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山西省地方标准
《地理标志产品 安泽连翘》
修订编制说明
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一、工作简况
根据安泽县农业农村局现代农业发展中心委托协议，山西大学分子科学研究所承担了此项工作，成立了标准修订工作组，确定了项目负责人为李石飞，主要研究人员有刘岩明、冯安芳、张立伟、杨宇琴、赵秀英、张丽霞、刘婧、董慧、田翔宇、王海敏、左红丽成员分工见（表1）。
表1  主要起草人及完成编制任务情况
	姓名
	性别
	职称/职务
	工作单位
	任务分工

	李石飞
	男
	副教授
	山西大学
	主持人、编
撰起草

	刘岩明
	男
	高级农艺师
	安泽县农业农村局
	实验研究

	冯安芳
	女
	局长
	安泽县农业农村局
	实验研究

	张立伟
	男
	教授
	山西大学
	标准指导

	杨宇琴
	女
	研究生
	山西大学
	实验研究

	赵秀英
	女
	研究生
	山西大学
	实验研究

	张丽霞
	女
	中级农业经济师
	安泽县农业农村局
	实验研究

	刘婧
	女
	中级农业经济师
	安泽县农业农村局
	实验研究

	董慧
	男
	中级农艺师
	安泽县农业农村局
	实验研究

	田翔宇
	男
	中级农艺师
	安泽县农业农村局
	实验研究

	王海敏
	男
	中级农艺师
	安泽县农业农村局
	实验研究

	左红丽
	女
	中级农业经济师
	安泽县农业农村局
	实验研究


二、修订标准的必要性和意义
连翘为木犀科植物连翘(Forsythia suspensa (Thunb.) Vahl)的干燥果实，秋季果实初熟尚带绿色时采收，称“青翘”；果实熟透时采收，称“老翘”或“黄翘”。连翘具有清热解毒、消肿、散结和疏散风热之功效，传统用于痈疽、风热感冒温病初起、温热入营、高热烦渴、神昏发斑、热淋尿闭等症，有“疮家圣药”之称。连翘始载于《神农本草经》，在我国应用已有2200多年的历史，目前也是中国药典收载的常用大宗药材、中药用药的40种基本中药材之一，是清热解毒中药成方制剂的重要原料。连翘主要分布于山西、陕西、河南等地，其中，山西省野生和野生抚育资源面积和产量占全国的50%以上。山西省主要分布于以安泽为代表的太岳山连翘带、以泽州为代表的泛太行山连翘带和以平陆为代表的中条山连翘带。最早在宋·《本草图经》中就有 “河中”（今山西西南部）和“泽州”（今山西东南部）有关连翘的记载。明·《本草品汇精要》有“产自泽州”的连翘为“道地”的记载，泽州即为今山西东南部沁水、阳城、安泽、晋城、高平、安泽等地。目前，安泽连翘野生总面积150万亩，其中裸露面积90万亩（密集面积54万亩、人工面积11万亩），林下面积60万亩。野生面积分布：马壁镇27万亩、冀氏镇22万亩、府城镇27万亩、唐城镇17万亩、和川镇20万亩、良马镇37万亩。种植面积分布：马壁镇2720亩、冀氏镇2000亩、唐城镇1000亩、府城镇1500亩、和川镇1400亩、良马镇2400亩。
由于安泽连翘产量大、品质好，在全国药材市场和中成药制药企业中具有的良好声誉，并且是全县药农脱贫致富的主要渠道之一。因此，为了树立安泽连翘的品牌、提高在全国乃至国外的影响力，进一步保障安泽连翘的质量，2014年安泽县果业服务中心（现安泽县果树开发服务中心）联合山西大学分子科学研究所修订了山西省地方标准《地理标志保护产品 安泽连翘》（DB14/T 853-2014）。随着科学技术的发展，特别是2020版《中华人民共和国药典》的颁布实施，原先的地方标准已不适用于新形势下连翘质量标准的要求，有必要对原先的地方标准进行修订。2023年5月安泽县农业农村局现代农业发展中心联合山西大学分子科学研究所，按照标准修订程序，开展山西省地方标准《地理标志产品 安泽连翘》（DB14/T 853-2014）修订工作。
三、主要起草工作过程
1、学习了标准起草和引用标准的相关内容
标准修订之前，为了提高编写质量，起草小组认真学习了《标准化工作导则第1 部分：标准的结构和编写规则》（GB/T 1.1～2020）的规定，为本规范的编写奠定了基础。同时，标准制定的各项技术指标严格参照2020版《中华人民共和国药典》执行。标准工作组成员进行了必要的、广泛的调研工作，收集、查阅、研究了国内法律法规及相关标准和文献资料。结合连翘产品特性，确定了该标准修订需解决的关键问题：一是确定了标准范围，适用于安泽县境内生产的野生及野生抚育的安泽连翘。二是确定了安泽连翘的术语和定义。三是确定了感官要求及检验方法。四是确定了理化指标项目及检验方法。五是确定了卫生指标及及检验方法。
2. 确定了标准修订样品来源
安泽县野生和仿野生种植的安泽连翘面积较大，达到约151.2万亩，全县6个镇都有安泽连翘分布，马壁镇27.3万亩、冀氏镇22.2万亩、府城镇27.3万亩、唐城镇17.1万亩、和川镇20.1万亩、良马镇37.2万亩。安泽连翘供试样品主要采集于安泽县和川镇、唐城镇、冀氏镇、马壁镇、良马镇和府城镇6个乡镇， 8～9月采集青翘加工品10批，10～11月收集老翘6批。每批次2Kg（详见表2）。
表2样品统计表
	样品编号
	样品产地
	采收时间
	备注

