附件2

八角茴香配方颗粒

Bajiaohuixiang Peifangkeli

【来源】 本品为木兰科植物八角茴香Illicium verum Hook.f.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】 取八角茴香饮片5000g，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10%~19%），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】 本品为浅黄棕色至黄棕色的颗粒；气香，味辛、甜。

【鉴别】 取本品适量，研细，取2g，加水20ml使溶解，用乙醚振摇提取2次，每次20ml，合并乙醚液，挥干，残渣加三氯甲烷1ml使溶解，作为供试品溶液。另取八角茴香对照药材1g，加水50ml，煎煮60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20µl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以石油醚（60~90℃）-乙酸乙酯（17∶2.5）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以二硝基苯肼试液。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0.8ml；柱温为30℃；检测波长为254nm。理论板数按原儿茶酸峰计算应不低于3000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~3
	5→6
	95→94

	3~16
	6→22
	94→78

	16~30
	22→60
	78→40

	30~32
	60→80
	40→20

	32~45
	80→95
	20→5


参照物溶液的制备  取八角茴香对照药材1g，置具塞锥形瓶中，加30%甲醇25ml，超声处理（功率300W，频率40kHz）30分钟，放冷，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适量，加甲醇制成每1ml含10μg的溶液，作为对照品参照溶液。

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30%甲醇25ml，超声处理（功率300W，频率40kHz）30分钟，放冷，滤过，取续滤液，即得。

测定法 分别精密吸取参照物溶液和供试品溶液各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峰中的6个特征峰相对应，其中峰4应与对照品参照物峰保留时间相对应。与原儿茶酸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：0.27（峰1）、0.67（峰2）、0.83（峰3）、1.97（峰5）、2.05（峰6）。
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对照特征图谱

峰4（S）：原儿茶酸

色谱柱：Kromasil 100-5-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28.0%。

【含量测定】 挥发油 照挥发油测定法（中国药典2020年版通则2204）测定。

本品含挥发油应为0.20%~1.00%（ml/g）。

芦丁 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（15∶85）为流动相；检测波长为360nm。理论板数按芦丁峰计算应不低于5000。

对照品溶液的制备 取芦丁对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含55μg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70%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含芦丁（C27H30O16）应为0.5mg~3.0mg。
【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片5.0g
【贮藏】 密封。

鳖甲配方颗粒

Biejia Peifangkeli

【来源】 鳖科动物鳖Trionyx sinensis Wiegmann. 的干燥背甲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】 取鳖甲饮片10000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为2.5%~7.0%），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】 本品为类白色至黄白色的的颗粒；气微腥，味微咸。

【鉴别】 （1）取本品1g，研细，加甲醇5ml，超声处理（功率250W，频率50kHz）20分钟，滤过，取滤液作为供试品溶液。另取鳖甲对照药材3g，加水70ml，煎煮30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣自“加甲醇5ml”起，同法制成对照药材溶液。照薄层色谱法（《中国药典》2020年版四部通则0502）试验，吸取供试品溶液2μl、对照药材溶液8μl，分别点于同一3%NaAc硅胶G薄层板上，以正丁醇-乙醇-冰醋酸-水（4∶1∶1∶2）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，在日光下检视。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 取鳖甲对照药材适量，约0.1g，置于具塞水解管中，加入9mol/L盐酸溶液10ml，150℃水解3小时，取出，放冷，混匀，滤过，精密量取5ml滤液移蒸发皿中，蒸干，残渣加0.1mol/L盐酸溶液溶解，转移至25ml量瓶中，加0.1mol/L盐酸溶液至刻度，摇匀，作为鳖甲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。

取丝氨酸对照品、精氨酸对照品、异亮氨酸对照品、亮氨酸对照品、L-赖氨酸适量，精密称定，加0.1mol/L盐酸溶液制成每1ml各含50μg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。

精密量取上述参照物溶液和供试品溶液各5ml，分别置25ml量瓶中，各加0.1mol/L异硫氰酸苯酯（PITC）的乙腈溶液、1mol/L三乙胺的乙腈溶液2.5ml，摇匀，室温放置1小时后，加50%乙腈至刻度，摇匀。取10ml，加正己烷10ml，振摇，放置10分钟，取下层溶液，滤过，取续滤液，即得。
测定法 分别精密吸取衍生化后的对照品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8个峰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：丝氨酸；峰2：甘氨酸；峰3：精氨酸；峰4：脯氨酸；

峰5：缬氨酸；峰6：异亮氨酸；峰7：亮氨酸；峰8：L-赖氨酸

色谱柱：Kromasil 100-5 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】 取本品约2g，研细，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年版四部通则2201）测定，不得少于4.0%。

【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（4:1）为流动相A；以0.1mol/L醋酸钠溶液（用醋酸调节pH值至6.5）-乙腈（93:7）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°C；检测波长为254nm。理论板数按脯氨酸峰计算应不低于4000。

	时间（分钟）
	流动相A(%)
	流动相B(%)

	0~9
	0(3
	100(97

	9~22
	3
	97

	22~23
	3(17
	97(83

	23~32
	17(18
	83(82

	32~38
	18(30
	82(70

	38~45
	30(34
	70(66

	45~47
	34(100
	66(0

	47~55
	100
	0


对照品溶液的制备 取甘氨酸对照品、脯氨酸对照品、缬氨酸对照品适量，精密称定，加0.1mol/L盐酸溶液制成每1ml含甘氨酸540μg、脯氨酸320μg、缬氨酸70μg的混合对照品溶液。
供试品溶液的制备 取本品适量，研细，取约0.2g，精密称定，置于具塞水解管中，精密加入9mol/L盐酸溶液10ml，称定重量，150℃水解3小时，取出，放冷，再称定重量，用9mol/L盐酸溶液补足减失重量，混匀，滤过，精密量取5.0ml滤液移蒸发皿中，蒸干，残渣加0.1mol/L盐酸溶液溶解，转移至25ml量瓶中，加0.1mol/L盐酸溶液至刻度，摇匀，即得。

精密量取上述对照品溶液和供试品溶液各5ml，分别置25ml量瓶中，各加0.1mol/L异硫氰酸苯酯（PITC）的乙腈溶液2.5ml，1mol/L三乙胺的乙腈溶液2.5ml，摇匀，室温放置1小时后，加50%乙腈至刻度，摇匀。取10ml，加正己烷10ml，振摇，放置10分钟，取下层溶液，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5μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含甘氨酸（C2H5NO2）应为35.0mg~148.0mg、脯氨酸（C5H9NO2）应为20.0mg~79.0mg、缬氨酸（C5H11NO2）应为3.0mg~15.0mg。
【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片10g

【贮藏】 密封。

芦荟（库拉索芦荟）配方颗粒

Luhui(kulasuoluhui) Peifangkeli

【来源】  本品为百合科植物库拉索芦荟Aloe barbadensis Miller叶的汁液浓缩干燥物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】  取芦荟（库拉索芦荟）饮片1000 g，加水煎煮，滤过（干浸膏出膏率为51%～94%），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，味极苦。

【鉴别】  取本品0.5g，研细，加甲醇20ml，置水浴上加热至沸，振摇数分钟，滤过，取滤液作为供试品溶液。另取芦荟（库拉索芦荟）对照药材0.5g，同法制成对照药材溶液。再取芦荟苷对照品，加甲醇制成每1ml含3mg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，以乙酸乙酯-甲醇-水（100∶17∶13）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以10%氢氧化钾甲醇溶液，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150mm，内径为2.1mm，粒径为1.8μm）为色谱柱；以乙腈为流动相A，以水为流动相B，按下表的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.3ml，柱温为40℃，检测波长为210nm。理论板数按芦荟苷峰计算应不低于8000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~10
	10→15
	90→85

	10~30
	15→21
	85→79

	30~40
	21→30
	79→70

	40~55
	30→50
	70→50

	55~57
	50→10
	50→90

	57~67
	10
	90


参照物溶液的制备  取芦荟（库拉索芦荟）对照药材0.5g，置具塞锥形瓶中，加甲醇

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。另取芦荟苷对照品、芦荟新甙D对照品、芦荟苷B对照品适量，加甲醇制成每1ml各含50μg、30μg、40μg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0.1g，置具塞锥形瓶中，加甲醇25ml，超声处理（功率300W，频率40kHz）30分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取参照物溶液和供试品溶液各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，以芦荟苷参照物峰相对应的峰为S峰，计算峰4、峰5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：1.06（峰4）、1.19（峰5）。
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对照特征图谱

峰1：芦荟苷B；峰2：芦荟新甙D；峰3(S)：芦荟苷

色谱柱：ACQUITY UPLC HSS T3，2.1mm×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44.0%。

【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1.6μm~1.8μm）；以乙腈-水（25∶75）为流动相；流速为每分钟0.3ml；柱温为35℃；检测波长为355nm。理论板数按芦荟苷峰计算应不低于5000。

对照品溶液的制备  取芦荟苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含200μg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50ml量瓶中，加甲醇30ml，超声处理（功率300W，频率40kHz）15分钟，放冷，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含芦荟苷（C21H22O9）含量应为90.0mg~220.0mg。

【规格】  每1g配方颗粒相当于饮片1g
【贮藏】  密封。

绿豆配方颗粒

Lüdou Peifangkeli

【来源】 本品为豆科植物绿豆Phaseolus radiatus 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】 取绿豆饮片5000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为10%~18.5%），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】 本品为灰黄色至灰褐色的颗粒；气微香，味淡，略有豆腥味。

【鉴别】 取本品1g，研细，加甲醇20ml，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。另取绿豆对照药材5g，加水100ml，煎煮30分钟，滤过，滤液蒸至近干，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8μl，分别点于同一硅胶GF254薄层板上，以乙酸乙酯-甲醇-水（10∶1.7∶1.3）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，0.05%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220nm。理论板数按牡荆素峰计算应不低于3000。
	时间（分钟）
	流动相A(%)
	流动相B(%)

	0~18
	10→40
	90→60

	18~25
	40→60
	60→40


参照物溶液的制备 取绿豆对照药材约1.0g，置具塞锥形瓶中，加50%乙醇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和供试品溶液各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峰中的4个特征峰保留时间相对应；其中峰2、峰3应分别与相应对照品参照物峰的保留时间相对应；与牡荆素参照物峰相对应的峰为S峰，计算特征峰1、峰4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：0.36（峰1）、1.30（峰4）。
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对照特征图谱

