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且干扰峰较少，易于定量分析。

3.2 流动相的选择

本试验分别对 0.1％磷酸水溶液-甲醇、0.1％磷酸水溶液-

乙腈、0.6％磷酸水溶液-乙腈3种流动相体系进行了考察。结

果表明，以 0.6％磷酸水溶液-乙腈为流动相体系进行梯度洗

脱，能够获得较好的分离效果。

3.3 检测波长的选择

笔者通过对对照品溶液进行紫外扫描，并参考相关文献[7]结

果，选择360 nm作为检测波长。

3.4 小结

本试验所建方法准确、简便，具有良好的重复性和稳定

性，可作为鹅绒藤中小麦黄素-7-O-β-D-葡糖醛酸苷和紫云英

苷的含量测定方法。
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摘 要 目的：建立香枫舒颗粒的质量标准。方法：采用薄层色谱（TLC）法定性鉴别香枫舒颗粒中白术、金钱草、广藿香；用高效

液相色谱法测定广藿香中毛蕊花糖苷的含量。结果：TLC斑点清晰、分离度好，阴性对照无干扰。毛蕊花糖苷的进样量在0.042～

0.350 µg范围内与其峰面积积分值呈良好的线性关系（r＝0.999 9）；精密度、稳定性、重复性试验的RSD均＜1％；平均加样回收率

为98.40％，RSD＝0.66％（n＝9）。结论：所建标准可用于香枫舒颗粒的质量控制。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish the quality standard of Xiangfengshu granules. METHODS：TLC method was used to

qualitatively identify Atractylodes macrocephala，Lysimachia christinae，Pogostemon cablin；the content of verbascoside in P. cablin

was determined by HPLC. RESULTS：TLC sports were fairy clear and well-separated without interference form negative control.

The linear range of verbascoside was 0.042-0.35 µg（r＝0.999 9）with average recovery of 98.40％（RSD＝0.66％，n＝9）. RSDs of

precision，stability and reproducibility tests were all lower than 1％. CONCLUSIONS：Established standard is suitable for the quali-

ty control of Xiangfengshu granules.
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香枫舒颗粒来源于重庆永川区人民医院临床验方，由广

藿香、白术、牛耳枫、金钱草等药材组成，具有除湿、化滞、理气

的功效，对气滞湿困而致的急性胃肠炎及其所引起的腹胀、腹

痛等消化不良症状有确切的治疗作用。香枫舒颗粒为传统煎

剂改剂型而成的颗粒剂，为有效控制其质量，笔者采用薄层色

谱（TLC）法定性鉴别方中白术、金钱草、广藿香，并采用高效液

相色谱（HPLC）法测定广藿香中有效成分毛蕊花糖苷的含量。

1 材料
1.1 仪器

LC-CLASS VP型HPLC仪（日本岛津公司）；薄层成像色
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谱仪（瑞士卡玛公司）；KQ-50B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

香枫舒颗粒（批号：121101、121102、121103）及缺白术、缺

金钱草、缺广藿香的阴性样品均由重庆永川区人民医院自制；

毛蕊花糖苷对照品（批号：111530-200706，供含量测定用）与白

术（批号：120925-200407）、金钱草（批号：121187-200302）、广

藿香（批号：121135-200904，供鉴别用）对照药材均购自中国食

品药品检定研究院；硅胶 G 板（山东乳山市上邦化工有限公

司）；乙腈为色谱纯，水为超纯水，其余试剂均为分析纯。

2 方法与结果
2.1 定性鉴别

2.1.1 白术的TLC鉴别[1-3] 取本品适量，研细，取约 4.0 g，加

水 60 ml 使溶解，用乙醚提取 2次，每次 40 ml，合并乙醚提取

液，蒸干，残渣加乙酸乙酯1 ml使溶解，作为供试品溶液；另取

白术对照药材 1 g，加 40 ml 乙醚超声（功率：50 W，频率：40

kHz）提取 30 min，滤过，滤液挥干，残渣加乙酸乙酯 2 ml使溶

解，作为对照药材溶液；再取缺白术的阴性样品 4.0 g，同法制

成缺白术阴性对照溶液。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 ℃）-乙酸乙酯（4 ∶
2，V/V）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以5％硫酸乙醇溶液，于

