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［摘　 要］ 　 为了研究归芎益母散的质量标准，为控制产品质量做奠基。 采用薄层色谱法对归芎益

母散中的益母草、红花、当归、川芎定性鉴别研究、使用 ＥＬＳＤ 对盐酸水苏碱进行定量鉴别研究。 定

性鉴别结果图中，益母草、红花、当归、川芎的斑点清晰，专属性强；定量鉴别结果显示归芎益母散阴

性对照无干扰，方法具有专一性。 盐酸水苏碱在 ０． ０５０７ ～ ０． ８１１５ ｍｇ ／ ｍＬ （Ｒ２ ＝ ０． ９９９６）的范围内与

峰面积的外标对数呈良好的线性。 加样回收率 １０７． １５％ ，ＲＳＤ 为 １􀆰 ９０％ 。 研究所建立的方法操作

简单，重现性好，准确可靠，所建立的标准可以有效控制归芎益母散的质量。
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　 　 归芎益母散是以中兽医学理、法、方、药为基

础，遵循君臣佐使原则，结合中药研究，研制出的复

方散剂，是由益母草、当归、川芎、红花、香附和甘

草［３］等中药制成的散剂，益母草对子宫有双向调节

作用，可以降低产后子宫的 ＴＮＦ － α、基质金属蛋白

酶抑制物 （ＴＩＭＰ － １） 水平， 启动止血修复机制，

并加快细胞外基质 （ＥＣＭ） 降解， 从而加速产后子

宫修复［１ － ２］。 当归、川芎和红花是中兽医经典活血

化瘀药材，对子宫均有调节作用，可加速子宫内残

留蜕膜及分泌物排出，促进产后子宫修复［４ － ６］。 甘

草具有抗炎、抗氧化、抗肿瘤、抗菌、抗病毒等多种

作用［７］。 其临床试验验证，功效主要有“活血化淤、

行气止痛”，主要用于奶牛产后恶露不行，胎衣不

下，血瘀腹痛等症［６］。

为探索归芎益母散的质量控制指标及方法，采

用薄层色谱法对归芎益母散中的中药成分进行定

性鉴别，采用高效液相色谱法对 “归芎益母散”中

的盐酸水苏碱进行定量测定等多方面研究归芎益

母散的质量标准。 从而保证该中兽药复方制剂的

产品质量，使其在临床安全有效使用，以此达到减

少奶牛因胎衣不下而引发的各种相关疾病，提高奶

制品质量，促进我国奶牛养殖业的发展的目标。

１　 材料与方法

１． １　 材料

１． １． １　 仪器　 蒸发光检测器高效液相色谱仪（安

捷伦科技有限公司）；点样仪（ＳＰ － ２０Ｅ，上海科哲

有限公司）；薄层色谱成像仪（Ｇｏｏｄｌｏｏｋ － １０００，上

海科哲有限公司）；微量分析天平（ＲＡＤＷＡＧ Ｗａｇｉ

Ｅｌｅｋｔｒｏｎｉｃｚｎｅ）；电子天平 （ ＡＬ１０４，梅特勒有限公

司）；超声波清洗器（昆山洁力美超声仪器有限公

司）；硅胶 Ｇ 板（２００ ｍｍ ×１００ ｍｍ，国药集团化学试

剂有限公司）；电热套 （上海瑞兹仪器设备有限

