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参 蝎 止 痛 胶 囊 是 由 三 七 、 全 蝎 、 炒 土 鳖 虫 等 药 物 组 成 的

复 方 中 药 制 剂 ， 具 有 活 血 通 络 、 止 痛 的 作 用 。 参 蝎 止 痛 胶 囊 为

上 海 中 医 药 大 学 附 属 曙 光 医 院 院 内 制 剂 ， 临 床 主 要 用 于 治 疗

颈 臂 痛 麻 、 腰 腿 痛 麻 或 其 他 退 行 性 病 变 所 致 的 关 节 痛 ， 疗 效

显 著 。 近 年 来 研 究 发 现 ， 参 蝎 止 痛 胶 囊 治 疗 糖 尿 病 周 围 神 经

病 变 有 明 显 疗 效 [1-2]。 糖 尿 病 周 围 神 经 病 变 在 中 医 学 中 属 于

“ 痿 证 ” “ 痹 证 ” 范 畴 。 消 渴 病 日 久 致 气 血 阴 阳 不 足 ， 气 虚 无 力

推 动 血 行 ， 经 脉 失 去 气 血 津 液 的 濡 养 ， 血 行 不 畅 ， 瘀 阻 脉 络 ，

进 而 发 展 成 痹 证 和 脱 疽 [2-4]。 临 床 表 现 为 肢 体 末 端 保 护 性 感 觉

减 退 或 消 失 ， 对 外 界 异 物 或 压 力 反 应 下 降 易 受 伤 ， 从 而 形 成

溃 疡 ， 严 重 者 甚 至 需 要 截 肢 。

参 蝎 止 痛 胶 囊 主 要 由 活 血 化 瘀 药 和 息 风 通 络 药 组 成 。

“ 三 七 ” 在 古 代 常 称 作 “ 参 三 七 ” [5]， 具 有 活 血 散 瘀 、 消 肿 定 痛 的

功 效 ， 为 方 中 君 药 。 药 理 研 究 表 明 三 七 具 有 扩 血 管 、 改 善 微 循

环 、 抗 血 小 板 聚 集 、 镇 痛 抗 炎 及 神 经 保 护 等 作 用 [5-6]。 全 蝎 具 有

息 风 止 痉 、 通 络 止 痛 、 攻 毒 散 结 的 功 效 ， 为 方 中 臣 药 ， 与 三 七
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[摘要] 目的：建立参蝎止痛胶囊的质量标准。方法：采用薄层色谱法对参蝎止痛胶囊中的三七、全蝎、炒土

鳖虫进行定性鉴别；采用高效液相色谱法测定参蝎止痛胶囊中人参皂苷Rg1、三七皂苷R1、人参皂苷Rb1的含量。

结果：薄层色谱试验结果显示供试品具有三七、全蝎、炒土鳖虫对照品及对照药材的特征斑点，且斑点清晰，阴

性对照品无干扰。含量测定方法学试验中，被测组分的色谱峰分离度好，专属性强，方法学考察指标均符合要

求。结论：本研究采用的薄层色谱法和高效液相色谱法操作简便、重复性好、结果可靠，可作为参蝎止痛胶囊质

量标准的鉴别项和含量测定项。
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Research on Quality Standard of Shenxie Zhitong Capsules

(参蝎止痛胶囊)

[Abstract] Objective: To establish a quality standard of Shenxie Zhitong Capsules (参蝎止痛胶囊). Methods:

Thin-Layer Chromatography (TLC) was used to identify Sanqi (Notoginseng Radix Et Rhizoma), Quanxie (Scorpio)

and Tubiechong (Eupolyphaga Steleophaga). High Performance Liquid Chromatography (HPLC) was used to

determine the contents of Ginsenoside Rg1, Notoginsenoside R1, and Ginsenoside Rb1. Results: The TLC

chromatogram of test solution showed characteristic spots of Sanqi (Notoginseng Radix Et Rhizoma), Quanxie

(Scorpio) and Tubiechong (Eupolyphaga Steleophaga). The spots were clear and the negative reference had no

interference. Compounds being examined showed high separation and good specificity in HPLC chromatogram,

methodological inspections met requirements of content determination. Conclusion: The methods of TLC and

HPLC had advantages of process simplicity and good repeatability that can be used to establish quality standard

of Shenxie Zhitong Capsules.

[Keywords] Shenxie Zhitong Capsules; quality standard; thin-layer chromatography; high performance liquid
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配 伍 治 疗 瘀 阻 脉 络 所 致 痹 痛 [7-8]。 全 蝎 具 有 镇 痛 、 抗 凝 血 、 溶 栓