	Q-01
	山西安泽县和川镇
	2023.08
	蒸20分，青翘

	Q-02
	山西安泽县和川镇
	2023.09
	蒸20分，青翘

	Q-03
	山西安泽县唐城镇
	2023.08
	蒸20分，青翘

	Q-04
	山西安泽县唐城镇
	2023.09
	蒸20分，青翘

	Q-05
	山西安泽县冀氏镇
	2023.08
	蒸20分，青翘

	Q-06
	山西安泽县冀氏镇
	2023.09
	蒸20分，青翘

	Q-07
	山西安泽县马壁镇
	2023.08
	蒸20分，青翘

	Q-08
	山西安泽县马壁镇
	2023.08
	蒸20分，青翘

	Q-09
	山西安泽县良马镇
	2023.08
	蒸20分，青翘

	Q-10
	山西安泽县府城镇
	2023.09
	蒸20分，青翘

	L-01
	山西安泽县马壁镇
	2022.11
	老翘

	L-02
	山西安泽县马壁镇
	2022.11
	老翘

	L-03
	山西安泽县良马镇
	2022.11
	老翘

	L-04
	山西安泽县良马镇
	2022.11
	老翘

	L-05
	山西安泽县府城镇
	2022.11
	老翘

	L-06
	山西安泽县府城镇
	2022.11
	老翘


  注：“Q”表示青翘；“L” 表示老翘。
3. 结合实践开展调研及试验验证
经收集查阅相关标准资料，主要依据《中华人民共和国药典》2020年版的规定和参考DB14/T 853-2014《地理标志保护产品 安泽连翘》的相关指标，并在总结编写组成员多年研究工作的基础上，起草组研究决定工作的重点是连翘采样、检验。确定采样及检验方案包含以下几个方面：一是制定采样方案。采集有代表性的安泽连翘，确定采样季节及采样数量；二是安泽连翘（青翘）加工，对感官项目“状态、色泽、气味、滋味、杂质”进行观察，确定感官项目；三是对安泽连翘中的水分、灰分分别检验，并进行分析汇总，确定其理化指标范围值；四是本次修订核心技术指标，青翘中的挥发油含量，青翘和老翘中连翘苷和连翘酯苷A含量进行多次测定，最终确定其限量值范围；五是选有代表性的连翘样品对铅、总砷、铜、镉、总汞分别检验，并进行分析汇总，确定其污染物项目及指标值；六是根据实际调研安泽连翘以野生为主，不使用农药，因此，确定不设立农药检测项；七是通过学习国家的有关法律、法规及标准编写通用要求，确定标准文本的编写要以大量检验数据的分析结果为依据，同时要考虑到安泽县现阶段安泽连翘产业发展水平，又要力求与国际先进标准接轨的思路。据此，标准起草组起草了《安泽连翘》标准修订文本及编制说明。
4.标准完成时间规划
2022.07～2023.10完成了安泽产区调研、样本收集。
2023.10～2023.12完成了《安泽连翘》编制说明的征求意见初稿。
2024.05～2023.6将征求意见初稿发送给有关专家和相关实施单位进行征求意见，按专家意见并进行完善，形成初审稿。
2024年7月～2024年12月，拟对标准开展初审、终审、审批等流程工作。
四、修订标准的原则和依据，与现行法律、法规、标准的关系
（一）编制的原则
《安泽连翘》标准修订的编制遵循以下原则：
1. 科学性原则
本标准的修订综合考虑到影响安泽连翘质量的各种因素。供试样品抽取了安泽保护范围具有代表性的安泽县马壁镇、府城镇、冀氏镇、唐城镇、良马镇和和川镇6个镇的样品；参考2020年版《中华人民共和国药典》，确定了与质量相关的感官指标、理化指标（包括：杂质、水分的测定、总灰分、醇溶性浸出物、青翘挥发油含量、以及目前较为公认的活性成分连翘苷和连翘酯苷A）、卫生指标（铅、镉、砷、汞、铬）等为质量控制指标；实验方法均采用《中华人民共和国药典》2020年版方法，相关指标的限量值确定具有科学性。此外，根据安泽连翘实际样品测定值，本标准在活性成分连翘苷和连翘酯苷A限量值确定方面，建立了安泽连翘的限量值，确保了标准内容设定和相关指标的科学性。
2. 实用性原则
