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香砂和中丸的质量标准改进研究Δ
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摘 要 目的：提高香砂和中丸的药品质量标准。方法：在香砂和中丸原质量标准的基础上，修订性状观察和显微鉴定项目；建立

组方药材姜厚朴、广藿香、苍术（土炒）的薄层色谱法（TLC）鉴定方法；建立橙皮苷、厚朴酚、和厚朴酚的高效液相色谱法（HPLC）含

量测定方法。结果：香砂和中丸的外观性状描述修改为“黄棕色或棕褐色的水丸”。对显微鉴别项目的表述进行了少量调整。姜

厚朴、广藿香、苍术（土炒）的 TLC 图谱均与相应的对照品或对照药材在相同位置上显现相同颜色的斑点，且阴性样品无干扰。

HPLC法采用色谱柱为Phenomenex Luna C18柱，柱温为30 ℃，流动相分别为甲醇-水（40 ∶60，V/V，橙皮苷）、乙腈-1％冰醋酸（52 ∶48，
V/V，厚朴酚、和厚朴酚），流速为1.0 mL/min，检测波长分别为284 nm（橙皮苷）、294 nm（厚朴酚、和厚朴酚）。橙皮苷、厚朴酚、和厚

朴酚进样量分别在0.201 8～2.018、0.035 7～0.357 4、0.028 2～0.282 4 μg范围内线性关系良好（r均为0.999 9）；检测限分别为2.0、

0.72、0.45 ng，定量限分别为7.0、2.45、1.61 ng；精密度、重复性、稳定性、耐用性试验的RSD均小于3％；平均回收率分别为99.92％、

100.49％、102.08％，RSD均小于3％。结论：本研究在香砂和中丸原质量标准基础上修订了性状观察、显微鉴别项目的表述，增加

了姜厚朴、苍术（土炒）、广藿香的TLC鉴别方法，并采用HPLC法测定了橙皮苷、厚朴酚、和厚朴酚的含量，能够有效地提高该制剂

的质量控制标准。
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香砂和中丸是由陈皮、姜厚朴、苍术（土炒）、麸炒枳

