
表 3 Oot-3 加样回收率试验结果

取样量

/ g
样品含量

/mg
对照品加

入量 /mg
实测总量

/mg
回收率

/%
平均回收

率 /%
RSD /%

1. 091 1

1. 093 8

1. 092 7

1. 095 5

1. 092 9

2. 000 0

2. 004 9

2. 002 9

2. 008 1

2. 003 3

1. 996

1. 996

1. 996

1. 996

1. 996

4. 002 5

3. 985 2

4. 010 9

3. 979 9

3. 978 4

100. 3

99. 2

100. 6

98. 8

99. 0

99. 6 0. 8

2. 4. 9 样品含量测定 分别取各地收集到的团螵蛸，按

2. 4. 3项下制备供试液，按上述色谱条件，吸取供试品溶液

10 μL，注入高效液相色谱仪，并按色谱条件测定记录色谱

图，以外标法计算样品中 Oot-3 的含量。结果见表 4。
表 4 样品测定结果(n =2)

样品 Oot-3 /% 样品 Oot-3 /%
上海 0. 19 北京 0. 14
云南 0. 31 吉林 0. 23
湖北 0. 26 山西 0. 20
西安 0. 17 安徽 0. 12
广东 0. 10 江苏 0. 25

3 小 结

本试验依照 2005 版中国药典检查项目下的相关规定，

根据实验研究的结果综合分析，制定团螵蛸质量标准如下:

团螵蛸水分不得超过 13%，灰分不得超过 10%，酸不溶

性灰分不得超过 1%，水浸出物不得低于 9%，乙醇浸出物

不得低于 11%，Oot-3 含量不得低于 0. 16%。本标准以 10
个不同地区收集的团螵蛸为实验材料，由于样品数量有限，

没有对其他省区的样品进行分析，其他产区可以参照此标

准。
4 讨论

4. 1 团 螵 蛸 的 水 分 测 定 为 6. 2% ～ 11. 4%，平 均 为

7. 985%，个别地区的团螵蛸含水量较大，综合考虑，要求水

分含量低于 13% ;团螵蛸灰分为 7. 22% ～ 8. 06%，平均为

7. 61% ;酸不溶性灰分为 0. 19% ～ 0. 37%，平均为 0. 26%。
灰分及酸不溶性灰分各地区差异不大;水浸出物 9. 45% ～
11. 77%，平均 10. 70% ;乙醇浸出物 11. 41% ～ 13. 04%，平

均为 12. 11% ;从浸出物可以看出，不同地区的团螵蛸的内

在质量有一定的相似性。
4. 2 本实验选取了从团螵蛸中自行分离得到的 Oot-3( 酪氨

酸)作为对照品，采用 HPLC 法测定团螵蛸中 Oot-3 含量，方

法简便，准确，重现性好，10 个地区团螵蛸中 Oot-3 含量为

0. 10% ～ 0. 31%，平均为 0. 20%。Oot-3 含量限度的制定:10
个不同产地桑螵蛸中 Oot-3 含量测定的平均值为 0. 20%，参

照相关规定，0. 20% × 80% =0. 16%，暂定 Oot-3 含量不得低

于 0. 16%。
4. 3 2005 版中国药典上只收录了桑螵蛸的性状

［1］，无法控

制桑螵蛸的质量，本试验初步测定了检查、鉴别、含量测定等

项内容，为更好地完善其质量标准提供科学依据。
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摘要:目的:提高治感灵颗粒的质量标准。方法:增加了忍冬藤和广东土牛膝的薄层色谱鉴别，以及绿原酸的 HPLC 法含

量测定。绿原酸色谱条件:色谱柱为 Diamonsil C18反相柱(5 μm，250 mm × 4. 6 mm)，流动相为乙腈-四氢呋喃-冰醋酸-
水(3 ∶ 5 ∶ 2 ∶ 90)，流速为 1. 0 mL /min，检测波长为 326 nm，柱温为 35 ℃。结果:薄层色谱鉴别中，在供试品与对照药材

