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　　摘要：目的 探究超高效液相色谱－质谱联用技术（Ｕｌｔｒａ－ｈｉｇｈｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，
ＨＰＬＣ－ＭＳ）法测定蒲地蓝消炎片中７种有效成分含量。方法 通过ＵＰＬＣ－ＭＳ，对蒲地蓝消炎片中的７种主要活性成分
进行定量分析，比较不同生产厂家的蒲地蓝消炎片样品中这些活性成分的含量差异，旨在为蒲地蓝消炎片的质量评估提

供科学依据。结果 精确量取一定量每种有效成分的标准溶液储备液，并将其转移到５ｍＬ的量瓶中。依据既定的色谱
分析条件进行测定，测定结果以峰面积的形式获得。将这些峰面积数据应用到相应的标准曲线方程中进行计算和记录。

结果表明，在所研究的质量浓度范围内，每种有效成分的峰面积与其质量浓度间呈现出良好的线性相关性。不同有效成

分（绿原酸、咖啡酸、菊苣酸、紫堇灵、黄芩苷、木犀草素、汉黄芩苷，以下稳定性、重现性、加样回收率顺序与这一顺序一

致）中精密度的ＲＳＤ分别为０．９９％、０．３１％、１．２０％、１．４７％、１．３１％、１．２９％、０．３３％，色谱峰面积的相对标准偏差（Ｒｅｌａ
ｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎｏｆｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃｐｅａｋａｒｅａ，ＲＳＤ）值均小于１．４６％，提示该仪器有较好精密度。经０、３、６、１２、２４、４８
ｈ记录峰面积评估稳定性，不同蒲地蓝消炎片有效成分 ＲＳＤ分别为１．１４％、０．１０％、０．８４％、０．５３％、０．４６％、０．６６％、
０８４％，提示供试品溶液２４ｈ内稳定性较优。测定峰面积评估重复性，不同蒲地蓝消炎片有效成分ＲＳＤ分别为１．２８％、
１．７５％、１．４３％、１．０４％、２．３９％、０．９３％、２．６１％，提示ＵＰＬＣ－ＭＳ／ＭＳ技术具有较好的重复性。有效成分ＲＳＤ平均回收
率分别为９９．５３％（ＲＳＤ为２．３８％）、１００．６３％（ＲＳＤ为２．２７％）、９８．９５％（ＲＳＤ为２．２９％）、１０１．５８％（ＲＳＤ为１．３８％）、
１００．９５％（ＲＳＤ为２．２５％）、９７．２６％（ＲＳＤ为０．９１％）、９８．５６％（ＲＳＤ为１．９２％）。不同厂家蒲地蓝消炎片样品中各种有
效成分均存在显著差异。结论 ＵＰＬＣ－ＭＳ技术以其卓越的精密度、稳定性和重复性，能全面地揭示不同批次和不同生
产厂家的蒲地蓝消炎片的质量状况，该方法对于客观评估药品质量、确保药品的质量和提升临床疗效都具有重要的积极

影响。
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ＰｕｄｉｌａｎＡｎｔｉ－ＩｎｆｌａｍｍａｔｏｒｙＴａｂｌｅｔｓｆｒｏｍｄｉｆｆｅｒｅｎｔｂａｔｃｈｅｓａｎｄｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒｓ．Ｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄｈａｓｉｍｐｏｒｔａｎｔｐｏｓｉｔｉｖｅｅｆｆｅｃｔｓｏｎｏｂ
ｊｅｃｔｉｖｅｌｙｅｖａｌｕａｔｉｎｇｄｒｕｇｑｕａｌｉｔｙ，ｅｎｓｕｒｉｎｇｔｈｅｄｒｕｇｑｕａｌｉｔｙａｎｄｉｍｐｒｏｖｉｎｇｔｈｅｃｌｉｎｉｃａｌｅｆｆｉｃａｃｙ．

Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＵＰＬＣ－ＭＳｍｅｔｈｏｄ；ＰｕｄｉｌａｎＡｎｔｉ－ＩｎｆｌａｍｍａｔｏｒｙＴａｂｌｅｔｓ（蒲地蓝消炎片）；ｅｆｆｅｃｔｉｖｅｉｎｇｒｅｄｉｅｎｔｓ