壳、醋青皮、焦山楂、砂仁、炙甘草、广藿香、清半夏、白术

（土炒）、茯苓、六神曲（炒）等13味药材组方而成的中成

药制剂，于 2002年被国家食品药品监督管理局发布的

《第三批非处方药目录》所收录，其具有健脾燥湿、和中

消食等功能，主要用于脾胃不和、不思饮食、胸满腹胀、

恶心呕吐、噫气吞酸等症的治疗[1]。该品种目前有 5个

国药准字文号，分别来自5家生产企业，规格均为每500

丸重30 g。

香砂和中丸的质量标准最早于1977年被《河南省药

品标准》收载，但其项下仅有性状及丸剂检查等项目[2]；

到20世纪80～90年代，其质量标准被收录于《卫生部药

品标准中药成方制剂（第二册）》，与《河南省药品标准》

相比，该版标准的检验项目中仅增加了显微鉴别项[1，3]，

显然，该标准已不适用于现代中药质量评价与控制的需

求。药品的质量标准是对药品进行质量评价与控制的

基础，为使香砂和中丸的质量标准与现代药品质量标准

接轨，并提高该品种质量评价的水平，笔者对香砂和中

丸的质量标准进行了系统性研究，包括采用显微鉴定和

薄层色谱法（TLC）对主要组方药材进行鉴定，并建立了

高效液相色谱法（HPLC）测定组方药材陈皮、麸炒枳壳、

醋青皮中的活性成分橙皮苷和姜厚朴中的活性成分厚

朴酚、和厚朴酚的含量，以期为相关研究人员提供参考，

更好地推动中药质量监管工作。

1 材料
1.1 仪器

Waters 2695型高效液相色谱仪，包括 Waters 2998

型光电二极管阵列（PDA）检测器（美国 Waters 公司）；

Digistore 2型薄层色谱数码成像系统（瑞士CAMAG公

司）；XPE 205型电子天平（美国 Mettler-Toledo 公司）；

GZX-DH-400-BSⅡ型电热恒温干燥箱、XMTD-204型数

显式电热恒温水浴锅（上海市跃进医疗器械有限公司）；

IKA C-MAG HP 7型加热器（德国 IKA公司）；KQ-300型

超声波仪（昆山市超声仪器有限公司）。

1.2 试剂与药品

橙皮苷对照品（批号：110721-200512，纯度：＞

98％）、厚朴酚对照品（批号：110729-200411，纯度：＞

98％）、和厚朴酚对照品（批号：110730-201112，纯度：＞

98％）、百秋李醇对照品（批号：110772-200404，纯度：＞

98％）、苍术素对照品（批号：111924-201006，纯度：＞

98％）、广藿香对照药材（批号：121135-200904）、苍术对

照药材（批号：120932-199202）均购自中国食品药品检

定研究院；硅胶G和硅胶GF 254预制薄层色谱板分别购

自青岛海洋化工厂和烟台市化学工业研究所；甲醇、乙

腈（德国Merck公司，色谱纯）；其余试剂为分析纯，水为

超纯水。

Study on Quality Standard Improvement for Xiangsha Hezhong Pills

WANG Xiaowei1，WANG Yanwei1，WANG Haibo1，SONG Hanmin1，LIU Ruixin2，SHI Yan3（1. Henan Provincial
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Hospital of Henan University of Chinese Medicine，Zhengzhou 450099，China；3. National Institutes for Food

and Drug Control，Beijing 100050，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To improve the quality standard of Xiangsha hezhong pills. METHODS：Based on previous quality

standard of Xiangsha hezhong pills， the items of property observation and microscopic identification were revised. TLC

identification methods were established for ginger-processed Magnolia officinalis，Pogostemon cablin and Atractylodes Lancea

（stir-fried with earth）. HPLC methods were adopted for contents determination of hesperidin，magnolol and honokiol. RESULTS：

The description of the appearance of Xiangsha hezhong pills should be modified to“yellow brown or brown water pill”. The

description of microscopical identification was adjusted slightly. TLC chromatogram of ginger-processed M. officinalis，P. cablin

and Atractylodes Lancea（stir-fried with earth）all showed the same color spots in the same position as the corresponding substance

control or reference medicinal material，and the negative samples had no interference. The contents determination were performed

on Phenomenex Luna C18 column with mobile phase consisted of methanol-water（40 ∶ 60，V/V，hesperidin）or acetonitrile-1％

glacial acetic acid（52 ∶ 48，V/V，magnolol and honokiol）at the flow rate of 1.0 mL/min. The column temperature was 30 ℃. The

detection wavelengths were set at 284 nm （hesperidin） or 294 nm （magnolol and honokiol）. The linear ranges of hesperidin，

magnolol and honokiol were 0.201 8-2.018 μg，0.035 7-0.357 4 μg and 0.028 2-0.282 4 μg（all r＝0.999 9）. The detection limits

were 2.0，0.72，0.45 ng；the limits of quantitation were 7.0，2.45，1.61 ng. RSDs of precision，reproducibility，stability and durability

tests were all lower than 3％. The average recoveries were 99.92％，100.49％ and 102.08％（all RSD＜3％）. CONCLUSIONS：The

study verifies the description of character observation and microscopical identification，adds TLC identification methods for

ginger-processed M. officinalis，P. cablin and Atractylodes Lancea （stir-fried with earth） based on previous quality standard of

Xiangsha hezhong pills. HPLC methods were adopted to determine the contents of hesperidin，magnolol and honokiol，and can

effectively improve the quality control standard of the preparation.

KEYWORDS Xiangsha hezhong pills；Identification；Content determination；TLC；HPLC；Quality standard
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香砂和中丸样品共9批，分别来自2家生产企业（企