及 抗 惊 厥 等 药 理 作 用 [9]。 土 鳖 虫 为 方 中 佐 药 ， 具 有 破 血 逐 瘀 、

续 筋 接 骨 的 功 效 [7]， 在 方 中 助 三 七 逐 瘀 通 经 。 土 鳖 虫 具 有 抗 凝

血 、 抗 血 栓 、 调 节 血 脂 、 抗 肿 瘤 及 增 强 免 疫 等 药 理 作 用 [10]。 参 蝎

止 痛 胶 囊 全 方 能 改 善 糖 尿 病 周 围 神 经 病 变 引 起 的 疼 痛 症 状 。

该 制 剂 原 质 量 标 准 仅 涉 及 性 状 、 鉴 别 、 水 分 及 装 量 差 异

等 常 规 检 查 项 目 ， 难 以 全 面 把 控 药 品 的 质 量 ， 而 薄 层 色 谱 技

术 和 高 效 液 相 色 谱 分 析 是 控 制 中 药 制 剂 质 量 的 重 要 手 段 [11]。

因 此 本 研 究 通 过 增 加 薄 层 鉴 别 项 和 含 量 测 定 项 来 完 善 参 蝎

止 痛 胶 囊 的 质 量 标 准 ， 以 有 效 地 控 制 药 品 质 量 。

1 材 料

1.1 药物与试剂 参 蝎 止 痛 胶 囊 （ 上 海 中 医 药 大 学 附 属 曙 光

医 院 制 剂 室 委 托 上 海 雷 允 上 药 业 有 限 公 司 生 产 ， 批 号 ： 230201 ，

230202， 230501， 230502， 230701， 230702） ； 参 蝎 止 痛 胶 囊 阴 性

样 品 （ 上 海 中 医 药 大 学 附 属 曙 光 医 院 制 剂 室 ） ； 人 参 皂 苷 Rg1对

照 品 （ 中 国 食 品 药 品 检 定 研 究 院 ， 批 号 ： 110703-202235， 含 量

98.5%） ； 人 参 皂 苷 Rb1 对 照 品 [ 中 国 食 品 药 品 检 定 研 究 院 ， 批

号 ： 110704-202230（ 含 量 95.1%） ， 批 号 ： 110704-202231（ 含 量

93.8%） ] ； 三 七 皂 苷 R1对 照 品 （ 上 海 同 田 生 物 技 术 有 限 公 司 ，

批 号 ： 22060125 ， 含 量 98.0%） ； 三 七 对 照 药 材 （ 中 国 药 品 生 物

制 品 检 定 所 ， 批 号 ： 120941-200807） ； 全 蝎 对 照 药 材 （ 中 国 食

品 药 品 检 定 研 究 院 ， 批 号 ： 121044-201104） ； 土 鳖 虫 对 照 药 材

（ 中 国 食 品 药 品 检 定 研 究 院 ， 批 号 121533-202105） ； 水 为 制 剂

室 自 制 纯 化 水 ； 色 谱 纯 甲 醇 （ 德 国 默 克 股 份 两 合 公 司 ， 批 号 ：

11223230232） ； 色 谱 纯 乙 腈 （ 赛 默 飞 世 尔 科 技 有 限 公 司 ， 批

号 ： F22M3A201） ； 氯 仿 （ 上 海 凌 峰 化 学 试 剂 有 限 公 司 ， 批 号 ：

20210222） ； 分 析 纯 乙 酸 乙 酯 （ 上 海 凌 峰 化 学 试 剂 有 限 公 司 ，

批 号 ： 20220701） 。

1.2 主要仪器 SK7200B 型 台 面 式 超 声 仪 （ 上 海 科 导 超 声 仪

器 公 司 ） ； 沃 特 世 高 效 液 相 色 谱 仪 （ 携 带 2489 检 测 器 ， 沃 特 世

科 技 有 限 公 司 ） ； AUY220型 电 子 分 析 天 平 （ 日 本 岛 津 公 司 ） ； SQP

60 g 型 十 万 分 之 一 电 子 分 析 天 平 （ 赛 多 利 斯 科 学 仪 器 公 司 ） ；

DHG-9140A型 电 热 鼓 风 干 燥 箱 （ 上 海 一 恒 科 技 公 司 ） ； XMTD-

204 型 电 热 四 孔 水 浴 锅 （ 上 海 跃 进 医 疗 器 械 公 司 ） ； ZF-90 型 暗

箱 式 紫 外 透 射 仪 （ 上 海 顾 村 电 光 仪 器 厂 ） ； 硅 胶 G 薄 层 板

（ 10 cm伊10 cm， 青 岛 海 洋 化 工 厂 及 湖 南 比 克 曼 控 股 有 限 责 任 公

司 ） ； 定 量 毛 细 管 （ 4 滋L， 美 国 Drummond 公 司 )； 中 速 型 定 性 滤

纸 （ 杭 州 沃 华 滤 纸 公 司 ） ； 快 速 型 定 量 滤 纸 （ 抚 顺 市 民 政 滤 纸

厂 ） 。 计 量 器 具 及 衡 器 均 经 计 量 检 测 机 构 校 验 合 格 。

2 薄层色谱法

2.1 三七薄层色谱鉴别 称 取 参 蝎 止 痛 胶 囊 3 批 样 品 内 容 物

各 2 g， 加 水 饱 和 的 正 丁 醇 20 mL， 低 频 率 超 声 提 取 （ 功 率 350W ，

频 率 35 kHz） 30 min， 用 玻 璃 漏 斗 加 定 性 滤 纸 过 滤 ， 滤 液 置 沸

腾 水 浴 锅 上 蒸 干 ， 残 渣 用 1 mL甲 醇 溶 解 ， 得 到 供 试 品 溶 液 。 取

不 含 三 七 药 材 的 阴 性 样 品 ， 同 供 试 品 溶 液 配 制 方 法 制 得 阴 性

对 照 品 溶 液 。 称 取 三 七 对 照 药 材 0.5 g ， 同 上 述 配 制 方 法 制 成

三 七 对 照 药 材 溶 液 。 再 取 人 参 皂 苷 Rg1、 三 七 皂 苷 R1 及 人 参

皂 苷 Rb1对 照 品 ， 用 甲 醇 稀 释 成 每 1 mL各 含 0.5 mg 的 混 合 溶 液 ，

得 到 对 照 品 溶 液 。 按 照 2020 年 版 《 中 华 人 民 共 和 国 药 典 》 四 部

通 则 0502 薄 层 色 谱 法 操 作 ， 分 别 用 定 量 毛 细 管 吸 取 上 述 3 种

溶 液 各 4 滋L， 点 样 于 同 一 块 硅 胶 G 薄 层 板 上 ， 用 氯 仿 - 乙 酸 乙

酯 - 甲 醇 - 水 （ 体 积 比 为 15颐40颐22颐10） 10 益 以 下 静 置 分 层 的 下

层 溶 液 作 为 展 开 剂 ， 展 开 ， 取 出 ， 晾 干 。 薄 层 板 浸 入 配 制 好 的

10% 硫 酸 乙 醇 溶 液 中 （ 浸 入 可 避 免 薄 层 板 显 色 不 均 ） ， 顷 刻 取

出 ， 于 105 益鼓 风 烘 箱 中 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 处 ， 显 相 同 的 紫 红 色