　　蒲地蓝消炎片是一种由黄芩、蒲公英、板蓝根和苦地丁四
种中药材配伍而成的中成药，具备清热、解毒、抗炎和消肿的功

效［１］。在医疗实践中，蒲地蓝消炎片主要用于治疗疖肿、扁桃

体炎、咽炎和支气管炎等病症［２］。有研究报道指出，蒲地蓝消

炎片与西药的联合应用在治疗病毒性肺炎和肺炎链球菌感染

等病症时，能发挥协同效应。蒲地蓝消炎片的质量评估主要依

赖于高效液相色谱（ｈｉｇｈ－ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ，
ＨＰＬＣ）技术，通过该技术检测其关键成分或部分主要成分的含
量［３］。采用的检测手段仅能测定蒲地蓝消炎片中的少数成

分，不足以全面代表其整体质量，因此无法实现对蒲地蓝消炎

片质量的全面评估［４］。相关研究表明，超高效液相色谱 －质
谱联用技术（Ｕｌｔｒａ－ｈｉｇｈｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－
ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，ＨＰＬＣ－ＭＳ）凭借其更高的分离度、更快的分
析速度和优异的灵敏度，能够在短时间内实现多种成分的同时

检测，尤其适用于中药复方复杂体系的多指标质量评价［５－６］。

该技术已逐渐成为中药质量控制领域的重要手段。基于此，本

项目就ＵＰＬＣ－ＭＳ法测定蒲地蓝消炎片中７种有效成分含量
进行分析，研究如下。

１　资料与方法
１．１　仪器和试剂

离子质谱仪、超高效液相色谱仪，上海科哲生化科技有

限公司；电热恒温鼓风干燥箱，深圳市国标易技术有限公司；

超纯水系统，杭州设备有限公司；中草药粉碎机，长沙百思得

电子科技有限公司；紫外分光光度计，东莞市鑫洋仪器设备

有限公司。

１．２　试药
对照品：黄芩苷（批号１１０７１５－２０１３１８）、Ｒ－Ｓ告依春（批

号１１１７５３－６ＢＡ３１）、紫堇灵（批号１１１７３４－１８３３３）（成都乐美
天医药科技开发有限公司）；甲醇、乙腈均为色谱纯，水为超纯

水，其余试剂均为分析纯，院内实验室提供。

研究收集了市售９个不同厂的蒲地蓝消炎片，选择国内各
地药店及零售店，并进行随机编号，分别为Ｓ１～Ｓ９，见表１。另
外选择Ｓ１同一厂家的不同批次药品，其批号分别为１２０３５３、
１２０１１９、１１１３２４、１２０３１８、１１２１５１。
１．３　样品溶液的制备

取蒲地蓝消炎片２０片，去除包衣，研细，混匀，药品研磨成
粉末并过筛，精密称取细粉１．２ｇ，置于具塞锥形瓶中，精密加
入体积分数为５０％甲醇溶液４０ｍＬ，称定质量，超声４０ｍｉｎ。
取出，放冷，再称定质量，用体积分数为５０％甲醇溶液补足减
失的质量，摇匀，用０．２２μｍ滤膜滤过，取续滤液即得。

表１　蒲地蓝消炎片来源厂家及批号

编号 厂家 批号

Ｓ１ 特一药业集团股份有限公司 １５１２０４
Ｓ３ 秦皇岛大恩药业有限公司 １５１２０２
Ｓ６ 天津中天制药有限公司 １４５４２５
Ｓ９ 广东佰和药业有限公司 １５１１０７
Ｓ１２ 云南白药集团股份有限公司 ６０９４０Ａ２
Ｓ１４ 天津中新药业集团股份有限公司中药制药厂 １５０９２７
Ｓ１５ 天长亿帆制药有限公司 ＺＴ１０９３５７
Ｓ１６ 山东孔府制药有限公司 １５０２２０２
Ｓ１９ 天津药达仁堂集团股份有限公司隆顺榕制药厂 １５０３０２

