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黄蒲胃宁颗粒（柴黄胃宁颗粒）为《解放军医疗机构制剂
规范》收录品种，系由黄芪、蒲公英、黄连、白及、柴胡、陈皮、炙
甘草等 7味中药组成的复方制剂，具有疏肝理气、养胃和中之
功效，临床常用于胃、十二指肠溃疡和胆汁返流性胃炎、慢性
胃炎、顽固性返酸等症的治疗[1]。完善、可靠的质量标准是检
验生产工艺、保证药品质量和临床疗效的重要保障。黄蒲胃
宁颗粒现行标准较为落后，只建立了方中黄连、陈皮的定性鉴
别方法，样品前处理复杂，薄层色谱（TLC）展开使用到毒性大、

致癌的试剂苯和氯仿，亦无含量测定项，故有必要对其质量标
准进一步完善和提高。为此，本研究在对黄芪、蒲公英、黄连、

白及、柴胡、陈皮、炙甘草的 TLC 进行定性鉴别的同时，采用
高效液相色谱（HPLC）法测定了制剂中盐酸小檗碱的含量。

1 材料
1.1 仪器

1200型HPLC仪，包括二极管阵列检测器（美国Agilent公

司）；AL204型分析天平[梅特勒-托利多仪器（上海）有限公司]；

KQ-800KDE型超声波清洗器（昆山市超声仪器有限公司）。

1.2 药品与试剂

黄蒲胃宁颗粒（解放军第 105医院自制，批号：141106、

141120、140922，规格：10 g/袋）；黄芪甲苷对照品（批号：

110781-201314，纯 度 ＞98％）、橙 皮 苷 对 照 品（批 号 ：

110721-201316，纯度＞98％）、盐酸小檗碱对照品（批号：

110713-201007，纯度＞98％）、黄芪对照药材（批号：120974-

201311）、蒲公英对照药材（批号：121195-201213）、黄连对照药

材（批号：121073-201216）、白及对照药材（批号：121262-

201001）、柴胡对照药材（批号：120992-201108）、甘草对照药材

（批号：121303-201202）、陈皮对照药材（批号：120969-201109）

均购自中国食品药品检定研究院；硅胶G薄层板（青岛海洋化

工厂）；乙腈为色谱纯，其余试剂均为分析纯，水为超纯水。

2 方法与结果
2.1 定性鉴别

2.1.1 黄芪[2] 取样品 5 g，加水 50 ml，超声（功率：250 W，频

率：40 kHz，下同）处理20 min，用水饱和正丁醇振摇提取3次，

每次 50 ml，合并正丁醇提取液，用氨液洗涤 3次，每次 50 ml，

氨液弃去，再用正丁醇饱和的水洗涤 3次，每次 50 ml，弃去水

液，正丁醇液蒸干，残渣加甲醇 1 ml 使溶解，作为供试品溶

液。另取黄芪甲苷对照品适量，加甲醇使溶解，制成质量浓度

为 1 mg/ml的对照品溶液。再取黄芪对照药材 0.5 g，加水 100
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摘 要 目的：完善和提高黄蒲胃宁颗粒的质量标准。方法：采用薄层色谱（TLC）法对制剂中黄芪、蒲公英、黄连、白及、柴胡、陈

皮、炙甘草进行定性鉴别。采用高效液相色谱法测定制剂中盐酸小檗碱的含量：色谱柱为 Dikma Diamonsil C18，流动相为乙

腈-0.05 mol/L 磷酸二氢钾（50 ∶ 50，V/V）（每 100 ml 中含 0.4 g 十二烷基硫酸钠，磷酸调 pH 至 4.0），流速为 1.0 ml/min，检测波长为

