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附件1        中药配方颗粒修订增补品种目录

	序号
	品种名称
	增补/修订

	1
	艾叶
	第一册修订品种（5个）

	2
	鹿衔草
	

	3
	木瓜
	

	4
	山药
	

	5
	槐花（槐米）
	

	6
	炒决明子（钝叶决明）
	第二册修订品种（12个）

	7
	大蓟
	

	8
	鸡冠花
	

	9
	金樱子
	

	10
	龙胆（坚龙胆）
	

	11
	木贼
	

	12
	佩兰
	

	13
	羌活（羌活）
	

	14
	肉苁蓉（肉苁蓉）
	

	15
	仙鹤草
	

	16
	浙贝母
	

	17
	紫苏梗
	

	18
	布渣叶
	增补品种（10个）

	19
	独一味
	

	20
	厚朴花（厚朴）
	

	21
	姜竹茹（青秆竹）
	

	22
	酒白芍
	

	23
	两头尖
	

	24
	龙脷叶
	

	25
	罗汉果
	

	26
	银柴胡
	

	27
	银杏叶
	


附件2  陕西省2021年中药配方颗粒标准（第一批）公示稿

第一册修订品种（5个）
艾叶配方颗粒
Aiye Peifangkeli

【来源】 本品为菊科植物艾Artemisia argyi Lévl. et Vant. 的干燥叶经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。
【制法】 取艾叶饮片4000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为15%~25%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】 本品为黄棕色至棕褐色的颗粒；气微香，味苦。
【鉴别】 取本品1g，研细，加70%乙醇30ml及盐酸2ml，加热回流1小时，滤过，滤液蒸干，残渣加水20ml使溶解，用乙酸乙酯振摇提取2次，每次20ml，合并乙酸乙酯液，蒸干，残渣加甲醇1ml使溶解，作为供试品溶液。另取艾叶对照药材3g，加水50ml，煮沸30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加70%乙醇30ml及盐酸2ml，同法制成对照药材溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取上述两种溶液各5μ1，分别点于同一硅胶G薄层板上，三氯甲烷-甲醇-甲酸（20:3.5:2）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以三氯化铝试液，热风吹干，置紫外光灯（365nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。
【特征图谱】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验  同绿原酸〔含量测定〕项。
参照物溶液的制备  取艾叶对照药材1g，置具塞锥形瓶中，加入80%甲醇25ml，超声处理（功率300W，频率40kHz）30分钟，取出，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取绿原酸对照品、新绿原酸对照品和异绿原酸A对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml各含40μg的混合溶液，作为对照品参照物溶液。
供试品溶液的制备  同绿原酸〔含量测定〕项。
测定法  分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。
供试品色谱中应呈现6个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的6个特征峰保留时间相对应；其中峰1、峰2、峰5应分别与相应对照品参照物峰保留时间相一致。
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对照特征图谱
峰1：新绿原酸；峰2：绿原酸；峰3：隐绿原酸；峰4：异绿原酸B；

峰5：异绿原酸A；峰6：异绿原酸C

色谱柱：HSS T3 C18，2.1mm×150mm，1.8μm
【检查】 应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。
【浸出物】 取本品研细，取约2g，精密称定，精密加入乙醇100ml，照醇溶性浸出物测定法项下的热浸法（中国药典2020年版通则2201）测定，不得少于20.0%。
【含量测定】 总黄酮  对照品溶液的制备  取芹菜素对照品适量，精密称定，加80%甲醇制成每1ml含40μg的溶液，即得。
标准曲线的制备  精密量取对照品溶液0.5ml、1.0ml、2.0ml、4.0ml、6.0ml、8.0ml、10.0ml，分别置25ml量瓶中，加80%甲醇至刻度，摇匀。以80%甲醇为空白，照紫外-分光光度法（中国药典2020年版通则0401），在338nm的波长处分别测定吸光度，以吸光度为纵坐标，浓度为横坐标，绘制标准曲线。
供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.2g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入50%乙醇25ml，称定重量，超声处理（功率250W，频率40kHz）30分钟，取出，放冷，再称定重量，用50%乙醇补足减失的重量，摇匀，滤过，精密吸取续滤液5ml，置25ml容量瓶，加入50%乙醇至刻度，摇匀，备用。
测定法  精密吸取1ml供试品溶液于25ml量瓶中，用50%乙醇定容至刻度，摇匀。以50%乙醇为空白，照紫外-分光光度法（中国药典2020年版通则0401），在338nm的波长处测定吸光度，从标准曲线上读出供试品溶液中芹菜素的重量，计算，即得。
本品每1g含总黄酮以芹菜素（C15H10O5）计，应为52.0mg~176.5mg。
绿原酸  照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为150mm，内径为2.1mm，粒径为1.8μm）；以乙腈为流动相A，以0.1%甲酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.30ml；柱温为30℃；检测波长为325nm。理论板数按绿原酸峰计算应不低于10000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0(2
	8
	92

	2(4
	8→10
	92→90

	4(8
	10→15
	90→85

	8(12
	15→18
	85→82

	12(18
	18→19
	82→81

	18(22
	19→21
	81→79

	22(25
	21→37
	79→63

	25(28
	37→100
	63→0

	28(32
	100
	0


对照品溶液的制备  取绿原酸对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含30μg的溶液，即得。
供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.2g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入80%甲醇25ml，称定重量，超声处理（功率300W，频率40kHz）30分钟，取出，放冷，再称定重量，用80%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。
测定法  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。
本品每1g含绿原酸（C16H18O9）应为3.0mg~15.0mg。
【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片4g

【贮藏】 密封。
槐花（槐米）配方颗粒
Huaihua(huaimi)Peifangkeli
【来源】本品为豆科植物槐 Sophora japonica L.的干燥花及花蕾经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】取槐花（槐米）饮片 2700g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（出膏率为 22%~37%），加辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成 1000g，即得。

【性状】本品为棕黄色至黄棕色的颗粒；气微，味苦。

【鉴别】取本品0.2g，研细，加甲醇 5ml，密塞，振摇 10分钟，滤过，取滤液作为供试品溶液。另取槐米对照药材 0.2g，同法制成对照药材溶液。再取芦丁对照品，加甲醇制成每 1ml含 4mg的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典2020 年版通则 0502）试验，吸取上述三种溶液各 1~2μl，分别点与同一硅胶G 薄层板上，以乙酸乙酯-甲酸-水（8∶1∶1）为展开剂，展开，取出，晾干， 喷以三氯化铝试液，待乙醇挥干后，置紫外光灯（365nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱和对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。

【特征图谱】照高效液相色谱法（中国药典 2020 年版通则 0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂；以乙腈为流动相 A，以 0.1%磷酸溶液为流动相 B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.35ml；柱温为 25℃；检测波长为 257nm。理论板数按水仙苷峰计算应不低于 2000。

	时间（分钟）
	流动相 A（%）
	流动相 B（%）

	0
	11
	89

	12
	17
	83

	18
	49
	51

	19
	11
	89

	24
	11
	89


参照物溶液的制备取槐米对照药材 0.1g，置具塞锥形瓶中，加入 70%甲醇50ml，密塞，超声处理（功率 250W，频率 40kHz）30 分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取芦丁、山柰酚-3-O-芸香糖苷、水仙苷、槲皮素对照品适量，精密称定，加甲醇制成每 1ml 含芦丁 0.3mg、山柰酚-3-O- 芸香糖苷 20μg、水仙苷 40μg、槲皮素 10μg 的溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备取本品适量，研细，取约 0.1g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇 50ml，称定重量，超声处理（功率 250W，频率 40kHz）30 分钟，放冷，再称定重量，用甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。
测定法分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各 1~2µl ，注入液相色谱仪，测定，即得。
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供试品色谱中应呈现 5 个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的 5 个特征峰保留时间相对应，其中峰 1、峰2、峰 3 、峰4应分别与相应对照品参照物峰的保留时间相对应。与水仙苷参照物峰相应的峰为 S 峰，计算峰5与 S 峰的相对保留时间，其相对保留时间应在规定值的±10%范围之内。规定值为：1.38（峰 5）。
对照特征图谱

峰1：芦丁峰2：山柰酚-3-O-芸香糖苷；峰3（S）：水仙苷；峰4：槲皮素

色谱柱：ACQUITYUPLC BEHC18（100mm×2.1mm，1.7μm）
【检查】应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典 2020 年版通则 0104）。
【浸出物】照醇溶性浸出物测定法（中国药典 2020年版通则 2201）项下的热浸法测定，用乙醇作溶剂，不得少于 25.0%。

【含量测定】照高效液相色谱法（中国药典 2020年版通则 0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验同〔特征图谱〕项。

对照品溶液的制备同〔特征图谱〕项。

供试品溶液的制备同〔特征图谱〕项。
测定法分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液 1~2µl ，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每 1g 含芦丁、山柰酚-3-O- 芸香糖苷、水仙苷、槲皮素总量应为160.0mg~310mg。
【规格】每 1g 配方颗粒相当于饮片 2.7g

【贮藏】密封。

鹿衔草配方颗粒
Luxiancao Peifangkeli

【来源】 本品为鹿蹄草科植物鹿蹄草Pyrola calliantha H.Andres 的干燥全草经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。
【制法】 取鹿衔草饮片6200g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为11%~16%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】 本品为黄棕至灰棕色颗粒；气微，味淡、微苦。
【鉴别】 取本品1g，研细，加乙醇20ml，超声处理30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇1.5ml使溶解，作为供试品溶液。另取鹿衔草对照药材1g，加水30ml，煎煮30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加乙醇20ml，同法制成对照药材溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取供试品溶液1~4μ1、对照药材溶液4~10μ1，分别点于同一硅胶G薄层板上，以甲苯-甲酸乙酯-甲酸（5:4:1）为展开剂，展开，取出，晾干，立即置紫外光灯（365nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。
【特征图谱】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为100mm，内径为2.1mm，粒径为1.8μm）；以甲醇为流动相A，以0.1%甲酸为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.2ml；柱温为30℃；检测波长为260nm。理论板数按水晶兰苷峰计算应不低于10000。
	时间（分钟）
	流动相A （%）
	流动相B （%）

	0~10
	1→6
	99→94

	10~22
	6→8
	94→92

	22~28
	8→30
	92→70

	28~33
	30→80
	70→20

	33~37
	80→100
	20→0

	37~40
	100→1
	0→99


参照物溶液的制备  取鹿衔草对照药材0.73g，置具塞锥形瓶中，加水15ml，加热回流30min，放冷，滤过，滤液作为对照药材参照物溶液；另取水晶兰苷、没食子酸和原儿茶酸适量，精密称定，加水制成每1ml各含80μg的溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备  同〔含量测定〕项。
测定法  分别精密吸取对照品参照物溶液2μl、对照药材参照物与供试品溶液各5μl，注入液相色谱仪，测定，即得。
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供试品色谱中应呈现6个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的6个特征峰保留时间相对应，其中峰2、峰3、峰6应分别与相应对照品参照物峰的保留时间相对应。与水晶兰苷对照品参照物峰相应的峰为S峰，计算各特征峰与S峰的相对保留时间，其相对保留时间应在规定值的±10%范围之内。规定值为：0.82（峰1）、1.10（峰3）、1.70（峰4）、1.74（峰5）、2.05（峰6）。

