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［摘　 要］ 　 对蜘蛛香胶囊进行质量研究，为其质量标准制定提供依据。 采用显微鉴别和薄层色谱

（ＴＬＣ）法对蜘蛛香胶囊进行定性鉴别，按照《中国兽药典》检查蜘蛛香胶囊的水分、装量差异、崩解

时限和微生物限度等项目；采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法测定蜘蛛香胶囊中橙皮苷含量。 薄层鉴别

斑点清晰，专属性强。 蜘蛛香胶囊的各检查项均符合国家相关质量要求。 含量测定方法简便、可
靠、灵敏、重复性好，橙皮苷在 ０．１６～６．４ μｇ 范围内与峰面积呈良好线性关系（ｒ ＝ ０．９９９９），平均回收

率为 ９７．６ ％，ＲＳＤ 为 １．３％，６ 批次蜘蛛香胶囊中的橙皮苷平均含量为 ２．０８ ｍｇ ／ 粒。 研究结果表明蜘

蛛香胶囊质量可靠，质控方法可行。
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ｑｕａｌｉｔｙ ｓｔａｎｄａｒｄ． Ｖａｌｅｒｉａｎａ ｊａｔａｍａｎｓｉ Ｊｏｎｅｓ ｃａｐｓｕｌｅ ｗａｓ ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｅｄ ｂｙ ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃ ｏｂｓｅｒｖａｔｉｏｎ ａｎｄ ｔｈｉｎ－ｌａｙｅｒ
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ｌｉｍｉｔ ｏｆ Ｖａｌｅｒｉａｎａ ｊａｔａｍａｎｓｉ Ｊｏｎｅｓ ｃａｐｓｕｌｅ ｗｅｒｅ ｉｎｓｐｅｃｔｅｄ ａｃｃｏｒｄｉｎｇ ｔｏ Ｃｈｉｎｅｓｅ ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ ｐｈａｒｍａｃｏｐｏｅｉａ． Ｈｉｇｈ
ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ（ＨＰＬＣ）ｍｅｔｈｏｄ ｗａｓ ｕｓｅｄ ｔｏ ｄｅｔｅｒｍｉｎｅ ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ． Ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ
ｃｏｕｌｄ ｂｅ ｉｄｅｎｔｉｆｉｅｄ ｂｙ ＴＬＣ ａｎｄ ｔｈｅ ｓｐｏｔｓ ｗｅｒｅ ｃｌｅａｒ ａｎｄ ｓｔｒｏｎｇｌｙ ｓｐｅｃｉｆｉｃ． Ａｌｌ ｅｘａｍｉｎａｔｉｏｎ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｏｆ Ｖａｌｅｒｉａｎａ
ｊａｔａｍａｎｓｉ Ｊｏｎｅｓ ｃａｐｓｕｌｅ ｗｅｒｅ ｉｎ ｌｉｎｅ ｗｉｔｈ ｎａｔｉｏｎａｌ ｑｕａｌｉｔｙ ｒｅｑｕｉｍｅｎｔｓ． Ｔｈｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄ ｗａｓ ｓｉｍｐｌｅ，
ｓｅｎｓｉｔｉｖｅ ａｎｄ ａｃｃｕｒａｔｅ ｗｉｔｈ ｇｏｏｄ ｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙ． Ｔｈｅ ｌｉｎｅａｒ ｒａｎｇｅ ｏｆ ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ ｗａｓ ０．１６～６４ μｇ （ ｒ＝ ０．９９９９）， ｔｈｅ
ａｖｅｒａｇｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｒａｔｅ ｗａｓ ９７． ６％ ａｎｄ ＲＳＤ ｗａｓ １． ３％． Ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ ｉｎ ｅａｃｈ Ｖａｌｅｒｉａｎａ
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ｊａｔａｍａｎｓｉ Ｊｏｎｅｓ ｃａｐｓｕｌｅ ｗａｓ ２．０８ ｍｇ ｆｒｏｍ ６ ｂａｔｃｈｅｓ． Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗｅｄ ｔｈａｔ ｔｈｅ ｑｕａｌｉｔｙ ｏｆ Ｖａｌｅｒｉａｎａ ｊａｔａｍａｎｓｉ
Ｊｏｎｅｓ ｃａｐｓｕｌｅ ｗａｓｃｏｎｔｒｏｌｌａｂｌｅ ａｎｄ ｔｈｅ ｑｕａｌｉｔｙ ｃｏｎｔｒｏｌ ｍｅｔｈｏｄ ｗａｓ ｆｅａｓｉｂｌｅ．
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ： Ｖａｌｅｒｉａｎａ ｊａｔａｍａｎｓｉ Ｊｏｎｅｓ ｃａｐｓｕｌｅ； ｑｕａｌｉｔｙ ｓｔａｎｄａｒｄ； ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ； ＴＬＣ； ＨＰＬＣ

