
 中草药 2023 年 9 月 第 54 卷 第 18 期  Chinese Traditional and Herbal Drugs 2023 September Vol. 54 No. 18 ·5933· 

  

小儿健脾颗粒质量标准建立研究  

王  鼎 1, 2, 3，王  佳 2, 3，胡军华 2, 3，章晨峰 2, 3，王振中 1, 2, 3，林  夏 2, 3*，肖  伟 1, 2, 3* 

1. 南京中医药大学，江苏 南京  210000 

2. 江苏康缘药业股份有限公司，江苏 连云港  222001 

3. 中药制药过程控制与智能制造技术全国重点实验室，江苏 连云港  222001 

摘  要：目的  建立小儿健脾颗粒（Xiao’er Jianpi Granules，XJG）的定性、定量分析方法。方法  采用 TLC 法，以“整体

鉴别”新模式为基础，建立了一样多测（炒莱菔子、甘草及陈皮）及一板多鉴（炒莱菔子、甘草）的鉴别方法。采用 HPLC

法，采用 Kromasil C18 色谱柱（150 mm×4.6 mm，3.5 μm），以 0.1%三氟乙酸-乙腈为流动相进行梯度洗脱，进样量 5 μL，

柱温 30 ℃，体积流量 1 mL/min，检测波长 252 nm（甘草酸）、275 nm（甘草苷）、283 nm（芸香柚皮苷、橙皮苷）、326 nm

（3,6′-二芥子酰基蔗糖、芥子碱硫氰酸盐）。结果  建立的 TLC 鉴别方法，斑点清晰，能专属的鉴别处方中白术、陈皮、山

药、炒莱菔子、焦山楂、甘草；建立了芥子碱硫氰酸盐、3,6′-二芥子酰基蔗糖、橙皮苷、芸香柚皮苷、甘草苷、甘草酸含量

测定方法，6 个成分在各自质量浓度范围内线性关系良好（r≥0.999 9），精密度、稳定性及重复性良好，加样回收率为 97.8%～

101.6%；4 批样品中芥子碱硫氰酸盐、3,6′-二芥子酰基蔗糖、橙皮苷、芸香柚皮苷、甘草苷、甘草酸的质量浓度分别为 0.57～

0.80、0.44～0.64、3.81～4.93、1.45～2.72、0.56～1.14、1.20～1.58 mg/mL。结论  建立了 6 个药味的 TLC 鉴别方法，斑点

清晰且专属性强。建立了 HPLC 同时测定的 6 个成分含量测定方法，建立的方法快速、准确、专属性强，为其质量标准建立

提供参考依据。 
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Abstract: Objective  To establish a qualitative and quantitative analysis method for Xiao’er Jianpi Granules (小儿健脾颗粒, XJG). 

Methods  Based on the new pattern of “holistic identification”, TLC was used to establish the identification methods of one-sample 

multi-detection [stir-fried Laifuzi (Raphani Semen, sRS), Gancao (Glycyrrhizae Radix et Rhizoma, GRR) and Chenpi (Citri Reticulatae 

Pericarpium, CRP)] and one-plate multi-detection (sRS, GRR). HPLC was performed on a Kromasil C18 column (150  mm × 4.6 mm, 

3.5 μm) with a gradient elution using 0.1% trifluoroacetic acid-acetonitrile as the mobile phase, the injection volume was 5 μL, the 

column temperature was 30 ℃, the flow rate was 1 mL/min, and the detection wavelengths were 252 nm (glycyrrhizic acid), 275 nm 

(liquiritin), 283 nm (narirutin, hesperidin), 326 nm (3,6′-disinapoyl sucrose, sinapine thiocyanate). Results  The established TLC 

identification methods with clear spots, could exclusively identify Baizhu (Atractylodis Macrocephalae Rhizoma, AMR), CRP, 
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Shanyao (Dioscoreae Rhizoma, DR), sRS, Shanzha (Crataegi Fructus, CF) and GRR in the prescription. A method was established for 

the determination of sinapine thiocyanate, 3,6′-dierosyl sucrose, hesperidin, narirutin, liquiritin and glycyrrhizic acid, the linear 

relationship of the six main components in their respective concentration ranges was good (r ≥ 0.999 9) and the precision, stability and 

repeatability were good. The recoveries were 97.8%—101.6%. The mass concentrations of sinapine thiocyanate, 3,6′-dierosyl sucrose, 

hesperidin, narirutin, liquiritin and glycyrrhizic acid in four batches of sample were 0.57—0.80, 0.44—0.64, 3.81—4.93, 1.45—2.72, 

