
·2454· China Pharmacy 2022 Vol. 33 No. 20 中国药房 2022年第33卷第20期

感冒清热颗粒中藏柴胡掺伪检测方法的建立及掺伪限度拟定Δ
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摘 要 目的 建立感冒清热颗粒中藏柴胡掺伪检测方法，拟定藏柴胡掺伪限度。方法 采用高效液相色谱-三重四极杆质谱联用

技术，采用电喷雾离子源，以多反应监测模式进行负离子扫描，以m/z 943.6→635.5为定量离子对，对市售感冒清热颗粒及自制感

冒清热标准样品中nepasaikosaponin K含量进行检测。同时，建立感冒清热颗粒中藏柴胡掺伪比例的计算方法，并以nepasaikosa‐

ponin K 为指标，拟定藏柴胡掺伪限度。结果 感冒清热颗粒中 nepasaikosaponin K 检测质量浓度的线性范围为 0.051～20.200

μg/mL（r＝0.999 1）；精密度、重复性、稳定性（24 h）试验的RSD均小于2.50%；平均加样回收率为97.58%（RSD＝2.09%，n＝9）；检

测限为0.60 μg/g，定量限为1.80 μg/g。感冒清热颗粒中藏柴胡掺伪比例在5%～100%的范围内与nepasaikosaponin K峰面积的线

性关系良好（r＝0.990 9）。15批市售感冒清热颗粒样品中，nepasaikosaponin K的含量为2.584～56.661 μg/g；1批次样品超出拟定

掺伪限度（10%），不合格率为6.67%。结论 所建分析方法可用于感冒清热颗粒中藏柴胡掺伪的检测，拟定掺伪限度为10%。

关键词 感冒清热颗粒；藏柴胡；nepasaikosaponin K；掺伪；高效液相色谱-三重四极杆质谱联用技术
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ABSTRACT OBJECTIVE To establish the detection method for the adulteration of Bupleurum marginatum in Ganmao qingre

granules， and to determine the adulteration limit. METHODS HPLC-MS/MS method was used to detect the content of

nepasaikosaponin K in commercial and self-made samples of Ganmao qingre granules，using electrospray ionization，and the

analysis was carried out under multiple reaction monitoring model in negative mode with m/z 943.6→635.5 as the quantitative ion

pair. The calculation method was established for the adulteration proportion of B. marginatum in Ganmao qingre granules. Taking

nepasaikosaponin K as the index，the adulteration limit was determined. RESULTS The linear range of nepasaikosaponin K were

0.051-20.200 μg/mL（r＝0.999 1）. RSDs of precision，repeatability and stability （24 h） tests were all lower than 2.50%. The

average recoveries were 97.58%（RSD＝2.09%，n＝9）. The limit of detection was 0.60 μg/g，the limit of quantitation was 1.80

μg/g. The adulteration ratio of B. marginatum in Ganmao qingre granules had a good linear relationship to the peak area of

nepasaikosaponin K in the range of 5%-100%（r＝0.990 9）. The contents of nepasaikosaponin K in 15 batches of Ganmao qingre

granules were 2.584-56.661 μg/g. One batch of samples exceeded the proposed adulteration limit（10%），and the unqualified rate

was 6.67%. CONCLUSIONS The established analytical method can be used to detect the adulteration of B. marginatum in Ganmao

qinggre granules，the proposed adulteration limit is 10%.
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感冒清热颗粒由荆芥穗、薄荷、防风、柴胡、紫苏叶、