的 斑 点 ， 阴 性 对 照 品 在 相 应 的 位 置 处 无 斑 点 干 扰 。 （ 见 图 1）

注：1.供试品（230501）；2.供试品 (230502)；3.供试品

（230701）；4.混合对照品；5.三七对照药材；6.阴性对照品。

图 1 三七的薄层鉴别图

2.2 全蝎薄层色谱鉴别 称 取 参 蝎 止 痛 胶 囊 3 批 样 品 内 容 物

各 2 g， 加 石 油 醚 （ 60耀90益） 20mL， 低 频 率 超 声 处 理 （ 功 率 350W，

频 率 35 kHz） 20 min， 用 0.45 滋m 微 孔 滤 膜 过 滤 ， 滤 液 作 为 供 试

品 溶 液 。 取 不 含 全 蝎 药 材 的 阴 性 样 品 ， 同 供 试 品 溶 液 的 配 制

方 法 制 得 阴 性 对 照 品 溶 液 。 取 全 蝎 对 照 药 材 0.5 g ， 同 上 述 配

制 方 法 制 得 对 照 药 材 溶 液 。 按 照 2020 年 版 《 中 华 人 民 共 和 国

药 典 》 四 部 通 则 0502 薄 层 色 谱 法 操 作 ， 分 别 用 定 量 毛 细 管 吸

取 上 述 3 种 溶 液 各 8 滋L， 点 样 于 同 一 块 硅 胶 G 薄 层 板 上 ， 以 石

油 醚 （ 60耀90 益） - 乙 酸 乙 酯 （ 体 积 比 为 15颐4） 为 展 开 剂 ， 展 开 ，

取 出 ， 晾 干 ， 置 碘 缸 内 用 碘 蒸 气 熏 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 处 显 相 同 颜 色 的 斑 点 ，

阴 性 对 照 品 在 相 应 的 位 置 处 无 斑 点 干 扰 。 （ 见 图 2）

注：1.供试品（230501）；2.供试品（230502）；3.供试品

（230701）；4.全蝎对照药材；5.阴性对照品。

图 2 全蝎的薄层鉴别图

2.3 炒土鳖虫薄层色谱鉴别 称 取 参 蝎 止 痛 胶 囊 3 批 样 品 内

容 物 各 2 g ， 加 甲 醇 20 mL ， 低 频 率 超 声 处 理 （ 功 率 350 W ， 频

率 35 kHz） 30 min ， 用 玻 璃 漏 斗 加 定 性 滤 纸 过 滤 ， 滤 液 置 加 热

水 浴 锅 上 蒸 干 ， 残 渣 用 1mL 甲 醇 溶 解 ， 得 到 供 试 品 溶 液 。 取 不

含 土 鳖 虫 药 材 的 阴 性 样 品 ， 同 供 试 品 溶 液 的 配 制 方 法 制 得 阴

性 对 照 品 溶 液 。 另 称 取 土 鳖 虫 对 照 药 材 1 g ， 同 上 述 配 制 方 法

制 得 对 照 药 材 溶 液 。 按 照 2020 年 版 《 中 华 人 民 共 和 国 药 典 》 四

部 通 则 0502 薄 层 色 谱 法 操 作 ， 分 别 用 定 量 毛 细 管 吸 取 供 试 品

溶 液 4 滋L， 土 鳖 虫 对 照 药 材 溶 液 8 滋L， 阴 性 对 照 品 溶 液 4 滋L，
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点 样 于 同 一 块 硅 胶 G薄 层 板 上 ， 以 甲 苯 - 二 氯 甲 烷 - 丙 酮 （ 体 积

比 为 10颐13颐1） 为 展 开 剂 ， 展 开 ， 取 出 ， 晾 干 ， 置 暗 箱 式 紫 外 透 射

仪 （ 使 用 365 nm紫 外 光 灯 ） 中 检 视 。 供 试 品 色 谱 中 ， 在 与 对 照 药

材 色 谱 相 应 的 位 置 处 显 相 同 的 荧 光 斑 点 ， 阴 性 对 照 品 在 相 应

的 位 置 处 无 斑 点 干 扰 。 （ 见 图 3）

注：1.供试品（230501）；2.供试品（230502）；3.供试品

（230701）；4.土鳖虫对照药材；5.阴性对照品。

图 3 炒土鳖虫的薄层鉴别图

3 含量测定方法学考察

3.1 色谱条件 色 谱 柱 ： Fast Core Super C18（ 250.0伊4.6 mm，

5.0 滋L） ； 流 动 相 A 为 乙 腈 ， 流 动 相 B 为 水 ， 按 照 表 1 中 的 梯 度 洗

脱 程 序 进 行 洗 脱 ； 检 测 器 ： 沃 特 世 2 489 检 测 器 ； 检 测 波 长 ：

203 nm； 柱 温 ： 25 益； 流 速 ： 1.0 mL/min ； 进 样 量 ： 10 滋L。

表 1 梯度洗脱程序

时 间 流 动 相 A 流 动 相 B

0耀12 min 19% 81%

12耀60 min 19%寅36% 81%寅64%

3.2 色谱柱选择 取 混 合 对 照 品 溶 液 用 不 同 品 牌 色 谱 柱 ( 填

料 均 为 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅 胶 ） ， 按 “ 3.1” 项 色 谱 条 件 进 样 ， 使

