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辛夷鼻炎丸由辛夷、薄荷、紫苏叶、甘草、广藿香、苍

耳子、鹅不食草、板蓝根、山白芷、防风、鱼腥草、菊花、三

叉苦等13味药材组成，2015年版《中国药典》（一部）[1]中

对该制剂功能与主治描述为祛风宣窍、清热解毒。用于

风热上攻、热毒蕴肺所致的鼻塞、鼻流清涕或浊涕、发

热、头痛，慢性鼻炎、过敏性鼻炎、神经性头痛见上述证

候者。其中，防风具有祛风解表、胜湿止痛之功效，对于

流感引起的头痛有效，在方中配合君药达到祛风的疗

效；甘草具有祛痰止咳、缓急止痛、调和诸药 [2]之功效。

升麻素苷及 5-O-甲基维斯阿米醇苷为该方中防风的有

高效液相色谱切换波长法同时测定辛夷鼻炎丸中 4种成分的含
量Δ
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摘 要 目的：建立同时测定辛夷鼻炎丸中升麻素苷、甘草苷、5-O-甲基维斯阿米醇苷、甘草酸铵含量的方法。方法：采用高效液

相色谱切换波长法对 A、B、C 3家企业共 52批次辛夷鼻炎丸样品进行含量测定。色谱柱为 Kromasil C18，流动相为乙腈-0.1％磷

酸，流速为1.0 mL/min，检测波长为220 nm（升麻素苷、甘草苷、5-O-甲基维斯阿米醇苷）和250 nm（甘草酸铵），柱温为30 ℃，进样

量为10 μL。结果：升麻素苷、甘草苷、5-O-甲基维斯阿米醇苷、甘草酸铵检测质量浓度线性范围分别为6.138～122.77 µg/mL（r＝

0.999 9）、2.502～50.03 µg/mL（r＝0.999 9）、5.988～119.75 µg/mL（r＝0.999 9）、12.788～255.76 µg/mL（r＝0.999 9）；精密度、稳定

性和重复性试验的 RSD 均＜2.0％（n＝6）；加样回收率分别为 100.32％（RSD＝0.58％，n＝6）、100.24％（RSD＝0.56％，n＝6）、

101.28％（RSD＝0.91％，n＝6）、101.48％（RSD＝0.79％，n＝6）。A企业的4种成分含量测定总值普遍高于B、C企业，其中甘草苷

的差异尤为显著；B企业的升麻素苷含量高于A、C企业，而5-O-甲基维斯阿米醇苷却低于A、C企业；B企业甘草苷的含量均是离

群值。结论：该方法操作简便、重复性好，可为辛夷鼻炎丸的质量控制提供参考。

关键词 辛夷鼻炎丸；升麻素苷；甘草苷；5-O-甲基维斯阿米醇苷；甘草酸铵；高效液相色谱法；切换波长法

Simultaneous Determination of 4 Components in Xinyi Biyan Pills by HPLC-switching Wavelength Method

HUANG Lili，LUO Yi，WU Guifan，XIE Peide，ZHANG Tao（Guangxi Zhuang Autonomous Region Institute for

Food and Drug Control，Nanning 530021，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To establish the method for simultaneous determination of pim-O-glucosylcimifugin，liquiritin，5-O-

methylvisammioside and amonium glycyrrhizinate in Xinyi byan pills. METHODS：HPLC-switching wavelength method was used

for content determination of 52 batches of Xinyi byan pills sample from enterprises A，B，C. The determination was performed on

Kromasil C18 column with mobile phase consisted of acetonitrile-0.1％ phosphoric acid at the flow rate of 1.0 mL/min. The

detection wavelengths were set at 220 nm（pim-O-glucosylcimifugin，liquiritin，5-O-methylvisammioside）and 250 nm（amonium

glycyrrhizinate）. The column temperature was 30 ℃ ， and sample size was 10 μ L. RESULTS： The linear ranges of

prim-O-glucosylcimifugin，liquiritin，5-O-methylvisammioside and amonium glycyrrhizinate were 6.138-122.77 µg/mL（r＝0.999 9），

2.502-50.03 µg/mL（r＝0.999 9），5.988-119.75 µg/mL（r＝0.999 9）and 12.788-255.76 µg/mL（r＝0.999 9），respectively. RSDs

of precision，stability and reproducibility tests were all lower than 2.0％（n＝6）. The recovery rate were 100.32％（RSD＝0.58％，

n＝6），100.24％（RSD＝0.56％，n＝6），101.28％（RSD＝0.91％，n＝6）and 101.48％（RSD＝0.79％，n＝6），respectively. Total

contents of 4 components in enterprise A were generally higher than enterprises B，C，among which the difference of liquiritin was

significant；the content of prim-O-glucosylcimifugin in enterprise B was higher than enterprises A，C，while the content of

5-O-methylvisammioside was lower than enterprises A，C. The content of liquiritin in enterprise B was outlier. CONCLUSIONS：

This method is simple，reproducible and can provide reference for quality control of Xinyi biyan pills.