葛根、桔梗、苦杏仁、白芷、苦地丁和芦根11味中药组方

而成，具有疏风散寒、解表清热之功效[1]。其中，柴胡为

伞形科植物柴胡 Bupleurum chinense DC. 或狭叶柴胡

Bupleurum scorzonerifolium Willd. 的干燥根，两者分别

习称“北柴胡”和“南柴胡”[1]。我国柴胡属植物种类较多

且性状相似，在采集和使用时难以鉴别，多种混伪品与

正品柴胡混淆使用，掺伪掺杂投料的现象较为普遍[2―3]，

使得含柴胡中成药的安全性和有效性受到影响。

藏柴胡为伞形科植物窄竹叶柴胡 Bupleurum mar‐

ginatum Wall. ex DC. var. stenophyllum（Wolff.）Shan et Y.
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Li的干燥根[4]，因其产量和柴胡皂苷含量显著高于其他

同属植物，且价格较低，常掺伪或混入北柴胡使用[5]。藏

柴胡与北柴胡、南柴胡等性状相似，化学成分基本一致，

考察到以感冒清热颗粒为代表的含柴胡中成药成分多

样[6―7]，故对掺伪筛查方法的专属性和准确性要求较高，

而仅采用薄层色谱法、高效液相色谱（HPLC）法等手段

难以进行有效区分[8―11]。

nepasaikosaponin K为五环三萜齐墩果烷型衍生物，

是藏柴胡特征性柴胡皂苷类成分[12―13]。本课题组前期

研究表明，藏柴胡中 nepasaikosaponin K 的含量为北柴

胡、南柴胡的25～140倍。因此，本研究拟以该成分为指

标，采用高效液相色谱-三重四极杆质谱联用（HPLC-

MS/MS）技术建立感冒清热颗粒藏柴胡掺伪检测方法，

并拟定掺伪限度，以期为含柴胡中成药质量评价与监管

提供补充检验方法和技术保障，也为中药掺伪检测技术

研究提供新的思路与方法。

1 材料
1.1 主要仪器

本研究所用主要仪器有1260-6460型HPLC-MS/MS

仪（美国 Aglient 公司），XPR2型百万分之一分析天平、

AB104-S 型万分之一分析天平（瑞士 Mettler Toledo 公

司），FRQ-1010T型超声波清洗器（杭州法兰特超声波科

技有限公司）等。

1.2 主要药品与试剂

nepasaikosaponin K对照品（批号DSTAC019202，纯

度≥98%）购自成都乐美天医药科技有限公司；甲醇、乙

腈、甲酸均为色谱纯；氨水为分析纯；水为超纯水。15批

感冒清热颗粒样品来自6家生产企业，其具体来源信息

见表 1。自制感冒清热标准汤剂流浸膏样品所需荆芥

穗、薄荷、紫苏叶、北（南）柴胡、藏柴胡、防风、葛根、桔

梗、苦杏仁、白芷、苦地丁、芦根饮片均由山东舜王城药

业集团有限公司提供，经菏泽市食品药品检验检测研究

院沙启营主任中药师鉴定均为真品。

2 方法与结果
2.1 检测条件

2.1.1 色谱条件 以 Waters ACQUITY UPLC HSS T3

（2.1 mm×100 mm，1.8 μm）为色谱柱，以0.1%甲酸溶液

为流动相A、含0.1%甲酸的乙腈为流动相B进行梯度洗

脱（0～2 min，70%A；2～5 min，70%A→55%A；5～8

min，55%A；8～9 min，55%A→70%A；9～10 min，70%A）；

柱温为40℃；流速为0.25 mL/min；进样量为5 μL。

2.1.2 质谱条件 采用电喷雾离子源，以多反应监测

（multiple reaction monitoring，MRM）模式进行负离子扫

描。毛细管电压为 3 500 V；雾化器压力为 20 psi；干燥

气温度为300℃，干燥气流速为10 L/min；鞘流气温度为