0.56—1.14, 1.20—1.58 mg/mL, respectively. Conclusion  The TLC method for the identification of six medicinal flavors was 

established, and the identification was clear and exclusive. The HPLC method for the simultaneous determination of six components 

was established. The established method is rapid, accurate and specific, which provides a reference basis for the establishment of 

quality standards. 

Key words: Xiao’er Jianpi Granules; HPLC; TLC; one-plate multi-detection; quality control; holistic identification; one-sample multi-

detection; glycyrrhizinate; liquiritin; narirutin; hesperidin; 3,6′-disinapoyl sucrose; sinapine thiocyanate; Atractylodis Macrocephalae 

Rhizoma; Citri Reticulatae Pericarpium; Dioscoreae Rhizoma; stir-fried Raphani Semen; Crataegi Fructus; Glycyrrhizae Radix et 

Rhizoma 
 

小儿健脾颗粒（Xiao’er Jianpi Granules，XJG）

为江苏康缘药业股份有限公司研发的“1.1”类新药，

由茯苓、白术、陈皮、山药、焦山楂、炒麦芽、炒

莱菔子、甘草共 8 味中药经水提工艺制成的颗粒剂。

方中茯苓、白术为君药，健脾利湿；陈皮、山药共

为臣药，理气防君药滋补碍胃，同时增强君药健脾

之力；焦山楂、炒麦芽、炒莱菔子为佐药，健脾和

胃、消食化积、通腑行气；甘草和中缓急为使药。

诸药合用具有健脾消食功能，主要用于儿童功能性

消化不良。方中茯苓、白术、山药和麦芽均含有多

糖、氨基酸类化合物[1-3]，茯苓还含有三萜类成分[4]，

白术还含有内酯类成分[5]；陈皮中主要含有黄酮、

柠檬苦素及生物碱等化合物[6]；山楂中主要含有黄

酮类、有机酸类、三萜类化合物[7]；莱菔子主要含有

硫代葡萄糖苷、含硫衍生物、黄酮苷和生物碱类化

合物[8-9]；甘草主要含有黄酮、三萜、香豆素类化合

物[10-11]。鉴于处方药味所含化学成分复杂多样，面

临药味质控指标成分缺失或专属性不强等问题[12]。

有必要从整体质量控制角度进行设计，建立能够全

面、有效控制 XJG 的质量标准。 

一板多鉴和一样多测的鉴别方法，在复方阿胶

浆[13]和强肝胶囊[14]等复方制剂中得到了应用，即使

用一块薄层板对多个药味进行的鉴别。本研究基于

整体控制[15]的思路进行鉴别研究，首次建立了采用

一个供试品溶液即可同时用于 XJG 中炒莱菔子、甘

草及陈皮的 TLC 鉴别方法，且炒莱菔子和甘草可用

一个薄层板同时鉴别；同时建立了方中君药白术、

臣药山药以及佐药焦山楂的 TLC 鉴别方法。能够以

较少的试验次数，对方中君药（白术）、臣药（山药、

陈皮）、佐药（焦山楂、炒莱菔子）、使药（甘草）

进行有效鉴别。 

多成分含量测定方法也广泛应用于复方制剂的

质量控制[16-17]。本实验首次建立了 HPLC 同时快速

测定 XJG 中芥子碱、3,6′-二芥子酰基蔗糖、橙皮苷、

芸香柚皮苷、甘草苷、甘草酸的定量方法。该方法

采用常规十八烷基硅烷键合硅胶柱色谱和乙腈-三

氟乙酸流动相体系，即可完成处方中生物碱、糖酯、

黄酮苷以及三萜类成分的同时测定。建立的 6 个药

味的 TLC 鉴别方法及 6 个指标成分的 HPLC 同时

测定方法，可作为全面控制 XJG 质量的有效方法。 

1  仪器与材料 

1.1  仪器 

Waters Arc 型高效液相色谱仪，含 2998PDA 型

检测器，美国沃特世公司；Mettler Toledo XP6 型电

子分析天平（百万分之一）、Mettler Toledo MS204 型

电子分析天平（十万分之一），瑞士梅特勒公司；

Milli-Q Academic 型纯水仪，美国密理博公司；

TG16MW 型台式高速离心机，湖南赫西仪器装备有

限公司；ATS4 型全自动点样仪，香港力杨企业有限

公司。 

1.2  试药 

1.2.1  对照品   芥子碱硫氰酸盐（批号 111702-

202006，质量分数 99.0%）、橙皮苷（批号 110721-

202019，质量分数 95.3%）、甘草苷（批号 111610-

201908，质量分数 95.0%）、尿囊素（批号 111501-

200202，质量分数 100.0%）、白术内酯 II（批号

111976-201501，质量分数 99.9%）、3,6′-二芥子酰基

蔗糖（批号 111848-202006，质量分数 96.5%）、熊

果酸（批号 110724-201823，质量分数 99.9%）、甘

草酸铵（批号 110731-202021，质量分数 96.2%），

均购自中国食品药品检定研究院；芸香柚皮苷（批

号 ST05590120/8958，质量分数 99.9%），购自上海
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诗丹德标准技术服务有限公司。 

