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 · 论著 ·

白及复方补脾中药的质量标准研究

赵文萃1，赵庆兰2，吴艳云1，徐　萍2，王　莹3 （1. 联勤保障部队第九六四医院, 吉林 长春, 130000；2. 长春中医药大

学附属第四临床医院（长春市人民医院）, 吉林 长春, 130051；3. 长春市口腔医院, 吉林 长春, 130000）

［摘要］  目的　 建立白及复方补脾中药的质量控制方法。方法　 以高效液相色谱（HPLC）法测定没食子酸的含量，采

用薄层色谱（TLC）法鉴别本方剂中白术、党参和白头翁含量。结果　 鉴别和含量测定方法均有较好的专属性。没食子酸的

浓度在 3.6～179.8 µg/ml 之间，呈现出良好的线性关系（r=0.999 9），平均加样回收率为 101.12%（RSD=0.98%）。结论　TLC
法鉴别联合 HPLC 法含量测定，可用于白及复方补脾中药的质量控制。

［关键词］　白及；质量标准；没食子酸；薄层色谱；高效液相色谱
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Establishment  of  quality  standard  of  Bletilla  compound  spleen-tonifying
Traditional Chinese Medicine
ZHAO Wencui1, ZHAO Qinglan2, WU Yanyun1, XU Ping2, WANG Ying3（1. The  964th  Hospital  of  the  Joint  Logistics  Support
Force,  Changchun  130000,  China; 2. The  4th  Affiliated  Hospital  of  Ccucm  (Changchun  People's  Hospital),  Changchun  130051,
China; 3. Changchun Oral Hospital, Changchun 130000, China）

［Abstract］  Objective　To establish a  quality  control  method for Bletilla compound spleen-tonifying Traditional  Chinese
Medicine(TCM). Methods　The content of gallic acid was determined by HPLC. Atractylodes macrocephala Koidz, Codonopsis
pilosula Nannf and Pulsatillae Radix were identified by TLC. Results　The identification and determination methods showed good
specificity.  Gallic  acid  displayed  good  linearity  within  the  range  of  3.6-179.8  µg/ml （r=0.999  9）.  The  average  recovery  was
101.12% （RSD 0.98%）. Conclusion　The TLC and HPLC could be used as quality control method for Bletilla compound spleen-
tonifying TCM.

［Key words］　Bletilla；quality standard；gallic acid；TLC；HPLC

溃疡性结肠炎（UC）是常见的肠道疾病，其典

型的表现包括持续性的疼痛、肠蠕动减弱、黏液脓

血便等。近年来，由于人们的日常生活习惯及营养

摄入的改变，溃疡性结肠炎的患者数量不断上升，

可能导致恶性肿瘤的出现。目前糖皮质激素、氨基

水杨酸以及免疫抑制剂等是治疗 UC 的常见药物，

这些药物能缓解症状，但是不能完全治愈疾病，并

且会带来一些严重的副作用[1,2]。因此，需要探索更

加安全、高效的治疗手段，采取中医药治疗已成为

一种有效的选择。

复方补脾中药主要有党参、白术、白头翁、地

榆、白及等八味中药材，该方在中国人民解放军联

勤保障部队第九六四医院经多年实践经验总结并

拟定治疗溃疡性结肠炎的处方。其中，地榆的主要

成分为没食子酸，临床上常用于止血、止泻、驱虫，

同时，没食子酸还具有抗癌、抗菌、抗病毒、抗氧化

等作用 [3-5]。本文对白及复方补脾中药中的党参、

白术、白头翁三味药材进行薄层鉴别；对地榆中的

没食子酸进行含量测定，为临床用药提供质量保

证，为进一步的研究提供重要的前期基础。

 1    仪器与试药

LC-15C 高效液相色谱仪（日本岛津公司）；紫

外检测器；白及复方补脾中药（自制，批号：220205、
220206、 220209）；没食子酸对照品 （含量高于

89.9%，产品批号：110831-201202，中国食品药品检

定研究院）；蒲公英（批号：B22122901-01，产地河

北）、茯苓（批号：B22091301-01，产地湖北）、地榆

（批号 ： B22112301-1，产地湖北 ）、党参 （批号 ：

B22110701-01，产地甘肃）、白术（批号：B22091502-
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01，产地安徽）、白头翁（批号：B22061601-01 产地