１．４　色谱条件
色谱柱为 ＡＣＱＵＩＴＹＵＰＬＣ ＢＥＨＣ１８色谱柱（２．１ｍｍ×

１００ｍｍ，１．７μｍ）；体积流量为 ０．４ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长２１０ｎｍ；
进样量２μＬ。流动相为乙腈（Ａ）～０．１％磷酸水溶液（Ｂ）；梯
度洗脱：０～５ｍｉｎ体积分数为５％ ～１０％Ａ，５～３５ｍｉｎ体积分
数为１０％～３２％Ａ，３５～４０ｍｉｎ体积分数为３２％～６０％Ａ，４５～
５０ｍｉｎ体积分数为６０％Ａ；柱温：３５℃。
１．５　指纹图谱研究
１．５．１　精密度实验　从蒲地蓝消炎片中提取样本，制备成试
验溶液，并连续注入６次以获取指纹图谱。计算得到的色谱峰
面积的相对标准偏差（ｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎｏｆｃｈｒｏｍａｔｏ
ｇｒａｐｈｉｃｐｅａｋａｒｅａ，ＲＳＤ）显示，所有色谱峰的相对保留时间的
ＲＳＤ都低于０．０６％。此外，相对峰面积的 ＲＳＤ低于１．５％，且
相似度均值超过０．９，提示仪器具有较高的精密度。
１．５．２　稳定性实验　精确地取样供试品溶液，并在０、２、４、６、
１２和２４ｈ的时间点进行进样，记录 ＵＰＬＣ色谱图。以第９个
色谱峰作为参照内标峰，计算了每个色谱峰的相对保留时间、

相对峰面积及其ＲＳＤ，结果提示 ＲＳＤ均低于０６％和５．１２％，
且相似度均在０．９以上，蒲地蓝消炎片的供试品溶液在２４ｈ
内保持稳定。

１．５．３　重复性实验　收集了同一批次编号的蒲地蓝消炎片共
６份，制备成试验溶液，并在设定的色谱条件下进行进样分析，
记录下指纹图谱。计算每个色谱峰的相对保留时间、相对峰面

积以及ＲＳＤ，结果显示ＲＳＤ分别在０．１６％和５．４％以下，相似
度均大于０．９，提示具有较好的重复性。
１．５．４　回收性试验　精确地称量同一批次编号的蒲地蓝消炎
片，每份重量为５ｇ，并向其中添加所有有效成分的标准品，以
制备试验溶液，记录峰面积并计算回收率。

１．６　统计学处理
使用ＳＰＳＳ２６．０软件进行数据处理，利用药典委员会提供
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的中药色谱指纹图谱相似度评价系统软件进行评估，组间均值

通过ｔ检验进行比较，实验数据以平均值±标准差（珋ｘ±ｓ）的形
式呈现。

２　结果
２．１　线性关系考察

分别精密吸取适量的有效成分标准品储备液，放置于 ５
ｍＬ容量瓶内，根据色谱条件予以测定，获得的峰面积代入标准
曲线进行测算和记录，见表２，提示各项有效成分在各自质量
浓度范围内具有较好的线性关系。

表２　蒲地蓝消炎片中不同成分的回归方程、
相关系数、线性范围回归方程

标准品 回归方程 ｒ值
线性范围／
（μｇ／ｍＬ）

绿原酸　 Ｙ＝５３５６１００．４Ｘ－１０３２４ ０．９９９８ ０．０１９～０．３７８
咖啡酸　 Ｙ＝８３４０２３２Ｘ－４１６０３ ０．９９９３ ０．００９～０．１５９
菊苣酸　 Ｙ＝２０８８６０４３．５Ｘ＋８６ ０．９９９７ ０．０３９～０．６８９
紫堇灵　 Ｙ＝７８９２９９３．５Ｘ＋１１．３５０ ０．９９９６ ０．０１７～０．２５８
黄芩苷　 Ｙ＝１０８９２７６３．２Ｘ＋１１１８９ ０．９９９８ ０．２６８～４．４８２
木犀草素 Ｙ＝４９５０３３３Ｘ＋４７６３．１８ ０．９９９８ ０．０３５～０．５６８
汉黄芩苷 Ｙ＝５２７８１０９Ｘ－７７６８．２ ０．９９９９ ０．０６９～１．１２０

２．２　精密度、稳定性、重现性、加样回收率实验
精密度：不同有效成分（绿原酸、咖啡酸、菊苣酸、紫堇灵、

黄芩苷、木犀草素、汉黄芩苷，以下稳定性、重现性、加样回收率

顺序与这一顺序一致）中的ＲＳＤ值均小于１．４６％，提示该仪器
有较好精密度。见表３。

稳定性：经０、３、６、１２、２４、４８ｈ记录峰面积评估稳定性，不
同蒲地蓝消炎片有效成分 ＲＳＤ值均小于１．９０％，提示供试品
溶液２４ｈ内稳定性较优。见表３。

重复性：测定峰面积评估重复性，不同蒲地蓝消炎片有效

成分ＲＳＤ值均小于２．５９％，提示 ＵＰＬＣ－ＭＳ／ＭＳ技术具有较
好的重复性。见表３。

表３　７种成分的精密度、稳定性、重复性实验的ＲＳＤ值
单位：％

成分 精密度 稳定性 重复性

绿原酸　 ０．９９ １．１４ １．２８
咖啡酸　 ０．３１ ０．１０ １．７５
菊苣酸　 １．２０ ０．８４ １．４３
紫堇灵　 １．４７ ０．５３ １．０４
黄芩苷　 １．３１ ０．４６ ２．３９
木犀草素 １．２９ ０．６６ ０．９３
汉黄芩苷 ０．３３ ０．８４ ２．６１

