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摘要： 目的　 建立茵陈清筋颗粒 （茵陈、 垂盆草、 蒲公英等） 的质量标准。 方法　 ＴＬＣ 法定性鉴别茵陈、 垂盆草、 栀

子、 拳参、 大黄、 甘草、 蒲公英， ＨＰＬＣ 法测定没食子酸、 绿原酸、 咖啡酸、 栀子苷含有量。 结果 　 ＴＬＣ 斑点清晰，
阴性无干扰。 没食子酸、 绿原酸、 咖啡酸、 栀子苷分别在 １０􀆰 １６ ～ １０１􀆰 ６、 ２４􀆰 ９４ ～ ２４９􀆰 ４、 １􀆰 ３８ ～ １３􀆰 ８４、 ３９􀆰 ６９ ～
３９６􀆰 ９ μｇ ／ ｍＬ范围内线性关系良好 （ｒ＝０􀆰 ９９９ ９）， 平均加样回收率分别为 １００􀆰 ３０％ 、 ９９􀆰 ０８％ 、 ９８􀆰 ６３％ 、 ９８􀆰 ２４％ ， ＲＳＤ 分

别为 １􀆰 ３％ 、 １􀆰 ２％ 、 １􀆰 ９％ 、 １􀆰 ４％ 。 结论　 该方法准确可靠， 重复性好， 专属性强， 可用于茵陈清筋颗粒的质量控制。
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　 　 茵陈清筋颗粒由茵陈、 垂盆草、 蒲公英、 拳

参、 栀子等 ８ 味药材组成， 方中茵陈、 垂盆草清热

利湿， 解毒消痈， 为君药； 拳参、 蒲公英、 栀子清

热解毒， 消肿止痛， 为臣药； 大黄通利大便， 导热

下行， 为佐药； 薏苡仁、 甘草健脾渗湿， 调和诸

药， 为使药， 临床上用于治疗糖尿病足坏疽， 缓解

足部筋膜感染症状。
现代药效学研究表明， 茵陈中绿原酸具有抗氧

化、 抗菌、 抑制糖尿病等作用［１⁃４］， 绿原酸也是茵

陈清筋颗粒中垂盆草、 栀子、 拳参、 蒲公英的共有
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成分； 栀子含有环烯醚萜、 萜类、 有机酸类等成

分， 其中栀子苷在治疗糖尿病方面疗效显著［５］；
拳参中没食子酸有抑菌活性， 同时还有抗糖尿病作

用［６］； 臣药蒲公英所含成分主要为黄酮类、 萜类、
有机酸等， 具有广谱抑菌、 抗氧化、 降糖作用， 其

中咖啡酸有抗炎、 镇痛、 抗菌等作用， 能促进伤口

愈合［７⁃８］。
由于中药复方制剂成分复杂， 单一指标不能体

现其功效， 故多指标测定能更好地评价其质量［９］。
目前， 尚无对茵陈清筋颗粒质量评价的报道， 故本

实验对该制剂中茵陈、 垂盆草、 栀子、 拳参、 大

黄、 甘草、 蒲公英进行 ＴＬＣ 鉴别， 并通过 ＨＰＬＣ
法同时测定没食子酸、 绿原酸、 咖啡酸、 栀子苷的

含有量， 以期为其质量控制提供科学依据。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 ＴＬＣ Ｖｉｓｕａｌｉｚｅｒ、 Ａｕｔｏｍａｔｉｃ ＴＬＣ Ｓａｍｐｌｅｒ
４ 全自动点样仪 （瑞士 Ｃａｍａｇ 公司）； ＤＨＧ⁃９２４０Ａ
电热恒温鼓风干燥箱 （上海精宏实验设备有限公

司）； ＬＤ⁃ＵＰＷ⁃１０ 超纯水机 （上海砾鼎水处理设备

有限公司）； Ｒ２０６ 旋转蒸发器 （上海申生科技有

限公司）； Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ ＨＰＬＣ 色谱仪 （美国 Ａｇｉｌｅｎｔ
公司）； ＳＢ⁃５２００Ｄ 超声波清洗器 （宁波新芝生物科

技股份有限公司）； ＸＳ１０５ 分析天平 （０􀆰 ０１ ｍｇ）、
ＭＥ ２０４ 分析天平 （０􀆰 １ ｍｇ）（瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃Ｔｏｌｅｄｏ 公

司）； 薄层层析用硅胶 Ｇ、 硅胶 Ｈ、 １％ 氢氧化钠硅

胶 Ｇ 薄层板 （烟台市化学工业研究所）。
１􀆰 ２　 药物与试剂　 栀子苷 （批号 Ｂ２１６６１， 纯度≥
９８％ ）、 咖啡酸 （批号 Ｂ２０６６０， 纯度≥９８％ ）、 甘

草酸单铵盐 （批号 Ｂ２０４１８， 纯度≥９８％ ） 对照品

均购自上海源叶生物科技有限公司； 绿原酸 （批
号 ０７５３⁃２００１１１， 纯度 ９６􀆰 ８％ ）、 没食子酸 （批号

１１０８３１⁃２００３０２， 纯 度 ９１􀆰 ５％ ）、 大 黄 酸 （ 批 号

０７５７⁃９７０３， 纯度 ９９􀆰 ３％ ） 对照品均购自中国食品

药品检定研究院。 茵陈 （批号 １２０９５０⁃２０１６０８）、
垂盆 草 （ 批 号 １２１４３４⁃２０１２０３ ）、 栀 子 （ 批 号

１２０９８６⁃２０１６１０）、 拳参 （批号 １２１５６９⁃２０１６０２）、 大

黄 （批号 １２０９８４⁃２０１２０２）、 甘草 （批号 １２１３０３⁃
２０１７０４）、 蒲公英 （批号 １２１１９５⁃２０１５０３） 对照药

材均购自中国食品药品检定研究院。 茵陈清筋颗粒

（批号 １８０３１２、 １８０３２１、 １８０３２９） 由上海中医药大

学附属上海市中西医结合医院自制。 乙腈为色谱

纯， 购自迪马科技 （天津） 有限公司； 石油醚、
乙酸乙酯、 丙酮等试剂均为分析纯， 购自上海阿达

玛斯试剂有限公司； 水为超纯水。

２　 方法与结果

２􀆰 １　 ＴＬＣ 定性鉴别

２􀆰 １􀆰 １　 茵陈　 取颗粒 １ ｇ， 加入 １０ ｍＬ 甲醇， 超声

处理 ３０ ｍｉｎ， 滤过， 蒸干， 加入 ２ ｍＬ 甲醇溶解，
作为供试品溶液； 取茵陈原药材、 对照药材各

０􀆰 １ ｇ， 同法制成药材溶液； 取按颗粒处方工艺制

备的缺茵陈阴性样品 １ ｇ， 同法制成阴性样品溶液。
吸取上述 ４ 种溶液各 ４ μＬ， 点样于同一硅胶 Ｇ 薄

层板上， 以石油醚 （６０ ～ ９０ ℃） ⁃乙酸乙酯⁃丙酮

（６ ∶ ３􀆰 ５ ∶ ０􀆰 ５） 为展开剂， 展开， 置于 ３６５ ｎｍ 紫

外灯下检视， 结果见图 １。 由此可知， 颗粒在药材

色谱图同一位置上显相同颜色的特征斑点， 阴性无

干扰。

１． 原药材　 ２． 对照药材　 ３～５． 供试品　 ６． 阴性样品

１． ｒａｗ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌ　 ２． ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌ　 ３－５． ｔｅｓｔ
ｓａｍｐｌｅｓ　 ６． ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ

图 １　 茵陈 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ａｒｔｅｍｉｓｉａｅ ｓｃｏｐａｒｉａｅ Ｈｅｒｂａ

２􀆰 １􀆰 ２　 垂盆草　 取颗粒 ６ ｇ， 加入 ２０ ｍＬ 甲醇， 超

声处理 ３０ ｍｉｎ， 滤过， 蒸干， 加入 ５ ｍＬ 甲醇溶解，
作为供试品溶液； 取垂盆草原药材、 对照药材各

０􀆰 ６ ｇ， 同法制成药材溶液； 取按颗粒处方工艺制

备的缺垂盆草阴性样品 ６ ｇ， 同法制成阴性样品溶

液。 吸取上述 ４ 种溶液各 ４ μＬ， 点样于同一硅胶 Ｇ
薄层板上， 以环己烷⁃乙酸乙酯 （２０ ∶ １） 为展开

剂， 展开， 以 ５％ 磷钼酸乙醇溶液为显色剂， 加热

到１０５ ℃至斑点显色清晰， 结果见图 ２。 由此可知，
颗粒在药材色谱图同一位置上显相同颜色的特征斑

点， 阴性无干扰。
２􀆰 １􀆰 ３　 栀子　 取颗粒 ３ ｇ， 加入 １０ ｍＬ ５０％ 甲醇，
超声处理 ４０ ｍｉｎ， 滤过， 作为供试品溶液； 取栀子

原药材、 对照药材各 ０􀆰 ２ ｇ， 同法制成药材溶液；
取栀子苷对照品适量， 加入乙醇制成每 １ ｍＬ 含

４ ｍｇ该成分的对照品溶液； 取按颗粒处方工艺制备
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１． 原药材　 ２． 对照药材　 ３～５． 供试品　 ６． 阴性样品

１． ｒａｗ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌ　 ２． ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌ　 ３－５．
ｔｅｓｔ ｓａｍｐｌｅｓ　 ６． ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ

图 ２　 垂盆草 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ２　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｓｅｄｉ Ｈｅｒｂａ

的缺栀子阴性样品 ３ ｇ， 同法制成阴性样品溶液。
吸取上述 ５ 种溶液各 ２ μＬ， 点样于同一硅胶 Ｇ 薄

层板上， 以乙酸乙酯⁃丙酮⁃甲酸⁃水 （５ ∶ ５ ∶ １ ∶ １）
为展开剂， 展开， 以 １０％ 硫酸乙醇溶液为显色剂，
加热到 １１０ ℃至斑点显色清晰， 结果见图 ３。 由此

可知， 颗粒在药材色谱图同一位置上显相同颜色的

特征斑点， 阴性无干扰。

１． 栀子苷　 ２． 原药材 　 ３． 对照药材 　 ４ ～ ６． 供试品 　 ７． 阴性

样品

１． ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｅ　 ２． ｒａｗ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌ　 ３． ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａ⁃
ｔｅｒｉａｌ　 ４－６． ｔｅｓｔ ｓａｍｐｌｅｓ　 ７． ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ

图 ３　 栀子 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ３　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｇａｒｄｅｎｉａｅ Ｆｒｕｃｔｕｓ

２􀆰 １􀆰 ４　 拳参　 取颗粒 ３ ｇ， 加入 １０ ｍＬ 甲醇， 超声

处理 ２０ ｍｉｎ， 滤过， 作为供试品溶液； 取拳参原药

材、 对照药材各 ０􀆰 ２ ｇ， 同法制成药材溶液； 取按

颗粒处方工艺制备的缺拳参阴性样品 ３ ｇ， 同法制

成阴性样品溶液。 吸取上述 ４ 种溶液各 ５ μＬ， 点

样于同一硅胶 Ｇ 薄层板上， 以二氯甲烷⁃丙酮

（３ ∶ ２） 为展开剂， 展开， 以 ５％ 香草醛硫酸溶液

为显色剂， 加热到 １１０ ℃至斑点显色清晰， 结果见

图 ４。 由此可知， 颗粒在药材色谱图同一位置上显

相同颜色的特征斑点， 阴性无干扰。

１． 原药材　 ２． 对照药材　 ３～５． 供试品　 ６． 阴性样品

１． ｒａｗ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌ　 ２． ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌ
３－５． ｔｅｓｔ ｓａｍｐｌｅｓ　 ６． ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ

图 ４　 拳参 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ４　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｂｉｓｔｏｒｔａｅ Ｒｈｉｚｏｍａ

２􀆰 １􀆰 ５　 大黄　 取颗粒 ４ ｇ， 加入 ２０ ｍＬ 甲醇冷浸

１ ｈ， 滤过， 取滤液 ５ ｍＬ， 蒸干后加 １０ ｍＬ 水溶

解， 再加 １ ｍＬ 盐酸， 加热回流 ３０ ｍｉｎ， 冷却，
２０ ｍＬ乙醚振摇提取 ２ 次， 合并蒸干后加 １ ｍＬ 三氯

甲烷溶解， 作为供试品溶液； 取大黄原药材、 对照

药材各 ０􀆰 １ ｇ， 同法制成药材溶液； 取大黄酸对照

品适量， 加甲醇制成每 １ ｍＬ 含 １ ｍｇ 该成分的对照

品溶液； 取按颗粒处方工艺制备的缺大黄阴性样品

４ ｇ， 同法制成阴性样品溶液。 吸取上述 ５ 种溶液

各 ４ μＬ， 点样于同一以羧甲基纤维素钠为粘合剂

的硅胶 Ｈ 薄层板上， 以石油醚⁃甲酸乙酯⁃甲酸

（１５ ∶ ５ ∶ １） 上层溶液为展开剂， 展开， 置于

３６５ ｎｍ紫外灯下检视， 结果见图 ５。 由此可知， 颗

粒在药材色谱图同一位置上显相同颜色的特征斑

点， 阴性无干扰。
２􀆰 １􀆰 ６　 甘草　 取颗粒 ２０ ｇ， 加入 １００ ｍＬ 甲醇加热

回流 １ ｈ， 蒸干后加 ４０ ｍＬ 水溶解， 正丁醇萃取 ３
次， 每次 ２０ ｍＬ， 合并正丁醇液， ２０ ｍＬ 蒸馏水洗

涤 ２ 次， 蒸干正丁醇液， 加 １ ｍＬ 甲醇溶解， 作为

供试品溶液； 取甘草原药材、 对照药材各 ０􀆰 ６ ｇ，
同法制成药材溶液； 取甘草酸单铵盐对照品适量，
加入甲醇制成每 １ ｍＬ 含 ２ ｍｇ 该成分的对照品溶

液； 取按颗粒处方工艺制备的缺甘草阴性样品

２０ ｇ， 同法制成阴性样品溶液。 吸取上述 ５ 种溶液

各 ４ μＬ， 点样于同一含 １％ 氢氧化钠溶液的硅胶 Ｇ
９３４１
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１． 大黄酸　 ２． 原药材 　 ３． 对照药材 　 ４ ～ ６． 供试品 　 ７． 阴性

样品

１． ｒｈｅｉｎ　 ２． ｒａｗ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌ　 ３． ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌ
４－６． ｔｅｓｔ ｓａｍｐｌｅｓ　 ７． ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ

图 ５　 大黄 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ５　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｒｈｅｉ Ｒａｄｉｘ ｅｔ Ｒｈｉｚｏｍａ

薄层板上， 以乙酸乙酯⁃甲酸⁃冰醋酸⁃水 （１５ ∶ １ ∶
１ ∶ ２） 为展开剂， 展开， 置于 ２５４ ｎｍ 紫外灯下检

视， 结果见图 ６。 由此可知， 颗粒在药材色谱图同

一位置上显相同颜色的特征斑点， 阴性无干扰。

１． 甘草酸单铵盐　 ２． 原药材　 ３． 对照药材　 ４～６． 供试品

７． 阴性样品

１． ａｍｍｏｎｉｕｍ ｇｌｙｃｙｒｒｈｉｚｉｎａｔｅ　 ２． ｒａｗ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌ　 ３． ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ
ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌ　 ４－６． ｔｅｓｔ ｓａｍｐｌｅｓ　 ７． ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ

图 ６　 甘草 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ６　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｇｌｙｃｙｒｒｈｉｚａｅ Ｒａｄｉｘ ｅｔ Ｒｈｉｚｏｍａ

２􀆰 １􀆰 ７　 蒲公英　 取颗粒 ３ ｇ， 加入 ２０ ｍＬ 甲醇， 超

声处理 ２０ ｍｉｎ， 滤过， 作为供试品溶液； 取蒲公英

原药材、 对照药材各 ０􀆰 ２ ｇ， 同法制成药材溶液；
取按颗粒处方工艺制备的缺蒲公英阴性样品 ３ ｇ，
同法制成阴性样品溶液。 吸取上述 ４ 种溶液各

６ μＬ， 点样于同一硅胶 Ｇ 薄层板上， 以二氯甲烷⁃
乙酸乙酯⁃甲酸 （９ ∶ ６􀆰 ５ ∶ １􀆰 ５） 为展开剂， 展开，

晾干， 置于 ３６５ ｎｍ 紫外灯下检视， 结果见图 ７。
由此可知， 颗粒在药材色谱图同一位置上显相同颜

色的特征斑点， 阴性无干扰。

１． 原药材　 ２． 对照药材　 ３～５． 供试品　 ６． 阴性样品

１． ｒａｗ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌ　 ２． ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌ　
３－５． ｔｅｓｔ ｓａｍｐｌｅｓ　 ６． ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ

图 ７　 蒲公英 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ７　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｔａｒａｘａｃｉ Ｈｅｒｂａ

２􀆰 ２　 含有量测定 （ＨＰＬＣ 法）
２􀆰 ２􀆰 １　 色谱条件　 Ｕｌｔｉｍａｔｅ ＸＢ⁃Ｃ１８色谱柱 （４􀆰 ６ ｍｍ×
２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈 （ Ａ） ⁃０􀆰 １％ 磷酸

（Ｂ）， 梯度洗脱 （ ０ ～ １０ ｍｉｎ， ２％ ～ ５％ Ａ； １０ ～
２０ ｍｉｎ， ５％ ～１１％ Ａ； ２０～３５ ｍｉｎ， １１～１３％ Ａ）； 体

积流量 １ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 检测波长 ２５４ ｎｍ； 柱温 ３０ ℃；
进样量 １０ μＬ。
２􀆰 ２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液　 精密称取没食子酸、 绿原

酸、 咖啡酸、 栀子苷对照品适量， 甲醇稀释成

１０１􀆰 ６、 ２４９􀆰 ４、 １３􀆰 ８４、 ３９６􀆰 ９ μｇ ／ ｍＬ， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液　 精密称取颗粒 ２ ｇ， 精密加

入 ５０ ｍＬ ５０％ 甲醇， 称定质量， 冷浸 １ ｈ， 超声处

理 ３０ ｍｉｎ， 冷却， 甲醇补足减失的质量， 续滤液经

０􀆰 ４５ μｍ 微孔过滤， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ３　 阴性样品溶液　 按处方量制备各成分的

阴性样品， 其中缺绿原酸的是除去茵陈、 垂盆草、
拳参、 栀子、 蒲公英后制得， 缺咖啡酸的是除去茵

陈、 蒲公英、 栀子、 拳参后制得， 缺没食子酸的是

除去大黄、 拳参后制得， 缺栀子苷的是除去栀子后

制得， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 系统适应性试验 　 取 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下各溶

液， 在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 结果见

图 ８。 由此可知， 没食子酸、 绿原酸、 咖啡酸、 栀

子苷与其他成分均达到基线分离， 分离度均大于

１􀆰 ５， 理论塔板数均不低于 １０ ０００， 阴性无干扰。
２􀆰 ２􀆰 ４　 线性关系考察 　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 １” 项
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１． 没食子酸　 ２． 绿原酸　 ３． 咖啡酸　 ４． 栀子苷

１． ｇａｌｌｉｃ ａｃｉｄ　 ２． ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ ａｃｉｄ　 ３． ｃａｆｆｅｉｃ ａｃｉｄ　 ４． ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｅ

图 ８　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ８　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

下对照品溶液 １􀆰 ０、 ２􀆰 ５、 ５􀆰 ０、 ７􀆰 ５ ｍＬ 于 １０ ｍＬ 量

瓶中， 甲醇定容至刻度， 在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件

下进样测定。 以溶液质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰

面积纵坐标 （Ｙ） 进行回归， 结果见表 １， 可知各

成分在各自范围内线性关系良好。
表 １　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分 回归方程 ｒ
线性范围 ／
（μｇ·ｍＬ－１）

没食子酸 Ｙ＝ ３７ ２３１Ｘ＋１􀆰 ４２ ０􀆰 ９９９ ９ １０􀆰 １６～１０１􀆰 ６０
绿原酸 Ｙ＝ １４ ５４４Ｘ＋１􀆰 ９１ ０􀆰 ９９９ ９ ２４􀆰 ９４～２４９􀆰 ４０
咖啡酸 Ｙ＝ ４１ ２７７Ｘ＋３􀆰 ３２ ０􀆰 ９９９ ９ １􀆰 ３８～１３􀆰 ８４
栀子苷 Ｙ＝ １０ ５４１Ｘ＋７􀆰 ０８ ０􀆰 ９９９ ９ ３９􀆰 ６９～３９６􀆰 ９０

２􀆰 ２􀆰 ５　 精密度试验 　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 １” 项下

对照品溶液， 在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定

６ 次， 测得没食子酸、 绿原酸、 咖啡酸、 栀子苷峰

面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ８３％ 、 ０􀆰 ９２％ 、 １􀆰 ２％ 、 ０􀆰 ６５％ ，
表明仪器精密度良好。
２􀆰 ２􀆰 ６　 重复性试验 　 取颗粒 （批号 １８０３１２）， 按

“２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备 ６ 份供试品溶液， 在

“２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得没食子酸、
绿原酸、 咖啡酸、 栀子苷含有量 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ３％ 、
１􀆰 ２％ 、 １􀆰 ６％ 、 １􀆰 ４％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ２􀆰 ７　 稳定性试验 　 取 “２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２” 项下供试品

溶液 （批号 １８０３１２）， 室温下于 ０、 ４、 ８、 １２、 １８、
２４ ｈ 在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得没

食子酸、 绿原酸、 咖啡酸、 栀子苷峰面积 ＲＳＤ 分

别为 ０􀆰 ５９％ 、 ０􀆰 ７９％ 、 １􀆰 ３％ 、 ０􀆰 ７７％ ， 表明溶液

在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ２􀆰 ８　 加样回收率试验　 精密称取 ６ 份含有量已

知的颗粒 （批号 １８０３１２）， 每份 １􀆰 ０ ｇ， 加入对照

品溶液 （没食子酸、 绿原酸、 咖啡酸含有量分别

为 ０􀆰 ４７３、 １􀆰 ６６６、 ０􀆰 ０７６ ７４ ｍｇ ／ ｍＬ） 和栀子苷对

照品， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液，
在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 结果见表 ２。

表 ２　 各成分加样回收率试验结果 （ｎ＝６）
Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔｓ ｆｏｒ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

（ｎ＝６）

成分
称样量 ／

ｇ
原有量 ／

ｍｇ
加入量 ／

ｍｇ
测得量 ／

ｍｇ
回收率 ／

％

平均回收

率 ／ ％
（ＲＳＤ ／ ％ ）

没食子酸 １􀆰 ００３ ４ １􀆰 ４５７ ９ １􀆰 ４１９ ２􀆰 ８６３ ４ ９９􀆰 ０５ １００􀆰 ３
１􀆰 ００５ ６ １􀆰 ４６１ １ １􀆰 ４１９ ２􀆰 ８９３ ６ １００􀆰 ９５ （１􀆰 ３）
０􀆰 ９９７ ９ １􀆰 ４４９ ９ １􀆰 ４１９ ２􀆰 ８５７ ７ ９９􀆰 ２１
１􀆰 ００７ ８ １􀆰 ４６４ ３ １􀆰 ４１９ ２􀆰 ８９７ ２ １００􀆰 ９８
１􀆰 ００４ ３ １􀆰 ４５９ ２ １􀆰 ４１９ ２􀆰 ８６９ ７ ９９􀆰 ４０
１􀆰 ００８ ２ １􀆰 ４６４ ９ １􀆰 ４１９ ２􀆰 ９１５ ５ １０２􀆰 ２３

绿原酸 １􀆰 ００３ ４ ３􀆰 ３３０ ３ ３􀆰 ３３２ ６􀆰 ５８７ ７ ９７􀆰 ７６ ９９􀆰 ０８
１􀆰 ００５ ６ ３􀆰 ３３７ ６ ３􀆰 ３３２ ６􀆰 ６８０ ３ １００􀆰 ３２ （１􀆰 ２）
０􀆰 ９９７ ９ ３􀆰 ３１２ ０ ３􀆰 ３３２ ６􀆰 ５７９ ０ ９８􀆰 ０５
１􀆰 ００７ ８ ３􀆰 ３４４ ９ ３􀆰 ３３２ ６􀆰 ６７２ ２ ９９􀆰 ８６
１􀆰 ００４ ３ ３􀆰 ３３３ ３ ３􀆰 ３３２ ６􀆰 ６６４ ６ ９９􀆰 ９８
１􀆰 ００８ ２ ３􀆰 ３４６ ２ ３􀆰 ３３２ ６􀆰 ６２７ ９ ９８􀆰 ４９

咖啡酸 １􀆰 ００３ ４ ０􀆰 ２３４ ０ ０􀆰 ２３０ １ ０􀆰 ４５５ ２ ９６􀆰 １３ ９８􀆰 ６３
１􀆰 ００５ ６ ０􀆰 ２３４ ５ ０􀆰 ２３０ １ ０􀆰 ４６０ ８ ９８􀆰 ３５ （１􀆰 ９）
０􀆰 ９９７ ９ ０􀆰 ２３２ ７ ０􀆰 ２３０ １ ０􀆰 ４５７ ４ ９７􀆰 ６５
１􀆰 ００７ ８ ０􀆰 ２３５ ０ ０􀆰 ２３０ １ ０􀆰 ４６３ ９ ９９􀆰 ４８
１􀆰 ００４ ３ ０􀆰 ２３４ ２ ０􀆰 ２３０ １ ０􀆰 ４６０ ８ ９８􀆰 ４８
１􀆰 ００８ ２ ０􀆰 ２３５ １ ０􀆰 ２３０ １ ０􀆰 ４６９ １ １０１􀆰 ６９

栀子苷 １􀆰 ００３ ４ ８􀆰 ４７４ ７ ８􀆰 ２３ １６􀆰 ６３９ ７ ９９􀆰 ２１ ９８􀆰 ２４
１􀆰 ００５ ６ ８􀆰 ４９３ ３ ８􀆰 １２ １６􀆰 ３９８ ９ ９７􀆰 ３６ （１􀆰 ４）
０􀆰 ９９７ ９ ８􀆰 ４２８ ３ ８􀆰 ２９ １６􀆰 ３８９ ２ ９６􀆰 ０３
１􀆰 ００７ ８ ８􀆰 ５１１ ９ ８􀆰 ４４ １６􀆰 ８１２ ６ ９８􀆰 ３５
１􀆰 ００４ ３ ８􀆰 ４８２ ３ ８􀆰 ２１ １６􀆰 ６６１ ９ ９９􀆰 ６３

　 １􀆰 ００８ ２ ８􀆰 ５１５ ３ ８􀆰 ３７ １６􀆰 ７９１ ６ ９８􀆰 ８８ 　

２􀆰 ２􀆰 ９　 样品含有量测定　 精密称取 ３ 批颗粒， 按

“２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２ ” 项 下 方 法 制 备 供 试 品 溶 液， 在

“２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 计算含有量，
结果见表 ３。
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表 ３　 各成分含有量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝３）
Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔ⁃

ｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝３）
批号 没食子酸 绿原酸 咖啡酸 栀子苷

１８０３１２ １􀆰 ４５３ ３􀆰 ３１９ ０􀆰 ２３３ ８􀆰 ４４６
１８０３２１ １􀆰 ４６０ ３􀆰 ３２７ ０􀆰 ２３５ ８􀆰 ４１６
１８０３２９ １􀆰 ５０５ ３􀆰 ３３７ ０􀆰 ２４１ ８􀆰 ５８２

３　 讨论

３􀆰 １　 ＴＬＣ 鉴别　 本实验考察了 ２０１５ 年版 《中国药

典》 茵陈鉴别项下 ＴＬＣ 条件， 发现阴性样品中均

有干扰， 故对展开剂种类进行摸索， 选择石油醚

（６０～９０ ℃） ⁃乙酸乙酯⁃丙酮 （６ ∶ ３􀆰 ５ ∶ ０􀆰 ５、 ５ ∶
３ ∶ ２）、 乙酸丁酯⁃甲酸⁃水 （７ ∶ ２􀆰 ５ ∶ ２􀆰 ５） ［１０⁃１１］，
以石油醚 （６０～９０ ℃） ⁃乙酸乙酯⁃丙酮 （６ ∶ ３􀆰 ５ ∶
０􀆰 ５） 为展开剂时， 在 ３６５ ｎｍ 紫外灯下检视发现颗

粒与茵陈对照药材于相同位置上显同一橘红色斑

点， 阴性无干扰。
在垂盆草 ＴＬＣ 鉴别时， 本实验考察了不同比

例环 己 烷⁃乙 酸 乙 酯 （ ２０ ∶ １、 ２５ ∶ １、 ３０ ∶
１） ［１２⁃１３］， 发现以 ２０ ∶ １ 比例展开、 以 ５％ 磷钼酸乙

醇溶液为显色剂时， 色谱图上斑点 Ｒ ｆ 值合理。
３􀆰 ２　 含有量测定

３􀆰 ２􀆰 １　 提取溶剂选择 　 本实验选择 ５０％ 、 ７５％ 、
１００％ 甲醇作为提取溶剂， 发现 ５０％ 甲醇提取率较

高， 所测成分极性较大， 易溶于水， 而且提取溶剂

中水的比例升高有利于其提取， 故选择 ５０％ 甲醇

作为提取溶剂。
３􀆰 ２􀆰 ２　 流动相选择　 根据文献 ［１４⁃１７］ 报道， 本

实验选择甲醇⁃０􀆰 １％ 磷酸、 乙腈⁃０􀆰 １％ 磷酸、 乙腈⁃
０􀆰 ４％ 磷酸， 发现以乙腈⁃０􀆰 １％ 磷酸为流动相梯度

洗脱时， 各成分分离效果较好， 峰形理想， 同时基

质干扰小。
３􀆰 ２􀆰 ３　 检测波长选择 　 根据 ２０１５ 年版 《中国药

典》 ［１８］和文献 ［１９⁃２０］ 报道， 栀子苷检测波长为

２３８ ｎｍ， 而绿原酸、 咖啡酸均为 ２５４ ｎｍ， 没食子

酸为 ２７２ ｎｍ。 综合考虑， 选择在 ２５４ ｎｍ 波长处进

行测定， 此时各成分均有较好的吸收。
４　 结论

本实验建立了茵陈清筋颗粒的质量标准， 能清

晰分辨各药材特征斑点， 同时含有量测定方法简便

快速， 重复性好， 结果准确可靠， 可为该制剂质量

控制提供依据。
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