350 ℃，鞘流气流速为 10 L/min；以m/z 943.6→635.5（定

量离子对）、m/z 943.6→797.4（定性离子对）、m/z 943.6→
781.5（定性离子对）为特征离子对，碎裂电压均为 330

V，碰撞能量分别为 53、41、50 eV。nepasaikosaponin K

的一级、二级质谱图见图1。

2.2 溶液的制备

2.2.1 对照品溶液 精密称取 nepasaikosaponin K对照

品5.05 mg，置10 mL量瓶中，加甲醇溶解并定容，即得对

照品储备液。取对照品储备液适量，分别制成质量浓度

为0.051、0.101、0.202、0.505、1.010、2.525、5.050、10.100、

20.200 μg/mL的系列对照品溶液。

2.2.2 供试品溶液 取感冒清热颗粒样品，研细，混匀，

精密称取样品适量（相当于柴胡 0.5 g），置具塞锥形瓶

中，精密加入甲醇（含5%浓氨试液）25 mL，密塞，称定质

量，超声（功率350 W，频率37 kHz，下同）处理30 min，取

出，放冷，再次称定质量，用甲醇（含 5%浓氨试液）补足

减失的质量，摇匀，用0.22 μm微孔滤膜滤过，即得。

2.2.3 模拟样品溶液 （1）标准样品溶液：取北（南）柴

胡、荆芥穗、薄荷、紫苏叶、防风、葛根、桔梗、苦杏仁、白

芷、苦地丁、芦根饮片10、20、6、6、10、10、6、8、6、20、16 g，

按2020年版《中国药典》（一部）“感冒清热颗粒”项下制

法[1]，分别制得含北柴胡或南柴胡的感冒清热标准汤剂

流浸膏各3批。精密称取上述标准汤剂流浸膏适量（相

当于柴胡0.5 g），按“2.2.2”项下方法处理，即得标准样品

溶液。（2）缺柴胡阴性样品溶液：除不加北（南）柴胡外，

其余同“2.2.3（1）”项下处方、制法，制得缺柴胡阴性样品

溶液。（3）藏柴胡阳性样品溶液：取藏柴胡 10 g 替代北

（南）柴胡，其余同“2.2.3（1）”项下处方、制法，制得藏柴

胡阳性样品溶液。（4）掺伪50%藏柴胡阳性样品溶液：取

藏柴胡5 g，北（南）柴胡5 g，其余同“2.2.3（1）”项下处方、

制法，制得掺伪50%藏柴胡阳性样品溶液。（5）掺伪10%

表1 15批感冒清热颗粒样品的来源信息

编号
S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

厂家代码
A

B

C

D

E

F

F

F

批号
211106

634118

20210819

211138

201234

3210605

3210907

3210316

规格
每袋装12 g

每袋装12 g

每袋装6 g

每袋装12 g

每袋装12 g

每袋装12 g

每袋装12 g

每袋装12 g

编号
S9

S10

S11

S12

S13

S14

S15

厂家代码
F

F

F

F

F

F

F

批号
3210317

3210318

3210903

3210904

3210905

3210906

3210604

规格
每袋装12 g

每袋装12 g

每袋装12 g

每袋装12 g

每袋装12 g

每袋装12 g

每袋装12 g
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图1 nepasaikosaponin K的一级质谱图和二级质谱图
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藏柴胡阳性样品溶液：取藏柴胡1 g，北（南）柴胡9 g，其