345 nm，柱温为30 ℃，进样量为10 μl。结果：黄芪、蒲公英、黄连、白及、柴胡、陈皮、炙甘草的TLC图斑点清晰，分离度好。盐酸小

檗碱检测质量浓度线性范围为2.03～81.2 µg/ml（r＝0.999 9）；精密度、稳定性、重复性试验的RSD＜1％；加样回收率为99.67％～

103.04％（RSD＝1.14，n＝9）。结论：完善和提高的标准有利于黄蒲胃宁颗粒的质量控制。
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Study on the Improvement of Quality Standard of Huangpu Weining Granule
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ABSTRACT OBJECTIVE：To optimize and improve the quality standards of Huangpu weining granule. METHODS：TLC was

used for qualitative identification of Coptis chinensis，Pericarpium citri，Leguminosae，Herba taraxaci，Bletilla striata，Bupleurum

chinense and Radix glycyrrhizae. HPLC was used for the content determination of berberine hydrochloride. Column was Dikma Di-

amonsil C18 with mobile phase of acetonitrile-0.05 mol/L Potassium dihydrogen phosphate solution（50 ∶ 50，V/V）（per 100 ml was

added sodium lauryl sulfate 0.4 g，and then adjusted the pH to 4.0 with phosphoric acid）at a flow rate of 1.0 ml/min，the detec-

tion wavelength was 345 nm，the column temperature was 30 ℃，and the injection volume was 10 μl. RESULTS：The TLC of C.

chinensis，P.citri，Leguminosae，H. taraxaci，B. striata，B. chinense and R. glycyrrhizae showed clear spots and good separation.

The linear range of berberine hydrochloride was 2.03-81.2 µg/ml（r＝0.999 9）；RSDs of precision，stability and reproducibility tests

were lower than 1％；recovery was 99.67％-103.04％（RSS＝1.14，n＝9）. CONCLUSIONS：The optimized and improved method is

helpful for the quality control of Huangpu weining granule.
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ml，煎煮1 h，滤过，滤液浓缩至50 ml，按供试品溶液制备方法

制成对照药材溶液。按黄蒲胃宁颗粒处方和制备工艺制备缺

黄芪的阴性样品，按供试品溶液制备方法制成阴性对照溶

液。按TLC法[2015年版《中国药典》（一部）][3]试验，吸取上述

供试品溶液、阴性对照溶液各10 µl和对照品溶液、对照药材溶

液各5 µl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以二氯甲烷-甲醇-水

（20 ∶ 5 ∶ 1，V/V/V）（4 ℃放置过夜的下层溶液）为展开剂，置于氨

蒸气饱和的展开缸内，展开，取出，晾干，喷以10％硫酸乙醇溶

液，于105 ℃加热至斑点显色清晰，日光下检视。结果显示，供

试品色谱中，在与对照药材和对照品色谱相应位置上显相同

颜色的斑点，且阴性对照无干扰，详见图1。

2.1.2 蒲公英 取样品3 g，加水30 ml，超声处理20 min，用乙

醚振摇提取3 次，每次30 ml，合并乙醚提取液，乙醚液蒸干，残

渣加乙酸乙酯 1 ml使溶解，作为供试品溶液。另取蒲公英对

照药材0.5 g，加水100 ml，煎煮1 h，滤过，滤液浓缩至30 ml，按

供试品溶液制备方法制成对照药材溶液。按黄蒲胃宁颗粒处

方和制备工艺制备缺蒲公英的阴性样品，按供试品溶液制备

方法制成阴性对照溶液。按TLC法[2015年版《中国药典》（一

部）][3]试验，吸取上述3种溶液各20 μl，分别点于同一硅胶G薄

层板上，以乙油醚（30～60 ℃）-乙酸乙酯（4 ∶ 1，V/V）为展开剂，

置于氨蒸气饱和的展开缸内，展开，取出，晾干，置紫外光灯

（365 nm）下检视。结果显示，供试品色谱中，在与对照药材色谱

相应位置上显相同颜色的斑点，且阴性对照无干扰，详见图2。

2.1.3 黄连[3] 取样品 1 g，加甲醇 20 ml，超声处理 10 min，滤

过，取续滤液作为供试品溶液。另取盐酸小檗碱对照品，加甲

醇制成质量浓度为0.5 mg/ml的对照品溶液。再取黄连对照药

材0.5 g，加水100 ml，煎煮1 h，滤过，滤液浓缩至30 ml，按供试

品溶液制备方法制成对照药材溶液。按黄蒲胃宁颗粒处方和

制备工艺制备缺黄连的阴性样品，按供试品溶液制备方法制

成阴性对照溶液。按TLC法[2015年版《中国药典》（一部）][3]