峰2（S）：牡荆素；峰3：异牡荆苷

色谱柱：HSS T3，2.1×100mm，1.8μm
【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6.0%。

【含量测定】 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-0.05%磷酸（40:60）为流动相；检测波长为337nm。理论板数按牡荆素峰计算应不低于3000。
对照品溶液的制备 取牡荆素对照品、异牡荆苷对照品适量，精密称定，加70%乙醇制成每1ml各含60μg的混合溶液，作为对照品溶液。
供试品溶液的制备 取本品适量，研细，取约0.5g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入70%乙醇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70%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和供试品溶液各5μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含牡荆素（C21H20O10）与异牡荆苷（C21H20O10）含量总量应为3.0mg~8.0mg。
【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片5.0g
【贮藏】 密封。

桂枝配方颗粒

Guizhi Peifangkeli

【来源】 本品为樟科植物肉桂Cinnamomum cassia Presl的干燥嫩枝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】 取桂枝饮片7500g，加水煎煮，收集芳香水适量（以β-环糊精适量包合，备用），滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为3.0%~7.0%），干燥（或干燥，粉碎），加入辅料适量，加入芳香水β-环糊精包合物，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】 本品为灰棕色至红棕色的颗粒；有特异香气，味甜、微苦、微辛。

【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。另取桂枝对照药材1g，同法制成对照药材溶液。再取肉桂酸对照品、桂皮醛对照品，分别加甲醇制成每1ml各含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，吸取供试品溶液与对照品溶液各5μl、对照药材溶液10μl，分别点于同一硅胶GF254薄层板上，以正己烷−乙醚−冰醋酸（5︰5︰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  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%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0.4ml；柱温为25℃；检测波长为254nm。理论板数按肉桂酸峰计算应不低于5000。

	时间（分钟）
	流动相A(%)
	流动相B(%)

	0~3
	10
	90

	3~6
	10→15
	90→85

	6~11
	15→20
	85→80

	11~16
	20→32
	80→68

	16~25
	32→40
	68→60

	25~28
	40→45
	60→55


参照物溶液的制备  取桂枝对照药材0.5g，置具塞锥形瓶中，加入70%甲醇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【含量测定】项下对照品溶液，作为对照品参照物溶液。再取肉桂酸对照品、原儿茶酸对照品、香豆素对照品，加甲醇制成每1ml含肉桂酸50 µg、原儿茶酸50µg、香豆素10 µg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1g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入70%甲醇25ml，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2、峰5和峰6应分别与原儿茶酸对照品、香豆素对照品、肉桂酸对照品、桂皮醛对照品参照物峰的保留时间相对应。与肉桂酸对照品参照物相应的峰为S峰，计算峰3、峰4、峰7和峰8与S峰的相对保留时间，其相对保留时间应在规定值的±10%之内。规定值为：0.93（峰3）、0.94（峰4）、1.08（峰7）、1.21（峰8）。
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对照特征图谱

峰1：原儿茶酸；峰2：香豆素；峰5（S）：肉桂酸；峰6：桂皮醛
色谱柱： Endeavorsil 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】 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18.0%。
【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；检测波长290nm。理论板数按桂皮醛峰计算应不低于3000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~2
	20→25
	80→75

	2~10
	25→30
	75→70

	10~11
	30→20
	70→80


对照品溶液的制备  取桂皮醛对照品适量，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0.5g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入70%甲醇50ml，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含桂皮醛（C9H8O）应为6.5mg~18.0mg。
【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片7.5g

【贮藏】 密封。

鸡内金配方颗粒

Jineijin Peifangkeli

【来源】  本品为雉科动物家鸡Gallus gallus domesticus Brisson的干燥沙囊内壁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】  取鸡内金饮片8000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为4.5%~9%
），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】  本品为类白色至黄白色的的颗粒；气微腥，味苦。

【鉴别】  （1）取本品1.5g，研细，加乙醇30ml，加热回流30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加水20ml使溶解，用三氯甲烷振摇提取2次，每次15ml，合并三氯甲烷液，蒸干，残渣加甲醇1ml使溶解，作为供试品溶液。另取鸡内金对照药材0.2g，加水10ml，煮沸30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣自“加乙醇30ml”起，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8µl、对照药材溶液15µl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以三氯甲烷-乙酸乙酯-甲酸（3∶3∶0.5）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，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。

（2）取本品0.1g，研细，加1%碳酸氢铵溶液25ml，超声处理30分钟，用微孔滤膜滤过，取续滤液1ml，加胰蛋白酶溶液100μl（取序列分析用胰蛋白酶，加1%碳酸氢铵溶液制成每1ml中含1mg的溶液，临用时配制），摇匀，37℃恒温酶解12小时，作为供试品溶液。另取鸡源多肽I对照品、鸡源多肽II对照品适量，精密称定，加1%碳酸氢铵溶液制成每1ml各含2μg的混合溶液，作为对照品溶液。照高效液相色谱法-质谱法（中国药典2020年版通则0512和通则0431）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至1.9μm）；以乙腈为流动相A，以0.1%甲酸溶液为流动相B，按表7-1中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.3ml。采用质谱检测器，电喷雾正离子模式（ESI+），进行多反应监测（MRM），选择质荷比（m/z）379.21（双电荷）→571.36和m/z 379.21（双电荷）→385.26，m/z 785.41（双电荷）→941.51和m/z 785.41（双电荷）→245.08作为检测离子对进行检测。取对照品溶液，进样2μl，按上述检测离子对测定的MRM色谱峰的信噪比均应大于3:1。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~5
	8→20
	92→80

	5~10
	20→35
	80→65

	10~11
	35→90
	65→10

	11~13
	90
	10


吸取供试品溶液2μl，注入高效液相色谱-质谱联用仪，测定。以质荷比（m/z）379.21（双电荷）→571.36和m/z 379.21（双电荷）→385.26，m/z 785.41（双电荷）→941.51和m/z 785.41（双电荷）→245.08离子对提取的供试品离子流色谱中，应同时呈现与对照品色谱保留时间一致的色谱峰。

【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  取鸡内金对照药材0.1g，置具塞水解管中，加入6mol/L盐酸溶液10ml，密塞，置150℃水解3小时，放冷，滤过，滤液移至蒸发皿中，水解管与滤渣再用水10ml分次洗涤，滤过，滤液并入蒸发皿中，蒸干，残渣加0.1mol/L盐酸溶液溶解，转移至25ml量瓶中，加0.1mol/L盐酸溶液至刻度，摇匀，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。再取苏氨酸对照品、酪氨酸对照品、缬氨酸对照品、L-异亮氨酸
对照品、亮氨酸对照品适量，精密称定，加0.1mol/L盐酸溶液制成每1ml各含50μg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。

精密量取上述参照物溶液和供试品溶液各5ml，分别置25ml量瓶中，各加0.1mol/L异硫氰酸苯酯（PITC）的乙腈溶液2.5ml，1mol/L三乙胺的乙腈溶液2.5ml，摇匀，室温放置1小时后，加50%乙腈至刻度，摇匀。取10ml，加正己烷10ml，振摇，放置10分钟，取下层溶液，滤过，取续滤液，即得。
测定法  分别精密吸取衍生化后的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，且9个峰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：甘氨酸；峰2：苏氨酸；峰3：丙氨酸；峰4：脯氨酸；峰5：酪氨酸；

峰6：缬氨酸；峰7：L-异亮氨酸
；峰8：亮氨酸；峰9：苯丙氨酸

色谱柱：Kromasil 100-5 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250mm，内径为4.6mm，粒径为5μm）；以0.lmol/L醋酸钠溶液（用醋酸调节pH值至6.5）-乙腈（93:7）为流动相A；以乙腈-水（4:1）为流动相B，按表7-2中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟1.0ml；柱温为30°C；检测波长为254nm。理论板数按丙氨酸峰计算应不低于4000。

	时间（分钟）
	流动相A(%)
	流动相B(%)

	0~9
	100(97
	0(3

	9~22
	97
	3

	22~23
	97(83
	3(17

	23~32
	83(82
	17(18

	32~38
	82(70
	18(30

	38~45
	70(66
	30(34

	45~47
	66(0
	34(100

	47~55
	0
	100


对照品溶液的制备 取甘氨酸对照品、丙氨酸对照品、脯氨酸对照品、苯丙氨酸对照品适量，精密称定，加0.1mol/L盐酸溶液制成每1ml含甘氨酸100μg、丙氨酸60μg、脯氨酸90μg、苯丙氨酸80μg的混合溶液。
供试品溶液的制备 取本品适量，研细，取约0.2g，精密称定，置具塞水解管中，精密加入6mol/L盐酸溶液10ml，称定重量，密塞，置150℃水解3小时，放冷，再称定重量，用6mol/L盐酸溶液补足损失重量，滤过，移取滤液5ml至蒸发皿中，蒸干，残渣加0.1mol/L盐酸溶液溶解，转移至25ml量瓶中，加0.1mol/L盐酸溶液至刻度，摇匀，即得。

精密量取上述对照品溶液和供试品溶液各5ml，分别置25ml量瓶中，各加0.1mol/L异硫氰酸苯酯（PITC）的乙腈溶液、1mol/L三乙胺的乙腈溶液2.5ml，摇匀，室温放置1小时后，加50%乙腈至刻度，摇匀。取10ml，加正己烷10ml，振摇，放置10分钟，取下层溶液，滤过，取续滤液，即得。
测定法 分别精密吸取衍生化后的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含甘氨酸（C2H5NO2）应为11.0mg~40.0mg，丙氨酸（C3H7NO2）应为8.0mg~25.0mg，脯氨酸（C5H9NO2）应为10.0mg~40.0mg，苯丙氨酸（C10H13NO2）应为10.0mg~33.0mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片8g

【贮藏】 密封。

马齿苋配方颗粒

Machixian Peifangkeli

【来源】 本品为马齿苋科植物马齿苋Portulaca oleracea L.的干燥地上部分经炮制并按标准汤剂主要质量指标加工制成的颗粒。

【制法】 取马齿苋饮片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，分装，即得。

【性状】 本品为黄棕色至棕褐色的颗粒；气微，味微酸。

【鉴别】 取本品0.5g，研细，加乙醇20ml，超声处理20分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加乙醇1ml使溶解，作为供试品溶液。另取马齿苋对照药材1g，加水50ml，加热煎煮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，吸取上述两种溶液各2μl，分别点于同一聚酰胺薄膜上，以乙酸乙酯-甲醇-甲酸（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]项下。