对照特征图谱
峰2（S）：水晶兰苷；峰3：没食子酸；峰6：原儿茶酸 

色谱柱：Waters ACQUITY UPLC®HSS T3，2.1mm×100mm，1.8μm
【检査】 应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。
【浸出物】 照醇溶性浸出物测定法（中国药典2020年版四部通则2201）项下的热浸法测定，用乙醇作溶剂，不得少于20.0%。
【含量测定】 照髙效液相色谱法（屮国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为100mm，内径为2.1mm，粒径为1.7μm）；以甲醇:0.1%甲酸（5:95）为流动相；流速为每分钟0.2ml；柱温为35°C；检测波长为235nm。理论板数按水晶兰苷峰计算应不低于5000。
对照品溶液的制备  取水晶兰苷适量，精密称定，加水制成每1ml含水晶兰苷80μg的溶液，即得。
供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.1g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加水15ml，密塞，称定重量，超声处理（功率500W，频率40kHz）30分钟，取出，放冷，再称定重量，用水补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取对照品溶液2μl、供试品溶液1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。
本品每1g含水晶兰苷（C16H22O11）应为6.0mg~18.0mg。
【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片6.2g
【贮藏】 密封

          木瓜配方颗粒
                  Mugua Peifangkeli

【来源】 本品为蔷薇科植物贴梗海棠Chaenomelse speciosa (Sweet) Nakai的干燥近成熟果实经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】 取木瓜饮片1800g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为28%~40%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】 本品为浅棕红色至红棕色的颗粒；气微，味微酸、微涩。
【鉴别】 取本品0.5g，研细，加水20ml使溶解，用乙酸乙酯振摇提取二次，每次20ml，合并乙酸乙酯液，蒸干，残渣加甲醇1ml使溶解，作为供试品溶液。另取木瓜对照药材1g，加水50ml，煎煮30分钟，滤过，滤液浓缩至约20ml，同法制成对照药材溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取供试品溶液4µl，对照药材溶液2µl，分别点于同一聚酰胺薄膜上，以甲醇-冰醋酸-水（18:1:1）为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯（365nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光主斑点。

【特征图谱】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为250mm，内径为4.6mm，粒径为5µm）；以甲醇为流动相A，以0.3%醋酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟1ml；柱温为30℃；检测波长为290nm。理论板数按原儿茶酸峰计算应不低于5000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0～30
	5→35
	95→65

	30～40
	35→46
	65→54

	40～50
	46→75
	54→25

	50～55
	75→95
	25→5


参照物溶液的制备  取木瓜对照药材0.5g，置具塞锥形瓶中，加入75%甲醇15ml，加热回流30分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取原儿茶酸对照品、绿原酸对照品、肉桂酸对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含原儿茶酸100µg、绿原酸15µg、肉桂酸100µg的溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.2g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入75%甲醇 20ml，密塞，称定重量，加热回流30分钟，放冷，再称定重量，用75%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  精密吸取参照物溶液与供试品溶液各10µl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现5个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的5个特征峰保留时间相对应；其中峰3、峰4、峰5应分别与相应对照品参照物峰的保留时间相对应。与原儿茶酸参照物峰相应的峰为S峰，计算峰2与S峰的相对保留时间，其相对保留时间应在规定值的±10%范围之内。规定值为：0.73（峰2）。
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对照特征图谱

峰3：原儿茶酸 ；峰4：绿原酸；峰5：肉桂酸

 色谱柱：Phenomenex Luna Omega PS C18，4.6mm×250mm，5μm
【检查】 应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典 2020 年版通则0104）。

【浸出物】 照醇溶性浸出物测定法（中国药典 2020 年版通则 2201）项下的热浸法测定，用乙醇作溶剂，不得少于20.0%。
【含量测定】 照高效液相色谱法（中国药典 2020 年版通则 0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂(柱长为 100mm，内径为 2.1mm，粒径为 1.8μm)；以甲醇为流动相A，以0.3%醋酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟 0.3ml；柱温为 30℃；检测波长为 260nm。理论板数按原儿茶酸峰计算应不低于1500。

	时间（分钟）
	流动相A（％）
	流动相B(%)

	0~10
	5→35
	95→65

	10~13
	35
	65

	13~14
	35→5
	65→95



对照品溶液的制备  取原儿茶酸对照品适量，精密称定，加甲醇制成每 1ml含 15μg的溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.2g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入水20ml，密塞，称定重量，加热回流60分钟，放冷，再称定重量，用水补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取对照品溶液 1µl、供试品溶液 2µl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每 1g含原儿茶酸(C7H6O4)应为0.25mg~1.50mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片1.8 g

【贮藏】 密封。
山药配方颗粒
Shanyao Peifangkeli

【来源】 本品为薯蓣科植物薯蓣Dioscorea opposita Thunb. 的干燥根茎经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】 取山药饮片4000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为15%～25%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】 本品为类白色至黄色的颗粒；气微，味淡、微酸。

【鉴别】 取本品1g，研细，加乙醇20ml，超声处理20分钟，滤过，滤液浓缩至2ml，作为供试品溶液。另取山药对照药材2g，同法制成对照药材溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取供试品溶液2µl、对照药材溶液5µl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以水饱和正丁醇-冰醋酸（13︰3）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以茚三酮试液，在105℃加热至斑点显色清晰。供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。

【特征图谱】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验  同腺苷〔含量测定〕项。
参照物溶液的制备  取山药对照药材0.5g，置具塞锥形瓶中，加10%甲醇25ml，超声处理（功率300W，频率40kHz）30分钟，取出，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取腺苷〔含量测定〕项下的对照品溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备  同腺苷〔含量测定〕项。

测定法  分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各1µl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现4个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的4个特征峰保留时间相对应，其中峰1应与对照品参照物峰保留时间相对应。
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对照特征图谱
峰1：腺苷

色谱柱： Triart C18，2.1mm(100mm，1.9µm

【检查】 溶化性  照颗粒剂溶化性检查方法（中国药典2020年版通则0104）检查，加热水200ml，搅拌5分钟（必要时加热煮沸5分钟），立即观察，应全部溶化或轻微浑浊，不得有焦屑。

其他  应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。

【浸出物】 取本品研细，取约2g，精密称定，精密加入乙醇100ml，照醇溶性浸出物测定法（中国药典2020年版通则2201）项下的热浸法测定，不得少于7.0%。
【含量测定】 腺苷 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为100mm，内径为2.1mm，粒径为1.9µm）；以乙腈为流动相A，以0.2%磷酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.2ml；柱温为30℃；检测波长为258nm。理论板数按腺苷峰计算应不低于4000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~4
	1
	99

	4~10
	1→3
	99→97

	10~25
	3→20
	97→80

	25~27
	20→1
	80→99

	27~35
	1
	99


对照品溶液的制备  取腺苷对照品适量，精密称定，加10%甲醇制成每1ml含5µg的溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.3g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入10%甲醇25ml，称定重量，超声处理（功率300W，频率40kHz）30分钟，取出，放冷，再称定重量，用10%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各1µl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含腺苷（C10H13N5O4）应为0.30mg~1.50mg。

尿囊素  照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验  以氨基键合硅胶为填充剂；以乙腈-水（90：10）为流动相；检测波长为224nm。理论板数按尿囊素峰计算应不低于2500。

对照品溶液的制备  取尿囊素对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含80µg的溶液，作为对照品溶液。
供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.3g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入稀乙醇25ml，称定重量，超声处理（功率300W，频率40kHz）30分钟，取出，放冷，再称定重量，用稀乙醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各10µl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含尿囊素（C4H6N4O3）应为7.0mg~42.0mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片4g

【贮藏】 密封。

第二册修订品种（12个）

炒决明子（钝叶决明）配方颗粒

Chaojuemingzi(Dunyejueming)
Peifangkeli
【来源】本品为豆科植物钝叶决明Cassia obtusifolia L.的干燥成熟种子经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】取炒决明子（钝叶决明）饮片4500g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为12%~21%），加辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】本品为浅黄绿色至褐绿色的颗粒；气微，味微苦。

【鉴别】取本品1g，研细，加甲醇10ml，浸渍1小时，滤过，滤液蒸干，残渣加水10ml使溶解，再加盐酸1ml，置水浴上加热30分钟，立即冷却，用乙醚提取两次，每次20ml，合并乙醚液，蒸干，残渣加三氯甲烷1ml使溶解，作为供试品溶液。另取决明子（钝叶决明）对照药材1.0g，同法制成对照药材溶液。再取大黄素对照品、大黄酚对照品适量，分别加甲醇制成每1ml含1mg的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，分别吸取上述供试品溶液及对照药材溶液各5µl，对照品溶液3µl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以石油醚（30~60℃）-甲酸乙酯-甲酸（15：5：1）的上层溶液为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯（365nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱和对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点；置氨蒸气中熏后，供试品色谱中，在与对照药材色谱和对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。

【特征图谱】照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验 同〔含量测定〕项。
参照物溶液的制备取决明子（钝叶决明）对照药材0.2g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇20ml，盐酸7.5ml，置80℃水浴中水解30分钟，取出，放冷，转移至50ml的量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，精密吸取5ml至20ml的量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取橙黄决明素对照品、大黄酚对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含橙黄决明素8.0µg、大黄酚6.0µg的混合溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备同〔含量测定〕项。
测定法  分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现8个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的8个特征峰保留时间相对应，其中峰1、峰7应分别与相应对照品参照物峰保留时间相一致。
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对照特征图谱
峰1：橙黄决明素；峰3：黄决明素；峰6：大黄素；峰7：大黄酚；峰8：大黄素甲醚

色谱柱： SB C18，2.1mm×100mm，1.8μm

【检查】应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。
【浸出物】取本品研细，取约2g，精密称定，精密加入乙醇100ml，照醇溶性浸出物测定法（中国药典2020年版通则2201）项下的热浸法测定，不得少于10.0%。

【含量测定】照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为100mm，内径为2.1mm，粒径为1.8μm）；以乙腈为流动相A，以0.1%磷酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.30ml；柱温为35℃；检测波长为284nm。理论板数按大黄酚峰计算应不低于8000。
	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~6
	40
	60

	6~13
	40→90
	60→10

	13~17
	90
	10

	17~17.1
	90→40
	10→60

	17.1~22
	40
	60


对照品溶液的制备取大黄酚对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含大黄酚6.0µg的溶液，即得。

供试品溶液的制备取本品适量，研细，取约0.2g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇20ml与盐酸7.5ml，置80℃水浴中水解30分钟，取出，放冷，转移至50ml的量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，精密移取5ml至20ml的量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含大黄酚（C15H1004）应为1.6mg~7.5mg。

【规格】每1g配方颗粒相当于饮片4.5g

【贮藏】密封。
大蓟配方颗粒

Daji Peifangkeli

【来源】本品为菊科植物蓟Cirsium japonicum Fisch. ex DC .的干燥地上部分经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】取大蓟饮片4000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为13%～23%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】 本品为绿黄色至棕褐色的颗粒；气微，味微苦。

【鉴别】取本品0.3g，研细，加甲醇10ml，超声处理30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇2ml使溶解，作为供试品溶液。另取大蓟对照药材3g，加水100ml，煮沸30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇10ml，同法制成对照药材溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取供试品溶液1µl，对照药材溶液2µl，分别点于同一聚酰胺薄膜上，以乙酰丙酮-丁酮-乙醇-水（1：3：3：13）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以三氯化铝试液，热风吹干，置紫外光灯（365nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。

【特征图谱】照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂；以乙腈-甲醇（4：1）为流动相A，以0.1%磷酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟1.0ml；柱温为30℃；检测波长为330nm。理论板数按柳穿鱼叶苷峰计算应不低于3000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~16
	9→17
	91→83

