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摘要： 目的　 对茯苓配方颗粒、 猪苓配方颗粒标准汤剂进行质量评价。 方法　 采集不同产地茯苓、 猪苓饮片， 分别制

备两者配方颗粒标准汤剂， 酸水解其中的多糖组分， 对水解后单糖进行衍生化处理。 ＨＰＬＣ 法分析单糖组成， 建立相

应指纹图谱。 以栀子苷为内标， ＨＰＬＣ 法测定标准汤剂中尿苷、 鸟苷、 腺苷含有量。 结果　 ２ 种配方颗粒标准汤剂中

单糖组成具有明显差异。 ２２ 批茯苓 ＨＰＬＣ 指纹图谱中有 ５ 个共有峰 （甘露糖、 核糖、 葡萄糖、 半乳糖、 岩藻糖）， 相

似度 ０􀆰 ８９０～０􀆰 ９９９； ２０ 批猪苓 ＨＰＬＣ 指纹图谱中有 ８ 个共有峰 （７ 个为甘露糖、 核糖、 鼠李糖、 葡萄糖、 半乳糖、 木

糖、 岩藻糖）， 相似度 ０􀆰 ８５３～０􀆰 ９９９。 尿苷、 鸟苷、 腺苷分别在 １～ １００、 ０􀆰 ５ ～ ５、 １～ １００ μｇ ／ ｍＬ 范围内线性关系良好

（ ｒ≥０􀆰 ９９９ ９）， 平均加样回收率 ９６􀆰 ６６％ ～ １０１􀆰 ５４％ ， ＲＳＤ １􀆰 ３０％ ～ １􀆰 ８５％ 。 结论 　 本研究将多糖水解后单糖组成的

ＨＰＬＣ 指纹图谱和核苷的含有量测定相结合， 可用于茯苓配方颗粒、 猪苓配方颗粒标准汤剂的质量评价。
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　 　 茯苓、 猪苓均是临床应用历史悠久的常用中

药， 前者为多孔菌科真菌茯苓 Ｐｏｒｉａ ｃｏｃｏｓ （Ｓｃｈｗ．）
Ｗｏｌｆ 的干燥菌核， 性平， 味甘、 淡， 具有利水渗

湿、 健脾宁心之功效［１］， 中医有 “十药九茯苓”
之说［２］； 后者为多孔菌科真菌猪苓 Ｐｏｌｙｐｏｒｕｓ ｕｍ⁃
ｂｅｌｌａｔｕｓ （Ｐｅｒｓ．） Ｆｒ． 的干燥菌核， 性平， 味甘、 淡，
具有利水渗湿之功效［１］。 《本草纲目》 明确记载：
“猪苓与茯苓同功， 但入补药不如茯苓也”。

在 ２０１５ 年版 《中国药典》 中， 茯苓药材项下

仍无明确含有量测定项， 而猪苓药材项下规定麦角

甾醇含有量不得低于 ０􀆰 ０７％ 。 目前， 一般认为茯

苓活性成分为三萜和多糖［３］， 而猪苓为甾体和多

糖［４］。 对于茯苓中三萜和猪苓中甾体类， 国内已

开展诸多研究［５⁃８］， 发现前者含有量极低， 单一成

分大多不足万分之一［５］， 可能是 《中国药典》 未

将其列为茯苓药材及饮片含有量测定项的主要原

因； 后者含有量稍高， 但麦角甾醇也不足千分之

一［６］。 对于茯苓、 猪苓中多糖含有量的测定， 大

多通过苯酚⁃硫酸法水解显色， 以葡萄糖 （单糖）
为对照， 再采用紫外分光光度法计算［９］， 但该方

法误差大， 缺少专属性， 无法有效表征 ２ 种药材中

多糖类成分的组成差异。
中药配方颗粒是单味中药饮片经提取、 浓缩、

干燥、 制粒而成， 中医临床配方后供患者冲服使
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用， 也称为免煎中药饮片， 是对传统中药饮片的一