参照物溶液的制备  取马齿苋对照药材2g，置具塞锥形瓶中，加水25ml，超声处理（功率500W，频率40kHz）30分钟，取出，离心，取上清液转移至50ml量瓶中，重复提取一次，合并上清液，用水定容至刻度，精密量取25ml，置分液漏斗中，用乙酸乙酯振摇提取3次，每次20ml，合并乙酸乙酯液，自然挥干，残渣加甲醇2ml使溶解，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取咖啡酸和阿魏酸对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含咖啡酸4µg、阿魏酸6µg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]项下。

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，并应与对照药材参照物色谱中的5个特征峰相对应，其中2个色谱峰应与相应对照品参照物色谱峰的保留时间相对应。与咖啡酸对照品参照物相应的峰为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%之内，规定值为：0.93（峰1）、1.50（峰3）、1.68（峰4）。
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对照特征图谱

峰2（S）：咖啡酸；峰5：阿魏酸 

色谱柱：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】 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14.0%。

【含量测定】 照高效液相色谱法（中国药典2015年版四部通则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0.2ml；柱温为35℃，检测波长为323nm。理论板数按咖啡酸峰计算应不低于5000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0～15
	8→13
	92→87

	15～15.1
	13→90
	87→10

	15.1～17
	90
	10


对照品溶液的制备  取咖啡酸和阿魏酸对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含咖啡酸4µg、阿魏酸6µg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，精密加入水20ml，超声处理（功率250W，频率40kHz）30分钟，放冷，用乙酸乙酯振摇提取3次，每次20ml，合并乙酸乙酯液，自然挥干，残渣加甲醇使溶解，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1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含咖啡酸（C9H8O4）和阿魏酸（C10H10O4）的总量应为0.06mg~0.2mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片4g

【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，分别加甲醇制成每1ml含原儿茶酸、肉桂酸各0.1mg、绿原酸15µg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  分别精密吸取参照物溶液和供试品溶液各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个特征峰的保留时间相对应；其中3个峰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，摇匀，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 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。
千年健配方颗粒

Qiannianjian Peifangkeli

【来源】 本品为天南星科植物千年健 Homalomena occulta （Lour.） Schott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】 取千年健饮片5000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为10%~17%），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】 本品为浅棕黄色至深棕色的颗粒；气微，味苦。

【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。另取千年健对照药材2g，加水50ml，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年通则0502）试验，吸取上述两种溶液各5µl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以三氯甲烷－甲醇（10∶1）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以10%的硫酸乙醇溶液，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1.6μm）；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0.3ml；柱温为35℃；检测波长为290nm。理论板数按5-羟甲基糠醛峰计算应不低于3000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0～5
	2→5
	98→95

	5～13
	5→15
	95→85

	13～20
	15→28
	85→72

	20～25
	28
	72


参照物溶液的制备  取千年健对照药材2g，置具塞锥形瓶中，加入50%甲醇20ml，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5-羟甲基糠醛对照品适量，加甲醇制成每1ml含15μg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，再次称定重量，用50%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。
测定法  分别精密吸取参照物溶液和供试品溶液各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应与对照品参照物峰的保留时间相对应。与5-羟甲基糠醛参照物相应的峰为S峰，计算峰1、峰3与S峰的相对保留时间，其相对保留时间应在规定值的±10%之内，规定值为：0.73（峰1）、1.28（峰3）。

[image: image9.png]180

160

140

(& Simv]
2

8 5 3 8

4
fean

P

R(5)

0

1"

2

B 1
HiEmin

18

16

7

18

18

2




对照特征图谱
峰2（S）：5-羟甲基糠醛

色谱柱：CORTECS T3，2.1mm×150mm，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】 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  以两性离子亲水作用固定相为填充剂；以乙腈-0.005mol/L甲酸铵溶液（89∶11）为流动相；柱温为20℃；电雾式检测器检测。理论板数按蔗糖峰计算应不低于3000。

对照品溶液的制备  取蔗糖对照品适量，精密称定，加50%甲醇制成每1ml含0.2mg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，精密加入水25ml，密塞，称定重量，超声处理（功率250W，频率40kHz）15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0.2µl、1µl，供试品溶液1µl，注入液相色谱仪，测定，以外标两点法对数方程计算，即得。

本品每1g含蔗糖（C12H24O12）应为4.0mg~50.0mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片5g

【贮藏】 密封。

乳香（埃塞俄比亚乳香）配方颗粒
Ruxiang（Aisai’erbiyaruxiang） Peifangkeli

【来源】 本品为橄榄科植物乳香树Boswellia carterii Birdw.及同属植物Boswellia bhaw-dajiana Birdw.树皮渗出的树脂（埃塞俄比亚乳香）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】 取乳香（埃塞俄比亚）饮片1300g，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41%~65%），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】 本品为黄白色至浅灰黄色的颗粒，气香，味微苦。

【鉴别】 取本品0.5g，研细，加乙醇20ml，超声处理20分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加乙醇1ml使溶解，作为供试品溶液。另取乳香对照药材0.5g，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年版四部通则0502）试验，吸取上述两种溶液各2~5μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以石油醚（60~90℃）-乙酸乙酯（17∶2）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，在与对照药材色谱相应位置上，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0.05%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0~18分钟为210nm，18~28分钟为250nm，28~50分钟为210nm。理论板数按11-羰基-β-乙酰乳香酸峰计算应不低于3000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~18
	75→80
	25→20

	18~28
	80→82
	20→18

	28~35
	82→98
	18→2

	35~50
	98
	2


参照物溶液的制备 取乳香对照药材约0.2g，置具塞锥形瓶中，加甲醇50ml，超声处理（功率250W，频率40kHz）30分钟，取出，放冷，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液；另取11-羰基-β-乙酰乳香酸对照品和α-乳香酸对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含11-羰基-β-乙酰乳香酸60μg，α-乳香酸30μg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10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

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2个峰应与相应的对照品参照物峰保留时间相对应，与11-羰基-β-乙酰乳香酸参照物相应的峰为S1峰，计算峰1与S1峰的相对保留时间，其相对保留时间应该在规定值的±10%之内，规定值为：0.64（峰1）；与α-乳香酸参照物相应的峰为S2峰，计算峰3、峰5与S2峰的相对保留时间，其相对保留时间应该在规定值的±10%之内，规定值为：0.96（峰3）、1.25（峰5）。
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对照特征图谱
峰2（S1）：11-羰基-β-乙酰乳香酸；峰4（S2）：α-乳香酸
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】 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】 挥发油 照挥发油测定法（中国药典2020年版通则2204）测定。

本品含挥发油应为0.70%~3.70%（ml/g）。
11-羰基-β-乙酰乳香酸 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；以甲醇-0.05%磷酸溶液（83：17）为流动相；流速为每分钟1.0ml；柱温为30℃；检测波长为250nm。理论板数按11-羰基-β-乙酰乳香酸峰计算应不低于3000。

对照品溶液的制备 取11-羰基-β-乙酰乳香酸对照品适量，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0.2g，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，取出，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和供试品溶液各10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含11-羰基-β-乙酰乳香酸（C32H48O5）应为9.0mg~42.0mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片1.3g

【贮藏】 密封。

锁阳配方颗粒

Suoyang Peifangkeli
【来源】 本品为锁阳科植物锁阳Cynomorium songaricum Rupr.的干燥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】 取锁阳饮片2000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为28%-38%），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】 本品为浅棕色至棕褐色颗粒；气微，味甘而涩。
【鉴别】 取本品0.5g，研细，加水10ml，超声处理（功率500W，频率40kHz）10分钟，滤过，取滤液作为供试品溶液。另取锁阳对照药材1g，同法制作对照药材溶液。再取脯氨酸对照品，加水制成每1ml含2mg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4μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以正丙醇-冰醋酸-乙醇-水（4∶1∶1∶2）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以吲哚醌试液，在100℃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，检测波长为290nm。
参照物溶液的制备 取锁阳对照药材0.5g，加水45ml，煎煮45分钟，放冷，离心，取上清液，置10ml容量瓶中，加水稀释至刻度，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、儿茶素对照品适量，精密称定，分别加50%甲醇制成每1ml含没食子酸40μg、儿茶素0.4mg的溶液，作为对照品参照物溶液；再取[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应分别与相应对照品参照物峰保留时间相对应。与原儿茶酸参照物峰相对应的峰为S1峰，计算峰2、峰3与S1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：0.54（峰2）、0.81（峰3）；与儿茶素参照物峰相对应的峰为S2峰，计算峰6、峰7、峰8与S2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：1.18（峰6）、1.40（峰7）、1.47（峰8）。
[image: image11.png]Is1(8)

0123456 78 91011121314 1516 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30
Himin]




 对照特征图谱
峰1：没食子酸；峰4(S1)：原儿茶酸；峰5 (S2)：儿茶素

色谱柱：CORTECS T3 C18，2.1mm×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】 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14.0%。
【含量测定】 照高效液相色谱法（中国药典2020年版四部通则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0.2%甲酸溶液为流动相B，按下表的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.3ml；柱温为35℃；检测波长为260nm。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（%）

	0～9
	0
	100

	9～10
	0→10
	100→90

	10～13
	10
	90

	13～20
	10→14
	90→86

	20～26
	14→16
	86→84

	26～30
	16→18
	84→82


对照品溶液的制备 取原儿茶酸对照品适量，精密称定，加50%甲醇制成每1ml含原儿茶酸40μg的溶液，即得。

供试品溶液的制备 取本品适量，研细，取约1.0g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入30%甲醇10ml，密塞，称定重量，超声处理（功率500W，频率40kHz）20分钟，放冷，再称定重量，用30%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，注入高效液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含原儿茶酸（C7H6O4）应为0.045mg~0.30mg。

【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（干浸膏出膏率为29.5%~53.8%），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，应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，加入水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。另取色氨酸对照品，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  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。