1.2.2  对照药材  白术（批号 120925-202013）、甘

草（批号 120904-202021），均购自中国食品药品检

定研究院。 

1.2.3  样品  XJG（批号 210901、211101、211102、

211103）、白术阴性制剂、甘草阴性制剂、炒莱菔子

阴性制剂、陈皮阴性制剂、山药阴性制剂、焦山楂

阴性制剂，均来源于江苏康缘药业股份有限公司。 

1.3  试剂 

乙腈，色谱纯，批号 020901，购自迈瑞达科技

有限公司；色谱甲酸，批号 202674，购自赛默飞世

尔科技有限公司；三氟乙酸，分析纯，批号 0200718，

购自美国天地公司；AB-8 型大孔树脂，批号

HO4M7L14173，购自上海源叶生物科技有限公司；

N-丙基乙二胺（primary secondary amine，PSA），批

号 6386696-D1，购自安捷伦科技有限公司；活性炭，

批号 20220111，购自国药集团化学试剂有限公司。 

2  方法与结果 

2.1  TLC 鉴别方法的建立 

2.1.1  白术  取 3 批 XJG（批号 211101、211102、

211103）粉末各 2 g，加水 50 mL，超声 20 min，于

8000 r/min 离心 5 min，取上清液，用乙醚萃取 3 次，

每次 20 mL，水液备用，合并乙醚液，挥干溶剂，

残渣加甲醇 1 mL 使溶解，作为供试品溶液。取白

术阴性制剂，同供试品溶液制备方法同法制备白术

阴性供试品溶液。取白术对照药材 0.5 g，加水 25 

mL 加热回流 1 h，放冷至室温，于 8000 r/min 离心

5 min，上清液用乙醚萃取 3 次，每次 20 mL，合并

乙醚液，蒸干，残渣加甲醇 1 mL 使溶解，作为对照

药材溶液。另取白术内酯 II 对照品，加甲醇制成含

白术内酯 II 0.1 mg/mL 的对照品溶液。照薄层色谱

法（通则 0502）[18]进行试验，吸取上述溶液各 5～

10 μL，分别点于同一硅胶 G 薄层板上，以石油醚

（60～90 ℃）-醋酸乙酯（5∶1）为展开剂，展开，

取出，晾干，喷以 10%硫酸乙醇溶液，105 ℃加热

至斑点显色清晰，置于紫外灯（365 nm）下检视。

供试品溶液色谱中，在与对照品色谱相应的位置上，

显相同颜色的荧光斑点，且阴性无干扰，表明该方

法专属性良好。结果见图 1。 

2.1.2  甘草、炒莱菔子  取白术供试品溶液制备过

程中备用水液，加正丁醇萃取 3 次，每次 20 mL，

合并正丁醇，挥干溶剂，残渣加甲醇 2 mL 使溶解，

加入 PSA 0.2 g 混合后离心，取上清液，即得甘草、

炒莱菔子供试品溶液。取甘草、炒莱菔子阴性制剂，

同供试品溶液制备方法同法制备甘草、炒莱菔子阴

性供试品溶液。取甘草对照药材 0.2 g，参照《中国

药典》2020 年版一部“甘草”药材标准方法[19]中的

对照药材制备方法，同法制备对照药材溶液。另取

甘草苷、芥子碱硫氰酸盐加甲醇分别制成含甘草苷

0.5 mg/mL、芥子碱硫氰酸盐 1 mg/mL 的对照品溶

液。照薄层色谱法（通则 0502）[18]进行试验，吸取

上述溶液各 2～6 μL，分别点于同一硅胶 G 薄层板

上，以醋酸乙酯-甲酸-水（10∶2∶3）的上层溶液为