种改进。 由于配方颗粒已失去中药饮片的外在形态

特征， 因此对其质量控制标准的制定显得尤为重

要， 可有效客观地反映不同药材的内在质量与特

征， 以保证临床用药的可靠性和量效化［１０］。
本实验参考 ２０１６ 年 ８ 月国家药典委员会发布

的 《中药配方颗粒质量控制与标准制定技术要求》
（征求意见稿） 相应要求， 前期制备多批次茯苓、
猪苓标准汤剂。 经反复研究发现， 标准汤剂中茯苓

所含三萜和猪苓所含甾体类成分的提取转移率极

低， 即使配制每 １ ｍＬ 含 １０ ｇ 药材的供试品溶液，
ＨＰＬＣ 法分析时仍低于检测限， 无法将其作为有效

的含有量测定指标［１１⁃１２］。 核苷类成分也是真菌类

中药特有的活性物质［１３］， 而且在水煎液中能达到

较好转移， 虽然其含有量偏低， 但基本可实现检

测， 同时采用内标法以减小误差。
本实验首先以茯苓、 猪苓中的水溶性多糖为研

究对象， 结合多糖水解后单糖的衍生化处理［１４］，
通过 ＨＰＬＣ 指纹图谱展示多糖组成， 可较好地实现

两者有效区分。 同时， 以 ２ 种药材中共有的微量核

苷为研究对象， 选择栀子苷作为内标， 再通过

ＨＰＬＣ 法同时测定尿苷、 鸟苷、 腺苷含有量， 计算

相应转移率， 可有效控制茯苓配方颗粒、 猪苓配方

颗粒质量， 以期为相关标准的制定提供参考依据。
１　 材料

１􀆰 １ 　 仪 器 　 Ｕ３０００ 型高效液相色谱仪 （美国

Ｄｉｏｎｅｘ 公司）； 变色龙工作站 （美国 Ｔｈｅｒｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ
Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ 公司）； Ｅｘｔｅｎｄ Ｃ１８、 Ｚｏｒｂａｘ ＳＢ⁃Ａｑ 色谱柱

（４􀆰 ６ ｍｍ × ２５０ ｍｍ， ５ μｍ， 美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）；
ＡＬ２０４ 型电子天平 （瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃Ｔｏｌｅｄｏ 公司）；
ＦＤ⁃１Ａ⁃５０ 型冷冻干燥机 （北京博医康实验仪器有

限公司）； Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ 超纯水仪 （德国 Ｍｅｒｃｋ 公司）。
１􀆰 ２　 试剂与药物 　 茯苓药材饮片 ２２ 批 （批号

ＦＬ⁃００１～ ＦＬ⁃０２２）、 猪苓药材饮片 ２０ 批 （ 批号

ＺＬ⁃００１～ ＺＬ⁃０２０）， 产自安徽、 云南、 陕西等省，
经上海医药工业研究院华茉莉研究员鉴定为正品，
按 ２０１５ 年版 《中国药典》 方法检测均合格。 Ｄ⁃半
乳糖 （批号 ８４０２１５）、 Ｌ⁃鼠李糖 （批号 ８３９８０１）、
Ｄ⁃木糖 （批号 ８２０１１５） （上海试剂二厂）； Ｄ⁃甘露

糖 （ 批 号 Ｆ２０１２０１０７ ）、 无 水 葡 萄 糖 （ 批 号

２００７０１１５） （国药集团化学试剂有限公司）； Ｄ⁃核
糖 （批号 １４５１７９３）、 Ｄ⁃岩藻糖 （批号 ０５０Ｍ１９０９）
（美国 Ｓｉｇｍａ 公司）； 栀子苷（纯度 ９７􀆰 ６％ ， 批号

１１０７４９⁃２０１７１８）、 鸟苷（纯度 ９３􀆰 ６％ ， 批号 １１１９７７⁃

２０１５０１）、 尿 苷 （ 纯 度 ９９􀆰 ５％ ， 批 号 １１０８８７⁃
２０１８０３）、 腺 苷 （ 纯 度 ９９􀆰 ７％ ， 批 号 １１０８７９⁃
２０１７０３） 对照品 （中国食品药品检定研究院）。 １⁃
苯基⁃３⁃甲基⁃５⁃吡唑啉酮 ［ ＰＭＰ， 批号 Ｈ１７１８０６４，
阿拉丁试剂 （上海） 有限公司］。 乙腈为色谱纯