	16~18
	17→21
	83→79

	18~36
	21→28
	79→72

	36~46
	28
	72

	46~65
	28→95
	72→5


参照物溶液的制备 取大蓟对照药材0.5g，置具塞锥形瓶中，加入70%甲醇100ml，加热回流1小时，放冷，用70%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。取绿原酸对照品、蒙花苷对照品、柳穿鱼叶苷对照品适量，精密称定，加70%甲醇制成每1ml各含50μg的溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备同〔含量测定〕项。
测定法分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现6个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的6个特征峰保留时间相对应，其中峰2、峰5、峰6应分别与相应对照品参照物峰保留时间相一致。
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对照特征图谱
峰1：新绿原酸；峰2：绿原酸；峰3：隐绿原酸；峰5：蒙花苷；峰6：柳穿鱼叶苷

 色谱柱： XBridge C18，250mm×4.6mm，5μm
【检查】应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。

【浸出物】照醇溶性浸出物测定法（中国药典2020年版通则2201）项下的热浸法测定，用乙醇作溶剂，不得少于10.0%。

【含量测定】照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为150mm，内径为4.6mm，粒径为5μm）；以乙腈-0.1%磷酸溶液（21：79）为流动相；流速为每分钟1.0ml；柱温为30℃；检测波长为330nm。理论板数按柳穿鱼叶苷峰计算应不低于5000。
对照品溶液的制备取柳穿鱼叶苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含70 μg的溶液，即得。

供试品溶液的制备取本品适量，研细，取约0.1g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入稀乙醇50ml，称定重量，超声处理（功率250W，频率40kHz）30分钟，放冷，再称定重量，用稀乙醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法 分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含柳穿鱼叶苷（C28H34O15）应为4.0mg~45.0mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片4g

【贮藏】密封。

鸡冠花配方颗粒

JiguanhuaPeifangkeli

【来源】 本品为苋科植物鸡冠花Celosia cristata L.的干燥花序经炮制并按标准汤剂的主要质量标准加工制成的颗粒。

【制法】 取鸡冠花饮片5000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为11%～20%），干燥（或干燥，粉碎），加辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】本品为棕黄色至黄棕色的颗粒；气微，味淡。

【鉴别】取本品1.5g，研细，加乙醇30ml，加热回流30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加乙醇1ml使溶解，作为供试品溶液。另取鸡冠花对照药材2.5g，加水150ml，煎煮30分钟，离心，取上清液，蒸干，残渣加乙醇30ml，同法制成对照药材溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取供试品溶液5μl、对照药材溶液8μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以环己烷-丙酮（5∶3）为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯(254nm) 下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。
【特征图谱】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为250mm，内径为4.6mm，粒径为5μm）；以甲醇为流动相A，以0.2%磷酸为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；柱温为25℃；检测波长为340nm。理论板数按山柰素峰计算应不低于6000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0～30
	20→39
	80→61

	30～90
	39→67
	61→33

	90～100
	67
	33


参照物溶液的制备  取鸡冠花对照药材0.5g，置具塞锥形瓶中，加无水乙醇:水:盐酸（50:20:8）的混合溶液25ml，加热回流60分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取〔含量测定〕项下对照品溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备  同〔含量测定〕项。

测定法  分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现4个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的4个特征峰相对保留时间相对应，其中峰2、峰3应分别与相应对照品参照物峰保留时间相一致。与山柰素参照物峰相对应的峰为S峰，计算各特征峰与S峰的相对保留时间，其相对保留时间应在规定值的±10％范围之内。规定值为：0.426（峰1）、1.315（峰4）。[image: image6.jpg][aw] o
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对照特征图谱
峰2(S)：山柰素；峰3：异鼠李素；

色谱柱：ZORBAX Eclipse plus C18，4.6mm×250mm，5μm

【检查】 应符合颗粒剂项下的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。

【浸出物】 照醇溶性浸出物测定法（中国药典2020年版通则2201）项下的热浸法测定，用乙醇作溶剂，不得少于20.0%。

【含量测定】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为250mm，内径为4.6mm，粒径为5μm）；以甲醇-0.2%磷酸（55:45）为流动相；检测波长为365nm。理论板数按山柰素峰计算应不低于6000。

对照品溶液的制备  取山柰素对照品、异鼠李素对照品适量，精密称定，加无水乙醇:水:盐酸（50:20:8）的混合溶液制成每1ml含山柰素30μg、异鼠李素10μg的混合溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.1g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入无水乙醇:水:盐酸（50:20:8）的混合溶液25ml，称定重量，加热回流60分钟，放冷，再称定重量，用无水乙醇:水:盐酸（50:20:8）的混合溶液补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含山柰素（C15H10O6）应为5.0mg～14.0mg，含异鼠李素（C16H12O7）应为1.4mg～5.0mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片5g

【贮藏】 密封。

金樱子配方颗粒

Jinyingzi Peifangkeli

【来源】 本品为蔷薇科植物金樱子Rosa laevigata Michx.的干燥成熟果实经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】取金樱子饮片3000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为17%~32%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】 本品为黄棕色至棕红色的颗粒；气微，味微酸、涩。

【鉴别】取本品2g，研细，加水25ml使溶解，用乙酸乙酯振摇提取2次，每次30ml，合并乙酸乙酯液，蒸干，残渣加甲醇1ml溶解，作为供试品溶液。另取金樱子对照药材4g，加水100ml，煎煮30分钟，滤过，滤液浓缩至25ml，用乙酸乙酯振摇提取，同法制成对照药材溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取上述两种溶液各10µl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以三氯甲烷-乙酸乙酯-甲醇-甲酸（5:5:1:0.1）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，日光下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。

【特征图谱】照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验同〔含量测定〕项。

参照物溶液的制备取金樱子对照药材0.3g，置具塞锥形瓶中，加入50%甲醇20ml，加热回流30分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取〔含量测定〕项下对照品溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备同〔含量测定〕项。

测定法 分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现4个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的4个特征峰保留时间相对应。
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对照特征图谱
峰3：儿茶素

色谱柱： HSS T3，100mm×2.1mm，1.8(m

【检查】应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。

【浸出物】取本品研细，取约2g，精密称定，精密加入乙醇100ml，照醇溶性浸出物测定法（中国药典2020年版通则2201）项下的热浸法测定，不得少于13.0%。
【含量测定】照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为100mm，内径为2.1mm，粒径为1.8μm）；以甲醇-0.05%磷酸（4：96）为流动相；流速为每分钟0.35ml；柱温为40℃；检测波长为202nm。理论板数按儿茶素峰计算应不低于6000。

对照品溶液的制备取儿茶素对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含20μg的溶液，即得。

供试品溶液的制备取本品适量，研细，取约0.1g，置具塞锥形瓶中，精密加入50%甲醇10ml，称定重量，超声处理（功率200W，频率40kHz）30分钟，放冷，再称定重量，用50%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法 分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含儿茶素（C15H14O6）应为0.2mg~3.0mg。

【规格】每1g配方颗粒相当于饮片3g

【贮藏】密封。
龙胆（坚龙胆）配方颗粒
Longdan（Jianlongdan）Peifangkeli

【来源】本品为龙胆科植物坚龙胆 Gentiana rigescens Franch.的干燥根和根茎经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】取龙胆（坚龙胆）饮片 2200g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为 25%～35%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成 1000g，即得。

【性状】本品为浅黄棕色至棕褐色的颗粒；气微，味极苦。

【鉴别】取本品 0.5g，研细，加甲醇 20ml，加热回流 15 分钟，滤过，滤液作为供试品溶液。另取坚龙胆对照药材 0.5g，同法制成对照药材溶液。再取龙胆苦苷对照品，加甲醇制成每 1ml 含 1mg 的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典 2020 年版通则 0502） 试验，吸取供试品溶液和对照药材溶液各 5µl、对照品溶液 3µl，分别点于同一硅胶 GF254 薄层板上，以乙酸乙酯-甲醇-水（10∶2∶1）为展开剂，展开，取出，晾干，在紫外光灯（254nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱和对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。
【特征图谱】照高效液相色谱法（中国药典 2020 年版通则 0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为 250mm，内径为 4.6mm，粒径为 5µm）；以乙腈为流动相 A，以 0.1%醋酸为流动相 B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟 0.8ml；柱温为 30℃；检测波长为 240nm。理论板数按龙胆苦苷峰计算应不低于 3000。

	时间（分钟）
	流动相 A（%）
	流动相 B（%）

	0~12
	5→11
	95→89

	12~30
	11
	89

	30~70
	11→70
	89→30

	70~75
	70
	30


参照物溶液的制备取坚龙胆对照药材约 0.5g，置具塞锥形瓶中，加甲醇 20ml，加热回流 15分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取马钱苷酸对照品、獐牙菜苦苷对照品、龙胆苦苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每 1ml各含 100µg 的溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备取本品适量，研细，取约 0.1g，置具塞锥形瓶中，加甲醇 20ml， 超声处理（功率 300W，频率 40kHz）15分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各5µl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现5个特征峰，并应与对照药材参照物色谱峰中的5个特征峰保留时间相对应，其中峰 1、峰 2、峰 3 应分别与相应对照品参照物峰保留时间相对应。
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对照特征图谱
峰 1：马钱苷酸；峰 2：獐牙菜苦苷；峰 3：龙胆苦苷

色谱柱：Agilent Eclipse XDB C18（250mm×4.6mm，5μm）

【检查】应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典 2020 年版通则 0104）。

【浸出物】取本品研细，取约 2g，精密称定，精密加入乙醇 100ml，照醇溶性浸出物测定法（中国药典 2020 年版通则 2201）项下的热浸法测定，不得少于 27.0%。

【含量测定】照高效液相色谱法（中国药典 2020 版通则 0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为100mm，内径为 2.1mm，粒径为 1.7μm 或 1.8μm）；以甲醇-水（23∶77）为流动相；流速为每分钟 0.4ml；柱温为30℃；检测波长为270nm。理论板数按龙胆苦苷峰计算应不低于6000。

对照品溶液的制备取龙胆苦苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含0.1mg的溶液，即得。

供试品溶液的制备取本品适量，研细，取约 0.1g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇 50ml，称定重量，超声处理（功率 300W，频率 40kHz）15 分钟，放冷，再称定重量，用甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各 1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每 1g 含龙胆苦苷（C16H20O9）为 30.0mg～70.0mg。

【规格】每 1g 配方颗粒相当于饮片 2.2g

【贮藏】密封。

木贼配方颗粒
Muzei Peifangkeli

【来源】 本品为木贼科植物木贼Equisetum hyemale L. 的干燥地上部分经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】 取木贼饮片5500g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为10%～18%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】 本品为浅黄棕色至黄棕色的颗粒；气微，味苦。

【鉴别】 取本品1g，研细，加80%甲醇50ml，超声处理30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加水20ml使溶解，用乙醚振摇提取2次，每次20ml，弃去乙醚液，水液加盐酸5ml，加热水解1小时，取出，立即冷却，用乙醚振摇提取2次，每次20ml，合并乙醚液，再用水10ml洗涤，弃去水液，乙醚液用铺有适量无水硫酸钠的滤纸滤过，滤液挥干，残渣加甲醇1ml使溶解，作为供试品溶液。另取木贼对照药材2g，加水100ml，煎煮30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加80%甲醇50ml，同法制成对照药材溶液。再取山柰素对照品，加甲醇制成每1ml含1mg的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取上述溶液各2μ1，分别点于同一硅胶G薄层板上，以环己烷-乙酸乙酯-甲酸（8︰7︰0.4）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以3%三氯化铝乙醇溶液，在105℃加热至斑点显色清晰，置紫外光灯（365nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱和对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。