105 ℃加热5 min，置紫外光灯（365 nm）下检视。结果，供试品

色谱在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑

点；阴性对照无干扰。白术的TLC图见图1。

2.1.2 金钱草的TLC鉴别[4-5] 取本品适量，研细，取约 5.0 g，

加水60 ml使溶解，用三氯甲烷提取2次，每次50 ml，合并三氯

甲烷提取液，挥干，残渣加乙酸乙酯 1 ml使溶解，作为供试品

溶液；另取金钱草对照药材1.0 g，加水30 ml，回流提取1 h，滤

过，同法制成对照药材溶液；再取缺金钱草的阴性样品 5.0 g，

同法制成缺金钱草阴性对照溶液。吸取上述 3种溶液各 10

µl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以正己烷-乙酸乙酯（4 ∶ 1，
V/V）为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯（365 nm）下检视。

结果，供试品色谱在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色

的荧光斑点；阴性对照无干扰。金钱草的TLC图见图2。

2.1.3 广藿香的TLC鉴别 取本品适量，研细，取约 3.0 g，加

甲醇50 ml，超声（功率：50 W，频率：40 kHz）提取40 min，滤过，

滤液挥干，残渣加乙醇 2 ml使溶解，作为供试品溶液；另取广

藿香对照药材1 g，加甲醇30 ml，同法制成对照药材溶液；再取

缺广藿香的阴性样品 3.0 g，同法制成缺广藿香阴性对照溶

液。吸取上述3种溶液各5 µl，分别点于同一硅胶G薄层板上，

以石油醚（60～90 ℃）-乙酸乙酯（5 ∶ 2，V/V）为展开剂，展开，取

出，晾干，喷以2％三氯化铝乙醇溶液，于100 ℃加热3 min，置

紫外光灯（365 nm）下检视。结果，供试品色谱在与对照药材

色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点；阴性对照无干

扰。广藿香的TLC图见图3。

2.2 含量测定[6-8]

2.2.1 色谱条件 色谱柱：Phenomenex C18（250 mm×4.6 mm，

5 µm）；流动相：乙腈-0.1％醋酸水（14 ∶ 86，V/V）；流速：1.0 ml/

min；检测波长：334 nm；柱温：30 ℃。

2.2.2 供试品溶液的制备 取本品适量，研细，取约 1.5 g，精

密称定，精密加入甲醇 50 ml，超声（功率：100 W，频率：40

kHz）处理40 min，放冷，再次称定，用甲醇补足减失的质量，摇

匀，滤过，精密量取续滤液10 ml，蒸干，残渣加流动相使溶解并

转移定容至25 ml量瓶中，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

2.2.3 对照品溶液的制备 精密称取毛蕊花糖苷对照品 8.75

mg，置100 ml量瓶中，加甲醇使溶解并稀释至刻度，摇匀，作为

对照品贮备液。精密量取对照品贮备液 4.0 ml，置 25 ml量瓶

中，用流动相稀释至刻度，摇匀，即为毛蕊花糖苷对照品溶液

（每1 ml含14 µg毛蕊花糖苷）。

2.2.4 缺广藿香阴性对照溶液的制备 取不含广藿香的阴性

样品适量，照“2.2.2”项下方法制备缺广藿香阴性对照溶液。

2.2.5 系统适用性试验 精密吸取对照品溶液、供试品溶液

1 2 3

图1 白术的TLC图
1.缺白术的阴性对照；2.供试品；3.白术对照药材

Fig 1 TLC of Atractylodes macrocephala
1.negative control without A. macrocephala；2.test sample；3. Atractylo-

dis Macrocephalae Rhizoma reference substance

1 2 3
图2 金钱草的TLC图

1.金钱草对照药材；2.供试品；3.缺金钱草的阴性对照

Fig 2 TLC of Lysimachia christinae
1. Lysimachiae Christinae reference substance；2. test sample；3. negative

control without L. christinae

1 2 3

图3 广藿香的TLC图
1.广藿香对照药材；2.供试品；3.缺广藿香的阴性对照

Fig 3 TLC of Pogostemon cablin
1.Pogostemonis Herba reference substance；2. test sample；3. negative

control without P. cablin
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和阴性对照溶液各10 µl，按上述色谱条件进样测定。结果，供