（阿达玛斯试剂有限公司）； 其他试剂均为分析纯

（国药集团化学试剂有限公司）； 水为超纯水

（Ｍｉｌｌｉ⁃Ｑ 超纯水仪制备）。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 标准汤剂制备　 参考 ２０１６ 年 ８ 月国家药典委

员会发布的 《中药配方颗粒质量控制与标准制定

技术要求》 （征求意见稿） 相应要求制备。 称取茯

苓、 猪苓饮片各约 １００ ｇ， 加 ９ 倍量水浸泡一定时

间， 煮沸后再煎煮 ３０ ｍｉｎ， 趁热过滤， 滤渣加 ７ 倍

量水， 煮沸后再煎煮 ３０ ｍｉｎ， 趁热过滤， 合并滤

液， 减压浓缩至一定体积后冷冻干燥， 即得。
２􀆰 ２　 多糖水解后单糖组成 ＨＰＬＣ 指纹图谱建立

２􀆰 ２􀆰 １　 色谱条件　 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｘｔｅｎｄ Ｃ１８色谱柱（４􀆰 ６ ｍｍ×
２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃５０ ｍｍｏｌ ／ Ｌ磷酸盐

缓冲液 （ｐＨ ＝ ６􀆰 ８０） （１７􀆰 ５ ∶ ８２􀆰 ５）； 体积流量

１􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２５０ ｎｍ； 进样

量 １０ μＬ。
２􀆰 ２􀆰 ２　 多糖提取 　 精密称取 “２􀆰 １” 项下标准汤

剂适量， 加水至完全溶解， 配制成每 １ ｍＬ 相当于

含 １ ｇ 茯苓或猪苓饮片的溶液， 缓慢滴加无水乙醇

至含醇量约 ８０％ ， 混匀， ４ ℃冰箱中静置过夜， 离

心， 沉淀， 冷冻干燥， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 供试品溶液制备 　 精密称取 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项

下多糖 ２０ ｍｇ， 加入 ５􀆰 ００ ｍＬ ４ ｍｏｌ ／ Ｌ 盐酸， ９０ ℃
水浴加热 ６ ｈ， 取出， 加入适量甲醇进行减压浓缩，
重复操作数次以除去盐酸， 残渣加水定容至 １ ｍＬ，
得水解液。 再进行衍生化， 吸取 １００ μＬ 水解液，
加入 ０􀆰 ３ ｍｏｌ ／ Ｌ ＮａＯＨ 溶液 ５０ μＬ、 ０􀆰 ５ ｍｏｌ ／ Ｌ １⁃苯
基⁃３⁃甲基⁃５⁃吡唑啉酮 （ ＰＭＰ） 甲醇溶液 ６０ μＬ，
７０ ℃水浴加热 ３０ ｍｉｎ， 取出， 冷却至室温， 加入

５０ μＬ ０􀆰 ３ ｍｏｌ ／ Ｌ 盐酸中和， 加入适量氯仿萃取数

次， 水层定容至 １ ｍＬ， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ４　 对照品溶液制备　 精密称取甘露糖、 核糖、
鼠李糖、 葡萄糖、 半乳糖、 岩藻糖对照品适量， 加

水制成每 １ ｍＬ 含上述单糖各 １ ｍｇ 的贮备液， 各精

密移取 １００ μＬ， 按 “ ２􀆰 ２􀆰 ３” 项下方法衍生化，
即得。
２􀆰 ２􀆰 ５ 　 精密度试验 　 取同一供试品溶液， 在

“２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 选择半乳
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糖作为参照峰， 测得各共有峰相对保留时间 ＲＳＤ
均小于 ３％ ， 相对峰面积 ＲＳＤ 也均小于 ３％ ， 表明

该方法精密度良好。
２􀆰 ２􀆰 ６　 稳定性试验 　 取同一供试品溶液， 于 １、
２、 ４、 ６、 １２、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进

样测定， 测得各共有峰相对保留时间 ＲＳＤ 均小于

３％ ， 相对峰面积 ＲＳＤ 也均小于 ３％ ， 表明供试品

溶液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ２􀆰 ７ 　 重复性试验 　 取同一批标准汤剂， 按