试验，吸取上述4种溶液各10 μl，分别点于同一硅胶G薄层板

上，以乙酸异戊酯-无水乙醇-甲酸（7 ∶ 2 ∶ 1，V/V/V）为展开剂，置

于氨蒸气饱和的展开缸内，展开，取出，晾干，置紫外光灯（365

nm）下检视。结果显示，供试品色谱中，在与对照药材和对照

品色谱相应位置上显相同颜色的斑点，且阴性对照无干扰，详

见图3。

2.1.4 白及 [4] 取“2.1.2”项下供试品溶液作为供试品溶液。

另取白及对照药材0.5 g，加水100 ml，煎煮1 h，滤过，滤液浓缩

至30 ml，按供试品溶液制备方法制成对照药材溶液。按黄蒲

胃宁颗粒处方和制备工艺制备缺白及的阴性样品，按供试品

溶液制备方法制成阴性对照溶液。按TLC法[2015年版《中国

药典》（一部）][3]试验，吸取上述3种溶液各10 μl，分别点于同一

硅胶G薄层板上，以石油醚（60～90℃）-甲酸甲酯-甲酸（15 ∶5 ∶ 1，
V/V/V）的上层溶液为展开剂，置于氨蒸气饱和的展开缸内，展

开，取出，晾干，置紫外光灯（365 nm）下检视。结果显示，供试

品色谱中，在与对照药材色谱相应位置上显相同颜色的斑点，

且阴性对照无干扰，详见图4。

2.1.5 柴胡 [5] 取“2.1.1”项下供试品溶液作为供试品溶液。

另取柴胡对照药材 2 g，加水 100 ml，煎煮 1 h，滤过，滤液浓缩

至30 ml，按供试品溶液制备方法制成对照药材溶液。按黄蒲

胃宁颗粒处方和制备工艺制备缺柴胡的阴性样品，按供试品

溶液制备方法制成阴性对照溶液。按 TLC 法[2015年版《中

国药典》（一部）附录ⅥB][3]试验，吸取上述 3种溶液各 10 μl，

分别点于同一硅胶G薄层板上，以乙酸丁酯-乙醇-水（8 ∶ 2 ∶ 1，
V/V/V）为展开剂，置于氨蒸气饱和的展开缸内，展开，取出，晾

干，喷以含 2％对二甲基苯甲醛的 40％硫酸溶液，于 105 ℃加

热至斑点显色清晰，日光下检视。结果显示，供试品色谱中，

在与对照药材色谱相应位置上显相同颜色的斑点，且阴性对

照无干扰，详见图5。

2.1.6 陈皮[6] 取样品 2 g，加甲醇 10 ml，超声处理 10 min，滤

过，取续滤液作为供试品溶液。另取橙皮苷对照品适量，加甲

醇制成饱和溶液，作为对照品溶液。再取陈皮对照药材1 g，加

甲醇 10 ml，超声处理 30 min，滤过，取续滤液作为对照药材溶

图1 黄芪的薄层色谱图
1.对照品；2.对照药材；3～5.供试品；6.阴性对照

Fig 1 TLC chromatograms of Leguminosae
1.reference substance；2.medicinal material reference substance；3-5.test

samples；6.negative control

1 2 3 4 5 6

图2 蒲公英的薄层色谱图
1.对照药材；2～4.供试品；5.阴性对照

Fig 2 TLC chromatograms of H. taraxaci
1.medicinal material reference substance；2-4.test samples；5.negative

control

1 2 3 4 5

图3 黄连的薄层色谱图
1.对照品；2.对照药材；3～5.供试品；6.阴性对照

Fig 3 TLC chromatograms of C. chinensis
1.reference substance；2.medicinal material reference substance；3-5.test

samples；6.negative control

1 2 3 4 5 6
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液。按黄蒲胃宁颗粒处方和制备工艺制备缺陈皮的阴性样