本标准制定是通过对安泽连翘采收、加工的实地调研，并结合目前生产实际制定了连翘的质量要求、检验项目等内容。标准指标设定既能控制产品的质量，又能使生产单位采用实施；标准内容既来源于实践又能有效指导实践；充分考虑了标准的可重复性和适用性，并能被未参与标准修订的专业人员所理解或采用。
3. 先进性原则
本标准的修订是在研究和分析中医药标准修订的科学方法和理论，并兼顾当前我国中医药标准化发展现实情况，同时考虑到未来发展趋势和需求，充分体现了本标准的前瞻性和引导性。具体体现为：（1）安泽连翘有效化学成分含量测定项。根据安泽连翘实际样品测定值，本标准在活性成分连翘苷和连翘酯苷A限量值确定方面，分别建立了安泽连翘的限量值。（2）重金属污染问题越来越受到社会的关注和重视，因此，为了使安泽保护区内安泽连翘生长不受污染，保障可持续发展，本标准对重金属污染指标范围进行了明确的规定。
（二）标准的框架结构
本标准分为10章，共包括范围、规范性引用文件、术语和定义、保护范围、产地环境、生产技术要求、质量技术要求、试验方法、检验规则及标志、包装、运输和贮存。第7章要求中对生产经营中安泽连翘的感官指标、理化指标（包括：杂质、水分的测定、总灰分、醇溶性浸出物、挥发油、连翘苷和连翘酯苷A）、卫生指标（铅、镉、砷、汞、铬）等的指标范围进行了明确的规定。第8章试验方法中对生产经营中安泽连翘的感官指标、理化指标、卫生指标等的试验方法进行了明确的规定。
（三）与现行法律、法规、标准的关系
本次修订的标准为推荐性标准，与现行法律、法规、标准一致，无冲突。《安泽连翘》修订标准依据《中华人民共和国药典》（2020年版）和《中药材生产质量管理规范》（修订草案征求意见稿）修订，与以上法律、规章和规程不矛盾，符合《中华人民共和国中医药法》。 
[bookmark: _Toc523968709][bookmark: _Toc523968769]五、主要条款的说明，主要技术指标、参数、试验验证的分析及综合论述
（一）主要技术指标确定依据及验证方法
本标准的修订根据《中华人民共和国药典》2020年版和《中华人民共和国标准化法》及有关法规、规章修订。按GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写规则》中的有关要求进行编写。
 修订标准中的技术要求指标依据《中华人民共和国药典》2020年版中的相关规定，限量值单位表述与《中华人民共和国药典》保持一致。具体限值确定主要依据连翘实际检测数据。标准中各项技术内容的修订依据如下：
1. 感官要求(标准正文：7.1感官指标 应符合标准文本表1的规定) 
确定依据：
《中华人民共和国药典》2020年版连翘项下描述：本品呈长卵形至卵形，稍扁，长1.5〜2. 5cm，直径0. 5〜1. 3cm。表面有不规则的纵皱纹和多数突起的小斑点，两面各有1条明显的纵沟。顶端锐尖，基部有小果梗或已脱落。青翘多不开裂，表面绿褐色，突起的灰白色小斑点较少；质硬；种子多数，黄绿色，细长，一侧有翅。气微香，味苦。老翘卵圆形，稍圆，自顶端开裂或裂成两瓣，长1.5cm～2.5cm，直径0.5cm～1.3cm。表面黄棕色或红棕色，内表面多为浅黄棕色，平滑，具一纵隔；质脆；种子棕色，多已脱落。气微香，味苦。
验证方法：
取具有代表性的安泽连翘样品各3批次，分别对每批样品取一定量的试样，按《中国药典》2020年版四部通则0212规定检定。置于洁净的白瓷盘中，在自然光下，用肉眼观察其状态、色泽，检查有无异物，清洁后闻其气味，用温开水漱口，品尝滋味。
取具有代表性的安泽连翘样品各3批次，每批连翘500g左右，从中随机取出十一粒，按《中国药典》2020年版四部通则0212规定检定。采用游标卡尺量取的方法测定安泽连翘的长度和直径。测量结果见表4和表5。
表4样品长度（cm）
	样品编号
	长度1
	长度2
	长度3
	长度4
	长度5
	长度6
	长度7
	长度8
	长度9
	长度10
	长度11
	平均长度