湖北）、甘草（批号：B22120801-01，产地新疆），以上

所有饮片均由河北楚风中药饮片有限公司供应；白

及（批号：20220224，产地贵州），由吉林省北药中药

制药集团有限公司提供；经本院药剂科孙国才主任

中药师鉴定，均符合《中国药典》规定；实验中所用

甲醇为色谱级，其他试剂均是分析纯。

 2    方法与结果

 2.1    薄层鉴别

 2.1.1    白术

取本品 5 g（批号：220 205），加正己烷 20 ml，超
声处理 20 min 后，4 ℃ 过夜，过滤，滤液浓缩至约

3 ml，作为供试品溶液。再以同法将白术对照药材

与不含白术的其他药材制成对照药材溶液、阴性对

照溶液。各吸取 20 μl 于硅胶 G 薄层板点样，以石

油醚（60～90 ℃）-甲苯-乙酸乙酯（15∶2∶1）为展

开剂 ，展开完全后取出硅胶 G 薄层板 ，晾干 ，

10% 硫酸乙醇溶液显色，于 90 ℃ 加热处理 5 min，
紫外灯（365 nm）下观察。供试品与白术对照药材

在相应部位上，显相同颜色的明亮斑点（白术内

酯），阴性对照无干扰。见图 1。
  

1 2 3 4

图 1    白术薄层色谱图

1.供试品；2.白术内酯对照品；3.白术对照药材；4.缺白术的阴性对照
 

 2.1.2    党参

取本品 5 g（批号：220205），加乙醇 50 ml，水浴

煮沸 15 min，滤过，滤液浓缩至约 2 ml，作为供试品

溶液。再以同法将党参对照药材与不含党参的其

他药材制成对照药材溶液、阴性对照溶液。各吸

取 10 μl 于硅胶 G 薄层板上点样，以氯仿-甲醇-水
（14∶7∶1）为展开剂，完全展开后取出薄层板，晾

干，3% 硫酸乙醇溶液显色。供试品与党参对照药

材在相应的部位上，显相同颜色的斑点，阴性对照

无干扰。见图 2。
 
 

1 2 3

图 2    党参薄层色谱图

1.缺党参的阴性对照；2.供试品；3.党参对照药材
 

 2.1.3    白头翁

取本品 5 g（批号：220205），加 70% 乙醇 50 ml，
超声处理 20 min，滤过，滤液浓缩至约 1 ml，作为

供试品溶液。再以同法将白头翁对照药材与不含

白头翁的其他药材制成对照药材溶液、阴性对照

溶液。各吸取 20 μl 于硅胶 G 薄层板点样，以氯

仿-甲醇-水（7∶3∶1）为展开剂，待充分展开后，将

硅胶 G 薄层板取出，晾干，10% 硫酸乙醇溶液在

105 ℃ 下显色。供试品与白头翁对照药材在相应

的部位上，显相同颜色的斑点，阴性对照无干扰。

见图 3。
 
 

1 2 3

图 3    白头翁薄层色谱图

1. 白头翁对照药材；2.供试品；3. 缺白头翁的阴性对照
 

 2.2    含量测定

 2.2.1    色谱条件[6-7]

色谱柱：Agilent TC C18 色谱柱（4.6 mm×150 mm，

5 µm）；流动相：甲醇-0.05% 磷酸溶液（5∶95）；检
测波长：272 nm；流速：1 ml/min；柱温 30 ℃；进样

量 20 µl。
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 2.2.2    对照品溶液制备

精密称量没食子酸对照品适量置 25 ml 量瓶

中，加入适量的水，配制成每 1 ml 含 179.8 μg 的对

照品溶液 6，备用。

 2.2.3    供试品溶液的制备

精密称取本品 4 g，加入 10% 盐酸溶液 50 ml，
加热回流 3 h，冷却后过滤置 100 ml 量瓶内，用适

量水多次冲洗容器和剩余残渣，并将冲洗液加入量

瓶内，定容，超声振荡混匀，滤过，取续滤液，即得白

及复方补脾中药供试品溶液。

 2.2.4    阴性对照溶液的制备

根据白及复方补脾中药的配方量，采用相同的

工艺制备不含地榆成分的阴性对照溶液。

 2.2.5    专属性试验

按上述色谱条件，精密吸取各 20 µl 的没食子

酸对照品溶液、白及复方补脾供试品以及不含地榆

的阴性样品溶液，注入液相色谱仪检测，结果阴性

样品无相应色谱峰干扰。见图 4。
 
 