　 　 蜘蛛香为败酱科植物蜘蛛香 Ｖａｌｅｒｉａｎａ ｊａｔａ⁃
ｍａｎｓｉ Ｊｏｎｅｓ 的干燥根茎和根，其性味微苦、辛、温，
归肺、脾、胃经，有理气止痛、消食止泻、祛风除湿之

功效，主治肚腹胀痛、食积不化、腹泻痢疾、风湿痹

痛［１－３］。 蜘蛛香主要含有挥发油、黄酮类、环烯醚萜

类和多糖等化学成分［４］。 现代药理学研究表明，蜘
蛛香提取物不仅具有镇静、催眠、镇痛、双向调节肠

道蠕动等作用［５－７］，对细菌、病毒引起的肠炎也有较

好的疗效［８－９］。 蜘蛛香胶囊为蜘蛛香药材细粉制成

的单方硬胶囊，于 ２０１７ 年 １ 月获得国家三类新兽

药证书，是目前国内获批的中药类宠物药品，主要

用于防治犬细小病毒性肠炎。 试验从性状、鉴别、
检查、含量测定等方面开展了蜘蛛香胶囊的质量研

究，建立了质量控制方法，为其临床应用的有效性

和安全性提供了实验依据。
１　 仪器与试药

１．１　 仪器　 ＬＣ２０Ａ 型高效液相色谱仪，配备 ＳＰＤ－

２０Ａ 紫外检测器、ＬＣ－２０ＡＴ 双泵、ＨＴ－２２０Ａ 柱温

箱，日本岛津公司产品；ＵＶ－２２５０ 型紫外可见分光

光度计，日本岛津公司产品；ＡＳ１２０１ 型自动进样

器，大连依利特公司产品；ＢＴ２５Ｓ 型电子天平，北京

赛多利斯公司产品。
１．２　 试药　 蜘蛛香胶囊，规格 ０．２５ｇ ／粒，批号分别

为 １５０８２６、１５０８２８、１５０８３０、１５０９０６、１５０９０８、１５０９１０，
江苏中牧倍康药业有限公司提供；橙皮苷对照品，
批号 １１０７２１－２０１３１６，购自中国食品药品检定研究

院；甲醇为色谱纯，水为自制纯化水，其他试剂为分

析纯。
２　 方法与结果

２．１　 性状　 蜘蛛香胶囊为蜘蛛香药材细粉制成的

硬胶囊，内容物为灰棕色或棕色的颗粒和粉末；气
特异，味微苦、辛。
２．２　 鉴别

２．２．１　 显微鉴别　 取蜘蛛香胶囊内容物，置显微镜

下观察。 显微鉴别特征明显，可见淀粉粒甚多，单
粒类圆形、长圆形或卵形，有的一端尖突，直径 ５ ～
３９ μｍ，脐点裂缝状、三叉状或点状，有的可见层纹；
复粒由 ２～４ 粒组成。 导管主为网状导管和单纹孔

导管。 薄壁细胞内含有淡棕褐色物和橙皮苷结晶。
２． ２． ２ 　 薄层色谱鉴别 　 取蜘蛛香胶囊内容物

０．２ ｇ，加乙醚 ５ ｍＬ，振摇，放置 ５ ｍｉｎ，滤过，滤液挥

去乙醚，残渣加甲醇 ０．５ ｍＬ 使溶解，作为供试品溶

液。 另取蜘蛛香对照药材 ０．２ ｇ，同法制成对照药材

溶液。 吸取供试品溶液 ５ μＬ、对照品溶液 ２ μＬ，分
别点于同一硅胶 ＧＦ２５４ 薄层板上，以石油醚－丙酮

（５ ∶ １）为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯

（２５４ ｎｍ）下检视。 薄层色谱图见图 １，可见斑点清

晰，供试品、对照药材及对照品在相应的位置上，显
相同颜色的荧光斑点，说明 ＴＬＣ 法能鉴别出橙皮苷。

（１．橙皮苷对照品；２．蜘蛛香对照药材；３．蜘蛛香胶囊供试品）

（１． ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ ｏｆ ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ；

２． ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｄｒｕｇ ｏｆ Ｖａｌｅｒｉａｎａ ｊａｔａｍａｎｓｉ Ｊｏｎｅｓ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ；

３． ｅｓｔｅｄ ｓａｍｐｌｅ ｏｆ Ｖａｌｅｒｉａｎａ ｊａｔａｍａｎｓｉ Ｊｏｎｅｓ ｃａｐｓｕｌｅ）

图 １　 橙皮苷的薄层色谱图

Ｆｉｇ １　 Ｔｈｅ ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ

２．３　 检查

２．３．１　 水分　 采用烘干法测定蜘蛛香胶囊的水分，
准确称取 ３ 批次蜘蛛香胶囊内容物 ２ ｇ，平铺于已
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干燥恒重的称量瓶中，精密称定，置 １０５ ℃干燥至

恒重。 根据减失的重量，测得 ３ 批次蜘蛛香胶囊的

水分含量分别为 ６．８％、７．１％、６．５％，均低于 ９％，符
合规定。
２．３．２　 装量差异　 取蜘蛛香胶囊 １０ 粒，分别精密

称定重量，倾出内容物，囊壳用小刷拭净，再分别精

密称定囊壳重量，计算每粒内容物的装量与平均装

量。 ３ 批次蜘蛛香胶囊的平均装量（ｎ ＝ １０）分别为

０．２５０３ ｇ （ＲＳＤ ＝ ２． ７％）、０． ２５３０ ｇ （ＲＳＤ ＝ ３． ５％）、
０．２５１５ ｇ（ＲＳＤ ＝ ２．４％），装量差异在标示装量的±
１０％以内，符合规定。
２．３．３　 崩解时限　 取蜘蛛香胶囊 ６ 粒，采用升降式

崩解仪测定其崩解时限。 ３ 批次蜘蛛香胶囊的崩解

时间分别为 １５、１６、１５ ｍｉｎ，均在 ３０ ｍｉｎ 之内崩解，
符合规定。
２．３．４　 微生物限度　 按照非无菌产品，采用微生物

计数法和控制菌检查法进行微生物限度检查。 供

试液制备方法如下：取蜘蛛香胶囊内容物 １０ ｇ 置入

灭菌研钵中，加 ｐＨ６．８ 无菌磷酸盐缓冲液至 ２０ ｍＬ，
置 ４５ ℃水浴中，振荡，使溶解，充分研磨，并在研磨

过程中逐渐增加稀释液，直至供试品完全呈细匀状

态为止，稀释液加入至总量为 １００ ｍＬ，作为 １ ∶ １０
的供试液。 测定 ３ 批次蜘蛛香胶囊的细菌总数分

别为 ７４ ｃｆｕ ／ ｇ、６７ ｃｆｕ ／ ｇ、６１ ｃｆｕ ／ ｇ，霉菌和酵母菌总

数分别为 ２３ ｃｆｕ ／ ｇ、２８ ｃｆｕ ／ ｇ、２５ ｃｆｕ ／ ｇ，未检出大肠

埃希菌，微生物限度检查结果符合规定。
２．４　 含量测定

２．４．１　 对照品溶液制备　 精密称取橙皮苷对照品适

量，加甲醇制成质量浓度为 ４０ μｇ ／ ｍＬ 的溶液，即得。
２．４．２　 供试品溶液制备　 取蜘蛛香胶囊内容物，研
细，分别取约 ０．５ ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精
密加入甲醇 ５０ ｍＬ，密塞，称定重量，加热回流

３０ ｍｉｎ，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。
２．４． ３ 　 色谱条件 　 色谱柱： ＣＡＰＣＥＬＬ ＰＡＫ Ｃ１８
（４．６ ｍｍ×２５０ ｍｍ，５ μｍ）；流动相：甲醇－冰醋酸－

水（３５ ∶ ４ ∶ ６１）；检测波长：２８４ ｎｍ；流速：１．０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；