业代码为X、Y），样品信息详见表1。

表1 样品信息

Tab 1 Sample information

序号
1

2

3

4

5

6

7

8

9

样品编号
X1

X2

X3

Y1

Y2

Y3

Y4

Y5

Y6

批号
081203

090601

090901

071003

080101

080302

100301

100802

110401

生产企业
X

X

X

Y

Y

Y

Y

Y

Y

规格
每500丸重30 g

每500丸重30 g

每500丸重30 g

每500丸重30 g

每500丸重30 g

每500丸重30 g

每500丸重30 g

每500丸重30 g

每500丸重30 g

2 方法与结果
2.1 外观性状

原标准对香砂和中丸的描述为“土黄色的水丸”[1]，

但笔者对样品实际观察后认为其颜色比土黄色更深，因

此将香砂和中丸的外观性状描述修改为“黄棕色或棕褐

色的水丸”。

2.2 TLC鉴别

2.2.1 姜厚朴的TLC鉴别 取本品 10 g，研细，加石油

醚（30～60 ℃）50 mL，水浴加热回流 30 min，滤过；滤液

用 1％氢氧化钠溶液萃取 2次，每次 15 mL，合并氢氧化

钠溶液层，加稀盐酸溶液调节pH值至2～3；用乙酸乙酯

萃取 2次，每次 20 mL，合并乙酸乙酯液层，水浴挥去溶

剂浓缩至1 mL，即得供试品溶液。取相应量的缺姜厚朴

阴性样品（由Y厂家提供，以下同），按供试品溶液制备

方法处理，即得阴性对照溶液。分别取厚朴酚对照品、

和厚朴酚对照品各适量，加乙酸乙酯制成每 1 mL 含 1

mg的溶液，即得对照品溶液。吸取上述供试品溶液、阴

性对照溶液各 8 μL，厚朴酚对照品、和厚朴酚对照品溶

液各2 μL，分别点于同一硅胶GF 254预制薄层板上，以

环己烷-丙酮（10 ∶ 3，V/V）为展开剂展开，取出，晾干，置

于紫外光灯（波长254 nm）下检视。结果显示，在与对照

品色谱相应的位置上，样品色谱均显相同颜色的斑点，

且阴性样品无干扰，详见图1。

2.2.2 广藿香的 TLC 鉴别 取本品 10 g，研细，置于

500 mL圆底烧瓶中，加入沸石数粒，加水 200 mL，连接

挥发油测定器；自测定器上端加水至刻度，再加入乙酸

乙酯 1 mL，连接回流冷凝管，电热套加热提取 3 h，分离

乙酸乙酯层，即得供试品溶液。取相应量的缺广藿香阴

性样品，按供试品溶液制备法处理，即得阴性对照溶

液。取广藿香对照药材1 g，按供试品溶液制备法处理，

即得对照药材溶液。取百秋里醇对照品适量，加甲醇制

成每 1 mL含 1 mg的溶液，即得对照品溶液。吸取上述

供试品溶液、阴性对照溶液各2 μL，对照药材溶液、对照

品溶液各 1 μL，分别点于同一硅胶Ｇ预制薄层板上，以

石油醚（30～60 ℃）-乙酸乙酯-冰醋酸（95 ∶5 ∶0.2，V/V）为

展开剂展开，取出，晾干，喷以5％香草醛硫酸溶液，热风

吹至斑点显色清晰，置于日光下检视。结果显示，在与

对照品和对照药材色谱相应的位置上，样品色谱均显相

同颜色的斑点，且阴性样品无干扰，详见图2。

2.2.3 苍术（土炒）的TLC鉴别 取“2.2.2”项下供试品

溶液作为供试品溶液。取相应量的缺苍术（土炒）阴性

样品，按“2.2.2”项下供试品溶液制备方法处理，即得阴

性对照溶液。取苍术对照药材 1 g，按“2.2.2”项下供试

品溶液制备法处理，即得对照药材溶液。取苍术素对照

品适量，加甲醇制成每1 mL含0.1 mg的溶液，即得对照

品溶液。吸取上述溶液各 6～8 μL，分别点于同一硅胶

Ｇ预制薄层板上，以石油醚（60～90 ℃）-丙酮（9 ∶ 2，V/V）

注：1.缺姜厚朴阴性样品；2.厚朴酚对照品；3.和厚朴酚对照品；

4～12.样品（批号：081203、090601、090901、071003、080101、080302、

100301、100802、110401）

Note：1. negative sample without ginger-processed M. officinalis；2.

magnolol control；3. honokiol control；4-12. samples（batch number：

081203，090601，090901，071003，080101，080302，100301，100802，

110401）

图1 姜厚朴TLC鉴别色谱图

Fig 1 TLC chromatogram for identification of gin-

ger-processed M. officinalis

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

注：1.缺广藿香阴性样品；2.百秋里醇对照品；3.广藿香对照药材；

4～12.样品（批号：081203、090601、090901、071003、080101、080302、

100301、100802、110401）

Note：1. negative sample without P. cablin；2. patchouli alcohol con-

trol；3. P. cablin reference medicinal material；4-12. samples（batch num-

ber：081203，090601，090901，071003，080101，080302，100301，100802，

110401）

图2 广藿香TLC鉴别色谱图

Fig 2 TLC chromatogram for identification of P. cab-

lin

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
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为展开剂展开，取出，晾干，喷以5％香草醛硫酸试液，于