品，按供试品溶液制备方法制成阴性对照溶液。按 TLC 法

[2015年版《中国药典》（一部）附录ⅥB][3]试验，吸取上述4种溶

液各 10 μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以乙酸乙酯-甲醇-水

（100 ∶17 ∶13，V/V/V）为展开剂，置于氨蒸气饱和的展开缸内，展

至约 18 cm，取出，晾干，喷以三氯化铝溶液，置紫外光灯（365

nm）下检视。结果显示，供试品色谱中，在与对照药材和对照

品色谱相应位置上显相同颜色的斑点，且阴性对照无干扰，详

见图6。

2.1.7 炙甘草[7] 取本品 5 g，加水 50 ml，超声处理 30 min，以

半径为13.5 cm、3 000/min离心10 min，取上清液，用乙酸乙酯

振摇提取 3次，每次 50 ml，合并乙酸乙酯提取液，蒸干，残渣

加甲醇 1 ml使溶解，作为供试品溶液。另取甘草对照药材 1

g，加水 100 ml，煎煮 1 h，滤过，滤液浓缩至 50 ml，按供试品溶

液制备方法制成对照药材溶液。按黄蒲胃宁颗粒处方和制备

工艺制备缺炙甘草的阴性样品，按供试品溶液制备方法制成

阴性对照溶液。按TLC法[2015年版《中国药典》（一部）]试验[3]，

吸取上述3种溶液各5 μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以乙

酸乙酯-甲酸-冰乙酸-水（15 ∶ 1 ∶ 1 ∶ 2，V/V/V）为展开剂，置于氨

蒸气饱和的展开缸内，展开，取出，晾干，喷以10％硫酸乙醇溶

液，于105 ℃加热至斑点显色清晰，日光下检视。结果显示，供

试品色谱中，在与对照药材色谱相应位置上显相同颜色的斑

点，且阴性对照无干扰，详见图7。

2.2 盐酸小檗碱含量测定

2.2.1 色谱条件 色谱柱：Dikma Diamonsil C18（250 mm× 4.6

mm，5 μm）；流动相：乙腈-0.05 mol/L磷酸二氢钾（50 ∶50，V/V）

（每 100 ml 中含 0.4 g 十二烷基硫酸钠，磷酸调 pH 至 4.0）；流

速：1.0 ml/min；检测波长：345 nm；柱温：30 ℃；进样量：10 μl。

2.2.2 对照品溶液的制备 取盐酸小檗碱对照品适量，精密称

定，加80％甲醇制成每1 ml含812.0 µg的对照品贮备液。精密

吸取上述对照品贮备液2.5 ml，置于50 ml量瓶中，加80％甲醇

定容，摇匀，即得每1 ml含盐酸小檗碱40.6 µg的对照品溶液。

2.2.3 供试品溶液的制备 精密称取样品约1 g，置于25 ml量

瓶中，加80％甲醇适量，超声处理30 min，放冷，用80％甲醇定

容，摇匀，滤过，即得。

2.2.4 阴性对照溶液的制备 按黄蒲胃宁颗粒处方和制备工

艺制备缺黄连的阴性样品，并按“2.2.3”项下方法制成阴性对

照溶液。

2.2.5 系统适用性试验与专属性试验 分别取“2.2.2”“2.2.3”

“2.2.4”项下对照品溶液、供试品溶液、阴性对照溶液各适量，

按“2.2.1”项下色谱条件进样，记录色谱图，详见图8。由图8可

知，盐酸小檗碱与相邻峰分离良好（R＝2.85），理论板数为

9 014，对称因子为0.96，且阴性对照溶液无干扰。

2.2.6 线性关系考察 分别精密量取“2.2.2”项下对照品溶液

0.5、1.0、2.0、3.0、5.0、10.0 ml，分别置于 10 ml 量瓶中，用 80％

甲醇定容；再精密吸取“2.2.2”项下对照品贮备液 2.5 ml，置于

25 ml量瓶中，用 80％甲醇定容，制成系列对照品溶液。精密

1 2 3 4 5

图7 炙甘草的薄层色谱图
1.对照药材；2～4.供试品；5.阴性对照

Fig 7 TLC chromatograms of R. glycyrrhizae
1.medicinal material reference substance；2-4.test samples；5.negative