展开剂，展开，取出，晾干，置紫外灯（365 nm）

下检视，结果供试品色谱中，在与对照品色谱及对

照药材相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点，且

阴性无干扰（炒莱菔子）。再喷以 10%硫酸乙醇溶

液，105 ℃加热至斑点显色清晰，置紫外光灯（365 

nm）下检视，结果供试品色谱中，在与对照品色谱

及对照药材相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点，

且阴性无干扰（甘草）。上述结果表明方法均专属性

良好。结果见图 2。 

2.1.3  陈皮  供试品制备方法同“2.1.2”项下。取

陈皮阴性制剂，同法制备陈皮阴性供试品溶液。另

取橙皮苷对照品，加甲醇制成 0.4 mg/mL 对照品溶

液。照薄层色谱法（通则 0502）[18]进行试验，吸取

上述各溶液 1～3 μL，分别点于同一硅胶 G 薄层板

上，以醋酸乙酯-甲醇-水（100∶17∶13）为展开剂，

展开，取出，晾干，喷以三氯化铝试液，置紫外光灯

（365 nm）下检视。结果供试品色谱中，在与对照品

色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点，且阴

性无干扰，表明该方法专属性良好。结果见图 3。 

2.1.4  山药  取 3 批 XJG（批号 211101、211102、

211103）粉末 5 g，加 60%乙醇 50 mL，加热回流 30 

min，趁热滤过，滤液蒸干，残渣加水 5 mL 使溶解，

加于 AB-8 型大孔吸附树脂柱（内径为 1.5 cm，柱

高为 18 cm）上，用水 100 mL 洗脱，收集洗脱液，

洗脱液加于活性炭层析柱（内径为 1.5 cm，柱高为

10 cm）上，以 2 滴/s 的速度过活性炭层析柱，用水

50 mL 洗脱，弃去水液，再用 50%乙醇 50 mL 洗脱，

收集洗脱液，蒸干，残渣加乙醇 1 mL，置水浴上加

热溶解，即得供试品溶液。取山药阴性制剂，同法

制得山药阴性供试品溶液。另取尿囊素对照品，加

50%甲醇制成含尿囊素 0.2 mg/mL 的对照品溶液。

照薄层色谱法（通则 0502）[18]进行试验，吸取上述

溶液各 5 μL，分别点于同一硅胶 G 薄层板上，以丙 
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1-白术阴性供试品溶液  2-白术内酯 II 对照品溶液  3-白术对照

药材溶液  4～6-XJG 供试品溶液（批号 21101、211102、211103） 

1-negative sample without Atractylodis Macrocephalae Rhizoma 

(AMR) solution  2-atractylenolide II reference substance solution  

3-AMR reference material solution  4—6-test sample solutions 

(batch No. 211101, 211102, 211103) 

图 1  白术 TLC 鉴别图 

Fig. 1  TLC of AMR 

 

 