余同“2.2.3（1）”项下处方、制法，制得掺伪10%藏柴胡阳

性样品溶液。

2.2.4 感冒清热颗粒掺伪混合样品溶液 取感冒清热

颗粒样品，研细，混匀，精密称取样品适量（相当于柴胡

0.45 g），精密加入藏柴胡粉末0.05 g，其余同“2.2.2”项下

处方、制法，制得感冒清热颗粒掺伪混合样品溶液。

2.3 方法学考察

2.3.1 专属性试验 分别取 1.010 μg/mL nepasaikosa‐

ponin K对照品溶液、缺柴胡阴性样品溶液、标准样品溶

液（含北柴胡或南柴胡）、掺伪50%藏柴胡阳性样品溶液

（含北柴胡）和藏柴胡阳性样品溶液，按“2.1”项下检测条

件进样测定。总离子流（total ion current，TIC）图和典型

MRM图如图 2所示，在与 nepasaikosaponin K对照品溶

液相应保留时间位置上，缺柴胡阴性样品溶液中3对特

征离子对峰均未检出，说明缺柴胡阴性样品对检测无干

扰。标准样品溶液检出微量nepasaikosaponin K，与其余

色谱峰的分离度均大于 1.5；掺伪 50%藏柴胡阳性样品

溶液、藏柴胡阳性样品溶液均检出 nepasaikosaponin K，

其色谱峰峰面积分别约为标准样品的 12倍和 25倍，与

其余色谱峰的分离度均大于1.5。

2.3.2 线性关系考察 分别取“2.2.1”项下系列对照品

溶液，按“2.1”项下检测条件进样测定。以对照品质量浓

度为横坐标（X）、定量离子对对应色谱峰峰面积为纵坐

标（Y）进行线性回归，得回归方程为Y＝3 113.2X+19.084

（r＝0.999 1），表明 nepasaikosaponin K检测质量浓度的

线性范围为0.051～20.200 μg/mL。

2.3.3 精密度试验 取“2.2.1”项下质量浓度为 1.010

μg/mL的对照品溶液，按“2.1”项下检测条件连续进样6

次，记录峰面积。结果显示，nepasaikosaponin K定量离

子对对应色谱峰峰面积的RSD为1.51%（n＝6），表明仪

器精密度良好。

2.3.4 重复性试验 按“2.2.3（5）”项下方法平行制备掺

伪 10%藏柴胡阳性样品溶液（含北柴胡），共 6份，按

“2.1”项下检测条件进样测定，记录峰面积并以外标法计

算样品中的 nepasaikosaponin K 含量。结果显示，该成

分含量的RSD为2.02%（n＝6），表明方法重复性良好。

2.3.5 稳定性试验 按“2.2.3（5）”项下方法制备掺伪

10%藏柴胡阳性样品溶液（含北柴胡），分别于室温下放

置 0、2、4、6、8、10、12、24 h时按“2.1”项下检测条件进样

测定，记录峰面积。结果显示，nepasaikosaponin K定量

离子对对应色谱峰峰面积的RSD为1.89%（n＝8），表明

掺伪10%藏柴胡阳性样品溶液在24 h内稳定性良好。

2.3.6 加样回收率试验 精密称取已知nepasaikosaponin K

含量的感冒清热颗粒样品（编号S7）9份（每份约相当于

柴胡0.5 g），分别加入低（1.01 μg/mL）、中（10.10 μg/mL）、

高（50.50 μg/mL）质量浓度的对照品溶液（按“2.2.1”项

下方法配制）1 mL，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，

再按“2.1”项下检测条件进样测定，记录峰面积并计算加

样回收率。结果显示，上述溶液中 nepasai-kosaponin K

的平均加样回收率为 97.58%，RSD 为 2.09%（n＝9），表

明方法准确度良好。

2.3.7 检测限与定量限考察 取感冒清热颗粒供试品

溶液（编号S7），适当稀释后按“2.1”项下检测条件进样

测定。结果显示，当含量为0.59 μg/g时，nepasaikosaponin