用 Fast Core Super-C18色 谱 柱 被 测 组 分 出 峰 时 间 适 宜 ， 其 余 色

谱 柱 出 峰 时 间 稍 慢 。 被 测 组 分 出 峰 时 间 见 表 2 。 取 供 试 品 溶 液

用 不 同 品 牌 色 谱 柱 ， 按 “ 3.1 ” 项 色 谱 条 件 进 样 ， 使 用 Fast Core

Super-C18 色 谱 柱 ， 人 参 皂 苷 Rg1 色 谱 峰 与 相 邻 色 谱 峰 的 分 离

度 大 于 2.0， 分 离 度 较 好 。 基 于 以 上 结 果 ， 本 研 究 选 择 Fast Core

Super-C18色 谱 柱 。

表 2 色谱柱考察结果

被 测 组 分 出 峰 时 间 / m i n

三 七 皂 苷 R 1 人 参 皂 苷 R g 1 人 参 皂 苷 R b 1

D i k m a D i a m o n s i l - C 1 8 柱 2 8 . 2 4 0 3 1 . 5 7 9 5 6 . 2 4 0

K r o m a s i l - C 1 8 柱 2 4 . 2 6 9 2 7 . 9 7 3 5 2 . 5 9 2

A g i l e n t Z O R B A X S B - C 1 8 柱 2 2 . 3 6 2 2 6 . 2 1 5 5 0 . 5 7 2

F a s t C o r e S u p e r - C 1 8 柱 1 7 . 9 5 5 2 2 . 3 0 4 4 8 . 0 9 6

3.3 溶液的配制

3.3.1 对 照 品 溶 液 的 配 制 取 人 参 皂 苷 Rg1对 照 品 、 三 七 皂 苷

R1对 照 品 、 人 参 皂 苷 Rb1对 照 品 适 量 ， 用 十 万 分 之 一 电 子 天 平

精 密 称 定 ， 加 甲 醇 配 制 成 每 1 mL 含 人 参 皂 苷 Rg1 0.3 mg、 三 七

皂 苷 R1 0.1 mg、 人 参 皂 苷 Rb1 0.2 mg 的 混 合 对 照 品 溶 液 。

3.3.2 供 试 品 溶 液 的 配 制 取 参 蝎 止 痛 胶 囊 内 容 物 2.0 g， 精

密 称 定 ， 置 100 mL容 量 瓶 中 ， 加 70%乙 醇 80 mL， 低 频 率 超 声 处

理 （ 350 W， 35 kHz） 30 min ， 放 冷 ， 再 加 70% 乙 醇 定 容 至 刻 度 ，

摇 匀 ， 用 玻 璃 漏 斗 加 定 量 滤 纸 滤 过 ， 取 续 滤 液 ， 得 到 供 试 品 溶

液 。 进 样 前 ， 供 试 品 溶 液 用 0.22 滋m微 孔 滤 膜 过 滤 。

3.3.3 阴 性 对 照 溶 液 的 配 制 按 照 参 蝎 止 痛 胶 囊 的 处 方 和

工 艺 ， 制 备 不 含 三 七 药 材 的 阴 性 样 品 ， 取 阴 性 对 照 品 内 容 物

2.0 g ， 同 上 述 供 试 品 溶 液 的 配 制 方 法 制 得 阴 性 对 照 溶 液 。

3.4 系统适用性试验及专属性试验 取 混 合 对 照 品 溶 液 、 供

试 品 溶 液 ， 按 “ 3.1 ” 项 色 谱 条 件 进 行 系 统 适 应 性 试 验 ， 理 论 塔

板 数 要 求 三 七 皂 苷 R1峰 应 不 低 于 8 000 、 人 参 皂 苷 Rg1峰 应 不

低 于 10 000 、 人 参 皂 苷 Rb1 峰 应 不 低 于 20 000 ， 人 参 皂 苷 Rg1 主

峰 与 相 邻 的 人 参 皂 苷 Re 色 谱 峰 的 分 离 度 应 不 低 于 2.0 。 结 果 表

明 ， 被 测 组 分 色 谱 峰 的 理 论 塔 板 数 、 分 离 度 均 符 合 要 求 。 （ 见

表 3）

表 3 系统适用性试验结果

对 照 品 溶 液 供 试 品 溶 液

保 留 时 间 / m i n 理 论 塔 板 数 分 离 度 保 留 时 间 / m i n 理 论 塔 板 数 分 离 度

三 七 皂 苷 R 1 1 7 . 1 1 2 2 5 8 5 0 5 . 3 5 1 7 . 3 1 5 2 5 8 2 6 1 5 . 1

人 参 皂 苷 R g 1 2 1 . 5 8 5 6 8 1 0 0 3 . 3 8 2 1 . 7 8 5 6 8 0 8 6 2 . 3 5

人 参 皂 苷 R b 1 4 7 . 4 5 2 4 5 3 4 7 4 8 5 . 7 4 7 . 7 2 3 5 0 0 9 7 0 4 . 6 1

取 “ 3.3 ” 项 下 混 合 对 照 品 溶 液 、 供 试 品 溶 液 和 阴 性 对 照 溶

液 ， 按 照 “ 3.1 ” 项 色 谱 条 件 分 别 进 样 检 测 ， 记 录 色 谱 图 。 供 试 品

溶 液 中 被 测 组 分 的 保 留 时 间 与 人 参 皂 苷 Rg1 对 照 品 、 三 七 皂

苷 R1对 照 品 、 人 参 皂 苷 Rb1对 照 品 主 峰 的 保 留 时 间 一 致 。 阴 性

对 照 溶 液 在 相 同 的 保 留 时 间 处 未 见 色 谱 峰 ， 对 被 测 组 分 不 产

生 干 扰 。 （ 见 图 4耀9）

图 4 三七皂苷 R1对照品溶液高效液相色谱图

图 5 人参皂苷 Rg1对照品溶液高效液相色谱图

图 6 人参皂苷 Rb1对照品溶液高效液相色谱图

色 谱 柱

被 测 组 分
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图 7 混合对照品溶液高效液相色谱图

图 8 供试品溶液高效液相色谱图

图 9 阴性对照溶液高效液相色谱图

3.5 线性关系考察 取 三 七 皂 苷 R1 对 照 品 、 人 参 皂 苷 Rg1 对

照 品 、 人 参 皂 苷 Rb1 对 照 品 ， 精 密 称 定 ， 加 甲 醇 配 制 成 质 量 浓

度 分 别 为 0.236 4 mg/mL、 0.531 1 mg/mL、 0.398 3 mg/mL的 混 合

对 照 品 储 备 液 ， 分 别 精 密 量 取 上 述 混 合 对 照 品 储 备 液 0.5、 1.0 、

2.0、 3.0、 4.0 、 5.0 mL置 10 mL容 量 瓶 中 ， 加 甲 醇 稀 释 定 容 到 刻

度 ， 摇 匀 ， 制 成 质 量 浓 度 递 增 的 6 个 混 合 对 照 品 溶 液 。 其 中 三

七 皂 苷 R1对 照 品 溶 液 线 性 质 量 浓 度 分 别 为 0.01182、 0.02364、

0.047 28、 0.070 91、 0.094 55、 0.118 20mg/mL， 人 参 皂 苷 Rg1 对 照 品

溶 液 线 性 质 量 浓 度 分 别 为 0.026 56 、 0.053 11 、 0.106 20 、