105 ℃下加热至斑点显色清晰，置于日光下检视。结果

显示，在与对照品和对照药材色谱相应的位置上，样品

色谱显相同颜色的斑点，且阴性样品无干扰，详见图3。

2.3 橙皮苷含量测定

2.3.1 溶液制备 取橙皮苷对照品适量，加甲醇制成每

1 mL含 60 μg的溶液，即得对照品溶液。取本品适量，

研细，取约0.1 g置于锥形瓶中，精密称定，精密加入甲醇

50 mL，称定质量，水浴加热回流 1 h，放冷，再次称定质

量，加甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得

供试品溶液。按处方比例称取相应量的缺陈皮、醋青

皮、麸炒枳壳的阴性样品，按供试品溶液制备方法处理，

即得阴性对照溶液。

2.3.2 色谱条件 色谱柱：Phenomenex Luna C18柱（250

mm×4.6 mm，5 μm）；柱温：30℃；流动相：甲醇-水（40 ∶60，
V/V）；流速：1.0 mL/min；检测波长：284 nm。

2.3.3 系统适用性及专属性试验 取“2.3.1”项下对照

品溶液、供试品溶液和阴性对照溶液各适量，按“2.3.2”

项下色谱条件进样测定。结果显示，各色谱峰分离良

好，理论板数按橙皮苷峰计不低于2 000，阴性对照溶液

在橙皮苷对照品色谱峰相应的位置上无干扰色谱峰，表

明本方法系统适用性及专属性均良好。色谱图见图4。

2.3.4 线性关系考察 取橙皮苷对照品适量，加甲醇制

成每1 mL含橙皮苷201.8 μg的对照品母液；分别精密吸

取该母液 1、2、3、4、5、6、7.5、10 mL置于 10 mL量瓶中，

以甲醇稀释定容，即得系列线性对照品溶液。分别取上

述线性对照品溶液各适量，按“2.3.2”项下色谱条件进样

测定。以橙皮苷峰面积（X）为横坐标、进样量（Y，μg）为

纵坐标进行线性回归，得橙皮苷回归方程为 Y＝1.93×

106X－9.72×104（r＝0.999 9）。结果表明，橙皮苷进样量

在0.201 8～2.018 μg范围内线性关系良好。

2.3.5 精密度试验 精密吸取同一份供试品溶液（编

号：X1）适量，按“2.3.2”项下色谱条件连续进样6次。结

果，橙皮苷峰面积RSD为0.1％（n＝6），表明仪器精密度

良好。

2.3.6 重复性试验 取同一批样品（编号：Y3）共 6份，

每份 0.1 g，按“2.3.1”项下方法制备供试品溶液，再按

“2.3.2”项下色谱条件分别进样测定，以外标法计算橙皮

苷含量。结果，橙皮苷平均含量为 30.2 mg/g，RSD 为

1.2％（n＝6），表明方法重复性良好。

2.3.7 加样回收试验 取已知橙皮苷含量的样品（编

号：Y3）共 6份，每份约 0.05 g，分别置于锥形瓶中，精密

称定，分别精密加入每 1 mL含橙皮苷 177.02 μg的对照

品溶液（按“2.3.1”项下方法重新配制）10 mL、甲醇 40

mL，按“2.3.1”项下供试品溶液制备法处理，然后按照

“2.3.2”项下色谱条件进样测定并计算加样回收率，结果

见表2。

表2 橙皮苷加样回收率试验结果

Tab 2 Results of recovery tests of hesperidin

取样量，
g

0.050 9

0.048 3

0.047 3

0.048 9

0.056 3

0.047 3

样品中橙皮苷含量，
mg

1.538

1.459

1.429

1.477

1.701

1.429

加入橙皮苷量，
mg

1.770

1.770

1.770

1.770

1.770

1.770

总测得量，
mg

3.297

3.202

3.200

3.219

3.451

3.275

加样回收率，
％

99.38

98.47

100.06

98.42

98.87

104.29

平均加样回收率，
％

99.92

RSD，
％

2.2

2.3.8 检测限与定量限考察 取“2.3.1”项下对照品溶

注：1.缺苍术（土炒）阴性样品；2.苍术对照药材；3.苍术素对照品；

4～12.样品（批号：081203、090601、090901、071003、080101、080302、

100301、100802、110401）

Note：1.negative sample without Atractylodes Lancea （stir-fried

with earth）；2. Atractylodes Lancea reference medicinal material；3. atrac-

tylodin control；4-12. samples（batch number：081203，090601，090901，

071003，080101，080302，100301，100802，110401）

图3 苍术（土炒）TLC鉴别色谱图

Fig 3 TLC chromatogram for identification of Atrac-

tylodes Lancea（stir-fried with earth）

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

注：1.橙皮苷

Note：1. hesperidin

图4 橙皮苷的高效液相色谱图

Fig 4 HPLC chromatograms of hesperidin
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液适量，以甲醇逐级稀释，按“2.3.2”项下色谱条件进样

