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摘要： 目的　 提升鱼鳔质量标准。 方法　 通过性状鉴别、 显微鉴别、 ＴＬＣ 进行定性研究， ２０１５ 年版 《中国药典》 方

法测定水分、 总灰分、 酸不溶性灰分、 总氮含有量， 全自动氨基酸分析仪测定 １７ 种氨基酸 （Ａｓｐ、 Ｔｈｒ、 Ｓｅｒ、 Ｇｌｕ、
Ｐｒｏ、 Ｇｌｙ、 Ｃｙｓ、 Ａｌａ、 Ｖａｌ、 Ｍｅｔ、 Ｉｌｅ、 Ｌｅｕ、 Ｔｙｒ、 Ｐｈｅ、 Ｌｙｓ、 Ｈｉｓ、 Ａｒｇ） 含有量。 结果　 海鱼鱼鳔在形状、 大小、 颜色

等方面与河鱼鱼鳔有所区别。 显微鉴别特征为蛋白质及平滑肌纤维。 ＴＬＣ 斑点清晰， 分离度理想。 水分、 总灰分、 酸

不溶性灰分、 总氮含有量范围分别为 ５􀆰 ９８％ ～ １２􀆰 ０１％ 、 ０􀆰 ２３％ ～ ３􀆰 ４９％ 、 ０􀆰 ０３％ ～ ０􀆰 ８５％ 、 １４􀆰 １６％ ～ １８􀆰 ４５％ 。 １７ 种氨

基酸在各自范围内线性关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９９ ７）， 平均加样回收率 ９７􀆰 ８０％ ～ １０１􀆰 ７０％ ， ＲＳＤ ２􀆰 ０２％ ～ ２􀆰 ５０％ ， 总含有量

范围为 ４８􀆰 ６０～１３９􀆰 １ ｍｇ ／ ｇ。 结论　 该方法专属性强， 重复性好， 可用于鱼鳔的质量控制。
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　 　 鱼鳔又名鱼白、 鱼脬、 鱼肚， 为石首鱼科动物

大黄鱼 Ｐｓｅｕｄｏｓｃｉａｅｎａ ｃｒｏｃｅａ （Ｒｉｃｈａｒｄｓｏｎ）、 小黄鱼

Ｐｓｅｕｄｏｓｃｉａｅｎａ ｐｏｌｙａｃｔｉｓ Ｂｌｅｅｋｅｒ， 或鲟科动物中华鲟

Ａｃｉｐｅｎｓｅｒ ｓｉｎｅｎｓｉｓ Ｇｒａｙ、 鳇鱼 Ｈｕｓｏ ｄａｕｒｉｃｕｓ （Ｇｅｏｒｇｉ）
等鱼鳔［１⁃２］， 其药用始载于 《本草拾遗》 ［３］， 性平

味甘， 归肾经， 具有补肾益精、 滋养筋脉、 止血、
散瘀、 消肿之功效， 用于肾虚滑精、 产后风痉、 破

伤风、 吐血、 血崩、 创伤出血、 痔疮等［２］。 它不

仅是一味具有滋补作用的中药， 而且食用历史悠

久， 《齐民要术》 中就有加工食用石首鱼鳔 （黄花

鱼一类） 的记载， 唐代已被列为贡品， 明代开始

在民间普遍食用［４］， 其富有胶质， 与燕窝、 鱼翅

齐名， 为 “ 海 洋 八 珍 ” 之 一， 誉 之 “ 海 洋

人参” ［５］。
目前， 鱼鳔被山西、 山东、 湖南等地药材标准

所收载， 但缺少显微鉴别及基于色谱分析的含有量

测定［２，６⁃８］， 温俊达等［９］ 曾作过相应考察， 但也未

涉及上述项目。 因此， 本实验对鱼鳔质量标准进行

了较系统的研究， 鉴别项目包括性状、 显微、
ＴＬＣ， 检查项目包括水分、 总灰分、 酸不溶性灰

分， 含有量测定包括总氮、 １７ 种常见氨基酸， 以

期为该药材现有质量标准提升， 以及市场质量监控

提供实验依据。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 １０１Ａ⁃１ 型电热鼓风干燥箱 （上海申光

仪器仪表有限公司）； ＳＸ２⁃４⁃１０ 型马弗炉 （上海亚

明热处理设备有限公司）； ＥＬ２０４ 型电子天平 ［梅
特勒⁃托利多仪器 （上海） 有限公司］； ＫＱ３２００Ｅ
型超声波清洗器 （昆山市超声仪器有限公司）；
ＨＨ⁃２ 型数显恒温水浴锅 （金坛市荣华仪器制造有

限公司）； ＢＸ５３ 型正置荧光显微镜 （日本 Ｏｌｙｍｐｕｓ
公司）； ＤＮ⁃０４Ｃ 型凯氏定氮仪 （浙江托普仪器有
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限公司）； Ｌ⁃８９００ 型氨基酸自动分析仪 （日本 Ｈｉ⁃
ｔａｃｈｉ 公司）； ２５ ｍＬ 酸式滴定管； 定量滤纸 （杭州

沃华滤纸有限公司）； 定性滤纸 （杭州特种纸业有

限公司）； 微量进样器 （上海高鸽工贸有限公司）。
１􀆰 ２　 试剂与药物 　 精氨酸对照品 （批号 １１０８７２⁃
２０１２０７， 中国食品药品检定研究院）； 氨基酸混合