control

图4 白及的薄层色谱图
1.对照药材；2～4.供试品；5.阴性对照

Fig 4 TLC chromatograms of B. striata
1.medicinal material reference substance；2-4.test samples；5.negative

control

1 2 3 4 5

图5 柴胡的薄层色谱图
1.对照药材；2～4.供试品；5.阴性对照

Fig 5 TLC chromatograms of B. chinense
1.medicinal material reference substance；2-4.test samples；5.negative

control

1 2 3 4 5

图6 陈皮的薄层色谱图
1.对照品；2.对照药材；3～5.供试品；6.阴性对照

Fig 6 TLC chromatograms of P. citri
1.medicinal material reference substance；2-4.test samples；5.negative

control

1 2 3 4 5 6
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吸取上述系列对照品溶液各 10 μl，按“2.2.1”项下色谱条件进
样测定，记录峰面积。以盐酸小檗碱质量浓度（x，μg/ml）为横
坐标、峰面积（y）为纵坐标进行线性回归，得回归方程为 y＝
37.43x－1.339（r＝0.999 9）。结果表明，盐酸小檗碱检测质量
浓度线性范围为2.03～81.2 µg/ml。
2.2.7 精密度试验 取“2.2.2”项下对照品溶液适量，按

“2.2.1”项下色谱条件连续进样测定 6次，记录峰面积。结
果，盐酸小檗碱峰面积的 RSD＝0.35％（n＝6），表明仪器精
密度良好。

2.2.8 稳定性试验 取“2.2.3”项下供试品溶液（批号：

140922）适量，分别于放置0、2、4、6、10、12 h时进样测定，记录
峰面积。结果，盐酸小檗碱峰面积的RSD＝0.82％（n＝6），表
明供试品溶液在12 h内基本稳定。

2.2.9 重复性试验 精密称取同一批样品（批号：140922）适
量，按“2.2.3”项下方法制备供试品溶液，共6份，再按“2.2.1”项
下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果，盐酸小檗碱含量为
455.37 µg/g，RSD＝0.52％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.2.10 加样回收率试验 取已知含量样品（批号：140922）适
量，共6份，分别加一定量的盐酸小檗碱对照品，按“2.2.3”项下
方法制备供试品溶液，再按“2.2.1”项下色谱条件进样测定，计
算样品含量，并计算加样回收率，结果见表1。

2.2.11 样品含量测定 取 3批样品各适量，分别按“2.2.3”项
下方法制备供试品溶液，再按“2.2.1”项下色谱条件进样测定，

计算样品含量，结果见表2。

3 讨论
黄蒲胃宁颗粒处方中黄芪为君药，蒲公英、黄连为臣药，

白及、柴胡、陈皮、炙甘草为佐药。2010年版《中国药典》关于黄
芪药材的TLC鉴别前处理方法较为复杂，需经甲醇回流提取、

中性氧化铝柱纯化及正丁醇萃取3个步骤，操作烦琐[3]。经查
阅文献及试验验证发现，样品水溶液经正丁醇萃取后氨洗、水
洗可直接进行TLC鉴别，指标线成分黄芪甲苷的斑点更为清
晰，同时采用毒性更小的二氯甲烷-甲醇-水展开系统[4]。

复方中药含量测定方法的建立首选君臣药、贵重药、毒性

药，且不建议选取含量较低成分[5]。黄芪药材指标性成分黄芪
甲苷和毛蕊异黄酮葡萄糖苷的含量要求分别为不低于 0.04％
和0.02％，且黄芪甲苷测定需使用蒸发光散射检测器，故舍弃
了黄芪甲苷和毛蕊异黄酮葡萄糖苷作为含量测定控制性成
分；蒲公英药材指标性成分咖啡酸含量太低（≥0.02％）亦不适
合作为控制性成分；而黄连药材中指标性成分盐酸小檗碱含
量较高（≥5.5％），且盐酸小檗碱常作为《中国药典》收载相似
品种的含量测定成分，故选择盐酸小檗碱作为本方含量测定
的控制性成分。