测定，分别以信噪比 3 ∶ 1、10 ∶ 1计算检测限和定量限。

结果，橙皮苷的检测限和定量限分别为2.0、7.0 ng。

2.3.9 稳定性试验 取同一供试品溶液（编号：Y3）适

量，分别在室温下放置0、2、4、6、10、12 h时，按“2.3.2”项

下色谱条件进样测定。结果，橙皮苷峰面积 RSD 为

2.3％（n＝6），表明供试品溶液在室温下放置12 h内稳定

性良好。

2.3.10 色谱柱耐用性试验 取同一供试品溶液（编号：

X1）适量，参照“2.3.2”项下色谱条件，分别使用3种不同

品牌的色谱柱，即Phenomenex Luna（250 mm×4.6 mm，5

μm）、YMC-Pack ODS-A（250 mm×4.6 mm，5 μm）、Kro-

masil C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）进样测定并计算橙皮

苷含量。结果，橙皮苷含量的RSD为0.5％（n＝3），表明

本方法中色谱柱耐用性良好。

2.3.11 样品含量测定 取各批次样品各 0.1 g，精密称

定，按“2.3.1”项下供试品溶液制备法处理，再按“2.3.2”

项下色谱条件进样测定并计算橙皮苷含量，平行操作 2

次，取平均值，结果见表3。

表3 橙皮苷含量测定结果（n＝2）

Tab 3 Results of content determination of hesperidin

（n＝2）

样品编号
X1

X2

X3

Y1

Y2

橙皮苷含量，mg/g

27.7

18.0

18.8

33.4

49.7

样品编号
Y3

Y4

Y5

Y6

橙皮苷含量，mg/g

30.2

45.6

35.1

37.6

2.4 厚朴酚、和厚朴酚含量测定

2.4.1 溶液制备 取厚朴酚对照品、和厚朴酚对照品各

适量，加甲醇制成每 1 mL分别含厚朴酚 60 μg、和厚朴

酚40 μg的溶液，即得2种成分的混合对照品溶液。取本

品适量，研细，取约2 g置于索氏提取器中，精密称定，加

甲醇适量，水浴加热回流提取3 h，提取液以水浴挥去溶

剂浓缩后，转移至25 mL量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇

匀，滤过，取续滤液，即得供试品溶液。按处方比例称取

相应量的缺姜厚朴阴性样品，按供试品溶液制备方法处

理，即得阴性对照溶液。

2.4.2 色谱条件 色谱柱：Phenomenex Luna C18柱（250

mm×4.6 mm，5 μm）；柱温：30 ℃；流动相：乙腈-1％冰醋

酸（52 ∶48，V/V）；流速：1.0 mL/min；检测波长：294 nm。

2.4.3 系统适用性及专属性试验 取“2.4.1”项下混合

对照品溶液、供试品溶液和阴性对照溶液各适量，按

“2.4.2”项下色谱条件进样测定。结果显示，各色谱峰

分离良好，理论板数按厚朴酚或和厚朴酚计均不低于

2 000，阴性对照溶液在混合对照品色谱峰相应的位置上

无干扰色谱峰，表明本方法系统适用性及专属性均良

好。色谱图见图5。

2.4.4 线性关系考察 取厚朴酚、和厚朴酚对照品各适

量，加甲醇制成每 1 mL 含厚朴酚 35.74 μg、和厚朴酚

28.24 μg的混合对照品母液；精密吸取上述混合对照品

母液 1、2、3、4、5、6、7、8、10 mL置于 10 mL量瓶中，以甲

醇稀释定容，即得系列线性对照品溶液。分别吸取上述

系列对照品溶液各适量，按“2.4.2”项下色谱条件进样测

定。分别以厚朴酚、和厚朴酚峰面积（X）为横坐标、两者

对应的进样量（Y，μg）为纵坐标进行线性回归，得厚朴酚

回归方程为Y＝1.22×104X－9.91×104（r＝0.999 9），和厚

朴酚回归方程为Y＝1.68×104X－1.04×104（r＝0.999 9）。

结果表明，厚朴酚、和厚朴酚进样量分别在 0.035 7～

0.357 4 μg、0.028 2～0.282 4 μg范围内线性关系良好。

2.4.5 精密度试验 精密吸取同一供试品溶液（编号：

Y4）10 μL，按“2.4.2”项下色谱条件连续进样 6次。结

果，厚朴酚、和厚朴酚峰面积 RSD 分别为 1.4％、1.0％

（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.4.6 重复性试验 取同一批样品（编号：Y4）共 6份，