A-显色前  B-显色后  1-甘草阴性对照溶液  2-甘草对照药材溶

液  3-甘草苷对照品溶液  4～6-XJG 供试品溶液（批号 211101、

211102、211103）  7-芥子碱硫氰酸盐对照品溶液  8-炒莱菔子阴

性对照溶液 

A-before chromogenic reaction  B-after chromogenic reaction  1-

negative sample without Glycyrrhizae Radix et Rhizoma (GRR) 

solution  2-GRR reference substance solution  3-liquiritin reference 

substance  4—6-test sample solutions (batch No. 211101, 211102, 

211103)  7-sinapine thiocyanate reference substance solution  8-

negative sample without stir-fried Raphani Semen (sRS) solution 

图 2  炒莱菔子、甘草 TLC 鉴别图 

Fig. 2  TLC of sRS and GRR 

酮-三氯甲烷-醋酸乙酯-甲酸-甲醇（5∶1∶8∶1∶2）

为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 15%对二甲氨

基苯甲醛的 10%硫酸乙醇溶液，加热至斑点显色清

晰。结果供试品色谱中，在与对照品色谱相应的位

置上，显相同颜色的斑点，且阴性无干扰，表明该

方法专属性良好。结果见图 4。 

 

1-陈皮阴性供试品溶液  2-橙皮苷对照品溶液  3～5-XJG供试品

溶液（批号 211101、211102、211103） 

1-negative sample without Citri Reticulatae Pericarpium (CRP) 

solution  2-hesperidin reference substance solution  3—5-test 

sample solutions (batch No. 211101, 211102, 211103) 

图 3  陈皮 TLC 鉴别图 

Fig. 3  TLC of CRP 

 
1-山药阴性供试品溶液  2-尿囊素对照品溶液  3～5-XJG供试品

溶液（批号 211101、211102、211103） 

1-negative sample without Dioscoreae Rhizoma (DR) solution  2-

allantoin reference substance solution  3—5-test sample solutions 

(batch No. 211101, 211102, 211103) 

图 4  山药 TLC 鉴别图 

Fig. 4  TLC of DR 

2.1.5  焦山楂  取 3 批 XJG（批号 211101、211102、

211103）粉末 15 g，加二氯甲烷 80 mL，加热回流

2 h，滤过，取滤液，用水洗 3 次，每次 80 mL，分

取二氯甲烷液，蒸干，残渣加二氯甲烷 2 mL 使溶

解，作为供试品溶液。取缺焦山楂阴性制剂，同供

试品溶液制备方法制成焦山楂阴性对照溶液。取熊

果酸对照品，加甲醇制成含熊果酸 1 mg/mL 的对照

品溶液。照薄层色谱法（通则 0502）[18]进行试验，

吸取上述 2 种溶液各 4～6 μL，分别点于同一硅胶

G 薄层板上，以环己烷-醋酸乙酯-甲酸溶液（20∶

6∶1）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 10%硫

酸乙醇溶液，在 105 ℃加热至斑点显色清晰，置紫

外光灯（365 nm）下检视。结果供试品色谱中，在

1    2    3    4    5    6 

1   2   3   4   5   6   7   8 
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与对照品色谱相应的位置上，显相同的橙黄色荧光

斑点，且阴性无干扰，表明该方法专属性良好。结

果见图 5。 

 
1-焦山楂阴性供试品溶液  2-熊果酸对照品溶液  3～5-XJG供试

品溶液（批号 211101、211102、211103） 

1-negative sample without Crataegi Fructus (CF) solution  2-ursolic 

acid reference substance solution  3−5-test sample solutions (batch 

No. 211101, 211102, 211103) 