0.159 30 、 0.212 40 、 0.265 60 mg/mL ， 人 参 皂 苷 Rb1 对 照 品 溶

液 线 性 质 量 浓 度 分 别 为 0.019 91、 0.039 83、 0.079 66、 0.119 50、

0.159 30、 0.199 10 mg/mL， 按 照 “ 3.1” 项 下 色 谱 条 件 将 6 个 浓 度

的 混 合 对 照 品 溶 液 依 次 进 样 10 滋L， 记 录 峰 面 积 。 以 峰 面 积 为

纵 坐 标 （ Y） ， 对 照 品 溶 液 浓 度 （ 单 位 ： mg/mL） 为 横 坐 标 （ X） ， 得

到 线 性 回 归 方 程 及 相 关 系 数 如 下 ：

三 七 皂 苷 R1： Y =2 864 643.01X-1 819.53 ， 2=0.999 9； 人

参 皂 苷 Rg1： Y=3 524 190.56X-1 610.69， 2=0.999 9； 人 参 皂 苷

Rb1： Y=2 540 757.37X-1 209.79 ，
2=1.000 0 。

三 七 皂 苷 R1 进 样 质 量 浓 度 为 0.011 82耀0.118 2 mg/mL， 人

参 皂 苷 Rg1进 样 质 量 浓 度 为 0.026 56耀0.265 6 mg/mL， 人 参 皂 苷

Rb1进 样 质 量 浓 度 为 0.019 91耀0.199 1 mg/mL， 线 性 关 系 良 好 。

（ 见 表 4）

表 4 线性关系考察结果

三 七 皂 苷 R 1 人 参 皂 苷 R g 1 人 参 皂 苷 R b 1

进 样 质 量 浓 度 /（ m g / m L ） 峰 面 积 进 样 质 量 浓 度 /（ m g / m L ） 峰 面 积 进 样 质 量 浓 度 /（ m g / m L ） 峰 面 积

1 0 . 0 1 1 8 2 3 0 8 5 2 0 . 0 2 6 5 6 8 8 8 5 7 0 . 0 1 9 9 1 4 8 2 2 5

2 0 . 0 2 3 6 4 6 6 3 2 2 0 . 0 5 3 1 1 1 8 6 4 4 9 0 . 0 3 9 8 3 1 0 0 4 7 9

3 0 . 0 4 7 2 8 1 3 4 4 1 8 0 . 1 0 6 2 0 3 7 4 7 1 5 0 .079 66 202 138

4 0.070 91 201 624 0.159 30 560 819 0.119 50 302 177

5 0.094 55 269 680 0.212 40 749 815 0.159 30 404 292

6 0.118 20 335 792 0.265 60 930 865 0.199 10 503 916

3.6 精密度试验 按 “ 3.3.2” 项 下 方 法 配 制 供 试 品 溶 液 ， 按 照

“ 3.1 ” 项 下 色 谱 条 件 ， 接 连 进 样 6次 ， 记 录 三 七 皂 苷 R1、 人 参 皂 苷

Rg1、 人 参 皂 苷 Rb1的 保 留 时 间 和 峰 面 积 ， 计 算 值 。 结 果 三

七 皂 苷 R1保 留 时 间 值 为 0.30% ， 峰 面 积 值 为 0.33%； 人

参 皂 苷 Rg1保 留 时 间 值 为 0.17% ， 峰 面 积 值 为 0.28% ；

人 参 皂 苷 Rb1保 留 时 间 值 为 0.07%， 峰 面 积 值 为 0.57% 。

值 均 小 于 2.0%， 表 明 本 方 法 的 进 样 精 密 度 良 好 。 （ 见 表 5）

表 5 精密度试验结果

三 七 皂 苷 R 1 人 参 皂 苷 R g 1 人 参 皂 苷 R b 1

峰 保 留 时 间 峰 面 积 峰 保 留 时 间 峰 面 积 峰 保 留 时 间 峰 面 积

1 1 7 . 6 2 8 1 0 8 8 5 1 2 1 . 9 9 5 5 6 1 1 9 0 4 7 . 7 0 4 3 5 1 2 1 8

2 1 7 . 5 6 1 1 0 8 4 8 4 2 1 . 9 7 2 5 5 7 3 8 2 4 7 . 7 3 0 3 5 3 4 5 0

3 1 7 . 5 7 4 1 0 8 4 4 1 2 1 . 9 7 5 5 5 7 8 8 3 4 7 . 7 2 1 3 5 5 1 6 7

4 1 7 . 5 5 0 1 0 7 9 8 4 2 1 . 9 5 5 5 5 6 8 7 2 4 7 . 7 0 2 3 5 2 4 9 5

5 1 7 . 5 3 6 1 0 8 7 7 9 2 1 . 9 3 7 5 5 7 3 0 2 4 7 . 6 7 2 3 5 0 6 5 1

6 1 7 . 4 6 9 1 0 8 0 4 0 2 1 . 8 8 9 5 5 8 3 7 6 4 7 . 6 3 5 3 4 9 7 1 5

/ % 0 . 3 0 0 . 3 3 0 . 1 7 0 . 2 8 0 . 0 7 0 . 5 7

3.7 稳定性试验 取 同 一 供 试 品 溶 液 ， 在 室 温 下 放 置 ， 分 别

在 0 、 2 、 4、 8、 12 、 16、 24 h[14-15] 按 照 “ 3.1 ” 项 下 色 谱 条 件 进 样 ， 记

录 人 参 皂 苷 Rg1、 三 七 皂 苷 R1、 人 参 皂 苷 Rb1 的 峰 面 积 ， 并 计 算

值 。 结 果 人 参 皂 苷 Rg1峰 面 积 值 为 0.40%， 三 七 皂 苷 R1 峰

面 积 值 为 2.86% ， 人 参 皂 苷 Rb1 峰 面 积 值 为 0.42% 。

值 均 小 于 3.0% ， 表 明 按 “ 3.3.2” 项 下 方 法 配 制 的 供 试 品 溶

液 在 24 h之 内 基 本 稳 定 。 （ 见 表 6）

表 6 稳定性试验结果

三 七 皂 苷 R 1 人 参 皂 苷 R g 1 人 参 皂 苷 R b 1

峰 面 积 RSD/ % 峰 面 积 RSD/ % 峰 面 积 RSD/ %

0 1 0 3 2 2 0 2 . 8 6 5 2 9 5 4 4 0 . 4 0 3 2 5 8 6 7 0 . 4 2

2 1 0 6 2 7 0 5 3 2 2 2 0 3 2 8 5 4 5

4 1 0 6 1 0 4 5 3 0 0 8 7 3 2 6 1 1 1

8 1 0 6 8 4 5 5 3 4 4 1 6 3 2 7 0 8 9

1 2 1 0 1 1 5 3 5 3 1 9 4 0 3 2 5 1 2 9

1 6 1 0 1 9 7 6 5 3 4 8 7 0 3 2 6 2 3 1

2 4 9 9 1 1 6 5 3 0 1 7 8 3 2 4 2 0 9

3.8 重复性试验 取 同 一 批 号 的 参 蝎 止 痛 胶 囊 （ 批 号 230502） ，

按 照 “ 3.3.2” 项 下 供 试 品 溶 液 的 配 制 方 法 配 制 6 份 ， 按 照 “ 3.1”