供试品指纹图谱中应呈现与对照药材参照物色谱峰保留时间相同的色谱峰，其中峰3应与色氨酸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：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。理论板数按色氨酸峰计算应不低于5000。

对照品溶液的制备  取色氨酸对照品适量，精密称定，加30%甲醇制成每1ml含5μg的溶液，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。

降香配方颗粒

Jiangxiang Peifangkeli

【来源】 本品为豆科植物降香檀Dalbergia odorifera T. Chen树干和根的干燥心材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】 取降香饮片11000g，加水煎煮，收集挥发油适量（以β-环糊精适量包合，备用），滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为1.9%~4.1%），加辅料适量，干燥（或干燥，粉碎），再加入辅料适量，加入挥发油β-环糊精包合物，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】 本品为黄色至棕色的颗粒；气微，味微苦。

【鉴别】 （1）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。另取降香对照药材0.5g，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，吸取供试品溶液10µl、对照药材溶液5µl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以甲苯-乙醚-三氯甲烷（7∶2∶1）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以1%香草醛硫酸溶液与无水乙醇（1∶9）的混合溶液，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。

（2）取[鉴别]（1）项下供试品溶液和对照药材溶液，照薄层色谱法（中国药典2020年版通则 0502）试验，吸取上述供试品溶液5µl、对照药材溶液2µl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以甲苯-乙酸乙酯（2︰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0.1%磷酸溶液为流动相B，按下表中规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.25ml；柱温为35℃；检测波长为295nm。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0～10
	20→25
	80→75

	10～14
	25→26
	75→74

	14～15
	26→32
	74→68

	15～17
	32→35
	68→65

	17～20
	35→40
	65→60

	20～24
	40→65
	60→35

	24～26
	65→20
	35→80


参照物溶液的制备  取降香对照药材1g，置具塞锥形瓶中，加入水25ml，加热回流1小时，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液
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和供试品溶液各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。
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对照特征图谱

色谱柱：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】 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】 挥发油  照挥发油测定法（中国药典2020年版通则2204）测定。 

本品含挥发油应为0.3%~3.5%（ml/g）。
柚皮素  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0.20ml；柱温为35℃；检测波长为289nm。理论板数按柚皮素峰计算应不低于3000。
	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0～18
	20→25
	80→75

	18～19
	25→60
	75→40

	19～24
	60
	40

	24～26
	60→20
	40→80


对照品溶液的制备  取柚皮素对照品适量，精密称定，加50%甲醇制成每lml含6μg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25ml，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含柚皮素（C15H12O5）的量应为0.5mg~13.0mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片11g

【贮藏】 密封。
白药子配方颗粒

Baiyaozi Peifangkeli

【来源】 本品为防己科植物头花千金藤Stephania cepharantha Hayata的干燥块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】 取白药子饮片7100g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为8%~14%），干燥（或干燥、粉碎），加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】 本品为浅黄色至棕黄色颗粒；气微，味苦。
【鉴别】 取本品0.5g，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。另取白药子对照药材0.5g，同法制成对照药材溶液。取千金藤素对照品，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，吸取上述对照品溶液、对照药材溶液和供试品溶液各10(l，分别点于同一硅胶G薄层板上，以三氯甲烷-甲醇（8∶1）为展开剂，展开，取出，晾干，碘熏至斑点显色清晰。供试品色谱中，在与对照品色谱和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 取白药子对照药材1.0g，加水30ml，煮沸后加热回流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10(l，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；与千金藤素参照物相对应的峰为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：0.26（峰1）、0.45（峰2）、0.51（峰3）、0.80（峰4）、0.93（峰5）。
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对照特征图谱

峰6（S）：千金藤素

色谱柱：XBridge Shield RP18，4.6mm×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12.0%。

【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）；以甲醇为流动相A，以0.1%三乙胺溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；柱温为30℃；检测波长为282nm，理论板数按千金藤素峰计算应不低于5000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~10
	40→47
	60→53

	10~18
	47→58
	53→42

	18~24
	58
	42

	24~30
	58→75
	42→25

	30~40
	75
	25

	40~60
	75→90
	25→10


对照品溶液的制备 取千金藤素对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含8μg的溶液，即得。
供试品溶液的制备 取本品适量，研细，取约0.25g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加70%甲醇25ml，密塞，称定重量，超声处理（功率250W，频率40kHz）40分钟，取出，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含千金藤素（C37H38N2O6）应为0.5mg~1.1mg。

【规格】每1g配方颗粒相当于饮片7.1g
【贮藏】密封。

浮小麦配方颗粒

Fuxiaomai Peifangkeli

【来源】 本品为禾本科植物小麦Triticum aestivum L.的干燥轻浮瘪瘦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】 取浮小麦饮片10000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为6%-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】 本品为黄白色至黄色颗粒；气微、味淡。

【鉴别】 取本品1g，研细，加无水乙醇25ml，超声处理 30 分钟，滤过，滤液浓缩至1ml，作为供试品溶液。另取浮小麦对照药材1g，加水50ml，煎煮30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣自“加无水乙醇25ml”起，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4~10 µl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以正丁醇-冰醋酸-水（4∶1∶5）的上层溶液为展开剂，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年版四部通则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 取浮小麦对照药材粉末约1.0g，置具塞锥形瓶中，精密加入10%甲醇20mL，密塞，超声处理（功率300W，频率40kHz）20分钟，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]项下的尿苷、鸟苷对照品溶液，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 精密吸取参照物溶液及供试品溶液各5~10(L，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品特征图谱中应呈现7个特征峰，并应与对照药材参照物色谱峰中的7个特征峰相对应，其中峰3、峰5应分别与尿苷、鸟苷对照品参照物峰保留时间相对应。与尿苷参照物峰相应的峰为S1峰，计算峰1、峰2与S1的相对保留时间，其相对保留时间应在规定值的±10%之内，规定值为：0.63（峰1）、0.71（峰2）；与鸟苷参照物峰相应的峰为S2峰，计算峰4、峰6~7与S2的相对保留时间，其相对保留时间应在规定值的±10%之内。规定值为：0.78（峰4）、1.20（峰6）、1.49（峰7）。
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对照特征图谱

峰1：胞苷；峰2：次黄嘌呤；峰3（S1）：尿苷；峰4：腺嘌呤；
峰5（S2）：鸟苷；峰6：色氨酸；峰7：腺苷
色谱柱：HSS T3，4.6mm×250 mm，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，应不得少于6.0%。

【含量测定】照高效液相色谱法（中国药典2020年版四部通则0512）测定。

色谱条件与系统适用性试验 以十八烷基键合硅胶为填充剂（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洗脱；流速为每分钟1.0mL；柱温为30℃；检测波长为260nm。理论板数按鸟苷峰计算应均不低于3000。
	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~13
	0
	100

	13~20
	0→3
	100→97

	20~30
	3→5
	97→95

	30~35
	5→8
	95→92

	35~40
	8→10
	92→90

	40~56
	10
	90


对照品溶液的制备 分别取尿苷、鸟苷、腺苷对照品适量，精密称定，加10%甲醇制成每1ml含尿苷10(g、鸟苷7(g、腺苷7(g的混合溶液，即得。

供试品溶液的制备 取本品适量，研细，取约1.0g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入10%甲醇20mL，密塞，称定重量，超声处理（功率300W，频率40kHz）20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 精密吸取对照品溶液及供试品溶液各5~10(L，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含尿苷（C9H12N2O6）、鸟苷（C10H13N5O5）、腺苷（C10H13N5O4）总量应为0.25mg~0.90mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片10g

【贮藏】 密封。
谷精草配方颗粒

Gujingcao Peifangkeli

【来源】本品为谷精草科植物谷精草Eriocaulon buergerianum Koern.的干燥带花茎的头状花序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】取谷精草饮片7100g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为8%～14%），干燥（或干燥，粉碎），加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】本品为灰棕色至棕褐色颗粒；气微，味淡。
【鉴别】取本品0.5g，研细，加水20ml使溶解，加乙酸乙酯20ml振摇提取，取乙酸乙酯液，蒸干，残渣加甲醇1ml使溶解，作为供试品溶液。另取谷精草对照药材1g，加水50ml，煎煮30分钟，滤过，滤液浓缩至约20ml，加乙酸乙酯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，吸取上述供试品溶液10μl、对照药材溶液20µl，分别点于同一硅胶GF254薄层板上，以甲苯-乙酸乙酯-甲酸（6∶4∶0.2）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。

色谱条件及系统适用性试验 以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长150mm，内径2.1mm，粒径1.8μm）；以乙腈为流动相A，以0.3%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0.3ml；柱温为33°C；检测波长为260nm。理论板数按香草酸峰计算应不低于10000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B(%)

	0→5
	1
	99

	5→32
	1～16
	99～84

	32→40
	16～17
	84～83

	40→45
	17～21
	83～79

	45→50
	21～23
	79～77

	50→55
	23～27
	77～73


参照物溶液的制备 取谷精草对照药材2.0g，置具塞锥形瓶中，加水50ml，加热回流100分钟，滤过，60℃旋蒸蒸干，残渣加50%甲醇25ml，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。取尿苷、鸟苷、腺苷、香草酸对照品适量，精密称定，加50%甲醇制成每1ml各含20μg的混合溶液，作为对照品参照物溶液。

供试品溶液的制备 取[含量测定]香草酸项下的供试品溶液。
测定法 分别精密吸取参照物溶液和供试品溶液各1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品色谱中应呈现12个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的12个特征峰保留时间相对应，其中4个峰应分别与相应对照品参照物峰的保留时间相对应。与香草酸参照物峰相对应的峰为S峰，计算峰4、峰6、峰7、峰8、峰9、峰10、峰11、峰12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：0.56（峰4）、1.15（峰6）、1.29（峰7）、1.53（峰8）、1.63（峰9）、1.69（峰10）、2.16（峰11）、2.18（峰12）。
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对照特征图谱