《中国药典》收载的中药复方中关于盐酸小檗碱的含量测
定方法有TLC法和HPLC法，由于TLC法重复性较差，干扰较
大，故本试验选择了HPLC法。而HPLC法测定盐酸小檗碱含
量的流动相组成主要有乙腈-0.05 mol/L磷酸二氢钾溶液、乙
腈-0.05 mol/L磷酸二氢钾溶液（每100 ml中加十二烷基硫酸钠
0.4 g，再以磷酸调pH至4.0）、乙腈-0.4％磷酸、乙腈-0.05 mol/L

磷酸二氢钾溶液（用磷酸调pH至3.0），研究发现加入离子对试
剂十二烷基硫酸钠对改善峰形和提高分离度有较好效果，故
选择了乙腈-0.05mol/L磷酸二氢钾溶液（每100 ml中加十二烷
基硫酸钠0.4 g，再以磷酸调pH至4.0）作为流动相系统[6]。

pH的考察中[7]，取同一份供试品溶液，色谱柱、柱温、流动
相比例等其他条件不变，改变流动相 pH（pH 3.5、4.0、4.5），结
果均能满足系统适用性试验要求。柱温的考察中，取同一份
供试品溶液，色谱柱、流动相比例、pH等其他条件不变，改变柱
温（25、30、35 ℃），结果均能满足系统适用性试验要求。流动
相比例的考察中，取同一份供试品溶液，色谱柱、柱温、pH等其
他条件不变，改变流动相中乙腈-0.05mol/L磷酸二氢钾溶液比
例（45 ∶ 55、50 ∶ 50、55 ∶ 45），结果均能满足系统适用性试验要
求。色谱柱的考察中，取同一份供试品溶液，柱温、流动相比
例、pH 等其他条件不变，使用不同色谱柱 [Welch Ultimate

XB-C18（200 mm×4.6 mm，5 μm）、依利特 Hypersil ODS2（200

mm×4.6 mm，5 μm）、Dikma Diamonsil C18（250 mm×4.6 mm，5

μm）、Kromasil 100-5 C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）]，结果均能
满足系统适用性试验要求。

综上所述，完善和提高的标准有利于黄蒲胃宁颗粒的质
量控制。
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表1 加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝9）
取样
量，g
0.507 8

0.505 2

0.505 5

0.511 2

0.511 6

0.510 8

0.504 1

0.504 6

0.504 5

样品含
量，μg
231.24
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229.78
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227.36
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276.08
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RSD，
％

1.14

表2 样品含量测定结果（n＝3）

Tab 2 Results of contents determination of samples（n＝3）

样品批号
141106

141120

140922

盐酸小檗碱，μg/g

427.28

425.49

455.37
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摘 要 目的：建立同时测定沙参麦冬汤中芦丁、甘草苷、补骨脂素、花椒毒素、佛手苷内酯、甘草酸铵、麦冬皂苷D、甲基麦冬二氢

高异黄酮A、甲基麦冬二氢高异黄酮B含量的方法。方法：采用超高效液相色谱-串联质谱法。色谱柱为Phenomenex Kinetex C18，

流动相为乙腈-0.1％甲酸（梯度洗脱），流速为0.3 ml/min，柱温为25 ℃，进样器温度为10 ℃，平衡时间为 2 min，进样量为5 μl。离

子化模式为电喷雾电离，源喷射电压分别为5 500 V、－4 500 V，雾化气压力为4.14×105 Pa，加热气压力为4.48×105 Pa，帘气压力为

1.72×105 Pa，离子源温度为 650 ℃，工作模式为多反应监测模式。结果：芦丁、甘草苷、补骨脂素、花椒毒素、佛手苷内酯、甘草酸

铵、麦冬皂苷D、甲基麦冬二氢高异黄酮A和甲基麦冬二氢高异黄酮B的检测质量浓度线性范围分别为1.75～700、5.00～1 997、

0.95～380、1.75～700、2.00～800、7.00～2 799、2.38～950、0.38～151、0.43～171 ng/ml（r 为 0.999 2、0.999 7、0.999 0、0.999 1、