　　加样回收率实验：精密量取已知含量的蒲地蓝消炎片，每
份０．５ｍＬ，共６份。有效成分ＲＳＤ平均回收率分别为９９．５３％
（ＲＳＤ为２．３８％）、１００．６３％（ＲＳＤ为 ２．２７％）、９８．９５％（ＲＳＤ
为２．２９％）、１０１．５８％（ＲＳＤ为 １．３８％）、１００．９５％（ＲＳＤ为
２２５％）、９７．２６％ （ＲＳＤ 为 ０．９１％）、９８．５６％ （ＲＳＤ 为
１９２％）。见表４。
２．３　含量测定

取蒲地蓝消炎片适量，根据以上制备供试品溶液，色谱条

件进样，测定７种成分的含量。见表５。
３　讨论

中药复方中的成分较为复杂，在作用后会相互影响，导致

药效表现出不同的差异。

表４　７种成分的回收率（ｎ＝６）

成分
吸取量／
（ｍＬ）

样品中量／
（ｍｇ）

加入量／
（ｍｇ）

测得量／
（ｍｇ）

回收率／
（％）

平均回收

率／（％）
ＲＳＤ／
（％）

绿原酸　 ０．５ ０．０８０６ ０．０８５５ ０．１６７８ １０２．５５ ９９．５３ ２．３８
０．１６７３ １０１．８９
０．１６４５ ９７．５４
０．１６６３ １００．００
０．１６４２ ９８．９５
０．１６８２ ９６．２４

咖啡酸　 ０．５ ０．０４０１ ０．０４１０ ０．０８１２ ９８．０４ １００．６３ ２．２７
０．０８２０ １０１．９７
０．０８０１ １０１．６８
０．０８３０ ９７．６８
０．０８２０ １０３．６４
０．０８１７ １００．７５

菊苣酸　 ０．５ ０．３５４９ ０．３４５４ ０．７００５ １００．１０ ９８．９５ ２．２９
０．６８４２ ９５．９０
０．６９２０ ９７．５０
０．６９７０ ９８．５６
０．６９６８ ９８．９７
０．７１０２ １０２．６５

紫堇灵　 ０．５ ０．０６２３ ０．０６２５ ０．１２６７ １０１．３９ １０１．５８ １．３８
０．１２５９ １０１．９０
０．１２３８ ９９．４８
０．１２５１ １００．７６
０．１２６５ １０２．４９
０．１２６８ １０３．４７

黄芩苷　 ０．５ ３１．１９３３ ３．０９７５ ６．３７８４ １０２．９０ １００．９５ ２．２５
６．２４８３ ９８．６９
６．３９５４ １０５．４９
６．３０６７ １００．５５
６．２１０３ ９７．８９
６．２９７０ １００．２１

木犀草素 ０．５ ０．１４１６ ０．１４４０ ０．２７８９ ９６．４９ ９７．２６ ０．９１
０．２８１９ ９８．１９
０．２８１５ ９７．８８
０．２８０１ ９６．２８
０．２７９５ ９６．７０
０．２８１０ ９８．０３

汉黄芩苷 ０．５ ０．２７３９ ０．２７８５ ０．５５７９ １０１．８９ ９８．５６ １．９２
０．５４２９ ９６．５０
０．５４６６ ９７．６８
０．５４９２ ９９．４２
０．５４９２ ９８．４７
０．５４５１ ９７．４２