峰1：尿苷；峰2：腺苷；峰3：鸟苷；

峰4：原儿茶酸；峰5（S）：香草酸；峰9：芦丁

色谱柱：ACQUITY UPLC®HSS T3，2.1mm×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】 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，应不得少于22.0%。
【含量测定】总黄酮 照紫外-可见分光光度法（中国药典2020年版四部通则0401）测定。
对照品溶液的制备 取芦丁对照品适量，精密称定，加60%乙醇制成每1ml含1.0mg的溶液，即得。
标准曲线的制备 精密量取对照品溶液2.0ml、1.6ml、1.2ml、0.8ml、0.4ml、0.2ml，分别置于25ml容量瓶中，加水补至6ml，加5％NaNO2溶液1ml，摇匀，放置6分钟；加10％Al(NO3)3溶液1ml，摇匀，放置6分钟；再加NaOH试液10ml，用60%乙醇定容至刻度，摇匀，放置15分钟，以相应的试剂为空白，照紫外-可见分光光度法（中国药典2020年版四部通则0401)，在510nm波长处测定吸光度，以吸光度为纵坐标，浓度为横坐标，绘制标准曲线。
测定法 取本品适量，研细，取约0.2g，精密称定，置50ml锥形瓶中，精密加入60%乙醇25ml，称定重量，加热回流30分钟，放冷，再称定重量，用60%乙醇补足减失的重量，摇匀，滤过，作为供试品溶液。精密量取供试品溶液2ml，置于25ml容量瓶中，照标准曲线制备项下的方法，自“加水补至6ml”起，依法测定吸光度，以相应的试剂为空白。从标准曲线上读出供试品溶液中芦丁的量，计算，即得。
本品每1g含总黄酮以芦丁（C27H30O16）计，应为50.0mg~100.0mg。
香草酸 照高效液相色谱法（中国药典2020年版 通则0512）测定。
色谱条件及系统适用性试验 以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（柱长150mm，内径2.1mm，粒径1.7μm）；以乙腈为流动相A，以0.3%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0.3ml；柱温为33°C；检测波长为260nm。理论板数按香草酸峰计算应不低于10000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B (%)

	0→20
	10
	90

	20→23
	10～100
	90～0

	23→25
	100～10
	0～90


    对照品溶液的制备  取香草酸对照品适量，精密称定，加50%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，称取约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和供试品溶液各2μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含香草酸（C8H8O4）应为0.20mg～0.50mg。
【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片7.1g

【贮藏】 密封。
海藻（羊栖菜）配方颗粒

Haizao（Yangqicai）Peifangkeli

【来源】 本品为马尾藻科植物羊栖菜Sargassum fusiforme（Harv.）Setch.的干燥藻体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】 取海藻（羊栖菜）饮片3500g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为17%-28%），干燥（或干燥，粉碎），加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】 本品为灰棕色至棕褐色的颗粒；气腥，味微咸。

【鉴别】 取本品粉末3g，加乙酸乙酯30ml，超声处理30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加乙酸乙酯1ml使溶解，作为供试品溶液。另取海藻（羊栖菜）对照药材2g，加水50ml，煎煮30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣自“加乙酸乙酯30ml”起，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、对照药材溶液各20μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以甲苯-乙酸乙酯-甲酸（10∶1∶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  取海藻（羊栖菜）对照药材1g，加水25ml，加热回流30分钟，放冷，摇匀，离心（转速为每分钟4000转）10分钟。取上清液1ml，置西林瓶中，加2mol/L三氟乙酸溶液1ml，密封，110℃水解4个小时，放冷，加2mol/L氢氧化钠溶液880μl，转移至10ml量瓶中，用少量水分次洗涤容器和残渣，洗液并入同一量瓶中，加水至刻度，摇匀，离心（转速为每分钟1200转）5分钟，取上清液200μl，按[含量测定]项下对照品溶液的制备方法，自“加入0.5mol/L的PMP甲醇溶液”起同法操作，取上清液，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2μl，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，其中峰4应与D-半乳糖对照品参照物峰保留时间相对应，峰6应与岩藻糖对照品参照物峰保留时间相对应。与D-半乳糖参照物峰相应的峰为S峰，计算峰1、峰2、峰3、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：0.50（峰1）、0.60（峰2）、0.73（峰3）、1.10（峰5）。
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对照特征图谱

峰4（S）：D-半乳糖；峰5：D-（＋）木糖；峰6：岩藻糖

色谱柱：BEH C18，2.1mm×100mm，1.7μm

【检查】 重金属及有害元素 照铅、镉、砷、汞、铜测定法（中国药典2020年版四部通则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4mg/kg；汞不得过0.1mg/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】 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1.7μm）；以乙腈为流动相A，以0.1%甲酸和5mmol/L醋酸铵溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.5ml；柱温为25℃；检测波长为246nm。理论板数按D-半乳糖峰计算应不低于10000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~9
	15→18.5
	85→81.5

	9~13
	18.5
	81.5

	13~25
	18.5→25
	81.5→75


对照品溶液的制备 取D-半乳糖对照品、岩藻糖对照品适量，精密称定，加水制成每1ml各含12μg的混合对照品溶液。精密量取混合对照品溶液200µl，精密加入0.5mol/L的PMP（1-苯基-3-甲基-5-吡唑啉酮）甲醇溶液与0.2mol/L的氢氧化钠溶液各160μl，混匀，70℃水浴反应30分钟，放冷，再精密加入0.2mol/L的盐酸溶液160μl，混匀。加入三氯甲烷1ml，漩涡混匀10s间隔5s，重复3次后，静置，弃去三氯甲烷层，如此萃取3次，水层离心后，取上清液，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，用水补足减失的重量，摇匀，离心（转速为每分钟4000转）10分钟。精密量取上清液1ml，置西林瓶中，加2mol/L三氟乙酸溶液1ml，密封，110℃水解4个小时，放冷，加2mol/L氢氧化钠溶液880μl，转移至10ml量瓶中，用少量水分次洗涤容器和残渣，洗液并入同一量瓶中，加水至刻度，摇匀，离心（转速为每分钟12000转）5分钟。精密量取上清液200µl，按对照品溶液的制备方法，自“精密加入0.5mol/L的PMP甲醇溶液”起，同法操作，取上清液，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D-半乳糖（C6H12O6）应为5.8mg~14.0mg，岩藻糖（C6H12O5）应为8.0mg~18.0mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片3.5g

【贮藏】 密封。

槐花炭（槐花）配方颗粒

Huaihuatan（Huaihua）Peifangkeli

【来源】本品为豆科植物槐Sophora japonica L.的干燥花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】取槐花炭（槐花）饮片2500g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为25%-40%），干燥（或干燥，粉碎），加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】本品为黄褐色至棕褐色颗粒；气焦香、味微苦涩。
【鉴别】取本品0.2g，研细，加甲醇10ml，振摇10分钟，滤过，取续滤液作为供试品溶液。另取芦丁对照品，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，吸取供试品溶液和对照品溶液各10μl，分别点于同一硅胶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 取槐花对照药材约1.0g，置具塞锥形瓶中，精密加70%甲醇25ml，密塞，超声处理（功率250W，频率40kHz）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1(l，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个特征峰的保留时间相对应，其中峰1应与对照品参照物峰保留时间相对应。与芦丁参照物峰相应的峰为S峰，计算峰2、峰3、峰4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：1.25（峰2）、1.32（峰3）、2.08（峰4）。
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对照特征图谱

峰1（S）：芦丁

色谱柱：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】 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1.7μm）；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0.3ml；柱温为35℃；检测波长为257nm；理论板数按芦丁峰计算应不低于5000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~7
	10→18
	90→82

	7~10
	18
	82

	10~15
	18→35
	82→65

	15~17
	35→50
	65→50


对照品溶液的制备 取芦丁对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含0.75mg的溶液，摇匀，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70%甲醇25ml，密塞，称定重量，超声处理（功率250W，频率40kHz）10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含芦丁（C27H30O16）应为68.0mg~107.0mg。
【规格】每1g配方颗粒相当于饮片2.5g
【贮藏】密封。

姜草果仁配方颗粒

Jiangcaoguoren Peifangkeli

【来源】 本品为姜科植物草果 Amomum tsao-ko Crevost et Lemaire 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】 取姜草果仁饮片6600g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为8%~13%），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】本品为黄棕色至暗棕色的颗粒；有特异香气，味辛辣，微苦。
【鉴别】取本品0.5g，加乙酸乙酯20ml，超声处理30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加乙酸乙酯2ml使溶解，作为供试品溶液。另取草果对照药材1g，加水25ml，煎煮30分钟，滤过，滤液用乙酸乙酯萃取两次，每次20ml，合并乙酸乙酯液，蒸干，残渣加乙酸乙酯2ml使溶解，作为对照药材溶液。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20μl，对照药材溶液10μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以环己烷-乙酸乙酯（1∶1.5）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，置日光下检视。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  以Waters BEH C18（柱长为100mm，柱内径为2.1mm，粒径为1.7μm）为色谱柱；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；检测波长为254nm；柱温为35℃；流速为每分钟0.4ml。理论塔板数按表儿茶素峰计算应不低于3000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0～8
	7→15
	93→85

	8～12
	15→37
	85→63

	12～20
	37→48
	63→52


参照物溶液的制备  取姜草果仁饮片2g，加水50ml，煎煮30分钟，滤过，滤液回收溶剂至干，残渣加70%甲醇25ml，密塞，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，即得。另取[含量测定]项对照品溶液，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、对照品与供试品溶液各2(l，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，并应与随行饮片参照物色谱中的6个特征峰保留时间相对应，与表儿茶素参照物峰相对应的峰为S峰，计算特征峰2、峰3、峰4、峰5、峰6的相对保留时间，相对保留时间应在规定值的±10%范围之内。规定值为：1.44（峰2）、3.46（峰3）、3.51（峰4）、3.73（峰5）、3.93（峰6）。
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对照特征图谱

峰1：表儿茶素

色谱柱：Waters ACQUITY BEH C18，100mm×2.1mm，1.7(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】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，不得低于9.0%。

【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Waters BEH C18（柱长为100mm，柱内径为2.1mm，粒径为1.7μm）为色谱柱；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；检测波长为280nm；柱温为35℃；流速为每分钟0.4ml。理论塔板数按表儿茶素峰计算应不低于3000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0～8
	7→15
	93→85

	8～12
	15→37
	85→63

	12～20
	37→48
	63→52


对照品溶液的制备  取表儿茶素对照品适量，精密称定，加70%甲醇制成每1ml含50μg的溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取0.5g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加70%甲醇25ml，密塞，称定重量，超声处理（功率250W，频率40kHz）30分钟，取出，放冷，以70%甲醇补足减失重量，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含表儿茶素（C15H14O6）的量应为1.5mg~4.0mg。