项 下 色 谱 条 件 分 别 进 样 ， 测 定 三 七 皂 苷 R1、 人 参 皂 苷 Rg1、 人 参

序 号

序 号

放 置 时 间 / h
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皂 苷 Rb1的 含 量 。 6 份 供 试 品 溶 液 中 三 七 皂 苷 R1的 平 均 含 量 为

1.842 4 mg/g ， 值 为 1.53% ； 人 参 皂 苷 Rg1 的 平 均 含 量 为

7.401 7 mg/g ， 值 为 0.32% ； 人 参 皂 苷 Rb1 的 平 均 含 量 为

6.355 6 mg/g ， 值 为 0.82% 。 值 均 小 于 2.0% ， 表 明 该 方

法 的 重 复 性 良 好 。 （ 见 表 7）

表 7 重复性试验结果

三 七 皂 苷 R 1 /（ m g / g ） 人 参 皂 苷 R g 1 /（ m g / g ） 人 参 皂 苷 R b 1 /（ m g / g ）

含 量 平 均 含 量 含 量 平 均 含 量 含 量 平 均 含 量

2 . 0 0 6 3 1 . 7 9 5 0 1 . 8 4 2 4 7 . 4 1 9 8 7 . 4 0 1 7 6 . 4 3 7 4 6 . 3 5 5 6

2 . 0 0 3 5 1 . 8 2 1 4 7 . 4 2 2 9 6 . 4 0 2 0

2 . 0 0 2 1 1 . 8 5 3 9 7 . 4 0 0 2 6 . 3 2 5 1

2 . 0 0 2 5 1 . 8 6 8 3 7 . 4 2 1 2 6 . 3 4 4 8

2 . 0 0 4 2 1 . 8 5 7 1 7 . 3 7 2 6 6 . 3 1 7 8

2 . 0 0 2 2 1 . 8 5 8 7 7 . 3 7 3 2 6 . 3 0 6 7

3.9 加样回收率试验 取 已 知 含 量 的 参 蝎 止 痛 胶 囊 （ 批 号

230502） 6 份 ， 精 密 称 定 ， 分 别 精 密 加 入 三 七 皂 苷 R1对 照 品 、 人

参 皂 苷 Rg1 对 照 品 、 人 参 皂 苷 Rb1 对 照 品 适 量 （ 样 品 含 量 的

100%[12-13]） ， 按 照 “ 3.3.2 ” 项 下 方 法 制 备 样 品 溶 液 后 ， 按 照 “ 3.1”

项 下 色 谱 条 件 进 样 测 定 ， 计 算 三 七 皂 苷 R1、 人 参 皂 苷 Rg1、 人 参

皂 苷 Rb1 的 加 样 回 收 率 ， 平 均 加 样 回 收 率 应 在 90%耀108%范 围

内 。 结 果 三 七 皂 苷 R1的 平 均 加 样 回 收 率 为 101.06% ， 值 为

1.92%； 人 参 皂 苷 Rg1的 平 均 加 样 回 收 率 为 100.64% ， 值 为

2.01% ； 人 参 皂 苷 Rb1的 平 均 加 样 回 收 率 为 101.99% ， 值 为

1.39%。 符 合 试 验 要 求 。 （ 见 表 8）

3.10 样品含量测定 取 6批 样 品 ， 照 “ 3.3.2 ” 项 下 方 法 配 制 供

试 品 溶 液 ， 按 照 “ 3.1 ” 项 下 色 谱 条 件 进 样 测 定 ， 计 算 每 粒 胶 囊

含 人 参 皂 苷 Rg1、 三 七 皂 苷 R1、 人 参 皂 苷 Rb1的 总 量 。 （ 见 表 9）

表 9 6批样品中人参皂苷 Rg1、三七皂苷 R1、人参皂苷 Rb1

含量测定结果

批 号 三 七 皂 苷 R 1 /（ m g / 粒 ） 人 参 皂 苷 R g 1 /（ m g / 粒 ） 人 参 皂 苷 R b 1 /（ m g / 粒 ） 3 种 皂 苷 总 量 /（ m g / 粒 ）