“２􀆰 ２􀆰 ３” 项下方法平行制备 ６ 份供试品溶液， 在

“２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得共有峰相

对保留时间 ＲＳＤ 均小于 ３％ ， 各共有峰相对峰面积

ＲＳＤ 均小于 ８􀆰 ７３％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ２􀆰 ８　 指纹图谱生成及相似度分析　 在 “２􀆰 ２􀆰 １”
项色谱条件下检测 ２２ 批茯苓供试品溶液、 ２０ 批猪

苓供试品溶液， 所得 ＨＰＬＣ 指纹图谱导入中药指纹

图谱相似度分析软件 （２００４Ａ 版）， 见图 １ ～ ２， 相

似度见表 １。

１． 甘露糖　 ２． 核糖　 ３． 葡萄糖　 ４． 半乳糖　 ５． 岩藻糖

１． ｍａｎｎｏｓｅ　 ２． ｒｉｂｏｓｅ　 ３． ｇｌｕｃｏｓｅ　 ４． ｇａｌａｃｔｏｓｅ　 ５． ｆｕｃｏｓｅ

图 １　 茯苓单糖组成的指纹图谱

Ｆｉｇ􀆰 １　 Ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓ ｆｏｒ ｍｏｎｏｓａｃｃｈａｒｉｄｅ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ｏｆ
Ｐ． ｃｏｃｏｓ

表 １　 各样品相似度测定结果

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓｉｍｉｌａｒｉｔｙ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ
ｓａｍｐｌｅｓ

茯苓 猪苓

批号 产地 相似度 批号 产地 相似度

标准图谱 — １􀆰 ０００ 标准图谱 — １􀆰 ０００
ＦＬ⁃００１ 安徽 ０􀆰 ９２９ ＺＬ⁃００１ 陕西 ０􀆰 ９６９
ＦＬ⁃００２ 安徽 ０􀆰 ９４７ ＺＬ⁃００２ 四川 ０􀆰 ９７７
ＦＬ⁃００３ 云南 ０􀆰 ９７６ ＺＬ⁃００３ 四川 ０􀆰 ９５３
ＦＬ⁃００４ 云南 ０􀆰 ９７２ ＺＬ⁃００４ 四川 ０􀆰 ８５３
ＦＬ⁃００５ 云南 ０􀆰 ９１０ ＺＬ⁃００５ 吉林 ０􀆰 ９９５
ＦＬ⁃００６ 安徽 ０􀆰 ９９９ ＺＬ⁃００６ 四川阿坝 ０􀆰 ９９７
ＦＬ⁃００７ 安徽亳州 ０􀆰 ９５５ ＺＬ⁃００７ 陕西 ０􀆰 ９８８
ＦＬ⁃００８ 安徽大别山 ０􀆰 ９８１ ＺＬ⁃００８ 陕西 ０􀆰 ９９３
ＦＬ⁃００９ 云南 ０􀆰 ９９１ ＺＬ⁃００９ 陕西 ０􀆰 ９４４
ＦＬ⁃０１０ 湖北 ０􀆰 ９９６ ＺＬ⁃０１０ 陕西 ０􀆰 ９２１
ＦＬ⁃０１１ 安徽岳西 ０􀆰 ９９９ ＺＬ⁃０１１ 陕西 ０􀆰 ９９０
ＦＬ⁃０１２ 安徽岳西 ０􀆰 ９９４ ＺＬ⁃０１２ 陕西商洛 ０􀆰 ９７７
ＦＬ⁃０１３ 安徽岳西 ０􀆰 ８９０ ＺＬ⁃０１３ 陕西商洛 ０􀆰 ９８９
ＦＬ⁃０１４ 安徽岳西 ０􀆰 ９４８ ＺＬ⁃０１４ 陕西商洛 ０􀆰 ９６５
ＦＬ⁃０１５ 安徽岳西 ０􀆰 ９８１ ＺＬ⁃０１５ 陕西商洛 ０􀆰 ９２９
ＦＬ⁃０１６ 安徽岳西 ０􀆰 ９８６ ＺＬ⁃０１６ 陕西商洛 ０􀆰 ９５３
ＦＬ⁃０１７ 陕西 ０􀆰 ９７４ ＺＬ⁃０１７ 陕西汉中 ０􀆰 ９８２
ＦＬ⁃０１８ 安徽 ０􀆰 ９４７ ＺＬ⁃０１８ 山西 ０􀆰 ９６２
ＦＬ⁃０１９ 云南 ０􀆰 ９６２ ＺＬ⁃０１９ 陕西 ０􀆰 ９９５
ＦＬ⁃０２０ 安徽大别 ０􀆰 ９９９ ＺＬ⁃０２０ 河南 ０􀆰 ９９４
ＦＬ⁃０２１ 安徽金寨 ０􀆰 ９９４
ＦＬ⁃０２２ 云南 ０􀆰 ９７７