【特征图谱】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为100mm，内径为2.1mm，粒径为1.8μm）；以乙腈为流动相A，以0.1%三氟乙酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.30ml；柱温为30℃；检测波长为295nm。理论板数按山柰酚-3-O-β-D-槐糖苷峰计算应不低于6000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~20
	7→25
	93→75


参照物溶液的制备  取木贼对照药材0.75g，置具塞锥形瓶中，加入50%乙醇100ml，密塞，加热回流30分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取山柰酚-3-O-β-D-槐糖苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含80μg的溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.1g，置具塞锥形瓶中，加入75%乙醇50ml，加热回流60分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为供试品溶液。

测定法  分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现8个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的8个特征峰保留时间相对应，其中峰8应与对照品参照物峰的保留时间相对应。
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对照特征图谱

峰8：山柰酚-3-O-β-D-槐糖苷

色谱柱： ACQUITY HSS T3，2.1mm(100mm，1.8μm

【检查】 应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。

【浸出物】 取本品研细，取约2g，精密称定，精密加入乙醇100ml，照醇溶性浸出物测定法（中国药典2020年版通则2201）项下的热浸法测定，用乙醇作溶剂，不得少于15.0%。

【含量测定】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为100mm，内径为2.1mm，粒径为1.8μm）；以乙腈为流动相A，以0.1%磷酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.30ml；柱温为30℃；检测波长为365nm。理论板数按山柰酚峰计算应不低于8000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~18
	2→45
	98→55

	18~18.1
	45→2
	55→98

	18.1~25
	2
	98


对照品溶液的制备  取山柰酚对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含10μg的溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.1g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入75%乙醇50ml，称定重量，加热回流60分钟，放冷，再称定重量，用75%乙醇补足减失的重量，摇匀，滤过，精密量取续滤液20ml，加盐酸5ml，置水浴中加热水解60分钟，放冷，转移至50ml量瓶中，用75%乙醇稀释至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。  

本品每1g含山柰酚（C15H10O6）应为10.0mg~20.0mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片5.5g

【贮藏】 密封。

佩兰配方颗粒
Peilan Peifangkeli

【来源】 本品为菊科植物佩兰Eupatorium fortunei Turcz. 的干燥地上部分经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】 取佩兰饮片4000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为15%～25%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】 本品为棕黄色至棕褐色的颗粒；气微，味微苦。

【鉴别】 取本品5g，研细，加甲醇10ml，超声处理15分钟，滤过，滤液作为供试品溶液。另取佩兰对照药材5g，加水50ml，煎煮20分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇10ml，超声处理15分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇1ml使溶解，作为对照药材溶液。再取香豆素对照品，加甲醇制成每1ml含1mg的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取供试品溶液5µl、对照药材溶液15µl、对照品溶液10µl，分别点于同一硅胶GF254薄层板上，以正己烷-乙酸乙酯-甲酸（6︰3︰0.1）为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯（254nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱和对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。

【特征图谱】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验  同〔含量测定〕项。
参照物溶液的制备  取佩兰对照药材约0.3g，置具塞锥形瓶中，加入80%甲醇25ml，超声处理（功率300W，频率40kHz）45分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取〔含量测定〕项下的对照品溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备  同〔含量测定〕项。

测定法 分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现5个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的5个特征峰保留时间相对应，其中峰5应与对照品参照物峰的保留时间相对应。

[image: image9.png]0

7

s 10 1
Emin)

T

T

"

s

17

T 18





对照特征图谱
峰5：香豆素

色谱柱： X-Bridge C18，150mm×4.6mm，5(m

【检查】 应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。

【浸出物】 取本品研细，取约2g，精密称定，精密加入乙醇100ml，照醇溶性浸出物测定法（中国药典2020年版通则2201）项下的热浸法测定，不得少于15.0%。
【含量测定】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂；以乙腈为流动相A，以0.1%磷酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟1.0ml；柱温为30℃；检测波长为275nm。理论板数按香豆素峰计算应不低于5000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~20
	5→50
	95→50


对照品溶液的制备  取香豆素对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含40μg的溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.3g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入80%甲醇25ml，称定重量，超声处理（功率300W，频率40kHz）45分钟，放冷，再称定重量，以80%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含香豆素（C9H6O2）应为0.3mg~8.0mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片4g

【贮藏】 密封。

羌活（羌活）配方颗粒

Qianghuo(Qianghuo) Peifangkeli

【来源】 本品为伞形科植物羌活Notopterygium incisum Ting ex H. T. Chang的干燥根茎经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】 取羌活饮片3500g，加水煎煮，收集挥发油适量（以β-环糊精包合，备用），滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为16%~28%），加入挥发油包合物，加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】 本品为浅棕黄色至棕黄色的颗粒；气香，味微苦而辛。
【鉴别】 取本品1g，研细，加甲醇5ml，超声处理20分钟，静置，取上清液作为供试品溶液。另取羌活对照药材同法制成对照药材溶液。再取紫花前胡苷对照品，加甲醇制成每1ml含0.5mg的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取供试品溶液10μl，对照品溶液和对照药材溶液各4μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以三氯甲烷-甲醇（8︰2）为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯(365nm)下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱和对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。

【特征图谱】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验  除检测波长为246nm外，其余同〔含量测定〕项。

参照物溶液的制备  取羌活对照药材0.5g，置具塞锥形瓶中，加入70%甲醇25ml，加热回流30分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取绿原酸对照品、阿魏酸对照品、羌活醇对照品、异欧前胡素对照品、紫花前胡苷对照品适量，精密称定，加70%甲醇制成每1ml含绿原酸40μg、阿魏酸25μg、紫花前胡苷18μg、羌活醇20μg、异欧前胡素5μg的溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备  同〔含量测定〕项。

测定法  分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各2μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现7个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的7个特征峰保留时间相对应，其中峰1、峰2、峰3、峰5、峰6应分别与相应的对照品参照物峰的保留时间相对应。
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对照特征图谱
峰1：绿原酸，峰2：阿魏酸，峰3：紫花前胡苷，峰4：阿魏酸苯乙醇酯，

峰5：羌活醇，峰6：异欧前胡素，峰7：镰叶芹二醇
色谱柱： ZORBAX SB C18，2.1mm×150mm，1.8μm

【检查】 应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。

【浸出物】 取本品研细，取约2g，精密称定，精密加入乙醇100ml，照醇溶性浸出物测定法（中国药典2020年版通则2201）项下的热浸法测定，不得少于15.0%。

【含量测定】 阿魏酸、羌活醇、异欧前胡素  照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为150mm，内径为2.1mm，粒径为1.8μm）；以甲醇为流动相A，以0.2%磷酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.25ml；柱温为30℃；检测波长为316nm。理论板数按羌活醇峰计算应不低于10000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~9
	25→28.5
	75→71.5

	9~25
	28.5→33.5
	71.5→66.5

	25~30
	33.5→70
	66.5→30

	30~31
	70→75
	30→25

	31~45
	75→78
	25→22


对照品溶液的制备  取阿魏酸对照品、羌活醇对照品、异欧前胡素对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含阿魏酸25μg、羌活醇8μg、异欧前胡素2μg的混合溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.1g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入50%甲醇25ml，称定重量，超声处理（功率250W，频率40kHz）30分钟，放冷，再称定重量，用50%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各2μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含阿魏酸（C10H10O4）应为1.5mg~8.0mg，含羌活醇（C21H22O5）和异欧前胡素（C16H14O4）的总量应为0.5mg~4.0mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片3.5g

【贮藏】 密封。

肉苁蓉（肉苁蓉）配方颗粒

Roucongrong(Roucongrong) Peifangkeli

【来源】 本品为列当科植物肉苁蓉 Cistanche deserticola Y. C. Ma 的干燥带鳞叶的肉质茎经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】 取肉苁蓉（肉苁蓉）饮片 1500g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为 34~47%），加入辅料适量，混匀，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成 1000g，即得。

【性状】 本品为浅灰色至棕褐色的颗粒；气微，味微甜、微苦。

【鉴别】 取本品 2g，研细，加甲醇 20ml，超声处理 30 分钟，滤过，滤液浓缩至近干，残渣加甲醇 10ml 使溶解，作为供试品溶液。另取肉苁蓉（肉苁蓉）对照药材 1g，加水 50ml，煎煮 45 分钟，滤过，滤液蒸干，残渣自“加甲醇 20ml”起，同法制成对照药材溶液。再取松果菊苷对照品，加甲醇制成每 1ml 含 1mg 的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典 2020 年版通则 0502）试验，吸取供试品溶液 3µl，对照药材溶液和对照品溶液各 2µl，分别点于同一聚酰胺薄膜上，以甲醇-醋酸-水（2∶1∶7）为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯（365nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱和对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。
【特征图谱】 照高效液相色谱法（中国药典 2020 年版通则 0512）测定。

	时间（分钟）
	流动相 A（%）
	流动相 B（%）

	0~15
	7.5→9
	92.5→91

	15~17
	9→12
	91→88

	17~25
	12→13
	88→87

	25~40
	13→15
	87→85

	40~60
	15
	85

	60~70
	15→20
	85→80

	70~85
	20
	80

	85~95
	20→30
	80→70

	95~100
	30→90
	70→10

	100~100.1
	90→7.5
	10→92.5

	100.1~105
	7.5
	92.5


色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂；以乙腈为流动相 A， 以 0.1%醋酸溶液为流动相 B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟 1.0ml；柱温为 25℃；检测波长为 330nm。理论板数按毛蕊花糖苷峰计算应不低于 2000。

参照物溶液的制备  取肉苁蓉对照药材 2 g，置具塞锥形瓶中，加入水 50ml，加热回流45 分钟，取出，放冷，滤过，滤液蒸干，加入 50%甲醇 50 ml，密塞，超声处理（功率 300W，频率 40kHz）30 分钟，取出，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取松果菊苷、毛蕊花糖苷对照品适量，精密称定，加 50%甲醇制成每 1ml 含松果菊苷 0.2mg、毛蕊花糖苷 0.2mg 的溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约 0.75g，置具塞锥形瓶中，加入 50%甲醇50ml，密塞，摇匀，超声处理 30 分钟（功率 300W，频率 35kHz），放冷，摇匀，静置， 取上清液，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各 10µl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现 9 个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的 9 个特征峰保留时间相对应，其中峰3、峰5应分别与相应对照品参照物峰的保留时间相对应。与毛蕊花糖苷参照物峰相对应的峰为 S 峰，计算峰 4、峰8 与S 峰的相对峰面积，其相对峰面积应在规定范围之内，规定的范围为：不低于 0.15（峰 4）、不低于0.26（峰 8）。
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对照特征图谱

峰 3：松果菊苷；峰 5（S）：毛蕊花糖苷

色谱柱：Agilent ZORBAX Eclipse Plus C18，4.6mm×250mm，5μm

【检查】 应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典 2020 年版通则 0104）。

【浸出物】 取本品研细，取约 2g，精密称定，精密加入乙醇 100ml，照醇溶性浸出物测定法（中国药典 2020 年版通则 2201）项下的热浸法测定，不得少于 17.0%。