K定量、定性离子对对应色谱峰的信噪比均大于3；当含

量为 1.75 μg/g 时，nepasaikosaponin K 定量离子对对应

色谱峰的信噪比大于 10。综合考虑样品间差异及方法

偏差，拟定感冒清热颗粒中 nepasaikosaponin K 的检测

限为0.60 μg/g，定量限为1.80 μg/g。

2.4 感冒清热颗粒模拟样品中 nepasaikosaponin K的

含量

分别取“2.2.3”项下各模拟样品溶液（掺伪10%藏柴

胡阳性样品溶液除外）适量，按“2.1”项下检测条件进样

测定，记录峰面积并按外标法计算各样品中nepasaikosa‐

ponin K的含量，结果见表2。

2.5 感冒清热颗粒中藏柴胡掺伪比例检测方法的建立

及验证

2.5.1 感冒清热颗粒中藏柴胡掺伪比例线性关系的考

察 取藏柴胡和北柴胡饮片适量，其余同“2.2.3（1）”项

下处方、制法，分别制得藏柴胡掺伪比例 5%、8%、10%、

20%、40%、50%、70%、90%、100%的感冒清热颗粒掺伪

样品溶液共9份，按“2.1”项下检测条件进样测定。以掺

伪样品溶液中藏柴胡掺伪比例为横坐标（a）、nepasaiko‐

saponin K定量离子对对应色谱峰峰面积为纵坐标（Y）进

行线性回归，得回归方程为 Y＝26 147a+44.603（r＝

0.990 9），表明感冒清热颗粒中藏柴胡掺伪比例在5%～

100%范围内与峰面积成良好的线性关系。

2.5.2 感冒清热颗粒中藏柴胡掺伪比例测定方法的验

证 取感冒清热颗粒样品 3 批（编号分别为 S1、S6、

S15），分别加入一定量的藏柴胡粉末，参照“2.2.4”项下

方法制成藏柴胡比例分别为10%、20%、50%的掺伪混合

样品溶液，按“2.1”项下检测条件进样测定，记录峰面积

并代入“2.5.1”项下线性回归方程计算藏柴胡掺伪比例。

结果显示，感冒清热颗粒掺伪混合样品中藏柴胡的理论

掺伪比例与实测掺伪比例的平均偏差为1.25%～1.53%，

说明该方法能准确测定感冒清热颗粒中藏柴胡的掺伪

比例。结果见表3。
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图2 专属性试验的TIC图和典型MRM图
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2.6 市售感冒清热颗粒中 nepasaikosaponin K含量分

布及掺伪情况分析

分别取感冒清热颗粒样品（编号 S1～S15），按
“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，再按“2.1”项下检测条
件进样测定，记录峰面积并按外标法计算样品中 nepa-

saikosaponin K 的含量。同时，将各样品中 nepasaikosa‐

ponin K的峰面积代入“2.5.1”项下线性回归方程计算藏
柴胡掺伪比例。考虑到不同批次感冒清热颗粒中nepa-

saikosaponin K 含量差异和线性拟合误差，拟定疑似掺
伪比例低于 6%为未掺伪，结果见表 4。由表 4可知，15

批市售感冒清热颗粒样品中 nepasaikosaponin K含量检
测结果为2.584～56.661 μg/g，其中2个批次样品含量测
定值异常，其掺伪比例分别为 9.91%和 13.40%，异常率
为13.33%。

2.7 感冒清热颗粒中藏柴胡掺伪拟定限度研究

根据市场调研及数据分析，参照 2020年版《中国药
典》（四部）“0212药材和饮片检定通则”所述杂质通常不
得过3%[14]，考虑柴胡存在交叉种植、种质多样及性状易
混淆的情况，结合感冒清热颗粒制法与柴胡处方量，同
时考虑北（南）柴胡制感冒清热颗粒标准样品中均含有
微量的nepasaikosaponin K，本研究拟定感冒清热颗粒中
藏柴胡的掺伪限度为10%。