　 　 由此可知， 同一品种水溶性多糖的单糖组成相

似度较高， 但不同品种其共有色谱峰存在明显差

异； 不同批次茯苓饮片指纹图谱中有 ５ 个共有峰，
通过与对照品比对确认为甘露糖、 核糖、 葡萄糖、
半乳糖、 岩藻糖； 不同批猪苓饮片指纹图谱中有 ８
个共有峰， 通过与对照品比对确定其中 ７ 个为甘露

糖、 核糖、 鼠李糖、 葡萄糖、 半乳糖、 木糖、 岩藻

糖， 表明可在一定程度上表征和区分 ２ 种饮片。
２􀆰 ３　 核苷含有量测定

２􀆰 ３􀆰 １　 色谱条件 　 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｚｏｒｂａｘ ＳＢ⁃Ａｑ 色谱柱

（４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃水， 梯度

洗脱， 程序见表 ２； 体积流量 ０􀆰 ８ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温

３０ ℃； 检测波长 ２６０ ｎｍ； 进样量 １０ μＬ。 色谱图

见图 ３。
表 ２　 梯度洗脱程序

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｇｒａｄｉｅｎｔ ｅｌｕｔｉｏｎ ｐｒｏｇｒａｍｓ
时间 ／ ｍｉｎ 乙腈 ／ ％ 水 ／ ％
０～１２ ０ １００
１２～２０ ０～２ １００～９８
２０～４５ ２～２０ ９８～８０
４５～４６ ２０～０ ８０～１００
４６～６０ ０ １００
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１． 甘露糖　 ２． 核糖　 ３． 鼠李糖　 ５． 葡萄糖　 ６． 半乳糖　 ７． 木糖　 ８． 岩藻糖

１． ｍａｎｎｏｓｅ　 ２． ｒｉｂｏｓｅ　 ３． ｒｈａｍｎｏｓｅ　 ５． ｇｌｕｃｏｓｅ　 ６． ｇａｌａｃｔｏｓｅ　 ７． ｘｙｌｏｓｅ　 ８． ｆｕｃｏｓｅ

图 ２　 猪苓单糖组成的指纹图谱

Ｆｉｇ􀆰 ２　 Ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓ ｆｏｒ ｍｏｎｏｓａｃｃｈａｒｉｄｅ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ｏｆ Ｐ． ｕｍｂｅｌｌａｔｕｓ

注： Ａ、 Ｂ 分别为猪苓饮片标准汤剂、 茯苓饮片标准汤剂。
１． 尿苷　 ２． 鸟苷　 ３． 腺苷　 ４． 栀子苷

１． ｕｒｉｄｉｎｅ　 ２． ｇｕａｎｏｓｉｎｅ　 ３． ａｄｅｎｏｓｉｎｅ　 ４． ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｅ

图 ３　 各核苷 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ３　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｎｕｃｌｅｏｓｉｄｅｓ

２􀆰 ３􀆰 ２　 内标溶液制备　 精密称取适量栀子苷对照

品， 甲醇溶解定容， 制成每 １ ｍＬ 含 ０􀆰 ６ ｍｇ 该成分

的溶液， 即得。
２􀆰 ３􀆰 ３　 对照品溶液制备 　 精密称取尿苷、 鸟苷、
腺苷对照品， 加水制成每 １ ｍＬ 分别含三者 ０􀆰 ２、
０􀆰 １、 ０􀆰 ２ ｍｇ 的贮备液， 各精密移取 １ ｍＬ， 置于

