １０ ９０􀆰 １７ ２􀆰 ０４ １１２􀆰 ３３ １􀆰 ３６

黄芩苷 ９６􀆰 ６１ ０􀆰 ２１ ９９􀆰 ３０ １􀆰 ０１ １０８􀆰 １１ １􀆰 ０３
迷迭香酸 ８８􀆰 ２９ １􀆰 ３５ ８５􀆰 ２３ ２􀆰 ５７ ９８􀆰 ６７ ３􀆰 ５６
异嗪皮啶 ９１􀆰 ０３ ３􀆰 ５９ １００􀆰 ７５ ０􀆰 ７３ １１４􀆰 ７４ ３􀆰 ９８
大豆苷元 ９５􀆰 ０５ ４􀆰 ４７ ９２􀆰 １６ ２􀆰 ２２ １００􀆰 ７３ ０􀆰 ４６

白花前胡甲素 １１５􀆰 ４０ ２􀆰 ８４ １０１􀆰 ７５ １􀆰 １５ ９３􀆰 ０９ ０􀆰 ６０

２􀆰 ４　 样品含量测定 　 取 ５ 批样品， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２”
项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项条件下进

样测定， 计算含量， 结果见表 ４。
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表 ４　 各成分含量测定结果 （ｍｇ ／ ｍＬ， ｎ＝２）
Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｆｏｒ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｍＬ， ｎ＝２）

批号 葛根素 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷 柴胡皂苷 ｃ 人参皂苷 Ｒｅ 黄芩苷 迷迭香酸 异嗪皮啶 大豆苷元 白花前胡甲素

２３０１０２⁃１ １􀆰 ０９７ ４ ０􀆰 ６５９ １ ０􀆰 ２２３ ６ ０􀆰 １２２ １ ４􀆰 ２１２ ８ ０􀆰 １９４ ８ ０􀆰 １２８ ７ ０􀆰 ４１７ １ １􀆰 ２４２ ７

２３０１０２⁃２ １􀆰 １４３ ９ ０􀆰 ６５５ ３ ０􀆰 ３８２ ８ ０􀆰 １５３ ３ ４􀆰 ３５０ ７ ０􀆰 １９５ ０ ０􀆰 １３１ ３ ０􀆰 ４１４ ７ １􀆰 １５３ ５

２３０１０２⁃３ １􀆰 ４８３ ８ ０􀆰 ６６２ １ ０􀆰 １０９ ２ ０􀆰 １２４ ９ ５􀆰 ５３９ ０ ０􀆰 １９３ ９ ０􀆰 １２７ １ ０􀆰 ４１８ ２ １􀆰 ２２８ ２

２３０１０２⁃４ １􀆰 １４２ ６ ０􀆰 ６５９ ９ ０􀆰 ２２３ ８ ０􀆰 １４１ ５ ３􀆰 ２４３ ４ ０􀆰 ２０３ ５ ０􀆰 １２７ ６ ０􀆰 ４１８ ４ １􀆰 ２０３ ７

２３０１０２⁃５ １􀆰 ３１１ ４ ０􀆰 ６７９ ７ ０􀆰 ２１４ ７ ０􀆰 １３５ ７ ４􀆰 ５９１ ５ ０􀆰 １９９ ２ ０􀆰 １３０ １ ０􀆰 ５１２ ０ １􀆰 ７６８ ８

３　 讨论

３􀆰 １　 指标成分选择　 预实验根据药效作用， 选择

柴胡中的柴胡皂苷 ａ、 ｄ， 葛根中的葛根素， 黄芩

中的黄芩苷， 防风中的 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷，
紫苏梗中的迷迭香酸， 前胡中的白花前胡甲素， 西

洋参中的人参皂苷 Ｒｅ， 肿节风中的异嗪皮啶进行

含量测定， 但未检测到柴胡皂苷 ａ、 ｄ， 可能与制

备工艺或样品处理方法有关。 因此， 本实验增加特

征成分柴胡皂苷 ｃ 和大豆苷元［１４⁃１５］。
３􀆰 ２　 提 取 溶 剂 选 择 　 本 实 验 取 本 品 （ 批 号

２３０１０２⁃１） 适量， 分别以 ５０％ 甲醇、 ７５％ 甲醇和水

为提取溶剂， 制备供试品溶液。 结果， 以 ７５％ 甲

醇提取时样品能均匀溶解， 并可提高其响应值及质

谱分辨率。
３􀆰 ３　 ＵＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 条件优化 　 ＵＰＬＣ 具有高分离