0 2.5 5.0 7.5

时间（t/min）

时间（t/min）

时间（t/min）

10.0 12.5
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1

图 4    白及复方补脾中药的 HPLC图

A.对照品溶液图谱；B.供试品溶液图谱；C.阴性对照溶液图谱；

1.没食子酸
 

 2.2.6    线性关系考察

精密吸取对照品溶液 6，以水稀释成一系列浓

度为 3.60、8.99、17.98、35.96、89.90 µg/ml 对照品溶

液，作为对照品溶液 1～5，按“2.2.1”项下色谱条件依

次进样 20 μl，以没食子酸浓度（X）为横轴，峰面积

（Y）为纵轴，绘出标准曲线，回归方程为 Y=64 398X+
8 393.7（r=0.999 9），结果表明，没食子酸在 3.60～

179.8 µg/ml 范围内线性关系良好。

 2.2.7    精密度试验

取对照品溶液 4，按“2.2.1”项下色谱条件，重

复测定 6 次，计算 RSD 为 1.46%，表明本方法精密

度良好。

 2.2.8    重复性试验

取供试品 6 份（批号：220205），根据“2.2.3”项
下方法制备，按“2.2.1”项下色谱条件进行测定，计

算 RSD 为 1.81%，表明本方法重复性良好。

 2.2.9    稳定性试验

取供试品溶液（批号：220209），常温放置，并在

0、1、2、4、6、8 h 测定。根据测定结果计算出

RSD 为 1.75%，表明该溶液在 8 h 内稳定。

 2.2.10    加样回收率试验

分别称取已知含量的样品（批号：220205）约 2 g，
精密称定，按照接近 1:1 的量加入没食子酸对照品

溶液，加入到样品中，根据“2.2.3”项下方法制备样

品溶液，按“2.2.1”项下色谱条件测定，计算平均回

收率为 101.12%，RSD 为 0.98%，结果见表 1。
 
 

表 1    加样回收率试验 (n=6) 

编号 样品量
（m/g）

已知量
（m/mg）

加入量
（m/mg）

测得量
（m/mg）

回收率
（%）

平均
回收率
（%）

RSD
（%）

1 2.021 1 2.274 2.210 4.532 102.18 101.12 0.98
2 2.005 2 2.256 2.210 4.503 101.67
3 2.014 2 2.266 2.210 4.491 100.68
4 2.011 4 2.263 2.210 4.493 100.88
5 2.017 2 2.269 2.210 4.520 101.83
6 2.024 1 2.277 2.210 4.476 99.50

 

 2.2.11    样品含量测定

取 3 批样品 （批号 :220205， 220206， 220209），
按“2.2.3”项下制备供试品溶液，进样，计算没食子

酸的含量，结果见表 2。
 
 

表 2    样品含量测定结果 (n=3) 
批号 没食子酸含量（mg/g）

220205 1.11±0.03
220206 1.19±0.04
220209 1.10±0.04

 

 3    讨论

参照 2020 年版《中国药典》中的方法，对白术

进行鉴别，以石油醚-乙酸乙酯（50∶1）为展开剂，

5% 香草醛硫酸溶液显色，结果不佳。后尝试以石

油醚-甲苯-乙酸乙酯（15∶2∶1）为展开剂，检测结

果表明，斑点的颜色明亮，阴性样品无干扰。

(下转第 576 页)
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查阅相关文献[8-9]，在实验中通过调整磷酸浓

度，以及磷酸与甲醇的比例来确定最佳的流动相，

磷酸浓度范围为 0.05～0.1%，经过多次色谱分析发

现，使用甲醇-0.05% 磷酸（5∶95）作为流动相，可有

效地将没食子酸分离出来，保留时间适中，峰形良

好，因此选择甲醇-0.05% 磷酸（5∶95）作为流动相。

本研究拟完成对白头翁中白头翁皂苷 B4 的含

量测定和白术中苍术酮的鉴别研究，但因在这两项

试验中均发现阴性样品对研究有干扰，方法的专属

性不强，所以改为对地榆中没食子酸的含量进行测

定和对白术中白术内酯进行鉴别。

综上所述，HPLC 法与 TLC 法可用于白及复方

补脾中药的质量标准控制。
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