0.999 8、0.999 3、0.999 5、0.999 7、0.999 0）；精密度、稳定性、重复性试验的 RSD≤3.0％；加样回收率分别为 98.76％～107.60％、

92.57％ ～105.80％ 、92.30％ ～103.10％ 、93.20％ ～108.10％ 、94.62％ ～99.20％ 、95.08％ ～104.80％ 、95.71％ ～104.80％ 、

94.54％～105.50％、94.50％～103.00％，RSD分别为1.7％、2.9％、2.1％、3.0％、1.2％、2.6％、1.9％、2.3％、1.6％（n＝6）。结论：该方

法快速、简便、准确可靠，适用于同时测定沙参麦冬汤中9种成分的含量。

关键词 超高效液相色谱-串联质谱法；沙参麦冬汤；定量；多反应监测模式

Simultaneous Determination of 9 Ingredients in Shasheng Maidong Decoction by UPLC-MS/MS
WU Yin1，WANG Rui2，REN Bingnan1，SUN Yuan1，LIU Yong1，ZHANG Liyuan1（1.Dept. of Pharmacy，Hebei
People’s Hospital，Shijiazhuang 050051，China；2.Dept. of TCM Diagnosis，Hebei University of Chinese Medi-
cine，Shijiazhuang 050071，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for the contents determination of rutin，liquiritin，psoralen，xanthotoxin，ber-

gapten，ammonium glycyrrhetate，ophiopogonin D，methylophiopogonanone A and methylophiopogonanone B in Shasheng maid-

ong decoction. METHODS：UPLC-MS/MS was conducted. The column of UPLC was Phenomenex Kenetix C18 with mobile phase

of acetonitrile solution -0.1％ formic acid（gradient elution）at a flow rate of 0.3 ml/min，the column temperature was 25 ℃，injec-

tor temperature was 10 ℃，equilibrium time was 2 min and the injection volume was 5 μl. Ionization mode was electrospray ioniza-

tion with spray voltage of 5 500 V and －4 500 V，atomizing air pressure was 4.14×105 Pa，heater pressure was 4.48×105 Pa，cur-

tain air was 1.72×105 Pa，and the ion source temperature was 650 ℃，the work mode was multiple reaction monitoring mode. RE-

SULTS：The linear range was 1.75-700 ng/ml（r＝0.999 2）for rutin，5.00-1 997 ng/ml（r＝0.999 7）for liquiritin，0.95-380 ng/ml

（r＝0.999 0）forpsoralen，1.75-700 ng/ml（r＝0.999 1）for xanthotoxin，2.00-800 ng/ml（r＝0.999 8）for bergapten，7.00-2 799 ng/ml

（r＝0.999 3） for ammonium glycyrrhetate，2.38-950 ng/ml（r＝0.999 5） for ophiopogonin D，0.38-151 ng/ml（r＝0.999 7） for

methylophiopogonanone A，and 0.43-171 ng/ml（r＝0.999 0）for methylophiopogonanone B；RSDs of precision，stability and re-

producibility tests were no more than 3.0％；recoveries were 98.76％-107.60％（RSD＝1.7％），92.57％-105.80％（RSD＝2.9％），

92.30％-103.10％（RSD＝2.1％），93.20％-108.10％（RSD＝3.0％），94.62％-99.20％（RSD＝1.2％），95.08％-104.80％（RSD＝2.6％），

95.71％-104.80％（RSD＝1.9％），94.54％-105.50％（RSD＝2.3％）and 94.50％-103.00％（RSD＝1.6％），respectively（n＝6）. CON-

CLUSIONS：The method is rapid，simple，accurate and reliable，and suitable for 9 ingredients in Shasheng maidong decoction.

KEYWORDS UPLC-MS/MS；Shasheng maidong decoction；Quantification；Multiple reaction monitoring model
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