【含量测定】 照高效液相色谱法（中国药典 2020 年版通则 0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂；以甲醇为流动相 A，以 0.1%甲酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；检测波长为 330nm。理论板数按松果菊苷峰计算应不低于 3000。

	时间（分钟）
	流动相 A（%）
	流动相 B（%）


	0~17
	26.5
	73.5

	17~20
	26.5→29.5
	73.5→70.5

	20~40
	29.5
	70.5

	40~45
	29.5→90
	70.5→10

	45~45.1
	90→26.5
	10→73.5

	45.1~50
	26.5
	73.5


对照品溶液的制备  取松果菊苷对照品、毛蕊花糖苷对照品适量，精密称定，加 50%甲醇制成每 1ml 各含 0.2mg 的混合溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约 0.5 g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入 50%甲醇 50ml，密塞，摇匀，称定重量，超声处理 30 分钟（功率 300W，频率 40kHz），放冷，再称定重量，用50%甲醇补足减失的重量，摇匀，静置，取上清液，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各 10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每 1g 含松果菊苷（C35H46O20）和毛蕊花糖苷（C29H36O15）的总量应为 3.0mg~21.0mg。

【规格】 每 1g 配方颗粒相当于饮片 1.5g

【贮藏】 密封。

仙鹤草配方颗粒
Xianhecao Peifangkeli

【来源】 本品为蔷薇科植物龙芽草Agrimonia pilosa Ledeb. 的干燥地上部分经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】 取仙鹤草饮片 6000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为9%~16%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】 本品为黄棕色至棕褐色的颗粒；气微，味微苦。

【鉴别】 取本品 0.5g，研细，加氨试液 30ml，超声处理 30分钟，离心，取上清液，用水饱和正丁醇振摇提取 2 次，每次 25ml，合并正丁醇液，蒸干，残渣加甲醇 1ml使溶解，作为供试品溶液。另取仙鹤草对照药材 1.5g，同法制成对照药材溶液。照薄层色谱法（中国药典 2020 年版通则 0502）试验，吸取上述两种溶液各 4µl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以甲苯-乙酸乙酯-甲酸（5︰3︰1）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 10%三氯化铝溶液，在105℃加热3分钟，置紫外光灯（365nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上显相同颜色的荧光斑点。

【特征图谱】 照高效液相色谱法（中国药典 2020 年版通则 0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为 250mm，内径为 4.6mm，粒径为 3.5µm）；以乙腈为流动相A，以 0.1%磷酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟 1.0ml；柱温为 30℃；检测波长为 320nm。理论板数按槲皮苷峰计算应不低于7000。

	时间（分钟）
	流动相 A（%）
	流动相 B（%）

	0～30
	22→35
	78→65

	30～32
	35
	65

	32～33
	35→22
	65→78

	33～40
	22
	78


参照物溶液的制备  取仙鹤草对照药材 0.5g，精密称定，置具塞锥形瓶中，加 50%乙醇50ml，加热回流30分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取〔含量测定〕项下对照品溶液，作为对照品参照物溶液。
供试品溶液的制备  同〔含量测定〕项。

测定法  分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各 10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现 5 个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的 5 个特征峰保留时间相对应，其中峰 2 应与对照品参照物峰的保留时间相对应。
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对照特征图谱
峰2：槲皮苷

色谱柱： Xselect HSS T3 C18，4.6mm×250mm，3.5µm

【检查】 应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典 2020 年版通则0104）。

【浸出物】 取本品研细，取约2g，精密称定，精密加入乙醇 100ml，照醇溶性浸出物测定法（中国药典 2020 年版通则 2201）项下的热浸法测定，不得少于25.0%。
【含量测定】 照高效液相色谱法（中国药典 2020 年版通则 0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为 250mm，内径为 4.6mm，粒径为 3.5µm），以乙腈-0.1%磷酸溶液（23︰77）为流动相；检测波长为 254nm。理论板数按槲皮苷峰计算应不低于 7000。

对照品溶液的制备  取槲皮苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每 1ml含 30μg的溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.1g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入 50%乙醇 25ml，称定重量，超声处理（功率 250W，频率 40kHz）30分钟，放冷，再称定重量，用 50%乙醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各 10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每 1g含槲皮苷（C21H20O11）应为 2.5mg~8.0mg。

【规格】 每 1g配方颗粒相当于饮片 6g

【贮藏】 密封。

浙贝母配方颗粒

Zhebeimu Peifangkeli

【来源】 本品为百合科植物浙贝母Fritillaria thunbergii Miq.的干燥鳞茎经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】 取浙贝母饮片4000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为14%～25%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】 本品为黄白色至棕黄色的颗粒；气微，味微苦。
【鉴别】 取本品4g，研细，加浓氨试液2ml与三氯甲烷30ml，置80℃水浴中加热回流1小时，滤过，滤液蒸干，残渣加三氯甲烷1ml使溶解，作为供试品溶液。另取浙贝母对照药材2g，同法制成对照药材溶液。再取贝母素甲对照品、贝母素乙对照品，加三氯甲烷制成每1ml各含2mg的混合溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取供试品溶液5µl、对照药材溶液10µl、对照品溶液15µl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以乙酸乙酯-甲醇-浓氨试液（17∶2∶1）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以稀碘化铋钾试液，在日光下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱和对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。
【特征图谱】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为250mm，内径为4.6mm，粒径为5μm）；以乙腈为流动相A，以0.1%三氟乙酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.6ml；柱温为30℃；蒸发光散射检测器检测。理论板数按贝母素甲峰计算应不低于5000。
	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~20
	0→10
	100→90

	20~60
	10→80
	90→20


参照物溶液的制备  取浙贝母对照药材1g，置具塞锥形瓶中，加50%甲醇10ml，超声处理（功率300W，频率40kHz）2小时，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取〔含量测定〕项下对照品溶液，作为对照品参照物溶液。
供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.1g，置具塞锥形瓶中，加50%甲醇10ml，超声处理（功率300W，频率40kHz）2小时，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，即得。
测定法  分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。
供试品色谱中应呈现3个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的3个特征峰保留时间相对应；其中2个峰应分别与相应的对照品参照物峰保留时间相一致。
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峰2：贝母素甲；峰3：贝母素乙
对照特征图谱

色谱柱：HSS T3 C18；4.6mm×250mm，5μm
【检查】 应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。

【浸出物】 取本品研细，取约2g，精密称定，精密加入乙醇100ml，照醇溶性浸出物测定法（中国药典2020年版通则2201）项下的热浸法测定，不得少于6.0%。

【含量测定】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂；以乙腈-水-二乙胺（70∶30∶0.03）为流动相；蒸发光散射检测器检测。理论板数按贝母素甲峰计算应不低于2000。

对照品溶液的制备  取贝母素甲对照品、贝母素乙对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml各含30μg的混合溶液，即得。
供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.5g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入50%甲醇20ml，称定重量，超声处理（功率300W，频率40kHz）2小时，放冷，再称定重量，用50%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。
测定法  分别精密吸取对照品溶液10µ1、20µl，供试品溶液10µl，注入液相色谱仪，测定，用外标两点法对数方程分别计算贝母素甲、贝母素乙的含量，即得。
本品每1g含贝母素甲（C27H45NO3）和贝母素乙（C27H43NO3）的总量应为1.5mg~4.5mg。
【规格】 每 1g配方颗粒相当于饮片 4g
【注意】 不宜与川乌、制川乌、草乌、制草乌、附子同用。
【贮藏】 密封。
        紫苏梗配方颗粒

                   Zisugeng Peifangkeli

【来源】 本品为唇形科植物紫苏Perilla frutescens（L.）Britt. 的干燥茎经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。
【制法】 取紫苏梗饮片 10000g，加水煎煮，滤过，浓缩成清膏（干浸膏出膏率为5%～10%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成 1000g，即得。
【性状】 本品为黄棕色至棕褐色的颗粒；气微，味淡。

【鉴别】 取本品 0.5g，研细，加甲醇 25ml，超声处理 30分钟，滤过，滤液浓缩至干，残渣加甲醇 2ml使溶解，作为供试品溶液。另取紫苏梗对照药材 0.5g，同法制成对照药材溶液。再取迷迭香酸对照品，加甲醇制成每 1ml含 0.5mg的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典 2020 年版通则 0502）试验，吸取供试品溶液 15µl、对照药材溶液 10µl、对照品溶液 5µl，分别点于同一硅胶 G 薄层板上，以正己烷-乙酸乙酯-甲酸（3∶3∶0.2）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（365nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱和对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。

【特征图谱】 照高效液相色谱法（中国药典 2020 年版通则 0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验   同〔含量测定〕项。
参照物溶液的制备  取紫苏梗对照药材 0.5g，置具塞锥形瓶中，加 80%甲醇 25ml，超声处理（250W，40kHz）30分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取〔含量测定〕项下对照品溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备  同〔含量测定〕项。
测定法  分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各 1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。
供试品色谱中应呈现4个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的4个特征峰保留时间相对应，其中峰1、峰3应分别与相应对照品参照物峰的保留时间相对应。
 SHAPE  \* MERGEFORMAT 



对照特征图谱

峰1：咖啡酸；峰3：迷迭香酸

色谱柱：SB C18，2.1mm×100mm, 1.8μm
【检查】 应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典 2020 年版通则 0104）。

【浸出物】 取本品研细，取约 2g，精密称定，精密加入乙醇 100ml，照醇溶性浸出物测定法项下的热浸法（中国药典 2020 年版通则 2201）测定，不得少于8.0%。

【含量测定】 照高效液相色谱法（中国药典 2020 年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为 100mm，内径为 2.1mm，粒径为 1.8μm）；以乙腈为流动相A，以 0.1%甲酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟 0.4ml；柱温为 30℃；检测波长为 330nm。理论板数按迷迭香酸峰计算应不低于 8000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~6
	10→18
	90→82

	6~15
	18→50
	82→50


对照品溶液的制备  取咖啡酸对照品与迷迭香酸对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含咖啡酸 10μg、迷迭香酸 70μg的混合溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约 0.1g，置具塞锥形瓶中，精密加入80%甲醇 25ml，称定重量，超声处理（功率 250W，频率 40kHz）30分钟，取出，放冷，再称定重量，用 80%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。
本品每 1g含咖啡酸（C9H8O4）与迷迭香酸（C18H16O8）总量应为 2.0mg~26.5mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片 10 g

【贮藏】 密封。
增补品种（10个）

布渣叶配方颗粒
Buzhaye Peifangkeli
【来源】 本品为椴树科植物破布叶Microcos paniculata L.的干燥叶经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。
【制法】 取布渣叶饮片6000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为9%~16%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】 本品为浅棕黄色至黄棕色的颗粒；气微，味苦、涩。
【鉴别】 取本品1g，研细，加水30ml使溶解，用乙酸乙酯提取2次（30ml，25ml），合并乙酸乙酯液，蒸干，残渣加甲醇1ml使溶解，作为供试品溶液。另取布渣叶对照药材1g，加水60ml，煮沸30分钟，滤过，滤液浓缩至30ml，用乙酸乙酯提取，同法制成对照药材溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取对照药材溶液和供试品溶液各5~10μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以乙酸乙酯-甲醇-水（100:17:13）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以3%三氯化铝乙醇溶液，105℃加热数分钟，置紫外光灯（365nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。
【特征图谱】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验 同〔含量测定〕项。
参照物溶液的制备 取布渣叶对照药材2.5g，置具塞锥形瓶中，加70%甲醇50ml，超声处理（功率250W，频率40kHz）60分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取〔含量测定〕项下对照品溶液，作为对照品参照物溶液。
供试品溶液的制备 同〔含量测定〕项。
测定法 分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。
供试品色谱中应呈现5个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的5个特征峰保留时间相对应，其中峰2、峰3、峰5应分别与相应对照品参照物峰保留时间相对应。
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对照特征图谱
峰2（S）：牡荆苷；峰3：异牡荆苷；峰5：水仙苷
色谱柱：CORTECS T3，2.1mm×100mm，1.6μm