【规格】每1g配方颗粒相当于饮片6.6g

【贮藏】密封。

牡丹皮配方颗粒

Mudanpi Peifangkeli

【来源】 本品为毛茛科植物牡丹Paeonia suffruticosa Andr.的干燥根皮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】 取牡丹皮饮片3000g，加水煎煮，收集芳香水适量（以β-环糊精适量包合，备用），滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为20%~31%），加入丹皮酚结晶包合物，干燥（或干燥，粉碎），加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】 本品为棕色至深棕色的颗粒；气芳香，味微苦而涩。
【鉴别】 取本品适量，研细，取1g，加水25ml，超声提取（功率250W，频率40kHz）30分钟，取出，置分液漏斗中，用乙酸乙酯振摇提取2次，每次25ml，合并提取液，置50℃以下挥干溶剂，残渣加丙酮1ml使溶解，作为供试品溶液。另取牡丹皮对照药材1g，加水30ml，煎煮30分钟，取出，放冷，滤过，同法制成对照药材溶液。再取丹皮酚对照品适量，加丙酮制成每1ml含2mg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，分别吸取上述三种溶液各10μl，点于同一硅胶G薄层板上，以环己烷-乙酸乙酯-甲酸（3∶1.5∶0.2）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以5%香草醛硫酸乙醇试液（1→10），在105℃下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（柱长为100mm，内径为2.1mm，粒径为1.7μm）色谱柱；以乙腈为流动相A，0.1%甲酸溶液为流动相B，按下表进行梯度洗脱；流速为每分钟0.6ml；柱温为35℃；检测波长为254nm。理论板数按丹皮酚峰计算应不低于5000。
	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0～4
	0→12
	100→88

	4～6
	12
	88

	6～8
	12→21
	88→79

	8～12
	21→40
	79→60

	12～13
	40→100
	60→0

	13～15
	100→0
	0→100


参照物溶液的制备 取牡丹皮对照药材1g，精密称定，置圆底烧瓶中，加水50ml，煎煮30分钟，滤过，滤液作为对照药材参照物溶液。另取没食子酸对照品、丹皮酚对照品适量，精密称定，分别加70%甲醇制成每1ml含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10个特征峰，并应与对照药材参照物色谱中的10个特征峰保留时间相对应，其中2个峰应分别与相应对照品参照物峰的保留时间相对应。与没食子酸参照物峰相应的峰为S1峰，计算特征峰峰2、峰3、峰4的相对保留时间；与丹皮酚参照物峰相应的峰为S2峰，计算特征峰峰5、峰6、峰7、峰8、峰10的相对保留时间，其相对保留时间应在规定值的±10%之内。规定值为：2.58（峰2）、3.25（峰3）、4.50（峰4）、0.64（峰5）、0.78（峰6）、0.90（峰7）、0.93（峰8）、1.03（峰10）。
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对照特征图谱

峰1(S1)：没食子酸；峰4：芍药苷；峰7：牡丹皮苷C；
峰9(S2)：丹皮酚；峰10：苯甲酰芍药苷

色谱柱：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】 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33.0%。

【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-水（45∶55）为流动相；流速为每分钟0.4ml；检测波长为274nm。理论板数按丹皮酚峰计算应不低于5000。

对照品溶液的制备 取丹皮酚对照品适量，精密称定，加70%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，精密成定，置具塞锥形瓶中，精密加入70%甲醇20ml，密塞，称定重量，超声处理（功率250W，频率40kHz）20分钟，取出，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2μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品按干燥品计算，每1g含丹皮酚（C9H10O3）含量范围应为2.5mg～6.5mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片3.0g
【贮藏】 密封。
茜草炭配方颗粒

Qiancaotan Peifangkeli

    【来源】本品为茜草科植物茜草Rubia cordifolia L．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】取茜草炭饮片7700g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为8-13%），干燥（或干燥，粉碎），加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】本品为黄褐色至棕褐色颗粒；气微，味微苦。

【鉴别】取本品0.5g，研细，加水10ml使溶解，用乙酸乙酯振摇提取2次，每次15ml，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。另取异茜草素对照品，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，吸取上述两种溶液各2μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以甲苯-乙酸乙酯-正己烷-甲酸（4∶3∶3∶0.2）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以5%三氯化铝乙醇溶液，热风吹干，置紫外光灯（365nm）下检视。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 同[含量测定]项。

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2(l，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，与异茜草素对照品参照物峰相应的峰为S峰，计算其余各特征峰与S峰的相对保留时间，其相对保留时间应在规定值的±10%之内。规定值为：0.45（峰1）、0.67（峰2）、0.75（峰3）、1.08（峰5）。
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对照特征图谱

峰4（S）：异茜草素

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】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100m，内径为2.1mm，粒径为1.6μm）；以乙腈为流动相A，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0.3ml；柱温为35℃；检测波长为276nm。理论板数按异茜草素峰计算应不低于5000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0～1
	10→20
	90→80

	1～3
	20
	80

	3～9
	20→30
	80→70

	9～12
	30
	70

	12～20
	30→35
	70→65


对照品溶液的制备 取异茜草素对照品适量，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0.5g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇20ml，密塞，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2(l，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含异茜草素（C15H10O4）应为0.15mg~0.80mg。
【规格】每1g配方颗粒相当于饮片7.7g

【贮藏】密封。
油松节（油松）配方颗粒

Yousongjie（Yousong） Peifangkeli

【来源】本品为松科植物油松Pinus tabulieformis Carr.的干燥瘤状节或分枝节，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】取油松节（油松）饮片20000g，加水煎煮，同时提取挥发油适量（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2.1%-4.6%），加入挥发油包合物，干燥（或干燥、粉碎），加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】本品为棕黄色至棕色颗粒；气味特异，味微苦辛。
【鉴别】取本品0.5g，研细，加甲醇15ml超声30分钟，过滤蒸干，残渣加甲醇1ml使溶解，作为供试品溶液；另取银松素单甲醚对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含0.1mg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7µl，对照品溶液7µl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以石油醚（60~90℃）-乙酸乙酯-甲酸（6∶2∶0.3）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以显色剂香草醛硫酸试液，晾干。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2.1mm，粒径1.7μm）；以0.1%甲酸溶液为流动相A，乙腈为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.25ml；柱温35℃；检测波长为280nm。理论板数按银松素单甲醚峰计算应不低于5000。

	时间（分钟）
	流动相A(%)
	流动相B（%）

	0~4
	88→79
	12→21

	4~8
	79→75
	21→25

	8~10
	75→70
	25→30

	10~11
	70
	30

	11~15
	70→65
	30→35

	15~17
	65→55
	35→45

	17~22
	55→45
	45→55

	22~25
	45→35
	55→65

	25~30
	35
	65


参照物溶液的制备  取银松素单甲醚对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含0.1mg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0.5g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加70%甲醇25ml，密塞，超声处理（功率250W，频率40kHz）30分钟，取出，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4个特征峰，其中峰4应与对照品参照物峰保留时间相对应，与银松素单甲醚参照峰相应的峰为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%之内。规定值为：0.47（峰1）、0.82（峰2）、0.87（峰3）。
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对照特征图谱

峰4（S）：银松素单甲醚

色谱柱：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】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30.0%。

【含量测定】挥发油

 照挥发油测定法（通则2204）测定。本品含挥发油含量应为0.6%~1.7%（ml/g）。

【含量测定】银松素单甲醚 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2.1mm，粒径1.7μm）；以0.1%甲酸溶液为流动相A，乙腈为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；流速为每分钟0.25ml；柱温35℃；检测波长为308nm。理论塔板数按银松素单甲醚峰计算应不低于5000。
	时间（分钟）
	流动相A(%)
	流动相B（%）

	0~4
	88→79
	12→21

	4~8
	79→75
	21→25

	8~10
	75→70
	25→30

	10~11
	70
	30

	11~15
	70→65
	30→35

	15~17
	65→55
	35→45

	17~22
	55→45
	45→55

	22~25
	45→35
	55→65

	25~30
	35
	65


对照品溶液的制备  取银松素单甲醚对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml各含0.1mg的溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取0.5g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加70%甲醇25ml，密塞，称定重量，超声处理（功率250W，频率40kHz）30分钟，取出，放冷，以70%甲醇补足减失重量，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含银松素单甲醚（C15H14O2）应为3.0mg~7.0mg。
【规格】每1g配方颗粒相当于饮片20.0g

【贮藏】密封。
制白附子配方颗粒

Zhibaifuzi Peifangkeli

【来源】 本品为天南星科植物独角莲Typhonium giganteum Engl.的干燥块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】 取制白附子饮片2200g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为25%～45%），干燥（或干燥，粉碎），加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】 本品应为乳白色至黄色颗粒；气微，味淡。

【鉴别】 取本品10g，研细，置索氏提取器中，加三氯甲烷-甲醇（3∶1）混合溶液100ml，加热回流2小时，提取液蒸干，残渣加丙酮2ml使溶解，作为供试品溶液。另取白附子对照药材10g，同法制成对照药材溶液。再取β-谷甾醇对照品，加丙酮制成每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，吸取对照品和对照药材溶液各2～4μl、供试品溶液10~20μl，分别点于同一硅胶GF254薄层板上，以三氯甲烷-丙酮（25∶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，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  同[含量测定]项。
参照物溶液的制备 取白附子对照药材约1g，置具塞锥形瓶中，加水30ml，超声处理（功率300W，频率40kHz）60分钟，摇匀，放冷，滤过，取续滤液，即得对照药材参照物溶液；另取尿苷对照品、鸟苷对照品适量，精密称定，分别加水制成每1ml各含1μg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3(l，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品特征图谱中应呈现7个特征峰，并应与对照药材参照物色谱峰中的7个特征峰保留时间相对应，其中峰3、峰5应分别与尿苷、鸟苷对照品参照物保留时间相对应，与尿苷对照品参照物相对应的峰为S1峰，计算峰1、峰2、峰4与S1峰的相对保留时间，与鸟苷对照品参照物相对应的峰为S2峰，计算峰6、峰7与S2峰的相对保留时间，其相对保留时间均应在规定值的±10%范围之内，规定值为：0.52（峰1）、0.82（峰2）、1.35（峰4）、1.06（峰6）、1.10（峰7）。
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对照特征图谱
峰3（S1）：尿苷；峰4：腺苷；峰5（S2）：鸟苷；峰7：5-羟甲基糠醛
色谱柱：HSS T3，2.1mm×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】 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，应不得少于1.0%。

