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［摘要］ 目的 : 建立萨热十三味鹏鸟丸的质量 标 准。方 法 : 用 薄 层 色 谱 法 对 木 香、藏 菖 蒲、沉 香、甘 草、麝 香 进 行 定 性 鉴

别; 用高效液相色谱法对 诃 子 中 没 食 子 酸 进 行 含 量 测 定。结 果 : 没 食 子 酸 在0. 242 5 ～ 3. 637 5 μg 呈 良 好 的 线 性 关 系 ( r =

0. 999 7 ) ，平均加样回收率为 99. 31% ，RSD 1. 80% ( n = 9 ) 。结论 : 方法专属性好，灵敏度高，可用于萨热十三味鹏鸟丸的质量

控制。
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Study on Quality Standard for Sare Shisanwei Pengniao Pills
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［Abstract］ Objective: To establish the quality standard of Sare Shisanwei Pengniao Pills． Method: Radix
Auckland iae，Rhizoma Acori Calami，Lignum aquilariae Resinatum，Radix et Rhizoma Glycyrrhizae，Moschus
were identified by TLC． Gallic acid content in Fructus Chebulae was determined by HPLC． Result: The gallic acid
showed good linear relationship ( r = 0. 999 7 ) in the range of 0. 242 5-3. 637 5 μg． The average recovery was
99. 31% with RSD 1. 80% ( n = 9 ) ． Conclusion This method has a strong specificity，high sensitivity and can be
used in quality control of the Sare Shisanwei Pengniao pill．

［Key words］ Sare Shisanwei Pengniao pills; gallic acid; TLC; HPLC

藏药萨热十三味鹏鸟丸( 藏文读音: 萨热恰琼久

松日布) 由木香、诃子、沉香等药材组成，具有消炎止

痛、通经活络、醒脑开窍之 功 效，临 床 上 用 于 中 风 及

“白脉病”引 起 的 口 眼 㖞 斜、麻 木 瘫 痪、四 肢 关 节 不

利、脉管炎、腱鞘炎、麻风 等［1］。其 标 准 项 下 没 有 鉴

别项和含量测定项。为更 好 控 制 产 品 质 量，本 实 验

用 TLC 法对处方中 8 味药材进行了鉴别及检查，采

用 HPLC 对丸剂中没食子酸进行了含量测定。
1 材料

1. 1 仪 器 薄 层 成 像 系 统 ( 瑞 士 CAMAG ) ，KQ -
250B 型超声波清洗器( 昆山市超声仪器有限公司) ，

LC-2010A 型 高 效 液 相 色 谱 仪 ( 日 本 岛 津 ) ，UV -
2401PC 紫外-可见分光光度计( 日本岛津) 。
1. 2 试药 木香对照药材( 批号 12091-200506 ) 、藏
蒲草对照药材( 批号 1084-9901 ) 、沉香对照药材( 批

号 121222-200301 ) 、甘 草 对 照 药 材 ( 批 号 120904-
200511) 、麝香对 照 药 材 ( 批 号 0982 -9602 ) 、没 食 子

酸对照品( 供含量测定用，批号 110831-200302 ) 均购

自中国药品生物制品检定所，萨热十三味鹏鸟丸( 批

号 20090931，20090932，20090933 ) 及 阴 性 对 照 样 品
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均由青海金诃藏 药 药 业 股 份 有 限 公 司 提 供，硅 胶 G
( 青岛海洋化工厂分厂) 。甲醇为色谱纯，水为超纯

水，其余试剂均为分析纯。
2 薄层定性鉴别

2. 1 木香［2］ 取本品研细粉末 5 g，加氯仿 20 mL，

超声处理 30 min，滤过，滤液作为供试品溶液。另取

缺木香的阴性对照品 5 g 及木香对照药材 1 g，同法

分别制成阴性对照溶液和对照药材溶液。照薄层色

谱法试验，吸取上述 3 种溶液各 5 μL，分别点于同一

硅胶 G 薄层板上，以氯仿-环己烷( 5∶ 1 ) 为展开剂，展

开，取出，晾 干。喷 以 5% 香 草 醛 硫 酸 试 液，在 105
℃ 加热至斑点显色清晰。供 试 品 色 谱 中，在 与 对 照

药材色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。
2. 2 藏菖 蒲［2］ 取 本 品 研 细 粉 末 5 g，加 乙 醇 20
mL，加 热 回 流 20 min，放 冷，滤 过，滤 液 作 为 供 试 品

溶液。另取缺藏菖蒲的阴性对照品 5 g 及藏菖蒲对

照药材 1 g，同法分别制成阴性对照溶液和对照药材

溶液。照 薄 层 色 谱 法 试 验，吸 取 上 述 3 种 溶 液 各 5
μL，分别点于同一硅胶 G 薄层板上，以氯仿 为 展 开

剂，展开，取 出，晾 干。喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 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。
2. 3 沉香［3］ 取本品研细粉末 5 g，加乙醚 30 mL，