2 3 0 2 0 1 0 . 8 6 7 4 3 . 0 8 9 7 2 . 7 1 2 4 6 . 6 6 9 5

2 3 0 2 0 2 0 . 8 3 2 5 2 . 9 7 2 5 2 . 6 2 4 8 6 . 4 2 9 8

2 3 0 5 0 1 0 . 7 1 1 9 2 . 8 1 4 5 2 . 3 8 0 3 5 . 9 0 6 7

2 3 0 5 0 2 0 . 7 3 7 0 2 . 9 6 0 7 2 . 5 4 2 2 6 . 2 3 9 9

2 3 0 7 0 1 0 . 7 3 3 8 2 . 9 0 4 3 2 . 4 5 8 6 6 . 0 9 6 7

2 3 0 7 0 2 0 . 7 3 9 2 2 . 9 1 7 1 2 . 4 6 7 0 6 . 1 2 3 3

3.11 样品含量限度的确定 3 个 批 号 （ 230501 、 230502 、

230701） 参 蝎 止 痛 胶 囊 中 人 参 皂 苷 Rg1、 三 七 皂 苷 R1、 人 参 皂 苷

Rb1总 量 的 收 得 率 分 别 是 95.4%、 98.1%、 97.8%， 收 得 率 均 较 高 ，

与 该 制 剂 的 生 产 工 艺 有 关 。 2020 年 版 《 中 华 人 民 共 和 国 药 典 》

药 材 和 饮 片 检 定 通 则 规 定 [16]， 饮 片 水 分 应 不 得 过 13.0% 。 3 批 参

蝎 止 痛 胶 囊 使 用 的 三 七 药 材 水 分 经 测 定 为 9.4%， 符 合 《 中 华 人

民 共 和 国 药 典 》 规 定 。 根 据 2020 年 版 《 中 华 人 民 共 和 国 药 典 》

一 部 三 七 项 规 定 [7]， 三 七 含 量 以 干 燥 品 计 算 ， 人 参 皂 苷 Rg1、 三

七 皂 苷 R1及 人 参 皂 苷 Rb1总 量 的 质 量 分 数 不 得 低 于 5.0% 。 参

考 《 中 华 人 民 共 和 国 药 典 》 要 求 ， 结 合 参 蝎 止 痛 胶 囊 中 三 七 药

材 的 处 方 量 ， 如 按 3 种 皂 苷 总 量 收 得 率 为 90% 来 计 算 [17-19]， 则

每 粒 胶 囊 中 含 三 七 皂 苷 R1、 人 参 皂 苷 Rg1、 人 参 皂 苷 Rb1的 总 量

最 低 限 度 为 3.915 0 mg 。 参 蝎 止 痛 胶 囊 各 批 次 质 量 较 为 稳 定 ，

故 拟 定 本 品 中 三 七 皂 苷 R1、 人 参 皂 苷 Rg1、 人 参 皂 苷 Rb1的 含 量

限 度 为 ： 每 粒 胶 囊 含 三 七 以 人 参 皂 苷 Rg1、 三 七 皂 苷 R1、 人 参 皂

苷 Rb1的 总 量 计 ， 不 得 少 于 4.500 0 mg 。 本 试 验 测 试 6 批 样 品 的

含 量 均 符 合 要 求 。

表 8 三七皂苷 R1、人参皂苷 Rg1、人参皂苷 Rb1加样回收试验结果

被 测 成 分 取 样 量 /g 样 品 中 含 量 /mg 加 入 量 /mg 测 得 量 /mg 加 样 回 收 率 /% 平 均 加 样 回 收 率 /% /%