色谱相应的位置上，显相同的荧光斑点。HPLC 法含量测定中，绿原酸在 0. 117 ～ 2. 35 μg( r = 0. 999)呈良好的线性关系，

平均加样回收率为 98. 7% (RSD = 2. 2% )。结论:所建立方法简便、准确、专属性强、重复性好，能有效的控制治感灵颗粒

的质量。
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治感灵颗粒收载于《卫生部药品标准中药成方制剂》第

14 册
［1］，由岗梅、金盏银盘、葫芦茶、忍冬藤、广东土牛膝和

白茅根六味中药组成，功能为解毒清热，清咽利喉，临床上用

于感冒发热，头痛，咽喉肿痛，咳嗽。原标准只有 1 个理化鉴

别项，尚无药材的定性和定量指标。为有效地控制该制剂的

质量，本试验建立了忍冬藤、广东土牛膝的薄层色谱法鉴别，

以及采用高效液相色谱法(HPLC)对忍冬藤中的绿原酸进行

含量测定。
1 仪器和试药

1. 1 仪器 高效液相色谱仪(生产厂家:美国 Waters 公司，

型号:515 型二元泵，717 型自动进样器，TCM-II 型柱温箱，

2996 型 PDA 检测器)，电子天平(Sartorius BP211D)，超声波

清洗器(美国 Branson 公司，型号 B5510E，频率 40 kHz)。
1. 2 实验材料 绿原酸对照品( 批号:110753-200413，供含

量测定用，中国药品生物制品检定所)，治感灵颗粒( 批号:

0608101、0608102、0608103、0608104、0608105，0611101，

0612102 均由广东一禾药业有限公司生产并提供);乙腈、甲
醇为色谱纯(天津市四友生物医学技术有限公司)，水为超

纯水，其他试剂为分析纯。硅胶 G(薄层色谱用，Merck)。
2 方法与结果

2. 1 忍冬藤 TLC 鉴别 取本品 5 g，研细，加甲醇 30 mL，超

声提取 30 min，过滤，滤液蒸干，残渣加甲醇 2 mL 溶解，过

滤，作为供试品溶液。另取忍冬藤对照药材 0. 4 g，加甲醇 30
mL，同法制得对照药材溶液。再取缺忍冬藤的阴性样品同

法制成阴性对照品溶液。照薄层色谱法( 中国药典 2005 年

版一部附录 VI B)试验，吸取上述 3 种溶液各 5 μL，分别点

于同一硅胶 G 薄层板上，以三氯甲烷-甲醇-甲酸(8 ∶ 1 ∶ 0.
5)为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 1% 三氯化铝乙醇溶液，

置紫外灯 365 nm 下检视。供试品色谱中，在与对照药材色

谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点，阴性样品无此斑

点。见图 1。

图 1 忍冬藤的薄层色谱图

1 － 3. 治感灵颗粒样品 4. 忍冬藤对照药材 5. 缺忍冬藤阴性样

品

2. 2 广东土牛膝 TLC 鉴别 取本品 25 g，研细，加甲醇 50
mL，加热回流提取 30 min，过滤，滤液水浴蒸干，加水 30 mL，

振摇使其溶解(必要时超声处理)，水溶液置分液漏斗中，用

乙酸乙酯提取 3 次，每次 25 mL，合并乙酸乙酯提取液，滤

过，水浴蒸干，加 2 mL 乙酸乙酯溶解，滤过，作为供试品溶

液。另取广东土牛膝对照药材 2 g，同法制得对照药材溶液。
再取缺广东土牛膝的阴性样品同法制成阴性对照品溶液。
照薄层色谱法(中国药典 2005 年版一部附录 VI B) 试验，吸