超声处理 10 min，滤过，滤液蒸干，残渣加氯仿 2 mL
使溶解，作为供试品溶液。另 取 缺 沉 香 的 阴 性 对 照

品 5 g 及沉香对照药材 0. 5 g，同法分别制成阴性对

照溶液和对照药材溶液。照 薄 层 色 谱 法 试 验，吸 取

上述 3 种溶液各 5 μL，分别点于同一硅胶 G 薄层板

上，以氯仿-乙 醚 ( 10 ∶ 1 ) 为 展 开 剂，展 开，取 出，晾

干，置紫外灯( 365 nm ) 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. 4 甘 草［4］ 取 本 品 研 细 粉 末 10 g，加 乙 醚 50
mL，加热回流 1 h，滤过，弃去乙醚液，药渣加甲醇 30
mL，加热回流 1 h，滤过，滤液蒸干，残渣加水 40 mL

使溶解，用水饱 和 的 正 丁 醇 提 取 3 次，每 次 20 mL，

合并正丁醇液，用正丁醇饱和的水洗涤 3 次，每次 10
mL，弃去 水 液，将 正 丁 醇 液 蒸 干，残 渣 加 甲 醇 5 mL

使溶解，作为供试品溶液。另 取 缺 甘 草 的 阴 性 对 照

品 10 g 及甘草对照药材 1 g，同法分别制成阴性对照

溶液和对照药材溶液。照 薄 层 色 谱 法 试 验，分 别 吸

取上述 3 种溶液各 5 μL，分别点于同一硅胶 G 薄层

板上，以乙酸乙酯-甲酸-冰醋酸-水( 15∶ 1∶ 1 ∶ 2 ) 为展

开剂，展 开，取 出，晾 干。喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 试 液，

在 105 ℃ 加热至斑点显色，置紫外光灯( 365 nm ) 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. 5 麝香 取本品研细粉末 20 g，加入石油醚( 30
～ 60 ℃ ) 30 mL，超 声 20 min，滤 过，滤 液 挥 干，残 渣

加甲醇 2 mL 使溶解，作为供试品溶液。另取缺麝香

的阴性对照品 20 g 同 法 制 成 阴 性 对 照 溶 液。再 取

麝香对 照 药 材 0. 2 g，加 乙 醚 1 m 制 成 对 照 药 材 溶

液。照薄层色谱法试验，吸 取 供 试 品 及 阴 性 对 照 溶

液各 5 μL，对照药材溶液 12 μL 分别点于同一硅胶

G 薄层板上，以石油醚( 60 ～ 90 ℃ ) -乙酸乙酯( 9. 5 ∶
0. 5 ) 为 展 开 剂，展 开，取 出，晾 干。喷 以 5% 香 草 醛

硫酸试液，在 105 ℃ 加热至斑 点 显 色 清 晰。供 试 品

色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同的

颜色斑点。
3 没食子酸含量测定［5-6］

3. 1 溶液的制备

3. 1. 1 对 照 品 精 密 称 取 没 食 子 酸 对 照 品 24. 25
mg，置于 100 mL 量瓶中，加 50% 甲 醇 稀 释 至 刻 度，

摇匀，即得0. 242 5 g·L － 1 的对照品溶液。
3. 1. 2 供试品 取本品研细，精密称取 1 g，置具

塞锥形瓶中，精密加入 50% 甲醇 50 mL，称定质量，

超声处理 40 min( 频率 50 kHz，功率 250 W ) ，放冷，

再称定质量，用 50% 甲 醇 补 足 减 失 的 质 量，摇 匀，

滤过，取续滤液用微孔滤膜( 0. 45 μm) 滤过，即得。
3. 1. 3 阴性供试 品 取 按 处 方 除 去 诃 子 的 阴 性 样

品，按供试品溶液的制备方法制成阴性对照溶液。
3. 2 色谱条件与系统适用性 Diamonsil C18 色谱柱

( 4. 6 mm × 250 mm，5 μm ) ，甲醇-0. 2% 磷酸水溶液

( 8∶ 92 ) 为流动相，流速 1 mL·min － 1 ，柱温 35 ℃ ，检

测波长 273 nm。见图 1。
3. 3 线性关系考察 分 别 精 密 吸 取 没 食 子 酸 对 照

品溶液 ( 0. 242 5 g·L － 1 ) 1，2，5，10，12，15 μL 注 入

液相色谱仪，并以峰面积( A) 为纵坐标，进样量( C )

为横坐标，绘制标准曲线，得回归方程 A = 2. 754 8 ×
106C + 1. 044 8 × 105 ( r = 0. 999 7 ) ，没 食 子 酸 在