表５　不同厂家生产的蒲地蓝消炎片中有效成分分析
单位：ｍｇ／ｍＬ

样品 绿原酸 咖啡酸 菊苣酸 紫堇灵 黄芩苷 木犀草素 汉黄芩苷

Ｓ１ ０．１６５ ０．０８３ ０．７０９ ０．１２５ ６．３９８ ０．２８９ ０．５４９
Ｓ２ ０．１５９ ０．０８７ ０．６４９ ０．１３７ ６．２８３ ０．３０３ ０．５０４
Ｓ３ ０．１６７ ０．０８０ ０．６６９ ０．１３１ ６．３５３ ０．２８０ ０．５３９
Ｓ４ ０．１６２ ０．０７５ ０．７０１ ０．１４２ ６．２１０ ０．３０５ ０．５５８
Ｓ５ ０．１６８ ０．０７７ ０．６４９ ０．１２８ ６．０９２ ０．２７７ ０．５１５
Ｓ６ ０．１６０ ０．０８１ ０．６６７ ０．１３４ ６．１７２ ０．２８３ ０．５２７
Ｓ７ ０．１６９ ０．０８０ ０．６８２ ０．１３７ ６．１２１ ０．２７６ ０．５３４
Ｓ８ ０．１６９ ０．０８５ ０．６７４ ０．１４０ ６．４０５ ０．２７０ ０．５１４
Ｓ９ ０．１６３ ０．０７３ ０．７０９ ０．１２９ ６．３７４ ０．２８６ ０．５３３
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　　在《中华人民共和国药典》中，蒲地蓝消炎片的质量控制
标准主要依据菊苣酸和黄芩苷的含量，采用 ＵＰＬＣ法进行测
定，但这种方法存在耗时较长且无法同时测定多个成分的不

足［７］。先前的研究已经发现，ＵＰＬＣ－ＭＳ分析技术因其科学
性、合理性以及高灵敏度等优点而受到推崇［８－１０］。前期相关

学者，通过ＵＰＬＣ－ＭＳ分析蒲地蓝消炎片中咖啡酸的含量［１１］，

实验中样品经５％甲酸和５０％甲醇溶液超声处理４０ｍｉｎ，实验
数据表明，在０．０３４８～０．３４８μｇ的范围内，咖啡酸含量与响应
值之间存在良好的线性关系，相关系数 ｒ为０．９９９９。此外平
均加样回收率为９７．６％，ＲＳＤ达到１．５％［１２］，研究为测定蒲公

英中主要活性成分咖啡酸的含量，提供一种相对简单的分析技

术［１３－１６］。此外还有研究人员，应用 ＵＰＬＣ－ＭＳ技术对蒲地蓝
消炎口服液中的紫堇灵含量进行分析，在此过程中，样品通过

甲醇超声处理３０ｍｉｎ，在 Ｃ１８色谱柱的使用下
［１７］，流动相由甲

醇和浓度为０．０１５ｍｏｌ／Ｌ、ｐＨ值为６．７的磷酸盐缓冲液按８０∶
２０的比例混合，色谱条件设定为：检测波长２８９ｎｍ，流速１０
ｍＬ／ｍｉｎ，进样量１０μＬ，柱温３０℃，结果显示紫堇灵线性范围
是０．２００４～１．００２μｇ，平均加样回收率达到９９．５０％，相对标
准偏差（ＲＳＤ）为０．１％，且样品在１０ｈ内保持稳定，提示这种
方法易于操作，样品处理过程简单，为蒲地蓝消炎片中药材的

质量控制提供参考［１８］。在本项实验中，应用 ＵＰＬＣ－ＭＳ方法
在原有的常见有效成分含量测定的基础上，额外增加了绿原

酸、咖啡酸、紫堇灵、木犀草素和汉黄芩苷５种成分的测定。实
验中选择Ｃ１８色谱柱对色谱峰形状和分离效果的影响

［１９］，色谱

柱的使用结果显示色谱峰的形状和分离效果均表现良好［２０］；

应用乙腈 －体积分数为０．１％的磷酸水溶液作为流动相进行
梯度洗脱时，色谱峰形状和分离效果的影响进行研究，实验数

据表明在这种流动相条件下，色谱峰的形状和分离效果均表现

良好。试验采用超声提取法作为提取供试品的方法［２１］，并应

用５０％甲醇溶液进行１５分钟的超声提取，能获得较好的各成
分响应值，确保各成分被完全提取。结果显示，采取 ＵＰＬＣ－
ＭＳ方法不仅操作简便、检测快速，而且能够更全面地评估蒲
地蓝消炎片的质量，满足了中药制剂整体评价的需求［２２－２７］。

在本次实验中，我们利用 ＵＰＬＣ－ＭＳ技术，在短短１５ｍｉｎ
内便能同时测定蒲地蓝消炎片中的 ７种成分含量。这表明
ＵＰＬＣ－ＭＳ技术具有出色的精密度、稳定性和重现性，能够全
面反映不同生产厂家蒲地蓝消炎片的质量状况。这种方法不

仅为蒲地蓝消炎片的质量标准研究提供了有价值的参考，而且

对于临床药效的提升也具有重要的促进作用。
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