KEYWORDS Xinyi biyan pills； Pim-O-glucosylcimifugin； Liquiritin； 5-O-methylvisammioside；Amonium glycyrrhizinate；

HPLC；Switching wavelength method
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效成分，甘草酸及甘草苷为该方中甘草的活性成分。而

近年来经调查发现，不同产区的甘草质量参差不齐，甘

草酸和甘草苷的含量高低差异较大[3]。由于我国对甘草

需求量大，更有不法分子销售国外低价甘草的情况，主

要表现在所含甘草苷含量不合格[4]。原标准及文献报道

仅有防风中升麻素苷及 5-O-甲基维斯阿米醇苷[5-6]的含

量测定，尚未见对甘草质量进行控制的报道。笔者在本

文中建立了采用高效液相色谱切换波长法[7]同时测定辛

夷鼻炎丸中升麻素苷、甘草苷、5-O-甲基维斯阿米醇苷、

甘草酸铵的含量的方法。

1 材料

1.1 仪器

2960高效液相色谱仪，包括二极管阵列检测器、自

动进样器及 Empower 色谱工作站（美国 Waters 公司）；

Milli-Q纯水仪（德国Merck Millipore公司）；ABS-6G双

量程十万分之一电子分析天平（瑞士 Mettler-Toledo 公

司）。

1.2 药品与试剂

辛夷鼻炎丸（企业A，规格：0.75 g/10丸，38批次，编

号 A1～A38；企业 B，规格：3 g/袋，10批次，编号 B1～

B10；企业 C，规格：0.75 g/10丸，4批次，编号 C1～C4）；

升麻素苷对照品（批号：111522-201511，纯度：94.8％）、

5-O-甲基维斯阿米醇苷对照品（批号：111523-201509，纯

度：95.8％）、甘草苷对照品（批号：111610-201106，纯度：

93.7％）、甘草酸铵对照品（批号：110731-201418，纯度：

93.1％）均由中国食品药品检定研究院提供；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

色谱柱：Kromasil C18（250 mm×4.5 mm，5 μm）；流

动相：乙腈为 A 相，0.1％磷酸为 B 相，梯度洗脱（0～25

min，5％～15％A；25～36 min，15％～21％A；36～80

min，21％～50％A）；流速：1.0 mL/min；检测波长：220

nm，60 min时变换波长为 250 nm；柱温：30 ℃；进样量：

10 µL。

2.2 溶液的制备

2.2.1 混合对照品溶液 精密称量升麻素苷12.95 mg、

甘草苷10.68 mg、5-O-甲基维斯阿米醇苷12.50 mg、甘草

酸铵14.02 mg，分别置于5、10、5、5 mL的棕色量瓶中，加

50％甲醇稀释至刻度，得到各对照品的贮备液。分别精

密吸取甘草酸铵贮备液 2.0 mL及其他 3种对照品贮备

液 1.0 mL，置于同一 10 mL量瓶中，加 50％甲醇稀释至

刻度，制成每1 mL含升麻素苷245.53 μg、甘草苷100.07

μg、5-O-甲基维斯阿米醇苷 239.50 μg、甘草酸铵 511.52

μg 的混合对照品溶液（甘草酸质量＝甘草酸铵质量/

1.021）。

2.2.2 供试品溶液 取 A3样品，研细，取 1 g，精密称

定，置于具塞锥形瓶中，精密加入50％甲醇20 mL，称定

质量，超声（功率：320 W，频率：40 kHz）处理 30 min，放

冷，再称定质量，用 50％甲醇补足减失的质量，用 0.45

µm滤膜滤过，作为供试品溶液。

2.2.3 阴性样品溶液 自制缺防风阴性样品及缺甘草

阴性样品，研细，取1 g，按照“2.2.2”项下方法制备，分别

作为缺防风和缺甘草阴性样品溶液。

2.3 系统适用性试验

精密量取“2.2”项下混合对照品溶液、供试品溶液和

阴性样品溶液各适量，按“2.1”项下色谱条件进样测定，

记录色谱，详见图1。

由图1可知，在该色谱条件下，各成分均能达到基线

分离，分离度＞1.5 ；理论板数以 5-O-甲基维斯阿米醇

苷峰计为12 000。结果表明，其他成分对主成分测定无

干扰。

2.4 线性关系考察

精密吸取“2.2”项下混合对照品溶液0.125、0.2、0.5、

1.0、2.0、2.5 mL，分别置于 5 mL 量瓶中，加入 50％甲醇

稀释至刻度，摇匀。分别精密吸取 10 μL注入液相色谱

仪，以待测成分质量浓度为横坐标（x，μg/mL）、峰面积为

纵坐标（y）绘制标准曲线，线性关系考察结果见表1。

表1 线性关系考察结果（n＝6）

Tab 1 Results of linear relationship investigation（n＝

6）

待测成分

升麻素苷

甘草苷

5-O-甲基维斯阿米醇苷

甘草酸铵

回归方程

y=1 895.1x-12 857

y=2 662.4x-6 429.1

y=2 200.9x-14 825

y=978.46x-12 690

r

0.999 9

0.999 9

0.999 9

0.999 9

线性范围，μg/mL

6.138～122.770

2.502～50.030

5.988～119.750

12.788～255.760

2.5 检测限与定量限考察

精密吸取“2.2.1”项下混合对照品溶液 0.25、0.5、1

mL，分别置于 10 mL量瓶中，加 50％甲醇稀释至刻度，

图1 高效液相色谱图

Fig 1 HPLC chromatograms
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摇匀，进样分析。当信噪比为3 ∶ 1时，得检测限；当信噪

比为10 ∶1时，得定量限。结果，升麻素苷、5-O-甲基维斯

阿米醇苷、甘草苷、甘草酸铵的检测限分别为 0.200、

0.200、0.150、0.125 μg/mL，定量限分别为 0.500、0.505、

0.350、0.271 μg/mL。

2.6 精密度试验

精密吸取供试品溶液10 μL，连续进样6次，按“2.1”