	Q-01
	2.09
	1.89
	1.62
	1.76
	2.09
	1.94
	1.78
	1.75
	1.82
	2.01
	1.92
	1.87

	Q-03
	1.76
	1.76
	2.14
	2.14
	1.73
	1.80
	1.68
	2.05
	1.82
	1.72
	1.99
	1.87

	Q-05
	1.82
	2.04
	2.20
	1.91
	1.82
	1.93
	1.74
	1.70
	1.70
	1.72
	2.04
	1.87

	L-01
	1.70
	1.65
	1.85
	1.86
	1.76
	1.68
	1.88
	1.79
	1.91
	1.69
	1.79
	1.78

	L-03
	1.75
	1.93
	1.88
	1.70
	1.90
	1.62
	1.84
	1.69
	1.70
	2.01
	1.85
	1.65

	L-05
	1.79
	1.69
	1.93
	2.0
	1.82
	1.91
	1.70
	1.78
	1.60
	1.83
	1.77
	1.64


表5 样品直径（cm）
	样品
编号
	直径1
	直径2
	直径3
	直径5
	直径6
	直径7
	直径8
	直径9
	直径10
	直径11
	平均直径

	Q-01
	0.85
	0.96
	0.83
	0.86
	0.85
	0.87
	0.79
	0.85
	0.79
	0.85
	0.80

	Q-03
	0.84
	0.89
	0.97
	0.92
	0.82
	0.84
	0.78
	0.94
	0.93
	0.82
	0.80

	Q-05
	0.96
	1.00
	1.01
	0.88
	0.95
	0.86
	0.95
	0.95
	0.80
	0.79
	0.96

	L-01
	0.86
	0.86
	0.77
	0.76
	0.94
	0.76
	0.83
	0.76
	0.75
	0.94
	0.89

	L-03
	0.77
	0.86
	0.76
	0.94
	0.83
	0.89
	0.75
	0.70
	0.78
	0.76
	0.83

	L-05
	0.95
	0.89
	0.85
	0.93
	0.70
	0.79
	0.74
	0.81
	0.74
	0.76
	0.75


通过对3批安泽连翘（青翘）样品的外形（长短、直径）、表皮颜色、表皮性状以及气味与味道等方面比较观察，发现安泽连翘的性状与《中国药典》和山西省地方标准 《地理标志保护产品 安泽连翘》DB 14/T 853-2014所述青翘性状一致。3批安泽连翘样品均呈卵圆形，稍扁，顶端锐尖，长1.5cm～2.5cm，直径0.5cm～1.3cm。表面有不规则的纵皱纹，两面各有一条明显的纵沟，多不开裂，基部有小果梗，种子不脱落，细长。凸起的灰白色小斑点较少。质硬，表面黄绿色或绿褐色，内表面多为浅褐色，种子黄绿色。具有浓郁的清香味，嘴嚼味苦。
通过对3批安泽连翘（老翘）样品的外形（长短、直径）、表皮颜色、表皮性状以及气味与味道等方面比较观察，发现老翘的性状与《中国药典》和山西省地方标准 《地理标志保护产品 安泽连翘》DB 14/T 853-2014所描述相近。卵圆形，稍圆，顶端锐尖，长1.5cm～2.5cm，直径0.5cm～1.3cm。表面有不规则的纵皱纹及多数突起的小斑点，两面各有一条明显的纵沟，顶端开裂或裂成两瓣,种子多已脱落，内表面平滑具一纵隔。质脆，表面黄棕色或红棕色，内表面多为浅黄棕色，种子棕色。微有香气，味苦。
根据上述检验结果，安泽连翘的感官要求与《中国药典》2020版规定一致，应符合表6的规定。

表6 感官指标
	项　目
	指　标

	
	青翘
	老翘

	形状
	卵圆形，稍扁，顶端锐尖，长1.5cm～2.5cm，直径0.5cm～1.3cm。表面有不规则的纵皱纹，两面各有一条明显的纵沟，多不开裂，基部有小果梗，种子不脱落，细长，皮薄。凸起的灰白色小斑点较少。允许有少量不完整。
	卵圆形，稍圆，顶端锐尖，长1.5cm～2.5cm，直径0.5cm～1.3cm。表面有不规则的纵皱纹及多数突起的小斑点，两面各有一条明显的纵沟，顶端开裂或裂成两瓣,种子多已脱落，壳厚，内表面平滑具一纵隔。允许有少量破碎。

	色泽
	表面黄绿色或绿褐色，内表面多为浅褐色，种子黄绿色，不得有霉变。
	表面黄棕色或红棕色，内表面多为浅黄棕色，种子棕色。

	气、滋味
	浓郁的清香味，味苦。
	微有香气，味苦

	质地
	质硬
	质脆



   2. 理化指标
 2.1杂质(标准正文：7.2理化指标 安泽青翘不得过3％；老翘不得过9％。)
确定依据：
《中华人民共和国药典》2020年版连翘项下限定：杂质安泽青翘不得过 3%；老翘不得过 9%。
验证方法：
    杂质是体现产品质量的重要指标之一，杂质的多少与产品的品质等有较大相关性，因此，对安泽连翘的杂质含量做了规定。测定方法按《中国药典》2020年版通则2301规定测定。
取定量的供试品，摊开，用肉眼或放大镜（5～10倍）观察，将杂质（果梗、连翘叶子、果芯等）拣出；如其中有可以筛分的杂质，则通过适当的筛，将杂质分出。将各类杂质分别称重，计算其在供试品中的含量（％）。结果见表7。
对6批安泽青翘和老翘样本测定结果表明，青翘样本杂质含量在1.22～3.13%之间，老翘杂质含量在5.43～7.27%之间。故本标准草案将安泽青翘和老翘杂质含量暂定为与2020版《中国药典》和山西省地方标准《地理标志保护产品 安泽连翘》DB 14/T 853-2014一致。不得过3％和9％。
表7 样品杂质含量（%）
	样品编号
	1
	2
	平均值