取上述 3 种溶液各 10 μL，分别点于同一硅胶薄层板上，以

正己烷-三氯甲烷-甲醇(5 ∶ 2 ∶ 1) 为展开剂，展开，取出，晾

干，置氨蒸气熏后，置紫外灯 365 nm 下检视。供试品色谱

中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同绿色荧光斑点，

阴性样品无此斑点(见图 2)。

图 2 广东土牛膝的薄层色谱图

1 － 3. 治感灵颗粒样品 4. 广东土牛膝对照药材 5. 缺广东土牛

膝阴性样品

2. 3 绿原酸的含量测定

2. 3. 1 色谱条件 色谱柱:Diamonsil C18反相柱(5 μm，250
mm × 4. 6 mm);流动相:乙腈-四氢呋喃-冰醋酸-水(3 ∶ 5 ∶
2 ∶ 90);流速:1. 0 mL /min;柱温:35 ℃ ;检测波长:326 nm;

进样量:10 μL。理 论 塔 板 数 按 绿 原 酸 峰 计 算 不 得 低 于

3 000，绿原酸峰与相邻的其他峰的分离度应大于 1. 5。
2. 3. 2 绿原酸对照品溶液的制备 取绿原酸对照品适量，

精密称定，用甲醇溶解(必要时超声处理)制成每 1 mL 含 50
μg 的溶液，即得。
2. 3. 3 供试品溶液的制备 取本品适量，研细，取约 2 g，精

密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇 25 mL，称定重量，

超声处理(功率为 250 W，频率为 40 kHz)30 min，放冷，再称

定重量，用甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即

得。
2. 3. 4 专属性试验 取按处方比例及制法制备的缺忍冬藤

阴性样品，按 2. 2. 3 项下方法制备阴性对照溶液。精密分别

吸取上述对照品溶液、供试品溶液、阴性对照溶液各 10 μL，

依法测定，结果阴性对照无干扰(见图 3)。
2. 3. 5 线性关系 精密吸取 117. 4 μg /mL 绿原酸对照品溶

液 1、4、8、12、16、20 μL 注入液相色谱仪，按 2. 3. 1 项下色谱

条件测定峰面积。以进样量(X) 作为横坐标，峰面积(Y) 作

为纵坐标，绘制标准曲线，得线性方程:Y = 2. 92 × 106X －
6. 55 × 104，r = 0. 999。结果表明，绿原酸在 0. 117 ～ 2. 35 μg
的范围内呈现良好线性关系。
2. 3. 6 稳定性试验 精密吸取同一供试品溶液，分别于配

制后 0、4、8、12、24 h 进样 10 μL，注入液相色谱仪，按 2. 3. 1
项下色谱条件测定峰面积，结果绿原酸峰面积的 RSD 为

0. 45%，表明供试品溶液在 24 h 内稳定。
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A B C

图 3 治感灵颗粒的高效液相色谱图

A. 绿原酸对照品 B. 治感灵颗粒样品 C. 缺忍冬藤阴性对照样品

2. 3. 7 精密度试验 取同一份绿原酸对照品溶液，在2. 3. 1
项色谱条件下重复进样 5 次，测定，计算绿原酸峰面积的

RSD 为 1. 5%，结果表明精密度良好。
2. 3. 8 重复性试验 取同一批号的治感灵颗粒按 2. 3. 3 项

下制备方法平行制备 6 份，测定绿原酸的峰面积，计算绿原

酸含量，结果其 RSD 为 1. 3%，表明该方法具有良好的重复

性。
2. 3. 9 中间精密度 取同一供试品，通过 3 个不同操作者

在同一台仪器上，按 2. 3. 1 项下含量测定方法，测定供试品

中绿原酸的含量，结果 RSD 为 1. 8%，表明该方法中间精密

度高，重现性良好。
2. 3. 10 加样回收率试验 分别精密称取绿原酸对照品

0. 015 32 g、0. 015 06 g 和 0. 018 40 g，分别置 50 mL、20 mL
和 10 mL 量瓶中，加入甲醇溶解并稀释至刻度，即得母液 A、
B 和 C(浓度分别为:A:0. 306 4 mg /mL;B:0. 753 mg /mL，C:

1. 84 mg /mL)。取 同 一 供 试 品 ( 批 号: 0608103; 含 绿 原 酸

0. 747 mg /g)9 份，按表 1 加入适量本品和绿原酸对照品，置

具塞锥形瓶中，按 2. 3. 3 项下制备供试品和 2. 3. 1 项下色谱

条件测定，计算。结果见表 1。
表 1 回收率试验结果 (n =9)

样品取

样量 / g
样品中

含量 /mg
母液加入

量 /mL
对照品

加入量 /mg
测得总

量 /mg
回收率

/%
平均回

收率 /%

RSD

/%

0. 420 6 0. 314 2 1(A) 0. 306 4 0. 614 7 98. 09
0. 426 8 0. 318 8 1(A) 0. 306 4 0. 612 3 95. 80
0. 427 8 0. 319 6 1(A) 0. 306 4 0. 613 2 95. 84
1. 033 1 0. 771 7 1(B) 0. 753 1. 507 9 97. 77
1. 035 1 0. 773 2 1(B) 0. 753 1. 517 1 98. 79 98. 7 2. 2
1. 036 4 0. 774 2 1(B) 0. 753 1. 514 2 98. 28
2. 710 0 2. 024 4 1(C) 1. 84 3. 886 2 101. 19
2. 731 3 2. 040 3 1(C) 1. 84 3. 902 8 101. 22
2. 733 8 2. 042 1 1(C) 1. 84 3. 906 5 101. 32

2. 3. 11 样品测定 分别取 7 批不同批号的治感灵颗粒，按

2. 3. 3 项下制备供试品，按 2. 3. 1 项下色谱条件进行测定，

每批样品平行制备 2 份，每份样品测定 2 次，用外标法计算

每批样品中绿原酸的含量及 RSD。见表 2。
3 讨论

3. 1 本试验经过反复比较供试品提取方法和展开条件，优

选了正文的 TLC 条件对本品中忍冬藤和广东土牛膝进行鉴

表 2 样品含量测定结果 (n =4)

样品批号 绿原酸平均含量 /(mg /g) RSD /%
0608101 0. 559 0. 38
0608102 0. 760 0. 38
0608103 0. 747 1. 2
0608104 0. 824 0. 44
0608105 0. 768 0. 29
0611101 1. 121 0. 91
0612102 1. 118 0. 46

别，结果表明灵敏度高，专属性强，鉴别效果清晰，且操作简

便。
3. 2 根据中国药典“忍冬藤”项

［2］
及相关文献报道，流动相

为乙腈-0. 4%磷酸溶剂系统
［3，4］，发现本品在该系统条件下

基线不 平，且 绿 原 酸 和 其 相 邻 杂 质 分 离 度 不 佳; 研 究 表

明
［5，6］，流动相中加入四氢呋喃，基线平稳，且绿原酸峰形尖

锐，达到完全分离。最后，考虑到保留时间及 pH 值等因素，

本试验把流动相确定为乙腈-四氢呋喃-冰醋酸-水(3 ∶ 5 ∶ 2
∶ 90)。
3. 3 取同一供试品(批号:0608103) 溶液，利用不同色谱柱-
Diamonsil C18反相柱(5 μm，250 mm × 4. 6 mm)、Kromasil
100-5 C18反相柱(250 mm × 4. 6 mm)、Agilent ZORBAX SB-
C18反相柱(5 μm，250 mm × 4. 6 mm)，按 2. 3. 1 项下方法

操作，考察供试品在使用不同色谱柱的情况下，绿原酸含量

测定结果不受影响的程度，记录峰面积，计算绿原酸在 3 种

色谱柱中测得含量的 RSD 为 2. 3%。结果表明，该方法在不

同品牌的色谱柱中重现性高，结果准确可靠。
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