图 5  焦山楂 TLC 鉴别图 

Fig. 5  TLC of CF 

2.2  HPLC 定量分析 

2.2.1  色谱条件  色谱柱为 Kromasil C18（150 mm×

4.6 mm，3.5 μm）；流动相为 0.1%三氟乙酸水溶液-

乙腈，梯度洗脱：0～12 min，5%～19%乙腈；12～

15 min，19%～21%乙腈；15～23 min，21%～26%

乙腈；23～45 min，26%～90%乙腈；柱温 30 ℃；

体积流量 1.0 mL/min；进样量 5 µL；检测波长 252 

nm（甘草酸铵）、275nm（甘草苷）、283 nm（芸香

柚皮苷、橙皮苷）、326 nm（3,6′-二芥子酰基蔗糖、

芥子碱硫氰酸盐）；理论塔板数均应不低于 5000。 

2.2.2  对照品溶液的制备  取芥子碱硫氰酸盐对

照品适量，精密称定，加 0.1%三氟乙酸甲醇制成含

芥子碱硫氰酸盐 12 µg/mL 的对照品溶液；取甘草

酸铵、甘草苷、橙皮苷、芸香柚皮苷、3,6′-二芥子酰

基蔗糖对照品适量，精密称定，加甲醇制成含甘草

酸铵 20 µg/mL、甘草苷 10 µg/mL、橙皮苷 80 µg/mL、

芸香柚皮苷 40 µg/mL、3,6′-二芥子酰基蔗糖 10 

µg/mL 的混合对照品溶液。 

甘草酸质量＝甘草酸铵质量/1.0207 

2.2.3  供试品溶液的制备  取装量差异项下样品，

研细，取约 0.4 g 研细样品，精密称定，置具塞锥形

瓶中，精密加入 80%甲醇 25 mL，称定质量，超声

处理（500 W、40 kHz）40 min，放冷，用 80%甲醇

补足减失的质量，摇匀，离心，取上清液作为供试

品溶液。 

2.2.4  阴性供试品溶液的制备  取陈皮阴性、甘草

阴性、炒莱菔子阴性样品，按“2.2.3”项下供试品

溶液制备方法，制备阴性供试品溶液。 

2.2.5  专属性试验  精密吸取“2.2.2”项下对照品

溶液、“2.2.3”项下供试品溶液和“2.2.4”项下阴性

供试品溶液，按“2.2.1”项下色谱条件进行测定，

结果见图 6、7，结果表明阴性样品无干扰。 

2.2.6  线性关系考察  精密称定芥子碱硫氰酸盐

对照品，加 0.1%三氟乙酸甲醇溶液配制成质量浓度

为 200.972 μg/mL 的对照品储备液 1；精密称定橙皮

苷和甘草酸铵对照品，加甲醇制成质量浓度分别为

379.999、97.085 μg/mL 的混合对照品储备液 2；精

密称定芸香柚皮苷、甘草苷和 3,6′-二芥子酰基蔗糖

对照品，加甲醇制成质量浓度分别为 539.860、

112.765、115.260 μg/mL 的混合对照品储备液 3。取

以上储备液作为母液逐倍稀释，分别精密吸取 5 μL，

注入液相色谱仪，以峰面积平均值为纵坐标（Y），

对照品质量浓度为横坐标（X），绘制回归曲线，进

行线性回归，得各对照品线性范围、回归方程和相

关系数（r），相关结果分别为芥子碱硫氰酸盐 Y＝

16 182.0 X－6 713.7，r＝0.999 9，线性范围 4.019～

80.389 μg/mL；3,6′-二芥子酰基蔗糖 Y＝14 225.0 X－

11 011.0，r＝0.999 9，线性范围 3.602～115.260 

μg/mL；甘草酸 Y＝4 046.0 X－2 701.1，r＝0.999 9，

线性范围 4.854～97.085 μg/mL；甘草苷 Y＝9 524.1 

X＋1 772.8，r＝1.000 0，线性范围 3.524～112.765 

μg/mL；橙皮苷 Y＝9 388.07 X－1 161.66，r＝1.000 0，

线性范围 19.000～379.999 μg/mL；芸香柚皮苷 Y＝

8 045.1 X＋15 841.0，r＝1.000 0，线性范围 16.871～

539.860 μg/mL。 

2.2.7  精密度试验  取供试品溶液（批号 210901），

连续进样 6 次，以峰面积计算各指标成分 RSD，分

别为芥子碱硫氰酸盐 1.44%、橙皮苷 0.27%、芸香

柚皮苷 0.20%、甘草苷 0.32%、甘草酸铵 0.27%、

3,6′-二芥子酰基蔗糖 0.42%，结果表明仪器精密度

良好。 

2.2.8  稳定性试验  取供试品溶液（批号 210901）， 

于制备后 0、4、8、12、24、34 h 注入高效液相色谱

仪进行分析，以峰面积计算各指标成分 RSD，分别

为芥子碱硫氰酸盐 0.24%、橙皮苷 0.19%、芸香柚

皮苷 0.56%、甘草苷 0.66%、甘草酸铵 0.66%、3,6′-

二芥子酰基蔗糖 1.70%；取同一对照品溶液，质量

浓度为芥子碱硫氰酸盐 0.015 mg/mL、橙皮苷 0.076 

1    2    3    4    5 
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图 6  溶剂 (A)、阴性样品溶液 (B)、混合对照品溶液 (C) 和 XJG 供试品溶液 (D) 在不同波长下的 HPLC 图 