【检查】 应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。
【浸出物】 取本品研细，取约2g，精密称定，精密加入乙醇100ml，照醇溶性浸出物测定法（中国药典2020年版通则2201）项下的热浸法测定，不得少于17.0%。
【含量测定】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为100mm，内径为2.1mm，粒径为1.6μm）；以甲醇为流动相A，以0.1%甲酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱，流速为每分钟0.35ml，柱温为30℃；检测波长为339nm。理论板数按牡荆苷峰计算应不低于3000。
	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~6
	20→25
	80→75

	6~24
	25→32
	75→68

	24~32
	32→40
	68→60

	32~35
	40→44
	60→56


对照品溶液的制备  取牡荆苷对照品、异牡荆苷对照品、水仙苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含牡荆苷8μg、异牡荆苷8μg、水仙苷40μg的溶液，即得。
供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.1g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入70%甲醇25ml，称定重量，超声处理（功率250W，频率40kHz）30分钟，放冷，再称定重量，用70%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。
测定法  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。
本品每1g含牡荆苷（C21H20O10）应为1.0mg~3.5mg；每1g含异牡荆苷（C21H20O10）应为0.8mg~4.5mg；每1g含水仙苷（C28H32O16）应为4.0mg ~15.0mg。
【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片6.0g

【贮藏】 密封。
独一味配方颗粒
DuyiweiPeifangkeli
【来源】本品为唇形科植物独一味Lamiophlomisrotata（Benth.）Kudo的干燥地上部分经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的颗粒。
【制法】取独一味饮片3000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为18%~33%），干燥（或干燥，粉碎），加辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】本品为棕黄色至棕色的颗粒，气微，味苦、微涩。

【鉴别】取本品1g，研细，加乙醇10ml，超声处理30分钟，滤过，取滤液作为供试品溶液。另取独一味对照药材1g，加水50ml，煎煮30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加乙醇10ml，同法制成对照药材溶液。再取山栀苷甲酯、8-O-乙酰山栀苷甲酯对照品，加乙醇制成每1ml各含0.5mg的混合溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取供试品溶液和对照药材溶液各10μl、对照品溶液5μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以三氯甲烷-甲醇（4:1）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以磷钼酸试液，在105℃加热至斑点显色清晰。供试品色谱中，在与对照药材色谱和对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。

【特征图谱】照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂；以乙腈为流动相A，以0.1%磷酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；检测波长为235nm。理论板数按8-O -乙酰山栀苷甲酯计算应不低于3000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~19
	5→9
	95→91

	19~46
	9→15
	91→85

	46~75
	15→20
	85→80


参照物溶液的制备取独一味对照药材0.4g，置具塞锥形瓶中，加70%甲醇25ml，超声处理30分钟，放冷，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取〔含量测定〕项下对照品溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备同〔含量测定〕项。

测定法分别精密吸取参照物溶液5μl和供试品溶液10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。
供试品特征图谱中应呈现9个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的9个特征峰保留时间相对应，其中峰3、峰6应分别与相应对照品参照物峰的保留时间相对应。与8-O-乙酰山栀苷甲酯参照物峰相对应的峰为S峰，计算各特征峰与S峰的相对保留时间，其相对保留时间应在规定值的±8％范围之内。规定值为：0.303（峰1）、0.360（峰2）、0.514（峰4）、0.538（峰5）、1.155（峰7）、1.186（峰8）、1.245（峰9）。
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对照特征图谱
峰3：山栀苷甲酯；峰6（S）：8-O-乙酰山栀苷甲酯

色谱柱：Agilent HC-C18 250×4.6mm，5μm

【检查】应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。

【浸出物】照醇溶性浸出物测定法（中国药典2020年版通则2201）项下的热浸法测定，用乙醇作溶剂，不得少于25.0%。

【含量测定】照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为250mm，内径为4.6mm，粒径为5μm）；以乙腈为流动相A，以水为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.8ml；检测波长为235nm。理论板数按山栀苷甲酯峰计算应不低于3000。
	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~11
	9
	91

	11~35
	9→18
	91→82

	35~45
	18
	82


对照品溶液的制备取山栀苷甲酯对照品、8-O-乙酰山栀苷甲酯对照品适量，精密称定，加70%甲醇制成每1ml各含70μg的混合溶液，即得。

供试品溶液的制备取本品适量，研细，取约0.1g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入70%甲醇25ml，称定重量，超声处理（功率600W，频率40kHz）30分钟，放冷，再称定重量，用70%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含山栀苷甲酯（C17H26O11）和8-O-乙酰山栀苷甲酯（C19H28O12）的总量应为18.0 mg~37.0mg。

【规格】每1g配方颗粒相当于饮片3g
【贮藏】密封。

厚朴花（厚朴）配方颗粒

Houpohua（houpo）Peifangkeli
【来源】 本品为木兰科植物厚朴 Magnolia officinalis Rehd. et Wils.的干燥花蕾经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】 取厚朴花（厚朴）饮片 4500g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为 15%～22%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀， 制粒，制成 1000g，即得。

【性状】 本品为黄棕色至棕褐色的颗粒；气微，味微甘、苦。

【鉴别】 取本品 1g，研细，加甲醇 10ml，超声处理 20 分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇1ml 使溶解，作为供试品溶液。另取厚朴酚对照品、和厚朴酚对照品，加甲醇制成每 1ml 各含 1mg 的混合溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典2020 年版通则0502）试验，吸取供试品溶液5μl、对照品溶液2μl，分别点于同一硅胶 G 薄层板上，以甲苯-乙酸乙酯-甲醇（17:3:3）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 5%香草醛硫酸溶液，在105℃加热至斑点显色清晰。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。

【特征图谱】 照高效液相色谱法（中国药典 2020 年版通则 0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验 以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为 100mm，内径为 2.1mm，粒径为 1.8μm）；以乙腈为流动相 A，以 0.1%甲酸溶液为流动相 B，按下表中的规定进行梯度洗脱；柱温为 30℃；流速为每分钟 0.35ml；检测波长为 300nm。理论板数按厚朴酚峰计算应不低于 10000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0～3
	8
	92

	3～19
	8→13
	92→87

	19～22
	13→13.5
	87→86.5

	22～25
	13.5→60
	86.5→40

	25～32
	60
	40

	32～33
	60→8
	40→92

	33～40
	8
	92


参照物溶液的制备取〔含量测定〕项下对照品溶液作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备 取本品适量，研细，取约 0.2g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入 70%甲醇 10ml，称定重量，超声处理（功率 300W，频率 40kHz）30 分钟，放冷，再称定重量，用 70%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。
供试品色谱中应呈现5个特征峰，其中峰4、峰5应分别与相应的对照品参照物峰保留时间相对应。与和厚朴酚参照物峰相应的峰为S峰，计算各特征峰与S峰的相对保留时间，其相对保留时间应该在规定值的±10%范围之内，规定值为0.37（峰1），0.52（峰2），0.64（峰3）。
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对照特征图谱

峰 4（S）：和厚朴酚  峰 5：厚朴酚

色谱柱： Acquity HSS T3，2.1mm×100mm，1.8μm

【检查】 应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典 2020 年版通则 0104）。

【浸出物】 取本品研细，取约 2g，精密称定，精密加入乙醇 100ml，照醇溶性浸出物测定法（中国药典 2020 年版通则 2201）项下的热浸法测定，不得少于 15.0%。

【含量测定】 照高效液相色谱法（中国药典 2020 年版通则 0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验 以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂；甲醇-乙腈-水（50： 20：30）为流动相；柱温为 30℃；流速为每分钟 1.0ml；检测波长为 294nm。理论板数按厚朴酚峰计算应不低于 1500。

对照品溶液的制备取厚朴酚对照品、和厚朴酚对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml 含厚朴酚 5µg、和厚朴酚 8µg 的混合溶液，即得。

供试品溶液的制备 取本品适量，研细，取约 0.2g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇 15ml，称定重量，超声处理（功率 300W，频率 40kHz）30 分钟，放冷，再称定重量，用甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含厚朴酚（C18H18O2）与和厚朴酚（C18H18O2）的总量应为0.5mg~2.5mg。

【规格】 每 1g 配方颗粒相当于饮片 4.5g

【贮藏】 密封。

姜竹茹（青秆竹）配方颗粒

Jiangzhuru(Qingganzhu)Peifangkeli

【来源】本品为禾本科植物青秆竹Bambusa tuldoides Munro的茎秆的干燥中间层经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】取姜竹茹（青秆竹）饮片10000 g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为 4%～9%），加辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】本品为棕黄色至深棕色的颗粒；气微，味淡。
【鉴别】取本品1g，研细，加水20ml使溶解，用乙醚振摇提取2次，每次20ml，合并乙醚提取液，挥干，残渣加甲醇1ml使溶解，作为供试品溶液。另取竹茹对照药材5g，加水150ml，煮沸30分钟，滤过，滤渣再加水150ml，煎煮 25分钟，滤过，合并两次滤液，蒸干，残渣加水20ml使溶解，同法制成对照药材溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取供试品溶液2µl、对照药材溶液8µl，分别点于同一硅胶GF254薄层板上，以甲苯-三氯甲烷-丙酮-甲酸（8∶5∶3∶0.1）为展开剂，展开，取出，晾干，在紫外光灯（254nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。

【特征图谱】照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为100mm，内径为2.1mm，粒径为1.8μm）；以乙腈为流动相A，以0.05%磷酸为流动相B，按下表中的规定进行洗脱；流速为每分钟0.40ml；柱温为40℃；检测波长为254nm。理论板数按对羟基肉桂酸峰计算应不低于5000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~13
	4
	96

	13~23
	4→7
	96→93

	23~26
	7→9
	93→91

	26~38
	9→13
	91→87

	38~39
	13→90
	87→10

	39~45
	90
	10


参照物溶液的制备取竹茹对照药材2g，置具塞锥形瓶中，加水50ml，加热回流30分钟，取出，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取对羟基肉桂酸对照品、(+)-南烛木树脂酚-9'-O-葡萄糖苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含对羟基肉桂酸50μg、(+)-南烛木树脂酚-9'-O-葡萄糖苷20μg的溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备同〔含量测定〕项。

测定法分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各2μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现4个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的4个特征峰保留时间相对应，其中峰3、峰4应分别与相应对照品参照物峰保留时间相对应。
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对照特征图谱
峰3∶对羟基肉桂酸；峰4∶(+)-南烛木树脂酚-9'-O-葡萄糖苷
色谱柱∶HSS T3 C18，2.1mm(100mm，1.8μm

【检查】应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。

【浸出物】取本品适量，研细，取约2g，精密称定，精密加入乙醇100ml，照醇溶性浸出物测定法（中国药典2020年版通则2201）项下的热浸法测定，不得少于15.0%。
【含量测定】照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为150mm，内径为2.1mm，粒径为1.6~2.2μm）；以乙腈为流动相A，以0.05%磷酸为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.3ml；柱温为30℃；检测波长为206nm。理论板数按(+)-南烛木树脂酚-9'-O-葡萄糖苷峰计算应不低于8000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~20
	2→13
	98→87