每份2 g，按照“2.4.1”项下方法制备供试品溶液，并按照

“2.4.2”项下色谱条件分别进样测定，以外标法计算厚朴

酚、和厚朴酚的含量。结果，厚朴酚、和厚朴酚的平均含

量分别为 0.46、0.33 mg/g，RSD 分别为 2.0％、2.0％（n＝

6），表明方法重复性良好。

2.4.7 加样回收率试验 取已知厚朴酚、和厚朴酚含量

的样品（编号：Y4）共 6份，每份约 1 g，置于索氏提取器

中，精密称定，分别精密加入每1 mL含厚朴酚17.868 μg、

和厚朴酚14.120 μg的混合对照品溶液（按“2.4.1”项下方
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注：1.和厚朴酚；2.厚朴酚

Note：1. honokiol；2. magnolol

图5 厚朴酚、和厚朴酚的高效液相色谱图

Fig 5 HPLC chromatograms of magnolol and honokiol
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法重新配制）25 mL，按“2.4.1”项下供试品溶液制备法处

理，再按“2.4.2”项下色谱条件进样测定并计算加样回收

率，结果见表4、表5。

表4 厚朴酚加样回收率试验结果

Tab 4 Results of recovery tests of magnolol

取样量，
g

1.028 1

1.018 0

0.990 7

0.995 1

0.996 3

1.032 1

样品中厚朴酚含量，
mg

0.472 9

0.468 3

0.455 7

0.457 7

0.458 3

0.474 8

加入厚朴酚量，
mg

0.446 7

0.446 7

0.446 7

0.446 7

0.446 7

0.446 7

总测得量，
mg

0.940

0.902

0.909

0.894

0.914

0.922

加样回收率，
％

104.57

97.09

101.48

97.67

102.01

100.11

平均加样回收率，
％

100.49

RSD，
％

2.8

表5 和厚朴酚加样回收率试验结果

Tab 5 Results of recovery tests of honokiol

取样量，
g

1.028 1

1.018 0

0.990 7

0.995 1

0.996 3

1.032 1

样品中和厚朴酚含量，
mg

0.339 3

0.335 9

0.326 9

0.328 4

0.328 8

0.340 6

加入和厚朴酚量，
mg

0.353 0

0.353 0

0.353 0

0.353 0

0.353 0

0.353 0

总测得量，
mg

0.701

0.678

0.696

0.684

0.698

0.705

加样回收率，
％

102.46

96.91

104.56

100.74

104.59

103.23

平均加样回收率，
％

102.08

RSD，
％

2.9

2.4.8 检测限与定量限考察 取“2.4.1”项下混合对照

品溶液适量，以甲醇逐级稀释，按“2.4.2”项下色谱条件

进样测定，分别以信噪比 3 ∶ 1、10 ∶ 1计算检测限和定量

限。结果，厚朴酚、和厚朴酚的检测限分别为 0.72、0.45

ng，定量限分别为2.45、1.61 ng。

2.4.9 稳定性试验 取同一供试品溶液（编号：Y3）适

量，分别在室温下放置0、2、4、6、10、12 h时，按“2.4.2”项

下色谱条件进样测定。结果，厚朴酚、和厚朴酚峰面积

RSD分别为1.7％、1.1％（n＝6），表明供试品溶液在室温

下放置12 h稳定性良好。

2.4.10 色谱柱耐用性试验 取同一供试品溶液（编号：

Y3）适量，参照“2.4.2”项下色谱条件，分别使用3种不同

品牌的色谱柱，即Phenomenex Luna（250 mm×4.6 mm，5

μm）、YMC-Pack ODS-A（250 mm×4.6 mm，5 μm）、Kro-

masil C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）进样测定并计算厚朴

含量。结果，厚朴酚、和厚朴酚含量的 RSD 分别为

1.5％、1.3％（n＝3），表明本方法中色谱柱耐用性良好。

2.4.11 样品含量测定 取各批次样品各 2 g，精密称

定，按“2.4.1”项下供试品溶液制备法处理，再按“2.4.2”