【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 以十八烷基键合硅胶为固定相（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%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260nm；理论板数按尿苷峰计算应不低于5000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~5
	0
	100

	5~10
	0→2
	100→98

	10~18
	2→5
	98→95

	18~24
	5→65
	95→35


对照品溶液的制备 取尿苷对照品适量，精密称定，加水制成每1ml含1μg的溶液，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，精密加水30ml，密塞，称定重量，超声处理（功率300W，频率40kHz）20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与供试品溶液各3(l，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含尿苷（C9H12N2O6）应为0.05mg~0.35mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片2.2g

【贮藏】 密封。

【注意】 孕妇慎用。

苎麻根配方颗粒

Zhumagen Peifangkeli

【来源】本品为荨麻科植物苎麻Boehmeria nivea（L.）Gaud.的干燥根及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】 取苎麻根饮片5900g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为9～17%），干燥（或干燥，粉碎），加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。
【性状】 本品为浅棕色至红棕色颗粒；气微，味微苦。
【鉴别】 取本品粉末7g，加无水乙醇30ml，超声处理20分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加80%乙醇2ml使溶解，作为供试品溶液。取β-谷甾醇对照品，加无水乙醇，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，吸取上述供试品溶液10~15μl、对照品溶液1~2μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以环己烷-乙醚-乙酸乙酯（20∶5.5∶2.5）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以10%硫酸乙醇溶液，在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 取苎麻根对照药材2.5g，加水30ml，加热回流30分钟，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3(l，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2个峰应分别与相应对照品参照物峰的保留时间相对应；与隐绿原酸对照品参照物峰相对应的峰为S峰，计算峰1、峰3、峰5、峰6、峰7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：0.55（峰1）、0.91（峰3）、1.34（峰5）、1.61（峰6）、1.70（峰7）。
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对照特征图谱

峰2：绿原酸；峰4（S）：隐绿原酸

色谱柱：CORTECS® UPLC T3，2.1mm×150mm，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】 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，应不得少于7.0%。

【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1.6μm）；以乙腈为流动相A，以0.2%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0.3ml；柱温为30℃；检测波长为325nm；理论塔板数按隐绿原酸峰计算应不低于10000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~10
	3→8
	97→92

	10~20
	8→10
	92→90

	20~25
	10→20
	90→80

	25~29
	20
	80

	29~30
	20→3
	80→97


对照品溶液的制备 取绿原酸对照品、隐绿原酸对照品适量，精密称定，加50%甲醇分别制成每1ml含绿原酸12µg、隐绿原酸14µg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0.4g，精密称定，置锥形瓶中，精密加入水20ml，密塞，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与供试品溶液各3(l，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含绿原酸（C16H18O9）与隐绿原酸（C16H18O9）的总量应为1.0mg~5.0mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片5.9g

【贮藏】 密封。

大豆黄卷配方颗粒

Dadouhuangjuan Peifangkeli

【来源】  本品为豆科植物大豆Glycine max（L.）Merr. 的成熟种子经发芽干燥的炮制加工品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】  取大豆黄卷饮片4000g，加水煎煮两次，滤过，合并滤液，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为13.5%-25.0%），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，味微甜。

【鉴别】  （1）取本品适量，研细，取0.3g，加甲醇10mL，超声处理30分钟，滤过，取滤液作为供试品溶液。另取大豆黄卷对照药材1g，加水50ml，煎煮，保持微沸30分钟，放冷，离心（转速为每分钟2000转）10分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇2ml，作为对照药材溶液。再取亮氨酸对照品，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10μl、对照药材溶液和对照品溶液各5μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以正丁醇-冰醋酸-水（19∶5∶5）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，在与对照药材色谱和对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。

（2）取染料木苷对照品，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，吸取上述对照品溶液与[鉴别]（1）项下对照药材溶液各5μl、[鉴别]（1）项下供试品溶液10μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以乙酸乙酯-甲醇-水(10∶1.7∶1.3)为展开剂，置展开缸中预饱和30分钟，展开，取出，晾干，喷以2%三氯化铝乙醇溶液，在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；以甲醇为流动相A，以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35℃；检测波长为260nm。理论板数按染料木苷峰计算应不低于5000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~8
	5→10
	95→90

	8~15
	10→28
	90→72

	15~35
	28→45
	72→55

	35~55
	45→60
	55→40


参照物溶液的制备  取大豆黄卷对照药材1g，置具塞锥形瓶中，加水50ml，煎煮30分钟，放冷，离心（转速为每分钟2000转）10分钟，取上清液，蒸干，残渣加70%甲醇10ml使溶解，过滤，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取大豆苷对照品、染料木苷对照品、大豆苷元对照品、染料木素对照品适量，精密称定，加70%甲醇制成每1ml各含20μg的混合溶液，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70%甲醇25ml，超声处理（功率600W，频率40kHz）30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10μl，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3、峰4、峰6、峰7应分别与相应对照品参照物峰保留时间相对应，与染料木苷对照品参照物峰相应的峰为S峰，计算其余各特征峰与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：0.26（峰1）、0.51（峰2）、1.26（峰5）。
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对照特征图谱

峰3：大豆苷；峰4（S）：染料木苷；峰6：大豆苷元；峰7：染料木素

色谱柱： 5 TC-C18(2)，4.6mm×250 mm，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；以甲醇为流动相A，以1%醋酸溶液为流动相B，按下表中的规定进行梯度洗脱；检测波长为260nm。理论板数按大豆苷、染料木苷峰计算应均不得低于5000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~25
	28
	72

	25~33
	28→45
	72→55


对照品溶液的制备  取大豆苷对照品、染料木苷对照品各适量，精密称定，加70%甲醇制成每1ml含大豆苷与染料木苷各20μg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，加热回流2小时，放冷，再称定重量，用70%甲醇补足减失的重量，摇匀，过滤，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含大豆苷（C21H20O9）和染料木苷（C21H20O10）的总量应为3.70mg～6.80mg。

【规格】  每1g配方颗粒相当于饮片4g

【贮藏】  密封。
冬凌草配方颗粒

Donglingcao Peifangkeli

【来源】 本品为唇形科植物碎米桠Rabdosia rubescens（Hemsl.）Hara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】 取冬凌草饮片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），加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】 本品为黄色至棕褐色的颗粒；气微香，味苦、甘。

【鉴别】 取本品1g，研细，加甲醇30ml，超声处理30分钟，滤过，滤液浓缩至1ml，作为供试品溶液。另取冬凌草对照药材3g，加水100ml，煎煮，保持微沸15分钟，滤过，滤液减压浓缩至干，残渣加甲醇30ml，同法制成对照药材溶液。再取冬凌草甲素对照品，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，吸取上述三种溶液各10µl，分别点于同一硅胶GF254薄层板上，使成条带状，以水饱和氯仿-甲醇（10∶1）为展开剂，展开，取出，晾干，紫外光灯（254 nm）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的主斑点；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150mm，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0.28ml；柱温为30℃；检测波长为237nm。理论板数按冬凌草甲素峰计算应不低于4000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0～5
	5
	95

	5～8
	5→10
	95→90

	8～18
	10→13
	90→87

	18～25
	13→18
	87→82

	25～30
	18
	82

	30～45
	18→28
	82→72

	45～60
	28→58
	72→42

	60～75
	58→80
	42→20

	75～78
	80
	20


参照物溶液的制备  取冬凌草对照药材1g，置具塞锥形瓶中，加70%甲醇25 ml，超声处理（功率600W，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1g，研细，置具塞锥形瓶中，加70%甲醇25ml，超声处理（功率600W，频率40kHz）45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1μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品特征图谱中应呈现8个特征峰，并应与对照药材色谱中的8个特征峰保留时间相对应。与冬凌草甲素对照品参照物相应的峰为S峰，计算各特征峰与S峰的相对保留时间，其中峰1规定为0.13～0.18，其它特征峰相对保留时间应在规定值的±10％之内。规定值为：0.40（峰2）、0.83（峰3）、0.87（峰4）、0.91（峰5）、1.56（峰7）、1.61（峰8）。
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对照特征图谱

峰6（S）：冬凌草甲素

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】  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；以甲醇-水（55︰45）为流动相；检测波长为239nm。理论板数按冬凌草甲素峰计算应不低于4000。

对照品溶液的制备  取冬凌草甲素对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含60µg的溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约1.0g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇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含冬凌草甲素（C20H28O6）应为0.90mg-7.00mg。

【规格】  每1g配方颗粒相当于饮片5g

【贮藏】  密封。

鸡骨草配方颗粒

JigucaoPeifang Keli

【来源】 本品为豆科植物广州相思子Abrus cantoniensis Hance的干燥全株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】 取鸡骨草饮片8000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为7%~12%），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】 本品为棕黄色至黄棕色的颗粒；味微苦，气微香。
【鉴别】 取本品适量，研细，取约2g，加甲醇50ml，超声处理1小时，滤过，滤液蒸干，残渣加水10ml使溶解，用水饱和正丁醇振摇提取2次，每次10ml，合并正丁醇液，再用2%盐酸溶液振摇提取2次；每次10ml，合并酸液，用5%氢氧化钠溶液调节pH值至7，再用正丁醇振摇提取 2 次，每次15ml，合并正丁醇液，蒸干，残渣加甲醇1ml使溶解，作为供试品溶液。再取相思子碱对照品，加80%甲醇制成每1ml含0.1mg的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（通则0502）试验，吸取供试品溶液6μl、对照品溶液4μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以正丁醇-醋酸-水（4∶1∶5）的上层溶液为展开剂，展开，取出，晾干，喷以茚三酮试液，在105℃加热至斑点显色清晰，在日光下检视，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250mm，内径为4.6mm，粒径为5μm）；以乙腈为流动相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1ml；柱温为35℃；检测波长为280 nm。理论板数按维采宁-2峰计算应不低于6000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0 ~ 4
	2→10
	98→90