１０ ｍＬ量瓶中， 精密加入 １􀆰 ００ ｍＬ 内标溶液， 加水

至刻度， 摇匀， 滤过， 即得。
２􀆰 ３􀆰 ４　 供试品溶液制备　 精密称取标准汤剂冷冻

干燥粉末 ２００ ｍｇ， 置于 １０ ｍＬ 量瓶中， 加 ８ ｍＬ 水

６００２

２０２０ 年 ８ 月

第 ４２ 卷　 第 ８ 期

中 成 药

Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ
Ａｕｇｕｓｔ ２０２０

Ｖｏｌ． ４２　 Ｎｏ． ８



超声处理 ３０ ｍｉｎ， 精密加入 １􀆰 ００ ｍＬ 内标溶液， 加

水至刻度， 滤过， 即得。
２􀆰 ３􀆰 ５　 线性关系考察 　 精密移取 ０􀆰 ０５、 ０􀆰 ２５、
０􀆰 ５０、 １􀆰 ００、 ２􀆰 ５０、 ５􀆰 ００ ｍＬ “ ２􀆰 ３􀆰 ３” 项下贮备

液， 精密加入 １􀆰 ００ ｍＬ 内标溶液， 加水至刻度， 摇

匀， 滤过， 得不同质量浓度的对照品溶液， 各精密

吸取 １０ μＬ， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定。
以溶液质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标

（Ｙ） 进行回归， 得方程分别为尿苷 Ｙ ＝ ８７􀆰 ９８６Ｘ＋
０􀆰 ０３１ １ （ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ９）、 鸟苷 Ｙ ＝ ９７􀆰 ４４６Ｘ＋０􀆰 ０１５ １
（ ｒ ＝ １􀆰 ０００ ０）、 腺苷 Ｙ ＝ １２０􀆰 ２６Ｘ ＋ ０􀆰 ０５０ ２ （ ｒ ＝
０􀆰 ９９９ ９）， 分别在 １ ～ １００、 ０􀆰 ５ ～ ５、 １ ～ １００ μｇ ／ ｍＬ
范围内线性关系良好。
２􀆰 ３􀆰 ６　 精密度试验 　 取同一份供试品溶液， 在

“２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得茯苓

饮片中尿苷、 鸟苷、 腺苷峰面积 ＲＳＤ 分别为

０􀆰 ８７％ 、 ０􀆰 ４３％ 、 ０􀆰 ４９％ ， 猪 苓 饮 片 中 分 别 为

０􀆰 ３８％ 、 １􀆰 ２０％ 、 ０􀆰 １５％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ３􀆰 ７　 重复性试验　 取同一批样品， 按 “２􀆰 ３􀆰 ４”
项下方法平行制备 ６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 ３􀆰 １”
项色谱条件下进样测定， 测得茯苓饮片中尿苷、 鸟

苷、 腺 苷 含 有 量 ＲＳＤ 分 别 为 ２􀆰 ６５％ 、 １􀆰 ３２％ 、

０􀆰 ７８％ ， 猪苓茯苓饮片中分别为 １􀆰 ３９％ 、 ０􀆰 ６０％ 、
１􀆰 ９２％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ３􀆰 ８　 稳定性试验　 取同一份供试品溶液， 于 ０、
２、 ４、 ８、 １２、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进

样测定， 测得茯苓饮片中尿苷、 鸟苷、 腺苷峰面积

ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ５２％ 、 ０􀆰 ４２％ 、 ０􀆰 ４６％ ， 猪苓饮片中