项下色谱条件进样测定并计算厚朴酚、和厚朴酚的含

量，平行操作2份，取平均值，结果见表6。

3 讨论
有关中药质量标准的研究与建立是一个系统性工

程，需要体现药品本身的安全、稳定和有效的必备特性，

此外还应该体现中药本身的特色[4]。作为用于评价和控

制中药质量的标准而言，其本身也须具有全面性、特征

性、科学性和通用性。本研究在香砂和中丸原质量标准

的基础上，开展了较为全面的系统性研究工作，项目包

括显微鉴别，姜厚朴、陈皮、苍术（土炒）、白术（土炒）、广

藿香等的TLC法鉴别，以及橙皮苷、厚朴酚、和厚朴酚的

HPLC法含量测定。

3.1 质量标准中显微特征鉴别项的改进

原标准中显微特征鉴别较为完善，因此在本研究中

仅对其中部分组分的显微特征进行了术语上的修改。

本品原标准中显微鉴别项为：石细胞分枝状，壁厚，层纹

明显；内种皮石细胞黄棕色或棕红色，表面观类多角形，

壁厚，胞腔含硅质块；果皮表皮细胞呈类圆形或类多角

形，壁稍厚，胞腔内含黄棕色或红棕色物；中果皮薄壁组

织无色，细胞形状不规则，壁不均匀增厚，厚约至 7 μm，

角隅处较厚，细胞中可见黄色类圆形或不规则形橙皮苷

结晶；非腺毛 1～8细胞，壁有疣状突起；草酸钙针晶成

束，长 32～144 μm，存在于黏液细胞中或散在。笔者通

过查询2010年版和2015年版《中国药典》砂仁的显微鉴

别特征描述，将“内种皮石细胞”改为“内种皮厚壁细

胞”。另经笔者调研，由于现有粉碎技术的提升，样品粉

末中很难发现较为完整的陈皮中果皮薄壁组织细胞，也

不易发现成片存在于中果皮薄壁细胞中的草酸钙方晶；

且陈皮、醋青皮、麸炒枳壳及山楂薄壁组织细胞中均有

草酸钙方晶存在，无专属性，且在成品中检出率较低。

两种显微特征专属性均不强，故建议取消上述显微特征

表述。

3.2 质量标准中TLC法鉴别项的改进

为了评价TLC鉴别方法的适用程度，本研究对各项

TLC鉴别法均进行了耐用性试验，针对影响TLC法的主

要影响因素，即温度、湿度以及不同厂家薄层板三个方

面分别进行了考察：温度考察范围为 7～30 ℃，湿度考

察范围为25％～75％，薄层色谱预制板选用了市场相对

主流的2家生产企业（青岛海洋化工厂、烟台市化学工业

研究所）生产的产品。结果显示，本品各项TLC鉴别方

法在上述温度、湿度以及不同品牌薄层色谱预制板等试

验条件改变的情况下均能得到效果一致的鉴别结果，各

阴性样品也均未出现干扰色谱斑点。

本课题组前期对样品中的姜厚朴进行TLC法鉴别

表6 厚朴酚、和厚朴酚含量测定结果（n＝2）

Tab 6 Results of content determination of magnolol

and honokiol（n＝2）

编号
X1

X2

X3

Y1

Y2

Y3

Y4

Y5

Y6

厚朴酚含量，mg/g

1.1

0.8

0.6

0.4

0.3

0.4

0.5

1.1

0.7

和厚朴酚含量，mg/g

0.5

0.3

0.3

0.3

0.2

0.3

0.3

0.7

0.5

总含量，mg/g

1.6

1.1

0.9

0.7

0.5

0.7

0.8

1.8

1.2

厚朴酚/和厚朴酚含量之比
2.2

2.7

2.0

1.3

1.5

1.3

1.7

1.6

1.4
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时曾采用石油醚（30～60 ℃）加热回流提取后浓缩的样

品处理方法，但是所得供试品色谱干扰斑点过多、色谱

分离效果较差，而采用本文方法后则能较好地去除干扰

斑点，有效地提升了色谱分离效果。

笔者在对广藿香进行TLC鉴别研究时，曾考察乙醚

冷浸法提取和乙醚回流法提取的效果，结果2种提取方

法所得供试品溶液的干扰斑点过多，不易鉴别。而采用

本文中的挥发油提取法进行样品处理后，能达到较好的

TLC分离鉴别效果。

此外，由于本品处方中的陈皮、麸炒枳壳、醋青皮这

3种药材的化学成分十分接近，均含有橙皮苷、柚皮苷和

新橙皮苷等成分[5]，笔者在研究中虽曾尝试改变供试品

溶液制备方法和色谱展开条件，但都无法实现这3种药

材的专属性鉴别，故未纳入本研究，这 3种药材的TLC

鉴别法有待进一步研究完善。而在白术（土炒）的TLC

鉴别研究中，笔者通过优化供试品溶液制备方法和色谱

展开条件后，可使供试品色谱分离良好、斑点清晰，但阴

性对照始终有干扰，故亦未纳入新标准。

3.3 质量标准中含量测定项的改进

在研究本品中橙皮苷的含量测定方法时，分别考察

了不同提取溶剂（甲醇、50％甲醇、乙醇）、不同提取方法

（超声提取法、加热回流提取法、索氏提取法）、不同提取

时间（0.5、1、1.5 h）以及不同溶剂与药材的液料比（500 ∶1、
200 ∶ 1、100 ∶ 1、50 ∶ 1、25 ∶ 1，mL/g）的效果；在研究厚朴