	4～16
	10
	90

	16～17
	10→14
	90→86

	17～20
	14→15
	86→85

	20～21
	15
	85

	21～22
	15→17
	85→83

	22～50
	17
	83


参照物溶液的制备  取鸡骨草对照药材0.5g，置具塞锥形瓶中，加水50ml，超声处理（功率600W，频率40kHz）30分钟，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。再取没食子酸对照品、维采宁-2对照品适量，精密称定，加甲醇分别制成每1ml含没食子酸50μg 、维采宁-2 30μg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。

供试品特征图谱中应呈现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3个峰应分别与相应对照品参照物峰保留时间相对应，与相思子碱参照物相应的峰为S1峰，与维采宁-2参照物相应的峰为S2峰。计算峰3与S1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：1.309（峰3）；计算峰5、峰6、峰7与S2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： 1.092（峰5）、1.132（峰6）、1.245（峰7）。
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对照特征图谱

峰1：没食子酸；峰2（S1）：相思子碱；峰3：刺桐碱；

峰4(S2)：维采宁-2；峰6：夏佛塔苷；峰7：异夏佛塔苷

色谱柱 5TC（2）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项下的热浸法测定（中国药典2020年版通则2201），用乙醇作溶剂，不得少于27.0%。

【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250m，内经为4.6mm，粒度为5.0μm）；以乙腈-0.1%甲酸溶液（9:91）为流动相；检测波长为280nm。理论板数按相思子碱峰计算应不低于6000。

对照品溶液的制备  取相思子碱对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含50μg的溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品适量，研细，取约0.25g，精密称定，精密加入50%甲醇25ml，密塞，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10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含相思子碱（C12H14N2O2）应为0.8mg-2.4mg。
【规格】每1g 配方颗粒相当于饮片8g

【贮藏】密封。
酒豨莶草（豨莶）配方颗粒

Jiuxixiancao（Xixian） Peifangkeli

【来源】 本品为菊科植物豨莶Siegesbeckiaorientalis 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】 取酒豨莶草饮片4000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为14%-25%），干燥（或干燥，粉碎），加辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】 本品为黄棕色至棕褐色颗粒，气微，味苦。

【鉴别】 取本品1g，研细，加甲醇10ml，超声处理15分钟，滤过，取滤液作为供试品溶液。另取豨莶草（豨莶）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。再取奇壬醇对照品，加甲醇制成每1ml含0.1mg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，吸取对照品溶液及对照药材溶液各5μ1、供试品溶液10μ1，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5%香草醛硫酸溶液，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（柱长为250mm，内径为4.6mm，粒径为5μm）；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0.8ml；柱温为25℃；0~36分钟检测波长为230nm，36~60分钟检测波长为215nm。理论板数按咖啡酸峰计算应不低于5000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0 ~10
	1
	99

	10~55
	1→36
	99→64

	55~60
	36
	64


参照物溶液的制备  取豨莶草（豨莶）对照药材1g，置具塞锥形瓶中，加入水50ml，密塞，煎煮30分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，作为对照药材参照物溶液。另取咖啡酸对照品适量，加甲醇制成每1ml含20μg的溶液，作为咖啡酸对照品参照物溶液。取【含量测定】项下对照品溶液，作为奇壬醇对照品参照物溶液。

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和供试品溶液各10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

供试品特征图谱中应呈现3个特征峰，并应与对照药材参照物色谱峰中的3个峰相对应，其中峰2应与咖啡酸对照品参照物峰保留时间相对应，峰3应与奇壬醇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：咖啡酸；峰3：奇壬醇

色谱柱：ZORBAX Eclipse XDB 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2015年版通则2201）项下的热浸法测定，用95%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2015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（28:72）为流动相；检测波长为215nm。理论板数按奇壬醇峰计算应不低于5000。
对照品溶液的制备 取奇壬醇对照品适量，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0.5g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入70%甲醇50ml，密塞，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10μl注入液相色谱仪，测定，即得。
本品每1g含奇壬醇（C20H34O4）应为0.5mg-29.0mg。

【规格】 每1g配方颗粒相当于饮片4.0g

【贮藏】 密封。
藕节配方颗粒

Oujie Peifangkeli

【来源】  本品为睡莲科植物莲Nelumbo nucifera Gaertn.的干燥根茎节部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】  取藕节饮片11000g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为5%~9%），干燥（或干燥，粉碎），加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】  本品为灰棕色至棕色的颗粒；气微，味微甘。

【鉴别】  取本品适量，研细，取1g，加稀乙醇20ml，超声处理20分钟，滤过，滤液作为供试品溶液。另取藕节对照药材1g，加水50ml，煎煮30分钟，滤过，滤液蒸干，残渣加稀乙醇20ml，同法制成对照药材溶液。再取丙氨酸对照品，加稀乙醇制成每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，吸取供试品溶液与对照药材溶液各3μl、对照品溶液2μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以正丁醇-冰醋酸-水（4∶1∶1）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）；以甲醇为流动相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35℃；检测波长为275nm。理论板数按表儿茶素峰计算应不低于10000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~60
	5→90
	95→10


内标溶液的制备  取表儿茶素对照品适量，加70%甲醇制成每1ml含表儿茶素1mg的溶液，即得。

参照物溶液的制备  取藕节对照药材1g，加70%甲醇10ml，超声处理（功率600W，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。另精密吸取内标溶液1ml，置10ml量瓶中，用70%甲醇稀释至刻度，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1.0g，加70%甲醇25ml，超声处理（功率600W，频率40kHz）30分钟，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，即得供试品提取液。再精密吸取对照品参照物溶液0.5ml，置10ml量瓶中，用供试品提取液稀释至刻度，摇匀，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。

供试品特征图谱中应呈现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。与表儿茶素参照物峰（内标）保留时间相对应的峰为S峰，计算其余各特征峰与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：0.70（峰1）、1.33（峰2）、1.38（峰3）、1.83（峰4）、1.96（峰5）、2.22（峰6）、2.41（峰7）。
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对照特征图谱（无内标）
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对照特征图谱（有内标）
峰S：表儿茶素（内标）

色谱柱：ZORBAX Eclipse XDB 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13.0%。
【含量测定】  避光操作。

对照品溶液的制备  取没食子酸对照品适量，精密称定，加水制成每1ml含50μg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、3.0ml、4.0ml、5.0ml，分别置25ml棕色量瓶中，各加入磷钼钨酸试液1ml，再分别加水11.5ml、11ml、10ml、9ml、8ml、7ml，用29%碳酸钠溶液稀释至刻度，摇匀，放置30分钟，以相应的试剂为空白，照紫外-可见分光光度法（中国药典2020年版通则0401），在760nm的波长处测定吸光度，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0.3g，精密称定，置100ml棕色量瓶中，加水80ml，超声处理（功率200W，频率40kHz）30分钟，放冷，用水稀释至刻度，摇匀，静置（使固体物沉淀），滤过，即得。

测定法  精密量取续滤液2ml，置25ml棕色量瓶中，照标准曲线的制备项下的方法，加入磷钼钨酸试液1ml，加水10ml，自“用29%碳酸钠溶液稀释至刻度”起，依法测定吸光度，从标准曲线上读出供试品溶液中没食子酸的量，计算，即得。
本品每1g含总多酚以没食子酸（C7H6O5）计范围应在10.0mg~30.0mg。

【规格】  每1g配方颗粒相当于饮片11g

【贮藏】  密封。

藕节炭配方颗粒

Oujietan Peifangkeli

【来源】  本品为睡莲科植物莲Nelumbo nucifera Gaertn.的干燥根茎节部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】  取藕节炭饮片4500g，加水煎煮，滤过，滤液浓缩成清膏（干浸膏出膏率为12.2%~22.2%），干燥（或干燥，粉碎），加入辅料适量，混匀，制粒，制成1000g，即得。

【性状】  本品为灰棕色至棕色的颗粒；气微，味微甘。

【鉴别】  取本品适量，研细，取1.0g，加乙醇10ml，超声处理30分钟，滤过，滤液浓缩至1ml，作为供试品溶液。另取丙氨酸对照品，加稀乙醇制成每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、对照品溶液1μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以正丁醇-冰醋酸-水（4∶1∶1）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）；以甲醇为流动相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35℃；检测波长为275nm。理论板数按5-羟甲基糠醛峰计算应不低于3000。

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~60
	5→90
	95→10


参照物溶液的制备  取藕节对照药材1g，置具塞锥形瓶中，加70%甲醇10ml，超声处理（功率600W，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5-羟甲基糠醛对照品适量，加甲醇制成每1ml含30μg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1.0g，精密称定，置具塞锥形瓶中，加70%甲醇10ml，超声处理（功率600W，频率40kHz）30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，其中峰3、峰4应与对照药材参照物色谱中的2个特征峰保留时间相对应，与5-羟甲基糠醛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：1.363（峰2）、3.123（峰3）、4.319（峰4）。
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对照特征图谱

峰1（S）：5-羟甲基糠醛

色谱柱：ZORBAX Eclipse XDB 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6.0%。

【含量测定】  避光操作。

对照品溶液的制备  取没食子酸对照品适量，精密称定，加水制成每1ml含50μg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、3.0ml、4.0ml、5.0ml，分别置25ml棕色量瓶中，各加磷钼钨酸试液1ml，再分别加水11.5ml、11ml、10ml、9ml、8ml、7ml，用29%碳酸钠溶液稀释至刻度，摇匀，放置40分钟，以相应的试剂为空白，照紫外-可见分光光度法（中国药典2020年版通则0401），在760nm的波长处测定吸光度，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100ml棕色量瓶中，加水80ml，超声处理（功率200W，频率40kHz）30分钟，放冷，用水稀释至刻度，摇匀，静置（使固体物沉淀），滤过，即得。

测定法  精密量取供试品溶液2ml，置25ml棕色量瓶中，照标准曲线的制备项下的方法，自“加入磷钼钨酸试液1ml”起，加水10ml，依法测定吸光度，从标准曲线中读出供试品溶液中没食子酸的量（μg），计算，即得。
本品每1g含总多酚以没食子酸（C7H6O5）计应为13.0mg~31.0mg。

【规格】  每1g配方颗粒相当于饮片4.5g

【贮藏】  密封。

与纸质版不同


纸质版没有这项检查


纸质版为异亮氨酸


对照品配制浓度与纸质版不同


纸质版为异亮氨酸


与纸质版数值不同