物对照品 ［批号 ＫＰＰ５２２２， 含天冬氨酸 （Ａｓｐ）、
苏氨酸 （ Ｔｈｒ）、 丝氨酸 （ Ｓｅｒ）、 谷氨酸 （ Ｇｌｕ）、
脯氨酸 （ Ｐｒｏ）、 甘氨酸 （Ｇｌｙ）、 丙氨酸 （ Ａｌａ）、
半胱氨酸 （Ｃｙｓ）、 缬氨酸 （Ｖａｌ）、 蛋氨酸 （Ｍｅｔ）、
异亮氨酸 （ Ｉｌｅ）、 亮氨酸 （Ｌｅｕ）、 络氨酸 （Ｔｙｒ）、
苯丙氨酸 （Ｐｈｅ）、 赖氨酸 （Ｌｙｓ）、 组氨酸 （Ｈｉｓ）、
精氨酸 （Ａｒｇ） １７ 种常规蛋白水解液层析纯氨基

酸， 每种浓度为 ２􀆰 ５０ μｍｏｌ ／ ｍＬ］、 茚三酮溶液 （批
号 ＫＱＦ６３６５）、 茚三酮缓冲液 （批号 ＫＱＦ６３６５）
（ 日 本 Ｗａｋｏ 公 司 ）； 流 动 相 ＰＨ⁃１ （ 批 号

Ａ５２５９Ｈ１）、 ＰＨ⁃２ （批号 Ａ５２５９Ｈ２）、 ＰＨ⁃３ （批号

Ａ５２５９Ｈ３）、 ＰＨ⁃４ （批号 Ａ５２５９Ｈ４）、 ＰＨ⁃ＲＧ （批
号 Ａ５２５９ＲＧ）。 硅胶薄层板 （青岛海洋化工厂分

厂， 烟台芝罘黄务硅胶试验厂）。 鱼鳔共 １１ 批，
经山西中医药大学裴香萍副教授鉴定为正品， 信息

见表 １。 盐酸、 氢氧化钠为分析纯； 液氮纯度大于

９９􀆰 ９９％ ； 水为娃哈哈纯净水。

表 １　 样品信息

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ
编号 采集地点 采集时间 批号 种类

１ 河北安国药材市场 ２０１３􀆰 １０􀆰 ０１ ２０１４０３０１ 海鱼

２ 河北安国药材市场 ２０１３􀆰 １０􀆰 ０１ ２０１４０３０２ 海鱼

３ 河北安国药材市场 ２０１３􀆰 １０􀆰 ０１ ２０１４０３０３ 海鱼

４ 河北安国药材市场 ２０１４􀆰 ０３􀆰 １０ ２０１４０３０４ 海鱼

５ 四川荷花池药材市场 ２０１４􀆰 ０２􀆰 ２８ ２０１４０３０５ 海鱼

６ 四川荷花池药材市场 ２０１４􀆰 ０２􀆰 ２８ ２０１４０３０６ 海鱼

７ 四川荷花池药材市场 ２０１４􀆰 ０２􀆰 ２８ ２０１４０３０７ 海鱼

８ 四川荷花池药材市场 ２０１４􀆰 ０２􀆰 ２８ ２０１４０３０８ 河鱼

９ 安徽亳州药材市场 ２０１４􀆰 ０３􀆰 ２９ ２０１４０３０９ 海鱼

１０ 安徽亳州药材市场 ２０１４􀆰 ０３􀆰 ２９ ２０１４０３１０ 海鱼

１１ 安徽亳州药材市场 ２０１４􀆰 ０３􀆰 ２９ ２０１４０３１１ 海鱼

２　 方法与结果

２􀆰 １　 鉴别

２􀆰 １􀆰 １　 性状　 本品呈长圆形薄片或纺缍形筒状或

小方块状， 黄白色、 淡黄色或黄棕色， 角质样， 略

有光泽， 半透明； 质坚韧， 不易撕裂， 裂断处呈纤

维性， 气微腥， 味淡。 本实验比较了海鱼、 河鱼鱼

鳔的性状区别， 主要体现在形状、 大小、 颜色等方

面， 见表 ２、 图 １。
２􀆰 １􀆰 ２　 显微 　 ２００ 倍显微镜下， 能明显观察到鱼

　 　 表 ２　 ２ 种鱼鳔性状区别

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅｓ ｏｆ ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓ ｂｅｔｗｅｅｎ ｔｗｏ ｋｉｎｄｓ ｏｆ
ｆｉｓｈ ｍａｗｓ