酚、和厚朴酚的含量测定方法时，同样分别考察了不同

提取溶剂（甲醇、50％甲醇、乙醇）、不同提取方法（超声

提取法、加热回流提取法、索氏提取法）、不同提取时间

（3、4、5、6 h）的效果。最终，根据提取效率与提取完全程

度确定了本文采用的样品提取方法进行含量测定。

中药是典型的源于自然界的产物，主要为动物、植

物和菌类等生物整体或部分，并以其生物代谢产物作为

药理药效以及活性作用的物质基础，其本身化学成分十

分复杂。对于多组分的中成药而言，除了药材饮片原料

自身的复杂性，还存在生产工艺对其品质的影响[6-8]，“一

品多家”的情况十分普遍，因此能够揭示不同生产企业

产品质量差异的质量标准更有利于优劣产品的区分[9]。

本研究对不同厂家来源的9批香砂和中丸样品的含量测

定结果显示，2家生产企业的产品差异明显：X企业的 3

批产品中橙皮苷含量范围为 18.0～27.7 mg/g，而Y企业

的6批产品中橙皮苷含量范围为30.2～49.7 mg/g；X企业

3批产品中厚朴酚、和厚朴酚含量范围分别为 0.6～1.1、

0.3～0.5 mg/g，Y企业6批产品中厚朴酚、和厚朴酚含量

范围分别为 0.3～1.1、0.2～0.7 mg/g。两家产品的厚朴

酚、和厚朴酚含量范围看似差别不大，但将各批次样品

的厚朴酚和厚朴酚含量取比值处理后可见，X企业产品

中 2种成分含量比值范围为 2.0～2.7，而 Y 企业产品为

1.3～1.7（如表 6所示）。从以上对多批次样品含量测定

结果的分析可知，所测成分可明显表征香砂和中丸产品

的来源（即生产企业）特征，这些特征和香砂和中丸的药

材组方原料以及生产工艺具有密切的关系。虽然本次

研究受研究时限以及样本数量限制，结论可能存在一定

偏差，尚需进一步收集更多样本进行分析和验证，然而

通过以上初步分析结果仍可看出本研究所选取的含量

测定指标成分（橙皮苷、厚朴酚、和厚朴酚）作为本品质

量控制指标具有一定的合理性和有效性。

综上所述，本研究在香砂和中丸原质量标准基础上

修订了性状观察、显微鉴别项目的表述，增加了姜厚朴、

苍术（土炒）、广藿香的TLC鉴别方法，并采用HPLC法

测定了橙皮苷、厚朴酚、和厚朴酚的含量，能够有效地提

高本品的质量控制标准。

参考文献
[ 1 ] 国家药典委员会.药品标准：中药成方制剂标准：第二

册[S].1990：173.

[ 2 ] 河南省革命委员会卫生局.河南省药品标准[S].河南省革

命委员会卫生局，1977：221.

[ 3 ] 张伯礼，王永炎.方剂关键科学问题的基础研究：以组分

配伍研制现代中药 [J]. 中国天然药物，2005，3（5）：

258-261.

[ 4 ] 张宏，夏伟，张磊，等.中药应以临床功效为导向进行质量

标准研究[J].中华中医药杂志，2014，29（12）：3686-3688.

[ 5 ] 肖培根.新编中药志：第二卷[M].北京.化学工业出版社，

2002：342、352、443.

[ 6 ] 王峥涛.中药质量标准研究进展与展望[J].中国天然药

物，2006，4（6）：403-410.

[ 7 ] 姚新生，叶文才，栗原博.阐明中药科学内涵 推进中药

现代化与创新药物研究进程[J].化学进展，2009，21（1）：

2-13.

[ 8 ] 屠鹏飞，史社坡，姜勇.中药物质基础研究思路与方法[J].

中草药，2012，43（2）：209-215.

[ 9 ] 刘艳，吁海超，章军，等.以质量为核心的优质中成药评价

标准研究[J].中国中药杂志，2018，43（21）：4356-4360.

（收稿日期：2019-07-08 修回日期：2019-12-06）

（编辑：段思怡）

··159