Fig. 6  HPLC of solvent (A), negative sample solution (B), mixed reference substances solution (C) and XJG test sample 

solution (D) at different wavelengths 

 

图 7  溶剂 (A)、阴性样品溶液 (B)、芥子碱硫氰酸盐对照品溶液 (C)、混合对照品溶液 (D) 和 XJG 供试品溶液 (E) 在 326 

nm 下的 HPLC 图 

Fig. 7  HPLC of solvent (A), negative sample solution (B), sinapine thiocyanate reference substance solution (C), mixed 

reference substances solution (D) and XJG test sample solution (E) at 326 nm 

mg/mL、芸香柚皮苷 0.067 mg/mL、甘草苷 0.014 

mg/mL、甘草酸铵 0.019 mg/mL、3,6′-二芥子酰基蔗

糖 0.014 mg/mL，于制备后 0、4、8、12、24、34 h

注入高效液相色谱仪进行分析，以峰面积计算各指

标成分 RSD，分别为芥子碱硫氰酸盐 0.62%、橙皮

苷 0.81%、芸香柚皮苷 0.40%、甘草苷 0.51%、甘草

酸铵 0.82%、3,6′-二芥子酰基蔗糖 1.52%。结果 RSD

均小于 2%，表明供试品溶液和对照品溶液在 34 h

内稳定性良好。 

2.2.9  重复性试验  取同一供试品（批号 210901），

按“2.2.3”项方法制备供试品溶液，平行制备 6 份，

以本研究色谱条件进行分析，进行重复性结果验证。
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各成分质量分数分别为芥子碱硫氰酸盐 0.79 mg/g、

橙皮苷 5.05 mg/g、甘草酸 1.38 mg/g、3,6′-二芥子酰

基蔗糖 0.62 mg/g、甘草苷 0.58 mg/g、芸香柚皮苷

2.65 mg/g，RSD 分别为 0.38%、0.23%、0.61%、

0.90%、0.51%、0.62%，结果表明方法重复性良好。 

2.2.10  加样回收率试验  称取已测定的 XJG 样品

（批号 210901）9 份，分为高、中、低 3 组，每组 3

份，各 0.2 g，精密称定，分别精密加入线性关系考

察“2.2.6”项下储备液（储备液 1：芥子碱硫氰酸盐

161.410 μg/mL，低、中、高各加 0.5、1.0、2.0 mL；

储备液 2：橙皮苷 379.999 μg/mL、甘草酸铵 97.085 

μg/mL，低、中、高各加 1.0、2.5、4.0 mL；储备液

3：芸香柚皮苷 539.860 μg/mL、甘草苷 112.765 

μg/mL、3,6′-二芥子酰基蔗糖 115.260 μg/mL，低、

中、高各加 0.5、1.0、1.5 mL），再精密加入 80%甲

醇补足至 25 mL，以重复性试验各成分质量分数计

算加样回收率，结果芥子碱硫氰酸盐、3,6′-二芥子

酰基蔗糖、甘草酸铵、芸香柚皮苷、甘草苷、橙皮

苷的平均加样回收率分别为 98.7%、99.5%、101.5%、

101.6%、97.8%、100.9%，RSD 分别为 1.5%、3.4%、

1.7%、1.5%、1.1%、2.0%，结果表明该方法准确度

良好。 

2.2.11  4 批制剂定量分析结果  取 4 批 XJG 制剂

（批号 210901、211101、211102、211103）各 10 袋，

研细，分别按“2.2.3”项下方法制备供试品溶液，

并按照“2.2.1”项下色谱条件进样分析，分别计算

6 个指标成分的含量，结果见表 1。 

甘草苷和芸香柚皮苷的含量批间差异较大，经 

表 1  XJG 中 6 个主要成分含量 

Table 1  Contents of six main components of XJG 

成分 

质量分数/(mg∙g−1) 含量/(mg∙袋−1) 