指标 海鱼鱼鳔 河鱼鱼鳔

形状 多长圆形 多块状

大小 体积大 体积小

颜色 多黄色或黄棕色 多黄白色或淡黄色

深色带 中间深色带明显 中间一般无深色带

注： Ａ～Ｄ 分别为单个海鱼鱼鳔、 单个河鱼鱼鳔、 多个海鱼

鱼鳔、 多个河鱼鱼鳔。

图 １　 ２ 种鱼鳔颜色和形状

Ｆｉｇ􀆰 １　 Ｃｏｌｏｒｓ ａｎｄ ｓｈａｐｅｓ ｏｆ ｔｗｏ ｋｉｎｄｓ ｏｆ ｆｉｓｈ ｍａｗｓ

鳔粉末中蛋白、 平滑肌纤维， 见图 ２。 其中， 蛋白

呈球形或类球形， 有的聚集成团， 有的单个散在，
多数具有凹陷或裂隙； 平滑肌纤维常单个存在， 有

的成束成层存在， 单个纤维多呈长条形， 无横纹，
常扭曲， 长短不一， 有的表面光滑， 有的肌膜向下

凹陷形成数量众多的小凹， 有的表面带有毛刺。

注： Ａ～Ｆ 分别为蛋白、 平滑肌纤维、 平滑肌纤维 （肌膜凹

陷）、 平滑肌纤维 （带毛刺）、 平滑肌纤维 （成层）、 平滑肌纤

维 （成束）。

图 ２　 鱼鳔显微特征 （×２００）
Ｆｉｇ􀆰 ２　 Ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃ ｆｅａｔｕｒｅｓ ｏｆ ｆｉｓｈ ｍａｗｓ （×２００）

２􀆰 １􀆰 ３　 ＴＬＣ 　 参考文献 ［９］ 报道。 取本品粉末

０􀆰 １ ｇ， 加 ５０ ｍＬ 稀盐酸加热回流 ２ ｈ， 滤过， 滤液

蒸干， 残渣加 ５ ｍＬ ７０％ 乙醇溶解， 作为供试品溶

液； 另取精氨酸对照品， 加 ７０％ 乙醇制成每 １ ｍＬ
含 ０􀆰 ２５ ｍｇ 该成分的溶液， 作为对照品溶液。 按照

２０１５ 年版 《中国药典》 四部 ０５０２ 薄层色谱法， 吸

取上述溶液各 １ μＬ， 点于同一硅胶 Ｇ 薄层板上，
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以正丁醇⁃冰醋酸⁃水 （４ ∶ １ ∶ １） 为展开剂， 展开，
取出， 晾干， 喷以 ２％ 茚三酮丙酮溶液， １０５ ℃加

热至斑点显色清晰， 结果见图 ３。 由此可知， 供试

品色谱在对照品相应位置上显示相同颜色斑点。

注： １～５ 为鱼鳔 （批号 ２０１４０３０１ ～ ２０１１４０３０５）， ６ 为精氨酸

对照品， ７～１２ 为鱼鳔 （批号 ２０１４０３０６～２０１４０３０１１）。

图 ３　 鱼鳔 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ３　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｆｉｓｈ ｍａｗｓ

２􀆰 ２　 检查

２􀆰 ２􀆰 １　 水分 　 根据 ２０１５ 年版 《中国药典》 四部

０８３２ 水分测定法第二法 （烘干法） 进行测定， 结

果见表 ３。
表 ３　 水分、 总灰分、 酸不溶性灰分、 总氮含有量测定结

果 （ｎ＝２）
Ｔａｂ􀆰 ３ 　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｗａｔｅｒ， ｔｏｔａｌ

ａｓｈ， ａｃｉｄ⁃ｉｎｓｏｌｕｂｌｅ ａｓｈ ａｎｄ ｔｏｔａｌ ｎｉｔｒｏｇｅｎ （ｎ＝２）

批号 含水量 ／ ％ 总灰分 ／ ％ 酸不溶性灰分 ／ ％ 总氮 ／ ％
２０１４０３０１ １０􀆰 ２８ ３􀆰 ２４ ０􀆰 ４４ １５􀆰 ４６
２０１４０３０２ ９􀆰 ７９ ２􀆰 ７５ ０􀆰 ８５ １７􀆰 １８
２０１４０３０３ ７􀆰 ６４ ２􀆰 ４６ ０􀆰 ２７ １７􀆰 ３３
２０１４０３０４ １１􀆰 ８ ３􀆰 ４９ ０􀆰 ７６ １４􀆰 １６
２０１４０３０５ １０􀆰 ９７ １􀆰 ４４ ０􀆰 ３８ １６􀆰 ９８
２０１４０３０６ １０􀆰 ７３ ２􀆰 ０４ ０􀆰 ２９ １７􀆰 ０２
２０１４０３０７ ９􀆰 ２９ ２􀆰 １５ ０􀆰 ５ １７􀆰 ５９
２０１４０３０８ ６􀆰 ２３ ２􀆰 ６５ ０􀆰 ４２ １６􀆰 １６
２０１４０３０９ １２􀆰 ０１ １􀆰 ４９ ０􀆰 １ １７􀆰 ２２
２０１４０３１０ １０􀆰 ２３ ０􀆰 ２７ ０􀆰 ０３ １８􀆰 ４５
２０１４０３１１ ５􀆰 ９８ ０􀆰 ２３ ０􀆰 ０３ １７􀆰 ８８

２􀆰 ２􀆰 ２　 总灰分 　 根据 ２０１５ 年版 《中国药典》 四

部 ２３０２ 灰分测定法进行测定， 结果见表 ３。
２􀆰 ２􀆰 ３　 酸不溶性灰分 　 根据 ２０１５ 年版 《中国药

典》 四部 ２３０２ 灰分测定法进行测定， 结果见表 ３。
２􀆰 ３　 含有量测定

２􀆰 ３􀆰 １　 总氮 　 根据 ２０１５ 年版 《中国药典》 四部

０７０４ 氮测定法进行测定， 结果见表 ３。
２􀆰 ３􀆰 ２　 氨基酸

２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 １　 色谱条件　 参考文献 ［１０⁃１６］ 报道。 分

离柱为离子交换树脂 ２６２２ 柱 （４􀆰 ６ ｍｍ×６０ ｍｍ），
反应 柱 为 离 子 交 换 树 脂 ２６１９ 柱 （ ４􀆰 ６ ｍｍ ×
６０ ｍｍ）， 除 氨 柱 为 离 子 交 换 树 脂 ２６５０ 柱

（４􀆰 ６ ｍｍ×４０ ｍｍ）； 分离柱流动相为 Ｂ１ ～ Ｂ４ （分
别为 ｐＨ 值 １、 ２、 ３、 ４ 的柠檬酸钠缓冲液）， 反应

柱流动相为 Ｒ１～ Ｒ３ （为茚三酮溶液及其缓冲液），
氨过滤柱流动相为 Ｂ５～Ｂ６ （Ｂ５ 为纯水， Ｂ６ 为 ＰＨ⁃
ＲＧ 缓冲液）， 梯度洗脱， 程序见表 ４； 分离柱柱温

５７ ℃， 反应柱柱温 １３５ ℃； 分离柱体积流量

０􀆰 ４００ ｍＬ ／ ｍｉｎ， 反应柱体积流量 ０􀆰 ３５０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；
双波长检测， ＶＩＳ １ 检测除脯氨酸以外的氨基酸，
波长 ５７０ ｎｍ， 而 ＶＩＳ ２ 检测脯氨酸， 波长 ４４０ ｎｍ。
进样量 ２０ μＬ。 在此条件下， １７ 种氨基酸分离效果

均良好， 见图 ４。
表 ４　 梯度洗脱程序

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｇｒａｄｉｅｎｔ ｅｌｕｔｉｏｎ ｐｒｏｇｒａｍｓ
时间 ／
ｍｉｎ

Ｂ１ ／
％

Ｂ２ ／
％

Ｂ３ ／
％

Ｂ４ ／
％

Ｂ５ ／
％

Ｂ６ ／
％

Ｒ１ ／
％

Ｒ２ ／
％

Ｒ３ ／
％

０􀆰 ０ １００ ０ ０ ０ ０ ０ ５０ ５０ ０
２􀆰 ５ １００ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０
２􀆰 ６ ０ １００ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０
４􀆰 ５ ０ １００ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０
４􀆰 ６ ０ ０ １００ ０ ０ ０ ０ ０ ０
１２􀆰 ８ ０ ０ １００ ０ ０ ０ ０ ０ ０
１２􀆰 ９ ０ ０ ０ １００ ０ ０ ０ ０ ０
２９􀆰 ０ ０ ０ ０ １００ ０ ０ ０ ０ ０
２９􀆰 １ ０ ０ ０ ０ ０ １００ ０ ０ ０
３２􀆰 ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ５０ ５０ ０
３２􀆰 １ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ １００
３３􀆰 ０ ０ ０ ０ ０ ０ １００ ０ ０ ０
３３􀆰 １ ０ １００ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０
３４􀆰 ０ ０ １００ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０
３４􀆰 １ １００ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０
３７􀆰 ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ １００
３７􀆰 １ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ５０ ５０ ０
５３􀆰 ０ １００ ０ ０ ０ ０ ０ ５０ ５０ ０

２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ２　 对照品溶液制备　 吸取 ４０ μＬ 氨基酸混

合物对照品母液 （ ２􀆰 ５０ μｍｏｌ ／ ｍＬ）， 加 ９６０ μＬ
０􀆰 ０２ ｍｏｌ ／ Ｌ盐 酸 定 容 至 １ ０００ μＬ， 混 匀， 即 得

（０􀆰 １０ μｍｏｌ ／ ｍＬ）， 测定前经 ０􀆰 ４５ μｍ 微孔滤膜过滤。
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图 ４　 各氨基酸色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ４　 Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ａｍｉｎｏ ａｃｉｄｓ

２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ３　 供试品溶液制备　 鱼鳔粉碎后过 ５ 号筛，
精密称取 ０􀆰 ０４ ｇ 于 ２５ ｍＬ 水解管中， 加入 １０ ｍＬ
６􀆰 ００ ｍｏｌ ／ Ｌ 盐酸， 充氮气 １５ ｍｉｎ 后封管， １１０ ℃水

解 ２４ ｈ。 取出冷却， 滤过， 精密吸取滤液 ５ ｍＬ 于

２５ ｍＬ 三角瓶中， ６􀆰 ００ ｍｏｌ ／ Ｌ ＮａＯＨ 溶液调 ｐＨ 至

７􀆰 ０， 将其转移到 ２５ ｍＬ 量瓶中， 纯净水定容至刻

度， 精密吸取 ２􀆰 ５ ｍＬ 于 ５ ｍＬ 量瓶中， ０􀆰 ０２ ｍｏｌ ／ Ｌ
盐酸定容至刻度， 摇匀， 即得， 测定前经 ０􀆰 ４５ μｍ
微孔滤膜过滤。

２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ４　 线性关系考察 　 精密吸取 “ ２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ２”
项下对照品溶液 ８０ μＬ， 加 ９２０ μＬ ０􀆰 ０２ ｍｏｌ ／ Ｌ 盐

酸混匀， 依次 ２ 倍稀释成 ０􀆰 １０、 ０􀆰 ０５、 ０􀆰 ０２５、
０􀆰 ０１２ ５ μｍｏｌ ／ ｍＬ， 在 “２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进

样 ２０ μＬ 测定。 以溶液浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面

积为纵坐标 （Ｙ） 进行回归， 结果见表 ５， 可知 １７
种氨基酸在 ０􀆰 ０１２ ５ ～ ０􀆰 ２０ μｍｏｌ ／ ｍＬ 范围内均呈良

好的线性关系。

表 ５　 各氨基酸线性关系

Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ａｍｉｎｏ ａｃｉｄｓ

氨基酸 回归方程 ｒ 线性范围 ／ （μｍｏｌ·ｍＬ－１）

Ａｓｐ Ｙ＝ ３􀆰 ０×１０７Ｘ＋２４ ３１８ ０􀆰 ９９９ ８ ０􀆰 ０１２ ５～０􀆰 ２０

Ｔｈｒ Ｙ＝ ２􀆰 ９×１０７Ｘ＋２６ ０９０ ０􀆰 ９９９ ７ ０􀆰 ０１２ ５～０􀆰 ２０

Ｓｅｒ Ｙ＝ ３􀆰 ０×１０７Ｘ＋２８ ９４８ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ０１２ ５～０􀆰 ２０

Ｇｌｕ Ｙ＝ ３􀆰 ３×１０７Ｘ＋６８ ３７３ １􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ０１２ ５～０􀆰 ２０

Ｐｒｏ Ｙ＝ ５􀆰 ６×１０６Ｘ＋７４８ ０􀆰 ９９９ ８ ０􀆰 ０１２ ５～０􀆰 ２０

Ｇｌｙ Ｙ＝ ３􀆰 ２×１０７Ｘ＋３２ ２１８ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ０１２ ５～０􀆰 ２０

Ａｌａ Ｙ＝ ２􀆰 ９×１０７Ｘ＋４７ ９３６ １􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ０１２ ５～０􀆰 ２０

Ｃｙｓ Ｙ＝ ３􀆰 ５×１０７Ｘ＋４６ １５０ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ０１２ ５～０􀆰 ２０

Ｖａｌ Ｙ＝ ３􀆰 ２×１０７Ｘ＋１１ ７１４ １􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ０１２ ５～０􀆰 ２０

Ｍｅｔ Ｙ＝ ３􀆰 ６×１０７Ｘ＋２６ ５５４ １􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ０１２ ５～０􀆰 ２０

Ｉｌｅ Ｙ＝ ３􀆰 ２×１０７Ｘ＋２８ ２０２ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ０１２ ５～０􀆰 ２０

Ｌｅｕ Ｙ＝ ２􀆰 ８×１０７Ｘ＋６９ １４０ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ０１２ ５～０􀆰 ２０

Ｔｙｒ Ｙ＝ ２􀆰 ８×１０７Ｘ－１３ ２４５ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ０１２ ５～０􀆰 ２０

Ｐｈｅ Ｙ＝ ３􀆰 ３×１０７Ｘ＋３７ ２５６ １􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ０１２ ５～０􀆰 ２０

Ｌｙｓ Ｙ＝ ３􀆰 ９×１０７Ｘ＋２２ ２９６ １􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ０１２ ５～０􀆰 ２０

Ｈｉｓ Ｙ＝ ３􀆰 ５×１０７Ｘ＋１１ ５５０ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ０１２ ５～０􀆰 ２０

Ａｒｇ Ｙ＝ ３􀆰 ５×１０７Ｘ－７ ２７２ １􀆰 ０００ ０ ０􀆰 ０１２ ５～０􀆰 ２０

２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ５　 精密度试验　 吸取 ０􀆰 １０ μｍｏｌ ／ ｍＬ 氨基酸

混合物对照品溶液 ２０ μＬ， 在 “２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 １” 项色谱

条件下进样测定 ６ 次， 测得 Ａｓｐ、 Ｔｈｒ、 Ｓｅｒ、 Ｇｌｕ、
Ｐｒｏ、 Ｇｌｙ、 Ａｌａ、 Ｃｙｓ、 Ｖａｌ、 Ｍｅｔ、 Ｉｌｅ、 Ｌｅｕ、 Ｔｙｒ、
Ｐｈｅ、 Ｌｙｓ、 Ｈｉｓ、 Ａｒｇ 峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 １５％ 、
０􀆰 １１％ 、 ０􀆰 １７％ 、 ０􀆰 １５％ 、 ０􀆰 ５２％ 、 ０􀆰 ２４％ 、 ０􀆰 ２６％ 、
０􀆰 ２２％ 、 ０􀆰 ２８％ 、 ０􀆰 ３０％ 、 ０􀆰 １５％ 、 ０􀆰 １２％ 、 ０􀆰 ２６％ 、

０􀆰 ２５％ 、 ０􀆰 ２３％ 、 ０􀆰 ２１％ 、 ０􀆰 ２６％ ， 表明仪器精密度

良好。
２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ６　 稳定性试验　 取同一供试品溶液 （批号

２０１４０３１０ ）， 于 ０、 ２、 ４、 ６、 ８、 １０ ｈ 在

“２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得 Ａｓｐ、
Ｔｈｒ、 Ｓｅｒ、 Ｇｌｕ、 Ｐｒｏ、 Ｇｌｙ、 Ａｌａ、 Ｃｙｓ、 Ｖａｌ、 Ｍｅｔ、
Ｉｌｅ、 Ｌｅｕ、 Ｔｙｒ、 Ｐｈｅ、 Ｌｙｓ、 Ｈｉｓ、 Ａｒｇ 峰面积 ＲＳＤ
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分别为 ０􀆰 ６２％ 、 ０􀆰 ９１％ 、 ０􀆰 ８２％ 、 ０􀆰 ５２％ 、 １􀆰 ０４％ 、
０􀆰 ３１％ 、 ０􀆰 ４３％ 、 ０􀆰 ４１％ 、 ０􀆰 ５６％ 、 １􀆰 ０６％ 、 ０􀆰 ８０％ 、
０􀆰 ６６％ 、 １􀆰 ２７％ 、 ０􀆰 ５０％ 、 ０􀆰 ４２％ 、 ０􀆰 ７１％ 、 ０􀆰 ４３％ ，
表明供试品溶液在 １０ ｈ 稳定性良好。
２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ７　 重复性试验 　 取同一批药材 （批号

２０１４０３１０）， 按 “２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ３” 项下方法平行制备 ６
份供试品溶液， 在 “２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样

测定， 测得 Ａｓｐ、 Ｔｈｒ、 Ｓｅｒ、 Ｇｌｕ、 Ｐｒｏ、 Ｇｌｙ、 Ａｌａ、
Ｃｙｓ、 Ｖａｌ、 Ｍｅｔ、 Ｉｌｅ、 Ｌｅｕ、 Ｔｙｒ、 Ｐｈｅ、 Ｌｙｓ、 Ｈｉｓ、
Ａｒｇ 含有量 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ８１％ 、 １􀆰 ５８％ 、 ０􀆰 ７４％ 、
０􀆰 ７９％ 、 １􀆰 ０８％ 、 ０􀆰 ４４％ 、 １􀆰 ０２％ 、 ２􀆰 ４３％ 、 ０􀆰 ２３％ 、
１􀆰 ８３％ 、 ０􀆰 ４５％ 、 ０􀆰 ５９％ 、 ２􀆰 ０９％ 、 １􀆰 ０７％ 、 ０􀆰 １９％ 、
０􀆰 ９３％ 、 ０􀆰 ２９％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ８　 加样回收率试验　 取 １７ 种氨基酸含有量

已知的药材 （批号 ２０１４０３１０） ６ 份， 每份约０􀆰 ０２ ｇ，
精密称定， 加入适量对照品溶液， 按 “２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ３” 项

下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条

件下进样测定， 计算回收率。 结果， Ａｓｐ、 Ｔｈｒ、
Ｓｅｒ、 Ｇｌｕ、 Ｐｒｏ、 Ｇｌｙ、 Ａｌａ、 Ｃｙｓ、 Ｖａｌ、 Ｍｅｔ、 Ｉｌｅ、
Ｌｅｕ、 Ｔｙｒ、 Ｐｈｅ、 Ｌｙｓ、 Ｈｉｓ、 Ａｒｇ 平均加样回收率分

别 为 ９９􀆰 ３７％ 、 ９９􀆰 ３３％ 、 ９８􀆰 ７７％ 、 ９８􀆰 ７５％ 、
９８􀆰 ０７％ 、 １００􀆰 ４％ 、 ９９􀆰 ６５％ 、 ９９􀆰 ８７％ 、 １０１􀆰 ７％ 、
９７􀆰 ８０％ 、 ９８􀆰 ９５％ 、 ９９􀆰 ０３％ 、 ９８􀆰 ２５％ 、 ９９􀆰 ２３％ 、
１００􀆰 ７％ 、 １０１􀆰 ５％ 、 ９９􀆰 ７８％ ， ＲＳＤ 分别为 ２􀆰 ２６％ 、
２􀆰 ４４％ 、 ２􀆰 ３９％ 、 ２􀆰 ２９％ 、 ２􀆰 ４１％ 、 ２􀆰 ０２％ 、 ２􀆰 ３１％ 、
２􀆰 ３５％ 、 ２􀆰 ３９％ 、 ２􀆰 ０９％ 、 ２􀆰 ３９％ 、 ２􀆰 ０２％ 、 ２􀆰 ２９％ 、
２􀆰 ２６％ 、 ２􀆰 ３４％ 、 ２􀆰 ３４％ 、 ２􀆰 ５０％ 。
２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ９　 样品含有量测定　 取 １１ 批药材， 每批 ２
份， 每份约 ０􀆰 ０４ ｇ， 精密称定， 按 “２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ３” 项

下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条

件下进样测定， 计算含有量， 结果见表 ６。

表 ６　 各氨基酸含有量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝２）
Ｔａｂ􀆰 ６　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ａｍｉｎｏ ａｃｉｄｓ （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝２）

氨基酸
批次

１ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９ １０ １１
Ａｓｐ ６􀆰 ２５４ ５􀆰 ３２４ ４􀆰 ５６４ ７􀆰 ５８７ ６􀆰 ８１２ ３􀆰 ２４５ ５􀆰 ６９１ ９􀆰 ７１４ ６􀆰 ６６６ ８􀆰 ７１０ ８􀆰 ３０３
Ｔｈｒ∗ １􀆰 ８１８ ２􀆰 ３８７ １􀆰 ５２７ ２􀆰 ８７３ ２􀆰 ６２８ １􀆰 ０１８ ２􀆰 ３０７ ４􀆰 ００９ ２􀆰 ８６２ ３􀆰 ０５２ ４􀆰 ０１１
Ｓｅｒ ２􀆰 ３４３ ３􀆰 ０１６ ２􀆰 ０６３ ３􀆰 １２５ ２􀆰 ９２６ １􀆰 ４１５ ２􀆰 ９０９ ４􀆰 ３１７ ３􀆰 ２７７ ３􀆰 ６４８ ４􀆰 ２３８
Ｇｌｕ １０􀆰 ８３ １１􀆰 ３６ ８􀆰 ３７９ １２􀆰 ８３ １１􀆰 ７２ ５􀆰 ９１５ １０􀆰 ０２ １６􀆰 ４１ １１􀆰 ０９ １７􀆰 ０５ １４􀆰 ８７
Ｐｒｏ ６􀆰 ９２９ １１􀆰 ９８ ９􀆰 １２０ ４􀆰 ９９２ ５􀆰 ７１０ ４􀆰 ３０９ ８􀆰 ６８２ ７􀆰 ６３２ ９􀆰 ５５０ １５􀆰 ２７ １７􀆰 ０１
Ｇｌｙ １４􀆰 ９４ ２６􀆰 １２ １９􀆰 ３９ １０􀆰 ２７ １１􀆰 ４７ ９􀆰 ９９６ １９􀆰 ６２ １４􀆰 ７６ １９􀆰 １８ ３２􀆰 １１ ３３􀆰 ９３
Ｃｙｓ ６􀆰 ２１９ ９􀆰 ９４９ ６􀆰 ９４８ ５􀆰 １１４ ５􀆰 ５６４ ３􀆰 ７２４ ７􀆰 ４２４ ７􀆰 ６７３ ７􀆰 ８０９ １３􀆰 １０ １２􀆰 ８２
Ａｌａ ０􀆰 ７３３ ５ ０􀆰 １１９ ７ ０􀆰 ２４９ ２ １􀆰 ２８４ ０􀆰 ５５９ ０ ０􀆰 ２４８ ０ ０􀆰 １７８ ９ １􀆰 ３６５ ０􀆰 ６２８ ３ ０􀆰 ５３６ ４ ０􀆰 ３４２ ４
Ｖａｌ∗ ３􀆰 ８４０ ３􀆰 ３７２ ２􀆰 ８９９ ４􀆰 ５７１ ３􀆰 ８７７ ２􀆰 ３２５ ３􀆰 ７３７ ５􀆰 ７２４ ３􀆰 ８２５ ５􀆰 １８２ ４􀆰 ２９８
Ｍｅｔ∗ ２􀆰 １４４ ０􀆰 ２３３ ８ １􀆰 ２９４ ２􀆰 ７７０ ２􀆰 ４３７ ０􀆰 ６７４ １ ０􀆰 ８４１ ８ ３􀆰 ６８５ ２􀆰 ０７９ ３􀆰 ０８６ ２􀆰 ９６４
Ｉｌｅ∗ ３􀆰 １２０ ２􀆰 ０９０ １􀆰 ７３５ ３􀆰 ９４６ ３􀆰 ３３０ １􀆰 ５８１ ２􀆰 ２２０ ４􀆰 ５５３ ２􀆰 ６０１ ２􀆰 ５６９ ２􀆰 ３３３
Ｌｅｕ∗ ５􀆰 ５５１ ４􀆰 ２８０ ３􀆰 ２９９ ７􀆰 １５０ ５􀆰 ９２９ ３􀆰 ２３４ ４􀆰 ８７０ ８􀆰 ７３５ ５􀆰 ０９７ ６􀆰 ６７６ ５􀆰 １２６
Ｔｙｒ １􀆰 ８６７ ０􀆰 ８１３ ３ ０􀆰 ６９９ ０ ３􀆰 １５４ ２􀆰 ３７９ １􀆰 ０２４ １􀆰 ６２０ ３􀆰 ８６３ １􀆰 ６６３ １􀆰 ８７６ １􀆰 ３８２
Ｐｈｅ∗ ３􀆰 １５９ ２􀆰 ７０６ ２􀆰 ３５０ ３􀆰 ４０５ ３􀆰 １４４ ２􀆰 ０００ ３􀆰 ０９６ ４􀆰 ６４７ ３􀆰 ０８０ ４􀆰 ２１１ ４􀆰 ０７７
Ｌｙｓ∗ ５􀆰 ０７６ ３􀆰 ９３５ ３􀆰 ４９６ ５􀆰 ９５６ ５􀆰 ２３８ ２􀆰 ６９１ ４􀆰 ０９４ ７􀆰 ５６３ ４􀆰 ７１１ ６􀆰 ５９３ ５􀆰 ７６１
Ｈｉｓ １􀆰 ２２１ ０􀆰 ４３９ ８ ０􀆰 ５６７ ２ １􀆰 ６４３ １􀆰 ３６６ ０􀆰 ６３４ ６ １􀆰 ０２２ １􀆰 ９８６ ０􀆰 ８８６ ９ １􀆰 ６１１ ０􀆰 ９３７ ８
Ａｒｇ ７􀆰 ６２４ ９􀆰 ７６５ ７􀆰 ２９９ ６􀆰 ９４０ ６􀆰 ９２２ ４􀆰 ５６５ ７􀆰 ９７３ ９􀆰 ４９７ ８􀆰 １１４ １３􀆰 ８２ １２􀆰 ８３
总必需氨基酸 ２４􀆰 ７１ １９􀆰 ００ １６􀆰 ６０ ３０􀆰 ６７ ２６􀆰 ５８ １３􀆰 ５２ ２１􀆰 １７ ３８􀆰 ９２ ２４􀆰 ２６ ３１􀆰 ３７ ２８􀆰 ５７
总氨基酸 ８３􀆰 ６７ ９７􀆰 ８９ ７５􀆰 ８８ ８７􀆰 ６１ ８２􀆰 ０１ ４８􀆰 ６０ ８６􀆰 ３１ １１６􀆰 １ ９３􀆰 １２ １３９􀆰 １ １３５􀆰 ２
总必需氨基酸占比 ／ ％ ２９􀆰 ５３ １９􀆰 ４１ ２１􀆰 ８８ ３５􀆰 ０１ ３２􀆰 ４１ ２７􀆰 ８２ ２４􀆰 ５３ ３３􀆰 ５２ ２６􀆰 ０５ ２２􀆰 ５５ ２１􀆰 １３

　 　 注：∗为必需氨基酸。

３　 讨论

目前， 市场上常见海鱼鱼鳔， 而鲜有河鱼鱼

鳔。 本实验除购买了 １ 批河鱼鱼鳔外， 还曾另外购

买了一些人工养殖大黄鱼及小黄鱼， 将其解剖取鱼

鳔， 干燥后进行观察， 但毕竟数量有限， 其性状特

征是否具有市场代表性还有待进一步探讨。
文献 ［９， １７］ 报道， 药材中提取氨基酸的方

法大多为 ７０％ 乙醇直接提取， 但本实验发现采用

该方法制备的鱼鳔供试品溶液在 ＴＬＣ 上始终无斑

点呈现， 后经酸水解处理后才清晰显现， 表明鱼鳔

中蛋白质含有量较高， 而游离氨基酸较低。 另外，
ＴＬＣ 鉴别时起初以丙氨酸为对照品， 但在不同展开

系统中斑点对齐情况并不理想， 故又比对了 ９ 种常

见、 价格适中氨基酸 （亮氨酸、 脯氨酸、 苯丙氨
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酸、 苏氨酸、 组氨酸、 Ｌ⁃谷氨酸、 甘氨酸、 缬氨

酸、 精氨酸） 与鱼鳔的薄层层析行为， 发现精氨

酸斑点重复性、 对齐性最佳， 故选择其作为对

照品。
本实验首次考察了鱼鳔显微特征， 但相对于组

织结构明显的药材， 鱼鳔显微特征很难考察。 经反

复实验、 查阅书籍、 与生物化学及病理专家交流

后， 最终确定鱼鳔粉末中明显存在的许多条或块状

物及类球形物质分别为平滑肌纤维及蛋白质， 这也

是首次对动物此类特定组织的显微特征进行研究，
以期为以后相关显微鉴别研究提供参考。 此外还发

现， 只有直接刮取鱼鳔表面粉末并不能太细， 才能

观察到相对完整的平滑肌纤维及蛋白， 若按照常规

粉末显微鉴别制片方法则难以发现， 这可能是之前

尚无相关报道的原因之一。 目前， 市场上鱼鳔鉴别

方法以性状鉴别为主， 但对性状接近的伪品尚无有

效的区分手段， 而本实验发现的显微特征可快速有

效地做到这一点， 对市场监控具有积极意义。
文献报道， 鱼鳔是一种高蛋白、 低脂肪， 含有

丰富氨基酸的水产资源［５］， 故本实验测定了其中

总氮含有量以此评价蛋白质含有量。 结果， １１ 批

鱼鳔总氮含有量介于 １４􀆰 １６％ ～ １８􀆰 ４５％ 之间， 可见

市售品蛋白质含有量差异不明显， 并且海鱼、 河鱼

中亦然， 表明不同鱼种鱼鳔的营养价值比较接近，
也印证了其补益作用。

氨基酸具有多方面机能调节作用， 如甘氨酸能

维持中枢神经， 提高免疫力， 降低高胆固醇和高血

脂； 谷氨酸能解除氨对大脑的毒性， 并促进消化道

黏膜黏蛋白生成； 精氨酸能促进生育及生长发育，
促进创伤愈合及免疫调节能力［１８］， 故本实验采用

氨基酸分析仪法分析了 １１ 批鱼鳔中 １７ 种氨基酸含

有量， 并在方法学考察时发现阴性无干扰， 杂质及

其他成分对含有量测定无影响， 专属性良好。
另外， 为了保证收集到的鱼鳔具有广泛的市场

代表性， 本实验购买的 １１ 批样品分别来自国内三

大药材市场， 分别为河北安国药材市场 ４ 批、 四川

荷花池药材市场 ４ 批、 安徽亳州药材市场 ３ 批， 能

比较客观地反映该药材国内发展现状， 以期为相关

质量标准的修订提供依据。
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