公司）。

１． １． ２　 药品　 归芎益母散（中国农业科学院兰州

畜牧与兽药研究所研制）。 盐酸水苏碱 （批号：

１１０７１２ － ２０１６１４，中国食品药品检定研究院）、益母

草（１２０９１２ － ２０１２０９，中国食品药品检定研究院）当

归（１２０９２７ － ２０１３１５，中国食品药品检定研究院）、

川芎 （１２０９１８ － ２０１４１１，中国食品药品检定研究

院）、红花（１２０９０７ － ２０１４１２，中国食品药品检定研

究院）。

甲醇、乙腈为色谱纯；丙酮、正己烷、乙醇、盐

酸、硫氰酸铬铵、丙酮、硫酸银、氯化钡、冰醋酸等为

分析纯。

１． ２　 方法

１． ２． １　 定性鉴别

１． ２． １． １　 益母草的 ＴＣＬ　 样品溶液的制备：取归

芎益母散 ３． ５ ｇ 置锥形瓶中，再加入 ５０ ｍＬ 无水乙

醇，摇匀，超声处理３０ ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣加

０． １ ｍｏＬ ／ ｍＬ 盐酸溶液 １０ ｍＬ 使溶解，滤过，滤液加

入新配制的雷氏铵盐饱和溶液 １５ ｍＬ，４ ℃ 放冷

１ ｈ，滤过，沉淀加约 ２０ ｍＬ 水洗涤，滤过，加丙酮

２ ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。 取其他批次的样品

做重复。

阴性对照溶液的制备：根据处方比例，去除益

母草后，将各个药按比例称取，按照归芎益母散样

品溶液处理方法，制成阴性对照溶液。

对照药材溶液的制备：称取对照药材益母草

１􀆰 ０００５ ｇ 置锥形瓶中，加 １０ ｍＬ 无水乙醇，摇匀，同

法制成对照药材溶液。

对照品的制备：精密称取对照品盐酸水苏碱

１０． ０００６ ｍｇ 置 ５ ｍＬ 容量瓶中，加甲醇定容，即为

２． ０００３ ｍｇ ／ ｍＬ 的对照品溶液。

测定方法：参照薄层色谱法 （附录 ４３ 页） 试

验［８］，分别取 １０ μＬ 阴性对照溶液、三批不同批次

的样品溶液，５ μＬ 对照药材溶液、对照品溶液，依

次点于硅胶 Ｇ 板上， 将丙酮： 无水乙醇： 盐酸

（１０∶ ６∶ １ ） 混合液作为展开剂， 展开， 取出。 于

１０５ ℃加热 １５ ｍｉｎ，放冷后喷以稀碘化铋钾试液：

三氯化铁试液（１０∶ １），晾干，日光下检视。

１． ２． １． ２ 　 当归、川芎的薄层鉴别　 样品溶液的制

备：取归芎益母散 ５ ｇ 置锥形瓶中， 加正己烷

５０ ｍＬ，超声处理 ３０ ｍｉｎ，过滤后，将滤液蒸干后，加

１ ｍｌ 正己烷溶解残渣，即为样品溶液。 取其他批次
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的样品做重复［８］。