	Q-01
	1.24%
	1.19%
	1.22%

	Q-03
	1.52%
	1.53%
	1.52%

	Q-05
	1.58%
	1.59%
	1.58%

	Q-07
	1.62%
	3.25%
	2.44%

	Q-08
	2.38%
	2.83%
	2.61%

	Q-09
	2.86%
	3.40%
	3.13%

	L-01
	5.70%
	6.30%
	6.00%

	L-02
	7.20%
	6.90%
	7.00%

	L-03
	6.60%
	7.80%
	7.20%

	L-04
	7.81%
	6.72%
	7.27%

	L-05
	6.52%
	4.33%
	5.43%

	L-06
	6.61%
	6.75%
	6.68%


 2.2水分(标准正文：7.2理化指标 安泽青翘不得过8.0％，老翘不得过8.0％)
确定依据一：
    《中华人民共和国药典》2020年版连翘项下限定：水分不得过 10.0 %。
确定依据二：
    山西省地方标准 《地理标志保护产品 安泽连翘》DB 14/T 853-2014限定：水分不得过8.0％。
验证方法：水分是体现产品质量的重要指标之一，水分的多少与产品的霉变、感官品质等有较大相关性，因此，本标准对连翘的水分含量做了规定。测定方法按《中国药典》2020年版通则0832第四法测定。测定结果见表8。6批安泽青翘和6批安泽老翘样本测定结果表明，样本水分在3～6%之间。故本标准草案将安泽青翘和老翘杂质含量暂定为与2020版《中国药典》和山西省地方标准《地理标志保护产品 安泽连翘》DB 14/T 853-2014一致，水分不得过8％。
表8 样品含水量（％）
	样品编号
	1
	2
	平均值

	Q-01
	3.99%
	4.03%
	4.01%

	Q-03
	4.03%
	4.02%
	4.02%

	Q-05
	5.03%
	5.06%
	5.04%

	Q-07
	3.97%
	3.97%
	3.97%

	Q-08
	3.31%
	3.99%
	3.65%

	Q-09
	4.64%
	4.93%
	4.79%

	L-01
	4.33%
	4.32%
	4.32%

	L-02
	3.33%
	3.31%
	3.32%

	L-03
	3.99%
	3.98%
	3.98%

	L-04
	4.60%
	5.07%
	4.84%

	L-05
	5.84%
	4.33%
	5.09%

	L-06
	4.57%
	4.64%
	4.61%


2.3总灰分测定(标准正文：7.2理化指标 安泽青翘和老翘不得过4.0％)
确定依据一：
《中华人民共和国药典》2020年版连翘项下描述：总灰分不得过 4.0%。
确定依据二： 
山西省地方标准《地理标志保护产品 安泽连翘》DB 14/T 853-2014限定：总灰分不得过4.0％。
验证方法：
药材经灼烧后残留的无机物质为总灰分，总灰分主要包括氧化物、盐类等矿物质，也包括混入的砂石、土等。药材中的总灰分含量是控制药材质量的重要依据。通过总灰分测定可评价药材是否卫生、是否掺假。因此，本标准对安泽连翘的总灰分做了规定。测定方法按《中国药典》2020年版通则2302规定测定。6批安泽连翘（青翘和老翘）样本测定结果见表9。
6批安泽青翘和6批安泽老翘样本测定结果表明，样本总灰分在2～4%之间，故本标准草案将安泽连翘的总灰分量暂定为与2020版《中国药典》一致。不得过4.0％。




表9 样品总灰分量（％）
	样品编号
	1
	2
	平均值

	Q-01
	3.56%
	3.58%
	3.57%

	Q-03
	3.18%
	3.16%
	3.17%

	Q-05
	3.16%
	3.11%
	3.14%

	Q-07
	3.38%
	3.42%
	3.40%

	Q-08
	2.75%
	3.77%
	3.19%

	Q-09
	2.78%
	3.47%
	3.13%

	L-01
	3.42%
	3.37%
	3.40%

	L-02
	3.29%
	3.30%
	3.30%

	L-03
	3.42%
	3.37%
	3.40%

	L-04
	3.56%
	3.12%
	3.34%

	L-05
	2.47%
	2.25%
	2.36%

	L-06
	2.90%
	2.48%
	2.69%


2.4. 醇溶性浸出物(标准正文：7.2理化指标 安泽青翘不得少于30.0％；安泽老翘不得少于16.0％；)  
确定依据一：
《中华人民共和国药典》2020年版连翘项下限定：冷浸法测定，用 65 %乙醇作溶剂，青翘不得少于30.0%；老翘不得少于16％。
确定依据二
山西省地方标准《地理标志保护产品 安泽连翘》DB 14/T 853-2014限定：冷浸法测定，用 65 %乙醇作溶剂，青翘不得少于30.0%；老翘不得少于16％。
验证方法：
醇溶性浸出物是指用一定浓度的浸提药材获得的干燥浸提物量，该浸提物的量反映了药材用该溶剂提取的总固溶物多少，药材中醇溶性浸出物的量是控制药材质量的重要依据。因此，本标准对安泽连翘的醇溶性浸出物的含量做了规定。
测定方法按《中国药典》2020年版通则2201的冷浸法测定，用65%乙醇作溶剂。10批安泽青翘和6批安泽老翘样本测定结果见表10。
表10 样品醇溶性浸出物量（%）
	样品编号
	1
	2
	平均值