按感冒清热颗粒处方和制法，分别取不同批次藏柴

胡和北柴胡饮片各5批，按“2.2.3（5）”项下方法制备掺伪

10%藏柴胡阳性样品溶液，再按“2.1”项下检测条件进样

测定，记录峰面积并按外标法计算得5批掺伪10%藏柴

胡阳性样品溶液中 nepasaikosaponin K 的平均含量为

1.01 μg/mL，按处方量折算得每 1 g柴胡所含 nepasaiko‐

saponin K的质量为50.42 μg。因此，本研究拟定感冒清

热颗粒供试品溶液中 nepasaikosaponin K的含量限度为

1 μg/mL。

根据上述拟定掺伪限度，由表4和图3可知，本次收

集的15批次市售感冒清热颗粒中，1批次样品超出拟定

掺伪限度，不合格率为6.67%。同时，根据北（南）柴胡制

标准样品含量数据（表2）所绘参考线可知，13个批次含

量检测结果接近或略低于北（南）柴胡制感冒清热颗粒

标准样品参考线，2批次样品偏离感冒清热颗粒标准样

品参考线。

表2 感冒清热颗粒模拟样品中nepasaikosaponin K 含

量的测定结果（n＝3）

模拟样品

缺柴胡阴性样品
北柴胡制标准样品01

北柴胡制标准样品02

北柴胡制标准样品03

南柴胡制标准样品01

南柴胡制标准样品02

南柴胡制标准样品03

藏柴胡阳性样品01

藏柴胡阳性样品02

藏柴胡阳性样品03

掺伪50%藏柴胡阳性样品01

掺伪50%藏柴胡阳性样品02

掺伪50%藏柴胡阳性样品03

nepasaikosaponin K含量 a/（μg/mL）

检测值
ND

0.316

0.282

0.298

0.071

0.108

0.122

8.098

8.020

7.981

3.677

3.738

3.672

平均值
ND

0.298

0.100

8.033

3.696

nepasaikosaponin K含量 b/（μg/g）

检测值
ND

15.818

14.116

14.903

3.564

5.411

6.102

404.904

401.001

399.041

183.861

186.896

183.588

平均值
ND

14.946

5.026

401.649

184.782

a：每1 mL感冒清热颗粒模拟样品供试品溶液所含nepasaikosaponin

K的量；b：每1 g感冒清热颗粒模拟样品中柴胡（包括南柴胡、北柴胡和

藏柴胡）所含nepasaikosaponin K的量；ND：未检出

表3 感冒清热颗粒掺伪混合样品中藏柴胡实测掺伪比

例与理论掺伪比例的比较

编号
S1

S6

S15

理论掺伪比例/%
10

20

50

10

20

50

10

20

50

实测掺伪比例/%
9.93

19.45

53.92

9.63

22.66

48.44

10.30

21.37

52.08

偏差/%
0.07

0.55

3.92

0.37

2.66

1.56

0.30

1.37

2.08

平均偏差/%
1.51

1.53

1.25

表4 15批感冒清热颗粒样品中nepasaikosaponin K含

量测定结果及掺伪情况（n＝3）

编号
S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

S9

S10

S11

S12

S13

S14

S15

nepasaikosaponin Ka/（μg/mL）

0.130

0.840

1.133

0.052

0.054

0.391

0.384

0.477

0.454

0.407

0.399

0.393

0.383

0.412

0.492

nepasaikosaponin Kb/（μg/g）

6.487

42.013

56.661

2.584

2.681

19.544

19.223

23.849

22.708

20.331

19.946

19.641

19.127

20.604

24.604

是否疑似掺伪
否
是
是
否
否
否
否
否
否
否
否
否
否
否
否

疑似掺伪比例/%
/

9.91

13.40

/

/

/

/

/

/

/

/

/

/

/

/

a：每1 mL感冒清热颗粒样品供试品溶液所含nepasaikosaponin K

的量；b：每1 g感冒清热颗粒中柴胡（包括南柴胡或北柴胡）所含nepa-

saikosaponin K的量；/：未掺伪

拟定掺伪限度参考线

北柴胡制标准样品参考线

南柴胡制标准样品参考线
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图3 15批感冒清热颗粒中nepasaikosaponin K含量分

布柱状图
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3 讨论
3.1 感冒清热颗粒差异标志物的选择