0. 242 5 ～ 3. 637 5 μg，与峰面积呈良好的线性关系。
3. 4 重 复 性 试 验 取 同 一 批 号 样 品 ( 批 号

20090931 ) 6 份，按 3. 1. 2 项下的方法制备供试品溶

液，按上述色谱条件进行测定结 果 没 食 子 酸 含 量 的
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1. 没食子酸

图 1 萨热十三味鹏鸟丸对照品( A) 、

样品( B) 及阴性样品( C) HPLC

平均值为 11. 80 mg·g － 1 ，RSD 1. 77%。
3. 5 稳定 性 试 验 精 密 吸 取 同 一 供 试 品 溶 液 5
μL，分别于 0，4，8，12，16，20，24 h 进样测定，测得没

食子酸峰面积的 RSD 为 0. 70%。
3. 6 精密度试验 精密吸 取 没 食 子 酸 对 照 品 溶 液

( 0. 242 5 g·L － 1 ) 5 μL，连续进样 6 次，测得没食子

酸峰面积的 RSD 为 0. 25%。
3. 7 加样回收率试验 取已知含量的供试品( 批号

20090931 ) 约 0. 5 g，精密称定，置 50 mL 量瓶中，分

别精密加入没 食 子 酸 对 照 品 溶 液 ( 0. 301 5 g·L － 1 )

15，20，25 mL，加 50% 甲 醇 至 40 mL，超 声 处 理 40
min，放 冷，加 50% 甲 醇 稀 释 至 刻 度，摇 匀，滤 过，取

续滤液，按上述色谱条件进行测定，计算回收率，平

均回收率 99. 31% RSD 1. 80% ，见表 1。
表 1 萨热十三味鹏鸟丸中没食子酸加样回收试验

取样量

/ g

样品中含量

/mg

加入量

/mg

测得量

/mg

回收率

/%

0. 500 9 5. 910 6 4. 522 5 10. 449 8 100. 37

0. 501 7 5. 920 1 4. 522 5 10. 498 2 101. 23

0. 501 5 5. 917 7 4. 522 5 10. 366 9 98. 38

0. 500 3 5. 903 5 6. 030 0 11. 724 9 96. 54

0. 511 4 6. 034 5 6. 030 0 11. 913 8 97. 50

0. 505 3 5. 962 5 6. 030 0 11. 891 2 98. 32

0. 502 2 5. 926 0 7. 537 5 13. 578 1 101. 52

0. 501 7 5. 920 1 7. 537 5 13. 373 9 98. 89

0. 504 8 5. 956 6 7. 537 5 13. 574 0 101. 06

3. 8 样品测定 取 3 个批号的样品，按 3. 1. 2 项下

的方法制成供试品溶液。精密吸取对照品溶液和供

试品溶液各 5 μL，以外标法计算样品中没食子酸的

含量分别为 11. 81，11. 75，11. 84 mg·g － 1。
4 讨论

对处方中麝香 进 行 薄 层 鉴 别 研 究，用 乙 醚 超 声

提取后在①甲 苯，②环 己 烷-甲 苯 ( 1 ∶ 1 ) ，③石 油 醚

( 60 ～ 90 ℃ ) -乙醚–甲苯( 20∶ 1∶ 5 ) 不同的展开系统

下喷以 2，4-二硝基苯肼显色，均未有良好效果。后

采用将显色剂加入供试品溶液 中 直 接 显 色 的 方 法，

略有改变，且 以②的 结 果 最 好，但 尚 未 达 到 理 想 要

求。后改用石油醚进行 提 取，用 香 草 醛 硫 酸 作 为 显

色剂，效果较好，在试验 了 不 同 配 比 的 展 开 剂 之 后，

最终确立石油 醚 ( 60 ～ 90 ℃ ) -乙 酸 乙 酯 ( 9. 5 ∶ 0. 5 )

作为展开剂。
由于藏成药处 方 大 多 药 味 多 而 处 方 量 小，有 效

成分不明确，且常见动物药和矿物药，因此不能完全

按照中药的君、臣、佐、使 原 则 对 处 方 的 关 键 药 材 加

以质量 控 制［6］。文 献［7］ 报 道 诃 子 在 藏 药 中 被 称 为

“众药之王”，能 祛 风、痰、寒，行 气 活 血、镇 静 解 毒。
临床应用 非 常 广 泛，尤 其 对 心 脏 有 直 接 保 护 作 用，

进而对抗乌头碱对心的毒性，故 选 择 诃 子 中 主 成 分

没食子酸作为含量测定的指标成分。
在流动相 的 选 择 中，曾 考 察 不 同 比 例 的 甲 醇-

0. 2% 磷酸水系统( 15∶ 85，10∶ 90，8∶ 92 ) ，结果比例为

8∶ 92 时，没食子酸与其他组分均能达到基线分离，

且与相邻色谱峰的分离度 ＞ 1. 5，故选其为流动相。
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