柱温：３０ ℃；进样量：２０ 缪 Ｌ。 在上述色谱条件下，
橙皮苷与供试品溶液中的其他组分分离度良好，其
保留时间在 １４．６ ｍｉｎ 左右，见图 ２。
２．４．４　 线性关系考察 　 精密称取橙皮苷对照品

２０ ｍｇ，置 ５０ ｍＬ 容量瓶中，加甲醇溶解并定容至刻

度，摇匀。 精密吸取上述溶液 ０． ５、 １、 ２、 ５、 １０、
２０ ｍＬ，分别置 ２５ ｍＬ 容量瓶中，加甲醇稀释至刻

度，摇匀，制成 ８、１６、３２、８０、１６０、３２０ ｇ ／ ｍＬ 系列浓

度的对照品溶液。 精密吸取上述不同浓度的对照

品溶液 ２０ μＬ，分别进样，测定峰面积。 以峰面积

（Ｙ）对橙皮苷质量（Ｘ）进行线性回归，得回归方程

Ｙ＝ １９０６２０６．２０Ｘ＋１０２９５９．４８（ ｒ ＝ ０．９９９９），橙皮苷进

样量在 ０．１６～６．４ μｇ 范围内与峰面积成良好的线性

关系。
２．４．５　 精密度试验　 精密吸取 ２０ μＬ 同一橙皮苷

对照品溶液，按“２．４．３”项下色谱条件连续进样 ６
次，测定峰面积，结果橙皮苷对照品溶液峰面积的

ＲＳＤ 为 ０．４３％（ｎ＝ ６），表明仪器精密度良好。
２．４．６　 稳定性试验　 取蜘蛛香胶囊内容物约０．５ ｇ，
精密称定，按“２．４．２”项下制备供试品溶液，分别于

配制后 ０、１、３、６、１２、２４ ｈ，按“２．４．３”项下色谱条件

进样测定，测定峰面积。 结果同一供试品溶液在不

同时间点所测得的橙皮苷峰面积的 ＲＳＤ 为 １．７％
（ｎ＝ ６），说明供试品溶液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２．４．７　 重复性试验　 取同一批号的蜘蛛香胶囊内

容物 ６ 份，每份约 ０．５ ｇ，精密称定，按“２．４．２”项下

方法制备供试品溶液，并按“２．４．３”项下色谱条件

进样测定。 测得同一批次蜘蛛香胶囊中橙皮苷的

平均含量为 ２．１１ ｍｇ ／粒，ＲＳＤ 为 １．９％（ｎ ＝ ６），表明

该方法重复性良好。
２．４．８　 加样回收率试验　 取同一批号已知橙皮苷

含量的蜘蛛香胶囊内容物 ６ 份，每份约 ０．５ ｇ，精密

称定，每份分别精密加入橙皮苷对照品溶液 ２０ ｍＬ
（０．２００５ ｍｇ ／ ｍＬ），按“２．４．２”项下制备供试品溶液，
并按“２．４．３”项下色谱条件进样测定。 加样回收率

试验结果见表 １，橙皮苷的平均回收率为 ９７．７％，
ＲＳＤ 为 １．３％（ｎ＝ ６），表明该方法准确性良好。
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（Ａ．橙皮苷对照品；Ｂ．蜘蛛香胶囊供试品；１． 橙皮苷）

（Ａ．ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ ｏｆ ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ； Ｂ． ｔｅｓｔｅｄ ｓａｍｐｌｅ ｏｆ Ｖａｌｅｒｉａｎａ ｊａｔａｍａｎｓｉ Ｊｏｎｅｓ ｃａｐｓｕｌｅ； １． ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ）

图 ２　 橙皮苷的高效液相色谱图

Ｆｉｇ ２　 Ｔｈｅ ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ

表 １　 蜘蛛香胶囊中橙皮苷的加样回收率

Ｔａｂ １　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓａｍｐｌｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｒａｔｅ
样品编号 样品重量 样品含量 加入量 测得总量 ／ ｍｇ 回收率 ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