试品色谱在与对照品色谱相应保留时间处有相同色谱峰出

现，阴性对照色谱无相应色谱峰，表明阴性对照不干扰样品测

定。目标峰与相邻色谱峰的分离度均＞2.0；理论板数按毛蕊

花糖苷色谱峰计算应不低于4 000。色谱见图4。

2.2.6 线性关系考察 精密吸取毛蕊花糖苷对照品溶液3、6、

9、15、25 µl，注入液相色谱仪，按上述色谱条件进样测定，记录

峰面积。以毛蕊花糖苷的进样量（x，µg）为横坐标，峰面积积

分值（y）为纵坐标，进行线性回归，得回归方程为y＝287 345.62x－

7 714.95（r＝0.999 9，n＝5）。结果表明，毛蕊花糖苷的进样量

在0.042～0.350 µg范围内与其峰面积积分值呈良好的线性关

系。

2.2.7 精密度试验 精密吸取对照品溶液 10 µl，重复进样 6

次，按上述色谱条件测定，记录峰面积。结果，RSD＝0.65％

（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.2.8 稳定性试验 取同一供试品溶液适量，分别于 0、1、4、

8、12 h进样测定，记录峰面积。结果，RSD＝0.77％（n＝5），表

明供试品溶液在12 h内稳定性良好。

2.2.9 重复性试验 按拟定的含量测定方法，取同一批样品

适量，共6份，分别按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，照上述

色谱条件进样测定，记录峰面积，以外标法计算样品中毛蕊花

糖苷的含量。结果，每 1 g 样品平均含毛蕊花糖苷 1.17 mg，

RSD＝0.91％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.2.10 加样回收率试验 精密称取已知含量的同一批样品

适量，共 9份，每 3份为一组，分别精密加入不同质量的对照

品，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，照上述色谱条件进样

测定，计算加样回收率，结果见表1。

2.2.11 样品含量测定 取 3批香枫舒颗粒各适量，分别按

“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，照上述色谱条件进样测定，

记录峰面积，以峰面积计算样品中毛蕊花糖苷的含量，每批样

品平行测定3次，结果见表2。

3 讨论
对于有广藿香入药的中药制剂，其质量控制方法多采用

测定百秋李醇含量作为检测指标，但百秋李醇属于挥发性成

分，而医疗机构由于受场地、设备限制等因素，收集挥发性成

分存在一定的困难。毛蕊花糖苷作为广藿香中极性较大的主

要成分，能够增加胃酸分泌，提高胃蛋白酶活性，显著改善胃

肠消化功能[9-10]，且尚未见文献报道应用HPLC法测定广藿香

制剂中毛蕊花糖苷的含量。因此，本研究建立了定性鉴别香

枫舒颗粒中白术、金钱草、广藿香的TLC法，特征斑点明显，分

离度好，阴性对照无干扰；并建立了测定广藿香中毛蕊花糖苷

含量的方法，精密度、稳定性、重复性均符合要求。综上，所建

标准可用于香枫舒颗粒的质量控制。
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图4 高效液相色谱图
A. 毛蕊花糖苷对照品；B.供试品；C.缺广藿香的阴性对照；1.毛蕊花糖

苷

Fig 4 HPLC chromatograms
A. verbascoside control；B.test sample；C. negative control without P. ca-

blin；1.verbascoside

表1 加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝9）

编号
1

2

3

4

5

6

7

8

9

样品含量，mg

0.871 5

0.865 2

0.854 4

0.863 8

0.851 7

0.873 0

0.870 4

0.880 2

0.864 9

加入量，mg

0.684 0

0.684 0

0.684 0

0.855 0

0.855 0

0.855 0

1.026 0

1.026 0

1.026 0

测得量，mg

1.549 2

1.537 3

1.532 7

1.702 2

1.687 9

1.713 6

1.887 6

1.888 7

1.876 1

回收率，％
99.08

98.26

99.17

98.06

97.80

97.29

99.14

98.29

98.56

x，％

98.40

RSD，％

0.66

表2 样品含量测定结果（n＝3）

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

批 号
121101

121102

121103

含量，mg/g

1.17

1.13

1.15

RSD，％
0.91

0.86

0.94

··2179