	Q-01
	39.84%
	39.52%
	39.68%

	Q-02
	44.59%
	45.08%
	44.84%

	Q-03
	41.26%
	40.91%
	41.09%

	Q-04
	40.76%
	40.73%
	40.75%

	Q-05
	40.09%
	40.87%
	40.48%

	Q-06
	40.75%
	41.40%
	41.08%

	Q-07
	42.59%
	42.36%
	42.48%

	Q-08
	41.42%
	41.26%
	41.34%

	Q-09
	41.60%
	41.55%
	41.58%

	Q-10
	43.85%
	43.27%
	43.56%

	L-01
	20.65%
	20.35%
	20.50%

	L-02
	23.09%
	23.07%
	23.08%

	L-03
	20.60%
	20.49%
	20.55%

	L-04
	20.28%
	20.45%
	20.37%

	L-05
	20.90%
	20.78%
	20.84%

	L-06
	21.36%
	21.51%
	21.44%


10批安泽青翘和6批安泽老翘样本测定结果表明，安泽青翘醇溶性浸出物含量在39.52～45.08%之间，安泽老翘醇溶性浸出物含量在20.28～23.09%之间。故本标准草案将安泽连翘醇溶性浸出物含量暂定为与2020版《中国药典》和山西省地方标准《地理标志保护产品 安泽连翘》DB 14/T 853-2014一致，即安泽连翘不得少于30.0%；安泽连翘不得少于16.0%。
2.5含量测定  连翘苷(标准正文：7.2理化指标 安泽青翘不得少于0.20％；安泽老翘不得少于0.15％。)
确定依据一：
    《中华人民共和国药典》2020年版连翘项下限定：本品按干燥品计算，含连翘苷（C27 H34O11 )不得少于 0.15%。
确定依据二：
    山西省地方标准 《地理标志保护产品 安泽连翘》DB 14/T 853-2014限定：青翘按干燥品计算，含连翘苷（C27 H34O11 )不得少于 0.20%。
验证方法：   
     2.5.1 仪器、试剂及对照品
    仪器：Agilent 1200高效液相色谱仪（美国 Agilent 公司），Chem Station工作站（Agilent科技有限公司），Sarturius-BS110S分析天平（北京赛多利斯天平有限公司），SK22OOH超声波提取器（上海科导超声仪器有限公司）。
    试剂及对照品：连翘苷对照品购于中国药品生物制品检定所。乙腈(色谱纯，天津市科密化学试剂开发中心)，其它试剂均为分析纯，所用水为哇哈哈纯净水。
     2.5.2 测定方法：按《中国药典》2020年版一部连翘项下的规定测定法测定。
     2.5.2.1色谱条件   
色谱柱：Phenomenex Luna  C18柱（250×4.6mm，5µm）
流动相：乙腈-水(25:75)；柱温：25℃；流速：1.0 ml/min；检测波长：277 nm。
    2.5.2.2 对照品溶液的制备  取连翘苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1 ml含0.2 mg的溶液，即得。
    2.5.2.3 供试品溶液制备  取本品粉末（过五号筛）约2g，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250W,频率40kHz）25分钟，放冷，再称定重量，用甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，精密量取续滤液10ml，置 25ml量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得。
     2.5.2.4 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。
     2.5.3 含量测定结果：对10批安泽青翘样本测定结果见表11。 16批安泽连翘样本测定结果表明，其中10批安泽青翘样品连翘苷含量在0.39～0.65%之间，10批样品含量的最低值为0.39%。暂定安泽青翘中连翘苷（C27H34O11）含量，不得少于0.20%，收入正文。6批安泽老翘中连翘苷的含量在0.15～0.19%之间，平均值为0.17%，按照平均值下浮20%计算则为0.14%，该值与《中国药典》2020年版规定的0.15%相接近，故本标准设置老翘中连翘苷的含量不得少于0.15%。
表11 样品连翘苷和连翘酯苷A含量（%）
	样品编号
	连翘苷含量（%）
	连翘酯苷A含量（%）