项下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果，升麻素苷、

甘草苷、5-O-甲基维斯阿米醇苷、甘草酸铵峰面积的

RSD分别为1.08％、1.17％、0.57％、1.00％（n＝6）。表明

仪器精密度良好。

2.7 重复性试验

取 A3样品约 1.0 g，共 6份，精密称定，按“2.2.2”项

下方法制备供试品溶液并测定及计算含量。结果，升麻

素苷、甘草苷、5-O-甲基维斯阿米醇苷、甘草酸铵的平均

含量依次为 0.61、0.14、0.81、0.61 mg/g，RSD 分别为

1.01％、1.07％、1.27％、1.27％（n＝6），表明本方法重复性

良好。

2.8 稳定性试验

精密吸取同一供试品溶液（A3），于室温放置 0、2、

4、6、12、24 h进样测定。结果，升麻素苷、甘草苷、5-O-甲

基维斯阿米醇苷、甘草酸铵峰面积的 RSD 分别为

1.37％、1.21％、0.95％、1.15％（n＝6），表明供试品溶液

在24 h内稳定性良好。

2.9 加样回收率试验

取已知含量的供试品粉末（A3）6份，每份约 0. 5 g，

精密称定，准确加入适量对照品溶液，按“2.2.2”项下方

法制备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，

记录峰面积并计算加样回收率。结果，升麻素苷、甘草

苷、5-O-甲基维斯阿米醇苷、甘草酸铵的平均加样回收

率 分 别 为 100.32％（RSD＝0.58％ ，n＝6）、100.24％

（RSD＝0.56％，n＝6）、101.28％（RSD＝0.91％，n＝6）、

101.48％（RSD＝0.79％，n＝6）。

2.10 含量测定

取52批次辛夷鼻炎丸样品适量，按“2.2.2”项下方法

制备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，记

录峰面积并计算样品含量，结果见表2。

3 讨论

3.1 流动相的选择

甘草酸铵对照品为铵盐，当流动相为酸性时，甘草

酸铵在色谱中脱离铵离子即变为甘草酸，故选择磷酸水

溶液、醋酸水溶液以及甲酸水溶液等进行考察。本文采

用 220 nm切换 250 nm作为检测波长，而磷酸在这两个

波长下均无吸收，故选择其作为水相；在有机相方面，虽

然甲醇价格便宜且毒性比乙腈小，但考虑到乙腈洗脱能

表2 3家企业52批次样品4种成分含量测定结果（n＝

3，mg/g）

Tab 2 Results of content determination of 4 compo-

nents in 52 batches of samples from 3 enter-

prises（n＝3，mg/g）

企业

A

B

C

批次

A1

A2

A3

A4

A5

A6

A7

A8

A9

A10

A11

A12

A13

A14

A15

A16

A17

A18

A19

A20

A21

A22

A23

A24

A25

A26

A27

A28

A29

A30

A31

A32

A33

A34

A35

A36

A37

A38

B1

B2

B3

B4

B5

B6

B7

B8

B9

B10

C1

C2

C3

C4

升麻素苷

0.54

0.63

0.61

0.87

0.86

0.76

0.69

0.69

0.91

0.54

0.59

0.52

0.68

0.59

0.54

0.55

0.58

0.58

0.59

0.51

0.58

0.56

0.64

0.56

0.96

0.62

0.74

0.59

0.82

0.80

0.67

0.81

0.68

0.69

0.72

0.74

0.74

0.64

0.85

0.84

0.85

0.93

0.80

0.99

1.04

1.06

0.78

0.98

0.75

0.72

0.67

0.66

甘草苷

0.23

0.22

0.14

0.33

0.30

0.21

0.32

0.21

0.27

0.28

0.41

0.20

0.23

0.34

0.13

0.36