分别为 ０􀆰 ５８％ 、 ０􀆰 ５５％ 、 ０􀆰 ６９％ ， 表明供试品溶液

在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ３􀆰 ９　 加样回收率试验　 精密称取含有量已知的

同一批样品 ９ 份， 每份 ０􀆰 １ ｇ， 精密加入高、 中、
低质量浓度的对照品溶液， 按 “２􀆰 ３􀆰 ４” 项下方法

制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样

测定， 计算回收率。 结果， 茯苓饮片中尿苷、 鸟

苷、 腺苷平均加样回收率分别为 ９６􀆰 ６６％ （ＲＳＤ ＝
１􀆰 ３２％ ）、 ９９􀆰 ７６％ （ＲＳＤ ＝ １􀆰 ５６％ ）、 １００􀆰 １５％ （ＲＳＤ ＝
１􀆰 ３０％ ）， 猪苓饮片中分别为 １０１􀆰 ５４％ （ ＲＳＤ ＝
１􀆰 ８５％ ）、 ９８􀆰 １３％ （ ＲＳＤ ＝ １􀆰 ７９％ ）、 １０１􀆰 ０１％
（ＲＳＤ＝ １􀆰 ６６％ ）。
２􀆰 ４ 　 样品含有量测定 　 取不同批次样品， 按

“２􀆰 ３􀆰 ４” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ３􀆰 １”
项色谱条件下进样测定， 计算含有量， 结果见

表 ３。
表 ３　 各核苷含有量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ）

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｎｕｃｌｅｏｓｉｄｅｓ （ｍｇ ／ ｇ）

茯苓 猪苓

批号 标准汤剂出膏率 ／ ％ 尿苷 鸟苷 腺苷 批号 标准汤剂出膏率 ／ ％ 尿苷 鸟苷 腺苷

ＦＬ⁃００１ ５􀆰 ８８ ０􀆰 ８７ ０􀆰 ０２ ０􀆰 ０６ ＺＬ⁃００１ ３􀆰 ３６ ０􀆰 ５０ ０􀆰 ４３ １􀆰 １７
ＦＬ⁃００２ ３􀆰 ６７ １􀆰 ３２ ０􀆰 １４ ０􀆰 ４５ ＺＬ⁃００２ ３􀆰 １１ ２􀆰 ７３ ０􀆰 ８２ １􀆰 ６３
ＦＬ⁃００３ ３􀆰 ３１ １􀆰 １１ ０􀆰 ２０ ０􀆰 ５１ ＺＬ⁃００３ ２􀆰 ２５ ２􀆰 ６７ ０􀆰 ８９ １􀆰 ６６
ＦＬ⁃００４ ２􀆰 ２８ １􀆰 ２５ ０􀆰 ３１ ０􀆰 ６８ ＺＬ⁃００４ ３􀆰 ２５ ３􀆰 ００ ０􀆰 ８７ １􀆰 ７０
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３　 讨论与结论

本实验在制备茯苓配方颗粒、 猪苓配方颗粒标

准汤剂的过程中， 对影响出膏率的工艺参数 （浸
泡时间、 加水量、 煎煮时间） 进行了比较。 最终确

定， 两 者 出 膏 率 分 别 为 １􀆰 １３％ ～ ５􀆰 ８８％ 、 １􀆰 １５％
～３􀆰 ６０％ 。

多糖是茯苓、 猪苓重要的活性物质［１５］， 由于

中药配方颗粒终产品大多会添加淀粉或糊精类辅

料， 故采用分光光度法测定其含有量， 但并无实际

质量控制意义。 因此， 本实验建立其单糖组成的

ＨＰＬＣ 指纹图谱， 以共有峰特征来区分茯苓、 猪苓

差异， 并将其作为标准汤剂的质量检查项， 对相关

配方颗粒的质量控制是非常必要的。
核苷作为真菌类药材中公认的活性成分［１６⁃１７］，

对其含有量进行测定是茯苓标准汤剂、 猪苓标准汤

剂有效的质量控制方法， 由于该成分含有量偏低，
故采用内标法以减小误差。 本实验考察了不同内标

（如肌苷、 红景天苷等） 的效果， 最终选择不干扰

目标成分分析、 分离度好、 响应值高的栀子苷， 可

用于测定标准汤剂中尿苷、 尿苷、 腺苷含有量， 而

且该方法稳定可靠。
综上所述， 本实验制备的各批次茯苓配方颗

粒、 猪苓配方颗粒标准汤剂均一性较高， 质量相对

稳定。 将多糖水解后单糖组成的 ＨＰＬＣ 指纹图谱与

核苷的含有量测定相结合时， 可有效控制上述 ２ 种

标准汤剂的质量， 并为其标准制定提供参考依据。
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