１ ０．５００７ ４．１９５２ ４．０１ ８．１６５０ ９９．０

２ ０．４９９７ ４．１９７４ ４．０１ ８．０３２３ ９５．６

３ ０．５００１ ４．１９２８ ４．０１ ８．１２１３ ９７．９

４ ０．５００５ ４．２００９ ４．０１ ８．１４２７ ９８．３

５ ０．５００３ ４．１９３３ ４．０１ ８．１５７５ ９８．９

６ ０．４９９５ ４．１９８７ ４．０１ ８．０７７３ ９６．７

９７．７ １．３

２．４．９　 样品含量测定　 取不同批次的蜘蛛香胶囊

内容物，每批取 ３ 份，每份约 ０．５ ｇ，精密称定，按“２．
４．２”项下制备供试品溶液，并按“２．４．３”项下色谱条

件进样测定，测得峰面积，用外标法计算出橙皮苷

含量，并换算成每粒蜘蛛香胶囊中所含的橙皮苷含

量。 ６ 批次蜘蛛香胶囊的橙皮苷含量测定结果见

表 ２，橙皮苷平均含量为 ２．０８ ｍｇ ／粒。
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表 ２　 蜘蛛香胶囊中橙皮苷的含量测定结果

Ｔａｂ ２　 Ｔｈｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ ｉｎ ｔｅｓｔｅｄ ｓａｍｐｌｅ ｏｆ Ｖａｌｅｒｉａｎａ ｊａｔａｍａｎｓｉ Ｊｏｎｅｓ ｃａｐｓｕｌｅ
样品批号 样品编号 含量 ／ ｍｇ 平均含量 ／ ｍｇ ＲＳＤ ／ ％

１５０８２６

Ｓ１ ２．１４

Ｓ２ ２．１２

Ｓ３ ２．１１

２．１２ １．５

１５０８２８

Ｓ４ ２．１２

Ｓ５ ２．１０

Ｓ６ ２．０７

２．１１ ３．６

１５０８３０

Ｓ７ ２．１１

Ｓ８ ２．１５

Ｓ９ ２．１６

２．１４ ２．６

１５０９０６

Ｓ１０ ２．０６

Ｓ１１ ２．１７

Ｓ１２ ２．０３

２．０５ ２．１

１５０９０８

Ｓ１３ ２．０３

Ｓ１４ １．９８

Ｓ１５ ２．０１

２．０１ ２．５

１５０９１０

Ｓ１６ ２．０６

Ｓ１７ ２．０９

Ｓ１８ ２．１５

２．０７ ２．１

３　 讨论与结论

目前中药质量控制的方法是其活性成分的定

性与定量分析。 橙皮苷（ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ）是蜘蛛香的主

要化学成分之一，含量高，稳定性好，可作为蜘蛛香

质量控制的监测指标。 鉴别试验中，采用了兽药典

普遍采用的显微鉴别和薄层色谱鉴别，其鉴别操作

简单、特征明显，专属性强，重现性好。 对水分、装

量差异、崩解时限、微生物限度等检查项目进行方

法验证和测定，检查结果均符合我国兽药典的相关

规定。 参考文献报道的蜘蛛香药材中橙皮苷 ＨＰＬＣ

检测方法［１０－１２］，分别选择了乙腈－０．１％磷酸溶液

（１５ ∶ ８０）、乙腈：水（１５ ∶ ８５）、甲醇 －冰醋酸 －水

（３５ ∶ ４ ∶ ６１）、乙腈－２％醋酸溶液（１８ ∶ ８２）等几种

不同组成及不同比例的流动相进行了考察，结果显

示以甲醇－冰醋酸－水（３５ ∶ ４ ∶ ６１）作为流动相获

得的色谱峰峰形较好，橙皮苷的分离效果最好。

６ 个不同批次的蜘蛛香胶囊中橙皮苷（Ｃ２８Ｈ３４Ｏ１５）

的平均含量为 ２．０８ ｍｇ ／粒，考虑不同产地蜘蛛香药

材中橙皮苷含量的差异，以含量测定值的 ８０％作为

含量下限，本品每粒含蜘蛛香以橙皮苷（Ｃ２８Ｈ３４Ｏ１５）
计，不得少于 １．６６ ｍｇ。 综上所述，所建立的蜘蛛香

胶囊质量控制方法专属性强、重复性好，能准确的

进行定性和定量检测，可作为其生产、检验、使用和

监管的技术依据。
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国当代医药，２０１０，１７（１３）：４６－４７．
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［１２］ 曾建伟，吴锦忠，林忠宁，等． ＨＰＬＣ 测定不同产地佛手中橙皮
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