	20~35
	13
	87

	35~40
	13→90
	87→10

	40~45
	90
	10


对照品溶液的制备取(+)-南烛木树脂酚-9'-O-葡萄糖苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含20μg的溶液，即得。

供试品溶液的制备取本品适量，研细，取约0.1g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入10%甲醇25ml，称定重量，超声处理（功率300W，频率40kHz）30分钟，放冷，再称定重量，用10%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含(+)-南烛木树脂酚-9'-O-葡萄糖苷（C28H38O13）应为3.0mg~19.0mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片10g

【贮藏】密封。

酒白芍配方颗粒
JiubaishaoPeifangkeli

【来源】 本品为毛茛科植物芍药Paeonia lactiflora Pall. 的干燥根经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】 取酒白芍饮片4500g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为14%~22%），加辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】本品为灰黄色至棕褐色的颗粒；气微，味微苦、酸。

【鉴别】 取本品0.3g，研细，加乙醇20ml，超声处理5分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加乙醇1ml使溶解，作为供试品溶液。另取白芍对照药材1g，同法制成对照药材溶液。再取芍药苷对照品，加乙醇制成每1ml含1mg的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取上述三种溶液各5µl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以三氯甲烷-乙酸乙酯-甲醇-甲酸（40:5:10:0.2）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以5%香草醛硫酸溶液，加热至斑点显色清晰，在日光下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱和对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。

【特征图谱】照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

	

	时间（分钟）
	流动相A(%)
	流动相B(%)

	0~25
	5→15
	95→85

	25~37
	15
	85

	37~38
	15→20
	85→80

	38~58
	20
	80

	58~70
	20→50
	80→50

	70~71
	50→5
	50→95

	71~85
	5
	95


色谱条件与系统适用性试验以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为250mm，内径为4.6mm，粒径为5μm）；以乙腈为流动相A，以0.1%磷酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟1.0ml；柱温为30℃；检测波长为230nm。理论板数按芍药苷峰计算应不低于2000。
参照物溶液的制备取白芍对照药材0.4g，置具塞锥形瓶中，加入稀乙醇50ml，超声处理（功率250W，频率40kHz）30分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取没食子酸对照品、儿茶素对照品、芍药苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml分别含没食子酸50μg、儿茶素30μg、芍药苷160μg的溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备 同〔含量测定〕项。

测定法分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各5μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现6个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的6个特征峰相对应，其中峰1、峰2、峰4应分别与相应对照品参照物峰保留时间相对应。
[image: image18.png]Al N

H

5 20 25 3 3% 40 45 S0 S 60 65 70 75 80 85
EElimin)




对照特征图谱
峰1：没食子酸；峰2：儿茶素；峰3：芍药内酯苷；峰4：芍药苷；
峰5：1,2,3,4,6-O-五没食子酰葡萄糖；峰6：苯甲酰芍药苷
色谱柱：Merck RP-18，250mm×4.6mm，5μm

【检查】 重金属及有害元素照铅、镉、砷、汞、铜测定法（中国药典2020年版通则2321原子吸收分光光度法或电感耦合等离子体质谱法）测定，铅不得过5mg/kg；镉不得过1mg/kg；砷不得过2mg/kg；汞不得过0.2mg/kg；铜不得过20mg/kg。

其他应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。

【浸出物】取本品研细，取约2g，精密称定，精密加入乙醇100ml，照醇溶性浸出物测定法（中国药典2020年版通则2201）项下的热浸法测定，不得少于15.0%。

【含量测定】照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂；以乙腈-0.1%磷酸溶液（14:86）为流动相；检测波长为230nm。理论板数按芍药苷峰计算应不低于2000。
对照品溶液的制备取芍药苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含120μg的溶液，即得。
供试品溶液的制备取本品适量，研细，取约0.1g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇50ml，称定重量，超声处理（功率250W，频率40kHz）30分钟，放冷，再称定重量，用甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法 分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。
本品每1g含芍药苷（C23H28O11）应为70.0mg～135.0mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片4.5g
【注意】不宜与藜芦同用。

【贮藏】密封。
两头尖配方颗粒
Liangtoujian Peifangkeli

【来源】本品为毛茛科植物多被银莲花Anemoneraddeana Regel的干燥根茎经加工并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】取两头尖饮片4000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为15%～25%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】 本品为棕黄色至棕褐色的颗粒，气微，味微苦。

【鉴别】取本品1g，研细，加水10ml使溶解，用水饱和正丁醇振摇提取2次，每次20ml，合并正丁醇液，蒸干，残渣加甲醇1ml溶解，作为供试品溶液。另取两头尖对照药材5g，置索氏提取器中，加甲醇适量，加热回流3小时，提取液回收溶剂至干，残渣加甲醇溶解，并转移至10ml量瓶中，加甲醇至刻度，制成对照药材溶液。再取竹节香附素A对照品，加甲醇制成每1ml含1mg的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取上述三种溶液各3μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以三氯甲烷-甲醇-水（7∶3∶1）的下层溶液为展开剂，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，分别置日光和紫外光灯（365nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱和对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点或荧光斑点。

【特征图谱】照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为100mm，内径为2.1mm，粒径为1.7μm）；以乙腈为流动相A，以0.2%磷酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.30ml；柱温为30℃；检测波长为206nm。理论板数按竹节香附素A峰计算应不低于5000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~10
	5
	95

	10~35
	5→35
	95→65

	35~50
	35→82
	65→18

	50~50.1
	82→90
	18→10

	50.1~55
	90
	10


参照物溶液的制备取两头尖对照药材1g，置具塞锥形瓶中，加入50%甲醇50ml，超声处理（功率300W，频率40kHz）30分钟，取出，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取单咖啡酰酒石酸对照品、菊苣酸对照品、竹节香附素A对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml各含20μg的溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备取本品适量，研细，取约0.2g，同“对照药材参照物溶液”的制备方法制成供试品溶液。
测定法分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各2μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现5个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的5个特征峰保留时间相对应，其中峰1、峰2、峰5应分别与相应对照品参照物峰保留时间相对应。
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对照特征图谱
峰1：单咖啡酰酒石酸；峰2：菊苣酸；峰5：竹节香附素A
色谱柱：ACQUITY UPLC BEH C18，2.1mm×100mm，1.7μm

【检查】应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。

【浸出物】取本品研细，取约2g，精密称定，精密加入乙醇100ml，照醇溶性浸出物测定法（中国药典2020年版通则2201）项下的热浸法测定，不得少于15.0%。

【含量测定】照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为100mm，内径为2.1mm，粒径为1.7μm）；以乙腈为流动相A，以0.1%磷酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟1.0ml；柱温为30℃；检测波长为206nm。理论板数按竹节香附素A 峰计算应不低于4000。
	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~7
	47
	53

	7~15
	47→55
	53→45


对照品溶液的制备取竹节香附素A对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含0.1mg的溶液，即得。

供试品溶液的制备取本品适量，研细，取约0.2g，精密称定，置索氏提取器中，加甲醇适量，加热回流3小时，提取液回收溶剂至干，残渣加甲醇溶解并转移至10ml量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含竹节香附素A（C47H76O16）应为1.5mg~10.0mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片4g

【贮藏】密封。
龙脷叶配方颗粒
Longliye Peifangkeli

【来源】 本品为大戟科植物龙脷叶Sauropus spatulifolius Beille 的干燥叶经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】 取龙脷叶饮片2500g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为22%~35%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】 本品为黄棕色至棕褐色的颗粒；气微，味微苦、涩。

【鉴别】 取本品0.5g，研细，加甲醇20ml，超声处理30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇1ml使溶解，作为供试品溶液。另取龙脷叶对照药材1g，加水60ml，煎煮30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇20ml，同法制成对照药材溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取上述两种溶液各5µ1，分别点于同一硅胶G薄层板上，以正己烷-乙酸乙酯（1∶4）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。供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。

【特征图谱】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为150mm，内径为2.1mm，粒径为1.8μm）；以甲醇为流动相A，以0.4%磷酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱，流速为每分钟0.30ml；柱温为30℃；检测波长为349nm。理论板数按山柰酚-3-O-龙胆二糖苷峰计算应不低于8000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~10
	6
	94

	10~15
	6→7
	94→93

	15~20
	7
	93

	20~25
	7→18
	93→82

	25~30
	18→23
	82→77

	30~40
	23→45
	77→55

	40~50
	45→59
	55→41


参照物溶液的制备  取龙脷叶对照药材0.5g，置具塞锥形瓶中，加50%甲醇25ml，超声处理（功率300W，频率40kHz）30分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取〔含量测定〕项下对照品溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.2g，置具塞锥形瓶中，加50%甲醇25ml，超声处理（功率250W，频率40kHz）1小时，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现8个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的8个特征峰保留时间相对应，其中峰8应与对照品参照物峰保留时间相对应。
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对照特征图谱
峰7：6-羟基香豆素；峰8：山柰酚-3-O-龙胆二糖苷

色谱柱：ZORBAX SB C18，2.1mm(150mm，1.8μm

【检查】 应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。

【浸出物】 取本品研细，取约2g，精密称定，精密加入乙醇100ml，照醇溶性浸出物测定法项下的热浸法（中国药典2020年版通则2201）测定，不得少于17.0%。

【含量测定】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂；以甲醇-0.4%磷酸溶液（43∶57）为流动相；检测波长为349nm。理论板数按山柰酚-3-O-龙胆二糖苷峰计算应不低于3000。

对照品溶液的制备  取山柰酚-3-O-龙胆二糖苷对照品适量，精密称定，置棕色量瓶中，加甲醇制成每1ml含100µg的溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.2g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入50%甲醇25ml，称定重量，超声处理（功率250W，频率40kHz）1小时，放冷，再称定重量，用50%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各5μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含山柰酚-3-O-龙胆二糖苷（C27H30O16）应为0.35mg~1.40mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片2.5g

【贮藏】 密封。
罗汉果配方颗粒
Luohanguo Peifangkeli

【来源】 本品为葫芦科植物罗汉果Siraitia grosvenorii（Swingle）C. Jeffrey ex A. M.Lu et Z. Y. Zhang的干燥果实经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】 取罗汉果饮片2000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率范围为25%～35%），加辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】 本品为黄棕色至棕褐色的颗粒；气微，味甜。

【鉴别】 取本品0.5g，研细，加水25ml使溶解，用正丁醇振摇提取2次，每次20ml，合并正丁醇液，减压蒸干，残渣加甲醇1ml使溶解，作为供试品溶液。另取罗汉果对照药材1g，加水50ml，煎煮30分钟，滤过，滤液加正丁醇振摇提取，同法制成对照药材溶液。再取罗汉果皂苷Ⅴ对照品，加甲醇制成每1ml含1mg的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取上述供试品溶液、对照药材溶液各5µl，对照品溶液10µl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以正丁醇-乙醇-水（8∶2∶3）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 2%香草醛的 10%硫酸乙醇溶液，加热至斑点显色清晰。供试品色谱中，在与对照药材和对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的主斑点。

【特征图谱】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为100mm，内径为2.1mm，粒径为1.9μm）；以乙腈为流动相A，以0.1%磷酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.30ml；柱温为43℃；检测波长0~25分钟为300nm、25.1~40分钟为203nm。理论板数按罗汉果皂苷V峰计算应不低于10000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~6
	2→7
	98→93