三 七 皂 苷 R1 1.003 5 1.848 8 1.911 0 3.844 8 104.44 101.06 1.92

1.003 1 1.848 1 1.940 4 3.826 2 101.94

1.002 5 1.847 0 1.838 4 3.677 6 99.58

1.001 8 1.845 7 1.920 8 3.764 4 99.89

0.999 8 1.842 0 2.095 2 3.922 8 99.31

1.002 0 1.846 1 1.849 8 3.717 5 101.17

人 参 皂 苷 Rg1 1.003 5 7.427 6 7.217 1 14.40 32 96.65 100.64 2.01

1.003 1 7.424 6 7.594 4 15.074 1 100.73

1.002 5 7.420 2 7.801 2 15.328 2 101.37

1.001 8 7.415 0 7.761 8 15.262 6 101.11

0.999 8 7.400 2 7.612 2 15.183 3 102.25

1.002 0 7.416 5 7.756 3 15.308 2 101.75

人 参 皂 苷 Rb1 1.003 5 6.377 8 6.909 5 13.469 2 102.63 101.99 1.39

1.003 1 6.375 3 6.628 5 13.277 6 104.13

1.002 5 6.371 5 7.160 6 13.572 4 100.56

1.001 8 6.367 0 6.444 1 12.955 4 102.24

0.999 8 6.354 3 6.416 0 12.909 2 102.16

1.002 0 6.368 3 6.647 3 13.031 8 100.24

质 量 / g
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4 讨 论

4.1 三七鉴别 三 七 总 皂 苷 是 三 七 的 主 要 药 效 成 分 ， 包 括 人

参 皂 苷 Rb1、 人 参 皂 苷 Rg1、 三 七 皂 苷 R1、 人 参 皂 苷 Rd 及 人 参 皂

苷 Re 等 成 分 。 其 中 三 七 皂 苷 R1是 三 七 的 特 征 性 成 分
[13， 20]， 与 人

参 皂 苷 Rg1、 人 参 皂 苷 Rb1以 特 定 的 比 例 组 合 ， 用 于 评 价 三 七 药

材 的 质 量 [21]。 在 对 三 七 进 行 薄 层 鉴 别 时 ， 针 对 三 七 中 的 三 萜 皂

苷 类 成 分 ， 水 饱 和 正 丁 醇 是 适 宜 的 提 取 溶 剂 。 本 试 验 采 用 超

声 提 取 法 提 取 皂 苷 类 成 分 ， 较 《 中 华 人 民 共 和 国 药 典 》 分 次 萃

取 法 更 简 便 。

4.2 全蝎鉴别 全 蝎 含 蝎 毒 、 氨 基 酸 、 棕 榈 酸 、 油 酸 等 成 分 [9]。

在 对 全 蝎 药 味 进 行 薄 层 鉴 别 时 ， 本 研 究 尝 试 以 甲 醇 为 提 取 溶

剂 制 备 供 试 品 溶 液 ， 以 石 油 醚 （ 60~90 益） - 乙 酸 乙 酯 （ 体 积 比

为 9颐2） 为 展 开 剂 ， 结 果 斑 点 的 分 离 效 果 不 太 理 想 。 以 2% 香 草

醛 硫 酸 溶 液 为 显 色 剂 时 ， 斑 点 易 扩 散 ， 显 色 效 果 不 佳 。 本 研 究

改 进 方 法 ， 提 取 溶 剂 改 为 石 油 醚 （ 60~90 益） [22]， 展 开 剂 调 整 体

积 比 [ 石 油 醚 （ 60耀90 益） - 乙 酸 乙 酯 （ 15颐4） ]， 显 色 剂 为 碘 蒸 气

熏 蒸 。 结 果 斑 点 能 较 好 地 分 离 ， 显 色 也 非 常 清 晰 。

4.3 炒土鳖虫鉴别 土 鳖 虫 含 氨 基 酸 、 生 物 碱 、 核 苷 类 等 化

学 成 分 [23-24]。 在 对 炒 土 鳖 虫 药 味 进 行 薄 层 鉴 别 时 ， 本 研 究 先 选

用 甲 苯 -二 氯 甲 烷 -丙 酮 （ 体 积 比 为 5.0颐5.0颐0.5） 为 展 开 剂 ， 可 能

因 土 鳖 虫 炒 制 后 成 分 有 所 改 变 [25]， 斑 点 有 些 拖 尾 ， 影 响 分 离 效

果 ， 调 整 展 开 剂 配 比 [甲 苯 - 二 氯 甲 烷 - 丙 酮 （ 10颐13颐1） ] 后 ， 展 开

效 果 较 为 满 意 。

本 次 试 验 最 终 确 定 的 鉴 别 方 法 能 鉴 别 出 三 七 、 全 蝎 、 炒

土 鳖 虫 。 本 研 究 将 供 试 品 溶 液 、 对 照 品 溶 液 、 阴 性 对 照 品 溶 液

贮 存 在 不 同 的 温 度 下 [ 室 温 （ 20 益） 和 低 温 （ 4 益） ]， 24 h 后 测

定 ， 或 使 用 不 同 厂 家 生 产 的 硅 胶 G 板 （ 青 岛 海 洋 、 比 克 曼 ） 进 行

试 验 。 各 试 验 均 能 较 好 地 重 现 试 验 结 果 ， 特 征 斑 点 清 晰 ， Rf 值

适 中 。 阴 性 对 照 品 色 谱 在 相 应 的 位 置 处 未 见 有 斑 点 干 扰 ， 专 属

性 良 好 。

4.4 色谱条件 含 量 测 定 方 法 中 ， 三 七 中 的 活 性 成 分 人 参

皂 苷 Rg1、 三 七 皂 苷 R1、 人 参 皂 苷 Rb1 为 含 量 指 标 成 分
[14， 26]。 三

者 化 学 结 构 相 近 ， 均 为 达 玛 烷 型 四 环 三 萜 皂 苷 [21， 27]， 具 有 相 似

的 理 化 性 质 和 色 谱 响 应 。 经 光 谱 扫 描 ， 三 者 在 203 nm 处 吸 收 较

强 ， 故 本 研 究 选 择 203 nm 作 为 检 测 波 长 。 三 七 中 的 皂 苷 类 成

分 相 似 ， 使 用 乙 腈 - 水 梯 度 洗 脱 能 达 到 较 好 的 分 离 效 果 [28]。 本

试 验 前 期 采 用 流 动 相 梯 度 （ 0耀20min， 20%乙 腈 ； 20耀45min ， 20%

寅45% 乙 腈 ； 45耀55 min ， 45%寅54% 乙 腈 ） 进 行 洗 脱 ， 出 现 色

谱 峰 峰 裂 。 以 梯 度 （ 0耀21 min， 20%乙 腈 ； 21耀30 min， 20%寅25%

乙 腈 ； 30耀60 min ， 25%寅36% 乙 腈 ； 60耀70 min ， 36寅20% 乙

腈 ） 进 行 洗 脱 ， 出 现 基 线 飘 移 的 现 象 。 另 柱 温 设 置 为 30 益 进

行 洗 脱 时 ， 色 谱 峰 的 保 留 时 间 缩 短 ， 出 现 主 峰 与 相 邻 的 色 谱

峰 合 并 现 象 。

由 于 人 参 皂 苷 Rg1色 谱 峰 与 人 参 皂 苷 Rb1色 谱 峰 相 邻 [29-30]，

两 者 的 分 离 度 一 直 以 来 是 液 相 色 谱 中 的 考 察 点 。 FastCore 色

谱 柱 能 将 较 好 地 将 两 者 分 离 。 为 更 好 地 反 映 色 谱 系 统 中 主 峰

的 分 离 情 况 ， 本 试 验 对 色 谱 柱 的 柱 效 要 求 高 于 《 中 华 人 民 共

和 国 药 典 》 规 定 ， 即 三 七 皂 苷 R1峰 的 理 论 塔 板 数 不 能 低 于 8 000 ，

同 时 人 参 皂 苷 Rg1峰 的 理 论 塔 板 数 不 能 低 于 10 000， 人 参 皂 苷

Rb1 峰 应 不 低 于 20 000 ， 人 参 皂 苷 Rg1 与 人 参 皂 苷 Re 的 分 离 度

不 能 低 于 2.0 。

本 试 验 经 过 筛 选 优 化 ， 最 终 确 定 色 谱 条 件 ， 并 设 定 平 衡

色 谱 柱 的 时 间 为 15 min， 系 统 适 应 性 试 验 结 果 为 基 线 平 稳 ， 出

峰 时 间 适 宜 ， 且 各 组 分 的 分 离 情 况 良 好 ， 尤 其 是 人 参 皂 苷 Rb1

与 人 参 皂 苷 Rg1分 离 度 较 好 。

4.5 供试品溶液制备 本 试 验 在 配 制 供 试 品 溶 液 时 分 别 采

用 超 声 和 回 流 提 取 法 ， 结 果 两 种 方 法 提 取 出 的 皂 苷 成 分 含 量

差 异 不 明 显 。 因 超 声 提 取 操 作 更 简 便 节 时 ， 本 研 究 选 择 超 声

提 取 法 [31]。 本 试 验 根 据 被 测 成 分 的 含 量 考 察 不 同 溶 剂 的 提 取

效 率 ， 在 相 同 的 时 间 内 使 用 50% 乙 醇 和 70% 乙 醇 提 取 出 被 测

成 分 的 含 量 接 近 ， 且 大 于 甲 醇 和 正 丁 醇 。 使 用 70% 乙 醇 提 取 杂

峰 少 ， 对 被 测 组 分 的 干 扰 少 ， 且 经 济 、 无 害 ， 故 本 试 验 选 择 70%

乙 醇 作 为 提 取 溶 剂 。

所 建 立 的 含 量 测 定 方 法 经 过 方 法 学 考 察 试 验 ， 结 果 可 靠 ，

准 确 度 高 。 本 研 究 拟 定 了 参 蝎 止 痛 胶 囊 中 3 种 皂 苷 总 量 的 限

度 ， 今 后 还 应 积 累 更 多 批 次 的 试 验 数 据 ， 旨 在 为 完 善 参 蝎 止

痛 胶 囊 的 质 量 标 准 提 供 依 据 。
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