	Q-01
	0.51
	7.16

	Q-02
	0.56
	7.56

	Q-03
	0.51
	7.44

	Q-04
	0.65
	8.43

	Q-05
	0.50
	7.88

	Q-06
	0.51
	7.64

	Q-07
	0.47
	8.43

	Q-08
	0.51
	8.21

	Q-09
	0.48
	7.84

	Q-10
	0.39
	8.25

	平均值
	0.51
	7.88

	L-01
		0.15

	0.14

	0.17



	2.95

	L-02
		0.18

	0.14

	0.17



	2.99

	L-03
		0.16

	0.14

	0.17



	3.03

	L-04
	0.19
	3.08

	L-05
	0.15
	3.02

	L-06
	0.18
	3.03

	平均值
	0.17
	3.02


    2.6含量测定 连翘酯苷A(标准正文：7.2理化指标 安泽青翘中含量不得少于4.0％；安泽老翘不得少于0.25％)   
确定依据一：
    《中华人民共和国药典》2020年版连翘项下限定：本品按干燥品计算，青翘中连翘酯苷A（C29 H36O15 )含量不得少于 3.5%；老翘中含量不得少于 0.25%。
确定依据二：
山西省地方标准 《地理标志保护产品 安泽连翘》DB 14/T 853-2014限定：按干燥品计算，青翘含连翘酯苷A（C29 H36O15 )不得少于4.0%；老翘不得少于0.25%。
验证方法：
     2.6.1仪器、试剂及对照品
    仪器：Agilent 1200高效液相色谱仪（美国 Agilent 公司），Chem Station工作站（Agilent科技有限公司），Sarturius-BS110S分析天平（北京赛多利斯天平有限公司），SK22OOH超声波提取器（上海科导超声仪器有限公司）。
    试剂及对照品：连翘酯苷A对照品购于中国药品生物制品检定所。乙腈(色谱纯，天津市科密化学试剂开发中心)，冰醋酸（色谱纯，天津市科密化学试剂开发中心），其它试剂均为分析纯，所用水为哇哈哈纯净水。
      2.6.2测定方法：按《中国药典》2020年版一部连翘项下的规定测定法测定。
      2.6.2.1色谱条件   
 色谱柱：Phenomenex Luna  C18柱（250×4.6mm，5µm）
    流动相：乙腈-0.4%冰醋酸溶液(15:85)；柱温：25℃；流速：1.0ml/min；检测波长：330nm。
     2.6.2.2 对照品溶液的制备 取连翘酯苷A对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1ml含0.1mg的溶液，即得（现配现用）。
      2.6.2.3 供试品溶液制备 取本品粉末(过五号筛)约0.5g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入70%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70%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。
    2.6.2.4 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。
    2.6.3 含量测定结果
10批安泽青翘和老翘样本测定结果见表11。
10批安泽青翘样本测定结果表明，10批安泽青翘样品中连翘酯苷A含量在4.31～6.99%之间，平均值为5.38%，在平均值测定值的基础上，下浮20%左右作为青翘中连翘酯苷A含量的限度，暂定安泽连翘中连翘酯苷A（C29H36O15）含量，不得少于4.0%，收入正文。
10批安泽老翘中连翘酯苷A含量在0.28～0.51%之间，平均值为0.41%，在平均值测定值的基础上，下浮20%左右作为老翘中连翘酯苷A含量的限度，暂定老翘中连翘酯苷A（C29H36O15）含量不得少于0.25%，收入正文。
2.7含量测定 挥发油(标准正文：7.2理化指标 安泽连翘不得少于2.0％（ml/g）。)
  确定依据一：
    《中华人民共和国药典》2020年版连翘项下限定：本品按干燥品计算，青翘中挥发油的含量不得少于2.0％（ml/g）。
验证方法：
     2.7.1仪器
    Sarturius-BS110S分析天平（北京赛多利斯天平有限公司），圆底烧瓶、球形冷凝管、索氏提取器。
     2.7.2测定方法：按照2020版《中华人民共和国药典》挥发油测定法（通则2204甲法）测定。
     取供试品适量（相当于含挥发油0.5～1.0ml），称定重量（准确至0.01g），置烧瓶中，加水300～500ml（或适量）与玻璃珠数粒，振摇混合后，连接挥发油测定器与回流冷凝管。自冷凝管上端加水使充满挥发油测定器的刻度部分，并溢流入烧瓶时为止。置电热套中或用其他适宜方法缓缓加热至沸，并保持微沸约5小时，至测定器中油量不再增加，停止加热，放置片刻，开启测定器下端的活塞，将水缓缓放出，至油层上端到达刻度0线上面5mm处为止。放置1小时以上，再开启活塞使油层下降至其上端恰与刻度0线平齐，读取挥发油量，并计算供试品中挥发油的含量（%）。
2.7.3挥发油含量测定结果
10批安泽青翘样本测定结果见表12。
表12 青翘样品挥发油含量
	样品编号
	第一次%（ml/g）
	第二次%（ml/g）

	Q-01
	2.21
	2.48

	Q-02
	2.88
	2.50

	Q-03
	2.27
	2.37

	Q-04
	2.24
	2.00

	Q-05
	2.26
	2.21

	Q-06
	2.51
	2.74

	Q-07
	2.54
	2.54

	Q-08
	2.80
	2.49

	Q-09
	2.82
	2.57

	Q-10
	2.16
	2.28

	平均值
	2.24
	2.05


10批安泽青翘中挥发油的含量在2.16%～2.88%（ml/g）之间，总平均值为2.145%（ml/g），在平均值测定值的基础上，下浮20%左右作为青翘中挥发油含量的限度，暂定青翘中挥发油含量不得少于2.0%（ml/g），收入正文。
2.8重金属指标(标准正文：7.3重金属指标 应符合标准文本表3的规定)
确定依据：
山西省地方标准 《地理标志保护产品 安泽连翘》DB14/T 853-2014限定：铅不得过5.0 mg/Kg；镉不得过0.3 mg/Kg；砷不得过2.0 mg/Kg；汞不得过0.2 mg/Kg；铜不得过20.0 mg/Kg。
验证方法：
  铅、总砷、镉、总汞和铜5种重金属对人具有一定危害，对药材的品质也有较大影响，因此，根据连翘植物生长的土壤环境，本标准修订了铅、总砷、镉、总汞和铜5种污染物的限量。
按《中华人民共和国药典》2020年版方法测定。3批安泽连翘样本测定结果见表13。
表13样品重金属污染物检测结果
	样品编号
	铜(mg/Kg)
	砷(mg/Kg)
	镉(mg/Kg)
	汞(mg/Kg)
	铅(mg/Kg)