	6~17
	7→15
	93→85

	17~19
	15→19
	85→81

	19~28
	19→22
	81→78

	28~35
	22→27
	78→73

	35~40
	27→90
	73→10


参照物溶液的制备  取罗汉果对照药材1g，加30%乙醇25ml，加热回流45分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取〔含量测定〕项下对照品溶液，作为对照品参照物溶液。
供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.5g，置锥形瓶中，加甲醇20ml，超声处理（功率500W，频率40kHz）45分钟，取出，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现8个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的8个特征峰保留时间相对应，其中峰8应与对照品参照物峰保留时间相对应。
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对照特征图谱
峰7∶11-O-罗汉果苷V；峰8∶罗汉果皂苷V
色谱柱∶YMC Triart C18，2.1mm×100mm，1.9(m
【检查】 应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。
【浸出物】 取本品研细，取约2g，精密称定，精密加入乙醇100ml，照醇溶性浸出物测定法（中国药典2020年版通则2201）项下的热浸法测定，不得少于20.0%。

【含量测定】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为250mm，内径为4.6mm，粒径为5μm）；以乙腈-水（21∶79）为流动相；流速为每分钟1.0ml；柱温为30℃；检测波长为203nm。理论板数按罗汉果皂苷V峰计算应不低于3000。
对照品溶液的制备  取罗汉果皂苷V对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含180μg的溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.2g，精密称定，精密加入甲醇50ml，称定重量，超声处理（功率500W，频率40kHz）45分钟，放冷，再称定重量，用甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含罗汉果皂苷V（C60H102O29）应为14.0mg~30.0mg。
【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片2g
【贮藏】 密封。

银柴胡配方颗粒
Yinchaihu Peifangkeli

【来源】 本品为石竹科植物银柴胡 Stellaria dichotoma L. var. lanceolata Bge.的干燥根经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】 取银柴胡饮片 1700g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（出膏率为 29.5~54%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成 1000g，即得。

【性状】 本品为黄白色至浅黄色的颗粒；气微，味微甜。

【鉴别】 取本品 1g，研细，加水 20ml 使溶解，用乙酸乙酯振摇提取 2 次， 每次 20ml，合并乙酸乙酯液，蒸干，残渣加甲醇 1ml 使溶解，作为供试品溶液。另取银柴胡对照药材 1g，加水 80ml，煎煮 30 分钟，滤过，滤液浓缩至约 20ml， 同法制成对照药材溶液。照薄层色谱法（中国药典 2020 年版通则 0502）试验，吸取上述两种溶液各 10µl ，分别点于同一硅胶 G 薄层板上，以甲苯-乙酸乙酯-甲酸（10∶5∶1）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 10%硫酸乙醇溶液，加热数分钟，置紫外光灯（365nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。
【指纹图谱】 照高效液相色谱法（中国药典 2020 年版通则 0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为 100mm，内径为 2.1mm，粒径为 1.7µm ）；以乙腈为流动相 A，以 0.08%磷酸溶液为流动相 B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟 0.30ml；柱温为 35℃；检测波长为 230nm。理论板数按 L-色氨酸峰计算应不低于 5000。

	时间（分钟）
	流动相 A（%）
	流动相 B（%）

	0~2
	5→8
	95→92

	2~6
	8→10
	92→90

	6~11
	10→28
	90→72

	11~13
	28→85
	72→15

	13~15
	85
	15


参照物溶液的制备  取银柴胡对照药材 1g，置具塞锥形瓶中，加水 80ml， 加热回流 30 分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取〔含量测定〕项下对照品溶液，作为对照品参照物溶液。
供试品溶液的制备  同〔含量测定〕项。

测定法  分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各 1µl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱图谱中应呈现 8 个特征峰，并与对照药材参照物色谱中的 8个特征峰保留时间相对应，其中峰 3 应与对照品参照物峰保留时间相对应。按中药色谱指纹图谱相似度评价系统计算，采用 Mark 峰匹配，供试品指纹图谱与对照指纹图谱的相似度不得低于 0.90。
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对照指纹图谱
峰 3：L-色氨酸
色谱柱：BEH C18，100×2.1mm ，1.7µm
【检查】 应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典 2020 年版通则 0104）。
【浸出物】 照醇溶性浸出物测定法（中国药典 2020 年版通则 2201）项下的热浸法测定，用乙醇作溶剂，不得少于 10.0%。

【含量测定】 照高效液相色谱法（中国药典 2020 年版通则 0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂(柱长为100mm，内径为 2.1mm，粒径为 1.7μm)；以乙腈-水（2︰98）为流动相，检测波长为 217nm。理论板数按 L-色氨酸峰计算应不低于 5000。

对照品溶液的制备  取 L-色氨酸对照品适量，精密称定，加 30%甲醇制成每 1ml 含 5μg 的溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约 0.5g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入 50%甲醇 15ml，密塞，称定重量，超声处理（功率 250W，频率 40kHz）30分钟，放冷，再称定重量，用 50%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各 1µl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每 1g含 L-色氨酸 (C11H12N2O2) 应为 0.05mg~0.6mg。

【规格】 每 1g 配方颗粒相当于饮片 1.7g

【贮藏】 密封。

银杏叶配方颗粒

Yinxingye Peifangkeli

【来源】 本品为银杏科植物银杏Ginkgo biloba L.的干燥叶经炮制并按标准汤剂的主要质量指标加工制成的配方颗粒。

【制法】 取银杏叶饮片3500g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为15%~28%），加入辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】 本品为浅黄色至黄棕色的颗粒；气微，味微苦、涩。

【鉴别】 （1）取本品1g，研细，加甲醇10ml，加热回流10分钟，放冷，滤过，滤液作为供试品溶液。另取银杏叶对照药材1g，加水50ml，煎煮30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇10ml，同法制成对照药材溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取供试品溶液5µl、对照药材溶液7µl，分别点于同一含4%醋酸钠溶液的硅胶G薄层板上，以乙酸乙酯-丁酮-甲酸-水（5∶3∶1∶1）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以3%三氯化铝乙醇溶液，热风吹至斑点显色清晰，置紫外光灯（365nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。

（2）取本品1g，研细，加50%丙酮溶液40ml，加热回流3小时，滤过，滤液蒸干，残渣加水20ml使溶解，用乙酸乙酯振摇提取2次，每次20ml，合并乙酸乙酯液，蒸干，残渣加丙酮1ml使溶解，作为供试品溶液。另取银杏叶对照药材2g，加水50ml，煎煮30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加50%丙酮溶液40ml，同法制成对照药材溶液。照薄层色谱法（中国药典2020年版通则0502）试验，吸取上述两种溶液各7µl，分别点于同一含4%醋酸钠溶液的硅胶G薄层板上，以甲苯-乙酸乙酯-丙酮-甲醇（10∶5∶5∶0.6）为展开剂，在20℃以下展开，取出，晾干，在醋酐蒸气中熏15分钟，在140～160℃中加热30分钟，置紫外光灯（365nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。
【特征图谱】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。
色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为150mm，内径为2.1mm，粒径为1.8μm）；以乙腈为流动相A，以0.2%磷酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.3ml；柱温为30℃；检测波长为254nm。理论板数按芦丁峰计算应不低于6000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~3
	7→9
	93→91

	3~6
	9→15
	91→85

	6~11
	15
	85

	11~18
	15→19
	85→81

	18~26
	19→27
	81→73

	26~27
	27→45
	73→55

	27~35
	45→72
	55→28


参照物溶液的制备  取银杏叶对照药材1g，置具塞锥形瓶中，加70%甲醇50ml，超声处理（功率250W，频率40kHz）30分钟，取出，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取原儿茶酸对照品、芦丁对照品、山柰酚-3-O-芸香糖苷对照品和水仙苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml各含50μg的溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取0.2g，置具塞锥形瓶中，加70%甲醇50ml，密塞，称定重量，超声处理（功率250W，频率40kHz）30分钟，取出，放冷，用70%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取参照物溶液与供试品溶液各2μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现8个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的8个特征峰保留时间相对应，其中峰1、峰4、峰5、峰6应分别与相应对照品参照物峰的保留时间相对应。

[image: image23.png]



对照特征图谱
峰1∶原儿茶酸；峰4∶芦丁；峰5∶山柰酚-3-O-芸香糖苷；峰6∶水仙苷

色谱柱∶Agilent SB C18，2.1mm(150mm，1.8μm

【检查】 应符合颗粒剂项下有关的各项规定（中国药典2020年版通则0104）。

【浸出物】 取本品研细，取约2g，精密称定，精密加入乙醇100ml，照醇溶性浸出物测定法（中国药典2020年版通则2201）项下的热浸法测定，不得少于19.0%。
【含量测定】 总黄酮醇苷  照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为250mm，内径为4.6mm，粒径为5μm）；以甲醇-0.4%磷酸溶液（50∶50）为流动相；流速为每分钟1.0ml；柱温为35℃；检测波长为360nm。理论板数按槲皮素峰计算应不低于2500。

对照品溶液的制备  取槲皮素对照品、山柰素对照品、异鼠李素对照品适量，精密称定，加甲醇分别制成每1ml含槲皮素10μg、山柰素10μg、异鼠李素5μg的混合溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.2g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入乙醇-25%盐酸溶液（4∶1）混合溶液25ml，称定重量，加热回流30分钟，取出，放冷，转移至50ml量瓶中，并加乙醇至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各10μl，注入液相色谱仪，测定，分别计算槲皮素、山柰素和异鼠李素的含量，按下式换算成总黄酮醇苷的含量。

总黄酮醇苷含量=（槲皮素含量+山柰素含量+异鼠李素含量）×2.51

本品每1g含总黄酮醇苷应为3.5mg~25.0mg。

萜类内酯  照高效液相色谱法（中国药典2020年版通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验  以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长为250mm，内径为4.6mm，粒径为5μm）；以甲醇为流动相A，以水为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟1.0ml；柱温为30℃；蒸发光散射检测器检测。理论板数按白果内酯峰计算应不低于3000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~20
	25→40
	75→25

	20~25
	40→45
	60→55

	25~30
	45→85
	55→15


对照品溶液的制备  取银杏内酯A对照品、银杏内酯B对照品、银杏内酯C对照品、白果内酯对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含银杏内酯A 0.20mg、银杏内酯B 0.10mg、银杏内酯C 0.15mg、白果内酯0.20mg的混合溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.5g，精密称定，加水10ml，置水浴中温热使溶散，加2%盐酸溶液2滴，用乙酸乙酯振摇提取4次（15ml、10ml、10ml、10ml），合并提取液，用5%醋酸钠溶液20ml洗涤，分取醋酸钠液，再用乙酸乙酯10ml洗涤，合并乙酸乙酯提取液及洗涤液，用水洗涤2次，每次20ml，分取水液，用乙酸乙酯10ml洗涤，合并乙酸乙酯液，回收溶液至干，残渣用甲醇溶解并转移至5ml量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取对照品溶液5μl、10μl，供试品溶液10μl，注入液相色谱仪，测定，用外标两点法对数方程分别计算银杏内酯A、银杏内酯B、银杏内酯C、白果内酯的含量，即得。

萜类内酯以银杏内酯A（C20H24O9）、银杏内酯B（C20H24O10）、银杏内酯C（C20H24O11）和白果内酯（C15H18O8）的总量计，本品每1g含萜类内酯应为3.0mg~12.0mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片3.5g

【贮藏】 密封。