0.28

0.40

0.23

0.12

0.22

0.16

0.19

0.33

0.31

0.30

0.36

0.13

0.27

0.32

0.35

0.37

0.29

0.17

0.27

0.31

0.38

0.45

0.08

0.08

0.09

0.07

0.04

0.07

0.09

0.09

0.09

0.07

0.15

0.15

0.24

0.20

5-O-甲基维斯阿米醇苷

1.01

0.96

0.81

0.91

1.29

0.72

1.02

0.67

0.93

1.11

1.19

0.92

0.86

0.98

0.83

0.96

1.01

0.72

0.75

0.82

0.84

0.78

0.98

0.86

1.09

1.08

0.83

0.78

0.99

1.19

0.68

1.33

0.93

0.79

0.98

1.05

1.07

0.55

0.51

0.58

0.58

0.57

0.44

0.68

0.72

0.72

0.66

0.62

0.72

0.64

0.71

0.69

甘草酸铵

0.81

0.80

0.61

0.82

0.91

0.63

0.83

0.55

0.89

0.96

0.74

0.68

0.85

0.88

0.60

0.90

0.80

0.96

1.15

1.14

1.16

0.78

0.83

1.04

0.77

0.85

1.00

0.68

0.92

1.00

0.99

1.02

1.10

0.83

0.98

1.06

1.28

1.23

0.48

0.79

0.84

0.62

0.54

0.74

0.89

0.90

0.70

0.65

0.73

0.79

0.64

0.65
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力强，且在低波长处无吸收，几乎不与样品发生反应。

为了提高灵敏度，最终采用流动相为乙腈-0.1％磷酸 [8]

系统，且经试验，以该系统梯度洗脱，分离效果好，峰形

对称。

3.2 检测波长的选择

采用二极管阵列检测器对辛夷鼻炎丸中所有成分

进行检测，在 220 nm波长处升麻素苷、5-O-甲基维斯阿

米醇苷、甘草苷均有较好吸收，而甘草酸[9]在 220 nm波

长处几乎没有吸收，在250 nm波长处有最大吸收，且甘

草酸出峰时间较晚，故在 60 min变换波长为 250 nm[10]，

以达到同时测定4个成分的目的。变换波长法[11]已经成

为同时测定不同类别成分的主流方法，应用广泛，值得

推广。

3.3 含量测定结果分析

A、B、C 3家企业的样品含量数据经分析比较后发

现，A企业的4种成分含量普遍高于B企业及C企业，其

中甘草苷含量的差异尤为显著。A企业为该方的原研

企业，数据可靠度高。另外，B企业的升麻素苷含量均高

于A企业及C企业，而同为防风中另一成分5-O-甲基维

斯阿米醇苷含量却低于A企业及C企业，该数值的差异

有待进一步深入研究。通过Grubbs法则计算，去除离群

值，得到 4种成分的平均值，发现企业B的 10个被测定

批次中甘草苷的含量均是离群值，远远低于原研企业A

中甘草苷的含量，提示B企业甘草投料有待进一步调查

及研究。本方法的建立可为控制辛夷鼻炎丸中甘草及

防风的投料质量[12]提供参考作用。

中成药多为多种药材配伍并根据相应工艺生产而

制成的制剂，单一指标成分的控制已经不能完全满足中

成药的质量控制要求。而不同产区的药材质量差异较

大，例如甘草[13]，因此有必要对成方制剂进行多成分的

质量控制。目前报道的测定辛夷鼻炎丸中升麻素苷及

5-O-甲基维斯阿米醇苷的方法较多，但未曾见同时测定

辛夷鼻炎丸中升麻素苷、甘草苷、5-O-甲基维斯阿米醇

苷、甘草酸铵含量的报道。笔者所建立的高效液相色谱

切换波长法可同时测定辛夷鼻炎丸中升麻素苷、甘草

苷、5-O-甲基维斯阿米醇苷、甘草酸铵的含量，该方法操

作简便、重复性好，可为辛夷鼻炎丸的质量控制提供参考。
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