阴性对照溶液的制备：根据处方比例，去除当

归和川芎后，将各个药按比例称取，按照归芎益母

散样品溶液处理方法，制成阴性对照溶液。

对照药材溶液的制备：取当归对照药材 １ ｇ，川

芎对照药材 １ ｇ，当归、川芎混合对照药材 １ ｇ（当归

对照药材、川芎对照药材各 ０． ５ ｇ），按照归芎益母

散样品溶液处理方法，制成对照药材当归、川芎以

及当归和川芎混合溶液。

方法测定：参照薄层色谱法 （附录 ４３ 页） 试

验［８］，分别取 ３ μＬ 阴性对照溶液、三批不同批次的

样品溶液，２ μｌ 当归和川芎混合对照药材溶液、当

归对照药材溶液、川芎对照药材溶液，依次点于硅

胶 Ｇ 板上， 将石油醚 （ ６０ ～ ９０ ℃）： 乙酸乙酯

（１０∶ ０􀆰 ４）作为展开剂，展开，取出后晾干，并置紫外

灯（３６５ ｎｍ）检视。

１． ２． １． ３ 　 红花的薄层鉴别　 样品溶液的制备：取

归芎益母散 １０． ００００ ｇ 置锥形瓶中， 再加 ８０％丙酮

５０ ｍＬ，摇匀后超声处理 １５ ｍｉｎ，过滤，蒸干滤液，加

５ ｍＬ ８０％丙酮溶解残渣，作为样品溶液［９ － １０］。 取

其他批次的样品做重复。

阴性对照溶液的制备：根据处方比例，去除红

花后，将各个药按比例称取，按照归芎益母散样品

溶液处理方法，制成阴性对照溶液。

对照药材溶液的制备：称取对照药材红花

０􀆰 ５００３ ｇ 置锥形瓶中，加入 ５ ｍＬ ８０％丙酮，摇匀后

超声处理 １５ ｍｉｎ，静置，取上清，作为对照药材

溶液。

方法测定：参照薄层色谱法（附录 ４３ 页）试

验 ［８］ ，分别取 １０ ｕＬ 阴性对照溶液、三批不同批

次的样品溶液， ５ μＬ 对照药材溶液，依次点于硅

胶 Ｇ 薄 层 板 上， 将 乙 酸： 乙 酯 丁 酮： 甲 酸： 水

（５ ∶ ３ ∶ １ ∶ １）混合液作为展开剂，展开后，取出，晾

干，日光下检视。

１． ２． ２　 归芎益母散中盐酸水苏碱含量测定

１． ２． ２． １ 　 溶液的制备　 样品溶液的制备：精密称

取归芎益母散２． ０００２ ｇ置圆底烧瓶中，加 ５０ ｍＬ

７０％乙醇后称重，回流 ２ ｈ，放冷，７０％ 乙醇加足重

量，离 心， 精 密 吸 取 上 清 液 ２５ ｍＬ， 蒸 干， 用

０． １ ｍｏＬ ／ ｍＬ稀盐酸 ２５ ｍＬ 溶解，离心（３０００ 转 ／分）

１０ ｍｉｎ，倾出上清液，加少量 ０． １ ｍｏＬ ／ ｍＬ 稀盐酸洗

涤沉淀，洗液合并入上清液，并加入新配制的 ２． ５％

硫氰酸铬铵溶液 ２０ ｍＬ，振摇，置冰浴（４ ℃）中 ３ ｈ，

离心（３０００ 转 ／分） １０ ｍｉｎ，弃去上清液，沉淀用少

量冰水洗涤后，弃去洗液，加 ２ ｍＬ 丙酮使溶解。 丙

酮液中滴加 ０􀆰 ５％硫酸银溶液 ６ ｍＬ，离心（３０００ 转 ／

分） １０ ｍｉｎ，倾出上清液，沉淀用少量丙酮洗涤，合

并洗液与上清液并滴加 １％氯化钡溶液 ２ ｍＬ，离心

（３０００ 转 ／分）１０ ｍｉｎ，倾出上清液，沉淀用 ７０％ 乙

醇洗涤，洗液加入上清液，蒸干，加适量 ７０％乙醇使

其残渣溶解，并转移至 ５ ｍＬ 量瓶中，定容，即得归

芎益母散样品溶液。

对照品溶液的制备：精密称取 ３ ． ３７５ ｍｇ 对

照品盐酸水苏碱置 １０ ｍＬ 容量瓶，加甲醇溶解并

定容，即得 ０ ． ０３７５ ｍｇ ／ ｍＬ 的盐酸水苏碱对照品

溶液。

阴性对照液的制备：根据处方比例，去除益母

草后，将各个药按比例称取，按照归芎益母散样品

溶液处理方法，制成阴性对照溶液。

１． ２． ２． ２ 　 色谱条件 　 色谱柱： Ｖｅｎｕｓｉｌ ＨＩＬＩＣ

（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ ｕｍ，天津博纳艾杰尔科技有

限公司）；乙腈：０． ２％ 乙酸水溶液（８３：１７）；体积流

量 ０􀆰 ８ ｍＬ ／ ｍｉｎ；蒸发光散射器；柱温 ２５ ℃；检测器

温度 ５０ ℃，雾化室温度 ８０ ℃；进样量 １０ ｕＬ。 理论

塔板数按盐酸水苏碱峰计算均不低于 ５０００。

１． ２． ２． ３　 专属性试验　 分别吸取 １． ２． ２． １ 中对照

品盐酸水苏碱溶液、归芎益母散样品溶液、去除益

母草的其他药阴性对照液各 １０ μＬ 进样，记录色

谱峰。

１． ２． ２． ４ 　 线性范围考察　 分别精密称定盐酸水

苏碱对照品 ８ ． １１５ ｍｇ 置 １０ ｍＬ 容量瓶，加甲醇

溶解 并 定 容， 摇 匀， 制 成 含 盐 酸 水 苏 碱 为

０ ． ８１１５ ｍｇ ／ ｍＬ的对照品储备溶液。 分别精密吸

取对照品储备液适量，加甲醇稀释成含盐酸水苏

·１４·
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碱 ０􀆰 １１５、 ０ ． ４０５７５、 ０􀆰 ２０２８７５、 ０ ． １０１４３７５、
０􀆰 ０５０７１８７５ ｍｇ ／ ