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（3）稳定性试验：取供试品溶液，放置 0、2、

4、6、8、12 h 时按“2.3.2”项下色谱条件测定，计

算盐酸小檗碱峰面积的 RSD 为 2.43%，说明供试品

溶液在 12 h 内稳定。 

（4）重复性试验：取第一批样品（S1），按照

“2.3.1”项下方法制备供试品溶液，按“2.3.2”项下

色谱条件测定，平行 6 次，计算盐酸小檗碱质量分

数平均值为 4.47%，RSD 为 0.86%，表明该方法重

复性良好。 

（5）加样回收率试验：精密称取已知盐酸小檗

碱质量分数为 5.84%的第 1 批颗针标准汤剂（S1）

0.5 g（盐酸小檗碱质量为 3.042 mg），平行 6 份，

各加入盐酸小檗碱对照品 3.221 mg，混匀，按“2.3.1”

项下方法制备供试品溶液，按“2.3.2”项下色谱条

件测定，结果平均加样回收率为 104.33%，RSD 为

1.86%，加样回收率良好。 

2.3.4  指标成分含量测定  分别取 S1～S15 批饮片

制备的三颗针标准汤剂冻干粉 0.1 g，精密称定，按

“2.3.1”项下方法制备供试品溶液，按“2.3.2”项下

色谱条件测定，结果见表 2。（转移率＝标准汤剂中

指标成分的质量/饮片中指标成分的质量）。饮片出

膏率、饮片中盐酸小檗碱质量分数、冻干粉中盐酸 

表 2  三颗针标准汤剂物理化学特征参数 

Table 2  Physical and chemical characteristic parameters of 

BR standard decoction 

编号 出膏率/% 
盐酸小檗碱/% 指标成分 

转移率/% 饮片 冻干粉 

S1 5.40 0.60  5.84  35.84 

S2 3.87 3.39  3.95  13.65 

S3 3.60 2.82  4.02  10.72 

S4 5.98 3.47  3.94  17.72 

S5 6.01 0.74 19.65  83.76 

S6 4.14 0.87 12.62  61.47 

S7 4.80 0.74 14.04  88.67 

S8 4.00 1.18 13.32  24.22 

S9 5.04 0.66 11.60  49.97 

S10 4.83 0.55  5.28  46.37 

S11 5.20 0.51  7.12  72.60 

S12 5.11 0.73 19.76  77.08 

S13 5.12 0.65 12.80  52.85 

S14 4.72 0.54 14.07  79.06 

S15 5.51 1.40 13.27 135.40 

平均值 4.89 1.26 10.75  56.63 

小檗碱质量分数、指标成分转移率平均值分别为

4.89%、1.26%、10.75%、56.63%，取平均值的 70%～

130%分别作为 4 者的变异可接受范围，分别为

3.42%～6.36%、0.88%～1.64%、7.53%～13.98%、

39.64%～73.62%。 

2.4  三颗针标准汤剂红外指纹图谱建立 

2.4.1  测定条件  取三颗针标准汤剂冻干粉 0.2 g，

精密称定，转移至 10 mL 量瓶，用纯净水稀释定容，

作为储备液。用 50 μL 微量进样器吸取适量储备液

于玛瑙乳钵中，吹干。称取 200 mg 干燥的溴化钾，

按同一方向研细、混匀。称取 100 mg 混合物平铺

于红外压片模具中，以 15.0 MPa 压力压制 2 min，

将制备好的样片置于红外光谱仪中，去除空气的干

扰，测定红外光谱，波数范围为 450～4 000 cm−1，

确定三颗针标准汤剂冻干粉最佳用量为 0.2 mg。 

2.4.2  方法学考察  

（1）精密度试验：取三颗针标准汤剂（S1）冻

干粉 0.2 g，精密称定，照“2.4.1”项方法制成供试

品，连续 6 次快速扫描，确定 3 412、2 928、1 605、

1 395 cm−1 处为共有峰，计算扫描结果对共有峰的

RSD 值分别为 0.02%、0、0、0，该 Spectrum Two

红外色谱仪的精密度良好。 

（2）重复性试验：照“2.4.1”项方法平行制备

6 份三颗针供试品，照“2.4.1”法扫描，计算扫描

结果对共有峰 3 412、2 928、1 605、1 395 cm−1 的

RSD 值分别为 0.12%、0.08%、0.06%、0.20%，表

明该方法重复性良好。 

（3）稳定性试验  取三颗针标准汤剂（S1）冻

干粉 1 份，按“2.4.1”项方法制备供试品，按“2.4.1”

项方法在 0、1、2、3、4、5 h 时扫描，计算扫描结

果在共有峰 3 412、2 928、1 605、1 395 cm−1 的 RSD

值分别为 0.12%、0、0、0.04 %，表明三颗针标准

汤剂（S1）在 5 h 内稳定性良好。 

2.4.3  15 批次标准汤剂红外指纹图谱的采集  取

S1～S15 三颗针标准汤剂，分别按“2.4.1”项下方

法进行测定，其红外指纹图谱叠加图见图 3，各批

次峰值检出见表 3。 

2.4.4  15 批次标准汤剂及其与对照图谱双指标序列

分析  双指标序列 S1∶S2（P：Pva，Pvb），其中 S1

为参考标准，S1 与 S2 的共有峰率为 P，S1 的变异

峰率为 Pva，S2 的变异峰率为 Pvb。共有峰定义为在

相互比较的 2 个红外指纹图谱中都出现的一组吸收

峰，且组内吸收峰的最大波数差显著小于其与相邻 