	Q-01
	1.210
	0.215
	0.171
	0.048
	0.230

	Q-02
	2.340
	0.421
	0.129
	0.039
	0.341

	Q-09
	3.170
	0.199
	0.143
	0.051
	0.321

	L-01
	2.400
	0.182
	0.183
	0.044
	0.235

	L-03
	3.010
	0.324
	0.187
	0.036
	0.346

	L-05
	1.301
	0.244
	0.211
	0.050
	0.258


通过上述试验可知，安泽连翘的重金属及有害元素检查均符合《中国药用植物及制剂进出口绿色标准》的规定（铅不得过5.0 mg/Kg；镉不得过0.3 mg/Kg；砷不得过2.0 mg/Kg；汞不得过0.2 mg/Kg；铜不得过20.0 mg/Kg），故将安泽连翘的重金属及有害元素限度与《中国药用植物及制剂进出口绿色标准》的规定一致，暂定为：铅不得过5.0 mg/Kg；镉不得过0.3 mg/Kg；砷不得过2.0 mg/Kg；汞不得过0.2 mg/Kg；铜不得过20.0 mg/Kg。
（二）预期社会效益
   （1）中药饮片的质量稳定、安全有效是保障中成药和临床处方用药的安全、有效和质量控的前提，因此，本标准的修订有利保障患者用药的安全、有效和提高中成药生产企业的经济效益。
   （2）本标准的实施、应用有利于安泽连翘的规范化生产，从而保障连翘药材饮片的质量，提高安泽连翘的市场竞争力和影响力，促进安泽连翘品牌的树立。
   （3）本标准的实施、应用可带动安泽连翘产业的发展，尤其是带动种植业的发展，即可使贫困山区药农提高经济收入、脱贫致富，又可产生良好的生态效益。实现金山银山、绿水青山的蓝图。
    六、重大意见分歧的处理依据和结果
本次标准发送征求意见稿单位数12个；回到征求意见稿回函的单位数10个；收到征求意见稿并提出意见的单位数5个；没有回函的单位数2个；共收到47条意见，采纳到33条意见，部分采纳4条意见，未采纳10条意见。未有重大分歧意见。
七、采标情况，是否合规引用或采用国际标准或国外先进标准，以及与国内外同类标准水平的对比情况
（一）采标情况，是否合规引用或采用国际标准或国外先进标准
无
（二）与国家标准、行业标准以及与外省同类标准的联系与区别
本标准符合现行国家中药材标准修订的有关规定。现有《中国药典》国家标准、GB／T 22743--2008《地理标志产品 卢氏连翘》和DB 13/T 2836-2018《地理标志产品 涉县连翘》。
与现行《中国药典》国家标准相比，本标准中安泽青翘：（1）增加了“重金属含量”检测项；（2）安泽连翘（青翘）中连翘酯苷A含量（4.0%）限量值设定高于2020版《中国药典》标准（3.5%）。
与原先的山西省地方标准《地理标志保护产品 安泽连翘》DB 14/T 853-2014相比，本次修订后的安泽连翘标准：（1）增加老翘中连翘苷含量检测项；（2）增加了青翘挥发油检测项，挥发油的含量不得低于2.0%(ml/g)。
与GB／T 22743--2008《地理标志产品 卢氏连翘》标准相比，本标准安泽青翘：（1）GB／T 22743--2008设立了酸不溶性灰分限量、本标准没有设立（本标准已设定了总灰分的限量，因此，没有再设定酸不溶性灰分限量。）；（2）GB／T 22743--2008没有设立连翘酯苷A含量检测项（当前研究表明连翘酯苷A是连翘的主要活性成分，因此，本标准设立了连翘酯苷A含量检测项。）；（3）本标准设定的安泽青翘中连翘苷的含量（0.20%）限量值高于GB／T 22743--2008标准（0.19%），（4）本标准新增了挥发油含量限定。
与DB 13/T 2836-2018《地理标志产品 涉县连翘》标准相比，（1）本标准安泽连翘（青翘）中的连翘苷（0.20%）和连翘酯苷A含量（4.0%）限量值设定均高于DB 13/T 2836-2018标准（0.16%和0.25%）；（2）本标准新增了挥发油含量限定。
与《中国药典》、卢氏连翘、涉县连翘，以及原版的安泽连翘标准相比，本标准中质量控制指标更加科学、明确、细化，可操作性强。
八、作为推荐性标准或者强制性标准的建议和理由
本标准属于地理标志产品标准，主要为了树立安泽连翘的品牌、提高在全国乃至国外的影响力，进一步保障安泽连翘的质量，属于推荐性标准。
九、强制性标准实施的风险点、风险程度、风险防控措施和预案
本标准属于推荐性标准。
十、实施标准的措施建议
（一）加大标准的宣传力度和培训力度
在标准颁布实施后。（1）要充分发挥安泽县新闻媒体的宣传和监督作用，推进落实《安泽连翘》标准的实施。同时将有参考价值的案例、好的做法和经验等在行业内部公开发布，实现资料和有关咨询的共享。（2）通过开展多层次、多形式的短期专项技能培训，加强对基层技术人员和生产大户的安泽连翘野生抚育技术和产地加工规范技术指导，规范安泽连翘的采收、加工等关键环节，提升安泽连翘的种植、抚育的专业化水平，树立和保护安泽连翘的品牌。
（二）建立产地加工基地，带动标准的大力推广
建立安泽连翘野生抚育和产地加工示范基地，生产优质合格的连翘，并通过树立典型，引领示范作用，以推动本标准的广泛实施。
十一、其他应说明的事项
无
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