效率、 快速、 低消耗等优势， 与 ＭＳ ／ ＭＳ 联用时可

提供高质量的质谱数据［１６⁃１９］。 另外， 白花前胡甲

素在正离子模式下易形成稳定、 不易裂解的加合离

子峰 ［Ｍ＋Ｎａ］ ＋， 而在低碰撞能量下会产生不稳定

的 ［Ｍ＋Ｈ］ ＋峰， 作为碎片离子的主要来源； 随着

碰撞能量增加， 吡喃环上 ３′⁃Ｃ、 ４′⁃Ｃ 处的取代基

发生断裂， 得到特征碎片离子 ｍ ／ ｚ ３２７􀆰 ２ ［Ｍ＋Ｈ⁃
ＣＨ３ＣＯＯＨ］ ＋、 ２２７􀆰 １ ［Ｍ＋Ｈ⁃ＣＨ３ＣＯＯＨ⁃ＣＨ３ＣＨ ＝ Ｃ
（ＣＨ３） ＣＯＯＨ］ ＋［２０⁃２１］， 并通过优化电压来确保含

量测定准确性。
３􀆰 ４　 皂苷稳定性分析与优化　 皂苷类成分中的内

酯键在 ｐＨ 值、 温度、 光照、 空气等因素的影响

下［２２］， 稳定性不理想， 并且在多级串联质谱中某

些苷元也会发生裂解。 本实验采用 ＭＲＭ 模式和

ＥＳＩ 源， 通过优化碰撞能量来选取特征性碎片离

子， 在一定程度上提高了对皂苷类化合物检测的专

属性［２３］， 可基本满足定量需求， 后续将 采 用

ＤＡＲＴ⁃ＭＳ［２４］等方法对上述情况进行深入研究。
４　 结论

本实验建立 ＵＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法同时测定柴葛畅

原合剂中异嗪皮啶、 柴胡皂苷 ｃ、 人参皂苷 Ｒｅ、 葛

根素、 迷迭香酸、 白花前胡甲素、 大豆苷元、 黄芩

苷、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷的含量， 该方法操作简

便， 专属性强， 稳定性好， 可为该制剂质量控制及

临床合理应用提供参考依据。
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摘要： 目的　 评价四翅滨藜、 梭梭寄主肉苁蓉质量。 方法　 测定营养物质及化学成分 （总多糖、 淀粉、 脂肪、 蛋白

质、 总多酚、 总黄酮、 维生素 Ｃ、 原花青素、 氨基酸、 无机元素、 脂肪酸）、 苯乙醇苷 （２′⁃乙酰毛蕊花糖苷、 管花苷

Ａ、 管花苷 Ｂ、 红景天苷、 毛蕊花糖苷、 肉苁蓉苷 Ａ、 松果菊苷、 异毛蕊花糖苷、 益母草苷、 栀子苷） 的含量， 再检

测差异代谢物， 进行主成分分析、 正交偏最小二乘法判别分析、 聚类分析。 结果　 四翅滨藜⁃肉苁蓉中总多糖、 淀粉、
总黄酮、 维生素 Ｃ 含量高于梭梭⁃肉苁蓉中， 而脂肪、 蛋白质、 总多酚、 原花青素含量更低。 相较于梭梭⁃肉苁蓉， 四

翅滨藜⁃肉苁蓉含有更丰富的氨基酸、 无机元素、 脂肪酸、 苯乙醇苷。 ２ 种寄主药材区分度良好， 共有 ８９ 种差异代谢

物， 并且大部分在四翅滨藜寄主时积累量更高。 共识别出 １２ 条差异代谢物匹配度较高的通路， 其中戊糖和葡萄糖醛

酸的相互转化最显著， 所含的差异代谢物最多。 结论　 ２ 种寄主肉苁蓉中营养物质、 化学成分、 苯乙醇苷含量具有显

著差异， 可为该药材进一步寄主选择及质量控制研究提供重要依据。
关键词： 肉苁蓉； 四翅滨藜； 梭梭； 寄主； 质量评价； 含量测定； 多元统计分析
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