课题组前期分别对各模拟样品中nepasaikosaponin K

的含量进行测定，结果显示，nepasaikosaponin K在缺柴

胡阴性样品中未被检出，而藏柴胡阳性样品中该成分的

含量为标准样品的 25～115倍。因此，nepasaikosaponin

K可作为感冒清热颗粒中藏柴胡掺伪检测方法的差异

标志物。

3.2 检测条件优化

3.2.1 供试品溶液制备方法 课题组前期以甲醇（含浓

氨试液）为提取溶剂，考察了不同超声时间（30、45、60

min）、溶剂体积（25、50、75 mL）及浓氨试液体积分数

（2%、5%、10%）对感冒清热颗粒供试品溶液中待测成分

定量离子对对应色谱峰峰面积的影响，最终确定了甲醇

所含浓氨试液的体积分数为 5%，提取溶剂用量为 25

mL，超声时间为30 min。

3.2.2 色谱条件 课题组分别考察了水、甲醇、乙腈、甲

（乙）酸溶液等不同流动相体系的分离效果。结果显示，

当以甲醇为有机相时，基线噪声较大，色谱响应值偏低，

且分离度小于1.5；采用乙腈为有机相，上述问题均有所

改善；同时，为改善待测成分色谱峰的峰形，课题组尝试

在流动相中加入一定量的酸。最终确定流动相为 0.1%

甲酸溶液-含 0.1%甲酸的乙腈，并建立了“2.1.1”项下梯

度洗脱程序。课题组还考察了不同柱温（30、35、40 ℃）

对供试品溶液中待测成分色谱峰峰面积及分离度的影

响，最终确定柱温为40℃。

3.2.3 质谱条件 课题组分别考察了电喷雾正、负离子

模式下对照品溶液和供试品溶液中目标成分的检出情

况。结果显示，采用负离子模式可检出nepasaikosaponin

K 的分子离子峰 m/z 943.6[M－H]－、氯离子加合峰 m/z

979.7[M+Cl]－和羧基加合峰m/z 989.6[M+HCOO]－，其中

分子离子峰m/z 943.6[M－H]－的丰度最高；而采用正离

子模式未能检测出 nepasaikosaponin K 色谱峰。因此，

最终选取母离子为m/z 943.6[M－H]－，主要碎片离子为

m/z 781.5[M－H－Glu]－、m/z 797.4[M－H－Rha]－、m/z

635.5[M－H－Glu－Rha]－。课题组前期分别检测了对

照品和供试品溶液中 m/z 943.6→635.5、m/z 943.6→
781.5、m/z 943.6→797.4特征离子对对应色谱峰，结果显

示，3组特征离子对均能被检出；其中 m/z 943.6→635.5

对应色谱峰峰面积最大、信噪比高、分离度好，故选择其

作为定量离子对。

3.3 市售感冒清热颗粒中 nepasaikosaponin K含量及

藏柴胡掺伪情况分析

采用本研究建立的感冒清热颗粒中藏柴胡掺伪检

测方法，对6家生产企业的15批市售感冒清热颗粒样品

中 nepasaikosaponin K 的含量进行检测，结果表明，1批

次样品超出拟定限度，不合格率为6.67%。同时，本研究

对感冒清热颗粒中掺伪比例进行了调查，结果表明，2批

次市售样品中 nepasaikosaponin K的含量偏离感冒清热

颗粒标准样品参考线，掺伪比例分别为9.91%和13.40%，

说明市售样品存在掺伪现象，应予以关注。现有研究表

明，藏柴胡因价格低、产量高的优势常掺伪或混入北柴

胡使用[5]；而且其柴胡皂苷含量显著高于其他品种，具有

一定的毒性风险[9]，因此本研究建立的方法可对感冒清

热颗粒中藏柴胡掺伪情况进行有效排查和控制。

综上所述，本研究建立了以 nepasaikosaponin K 为

指标的感冒清热颗粒中藏柴胡掺伪的检测方法，初步拟

定了藏柴胡掺伪限度为10%，并对市售感冒清热颗粒中

nepasaikosaponin K含量和藏柴胡掺伪比例进行了调查，

可为该制剂质量评价及藏柴胡掺伪筛查提供检测手段，

同时也为中成药掺伪检测技术研究提供新的思路与

方法。
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