芥子碱硫 

氰酸盐 
橙皮苷 甘草酸 甘草苷 

3,6′-二芥子 

酰基蔗糖 

芸香柚 

皮苷 

芥子碱硫 

氰酸盐 
橙皮苷 甘草酸 甘草苷 

3,6′-二芥子 

酰基蔗糖 

芸香柚 

皮苷 

210901 0.80 4.93 1.29 0.60 0.64 2.72 2.00 12.3 3.23 1.46 1.55 6.63 

211101 0.75 4.98 1.32 0.56 0.60 2.26 1.84 12.20 3.25 1.38 1.48 5.56 

211102 0.65 4.18 1.20 0.59 0.53 1.84 1.58 10.20 2.95 1.44 1.29 4.51 

211103 0.57 3.81 1.58 1.14 0.44 1.45 1.40 9.40 3.89 2.79 1.08 3.55 

 

分析发现主要为投料饮片含量批间差异大导致，后

续可进一步制定药材、饮片内控标准，细化工艺确

保批间一致性。 

3  讨论 

3.1  TLC 鉴别供试品溶液制备方法优选 

考察了样品经水超声提取后，将水液先后采用

乙醚、正丁醇萃取，对不同极性成分进行富集。取

乙醚萃取得供试品溶液用于鉴别白术，结果白术鉴

别阴性无干扰，专属性强；取正丁醇萃取得供试品

溶液鉴别陈皮、炒莱菔子、甘草，结果甘草鉴别阴

性样品中有干扰，加入适量 PSA 后可以有效的去除

有机酸和色素，使斑点更加清晰，结果优化后的供

试品制备方法陈皮、炒莱菔子、甘草鉴别阴性无干

扰，专属性强。 

3.2  含量测定色谱条件优选 

结合处方工艺，选取制剂中含量在万分之二以

上成分，芥子碱、3,6′-二芥子酰基蔗糖、橙皮苷、芸

香柚皮苷、甘草苷、甘草酸作为定量指标。采用苯

基柱，考察了以乙腈-3%乙酸为流动相，芥子碱硫氰

酸盐分离较好，但是其他 5 个成分分离度较差；采

用常规 C18柱，考察了乙腈-0.1%甲酸水溶液、乙腈- 

0.1%三氟乙酸水溶液、乙腈-3%乙酸水溶液 3 种流

动相体系，结果以乙腈-0.1%甲酸水溶液、乙腈-3%

乙酸水溶液为流动相时，其他成分分离较好，芥子

碱硫氰酸盐保留差，分离度达不到要求；以乙腈-

0.1%三氟乙酸水溶液为流动相时，芥子碱硫氰酸盐

保留适中，峰形较好，且其他成分的分离度均在 1.5

以上，最终选择了乙腈-0.1%三氟乙酸水溶液作为流

动相。考察了 4 个品牌色谱柱 Kromasil C18、Waters 

Symmetry、Fortis H2O、Shimadzu C18-AQ，结果 6 个

指标成分均能得到较好分离。 

3.3  对照品溶液配制溶剂优选 

研究发现芥子碱硫氰酸盐稳定性差。分别采用

甲醇、50%甲醇、0.1%三氟乙酸甲醇溶液、3%冰醋

酸甲醇溶液配制芥子碱硫氰酸盐对照品，考察芥子

碱硫氰酸盐在溶液中的稳定性。结果以甲醇、50%

甲醇为溶剂时，芥子碱硫氰酸盐在 8 h 内峰面积下

降显著；以 0.1%三氟乙酸的甲醇溶液、3%冰醋酸甲
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醇溶液作为溶剂时，在冷藏的条件下，30 d 内芥子

碱硫氰酸盐含量无显著变化。故选择采用 0.1%的三

氟乙酸甲醇溶液作为芥子碱硫氰酸盐的配制溶剂。 

3.4  小结 

本研究建立的 6 个药味的 TLC 薄层鉴别方法

及 6个成分含量测定方法可以较为全面地对XJG进

行质量控制。但是鉴于本品的水提工艺，暂未能建

立处方中茯苓和麦芽的专属性成分鉴别，后续有待

进一步研究。含量测定指标成分 3,6′-二芥子酰基蔗

糖、芸香柚皮苷在处方药味中均未进行控制，后续

将继续开展药材质量标准提升研究，并建立中间体

质量控制标准。通过药材-中间体-制剂质控体系的

建立，最终实现全过程的质量控制。 
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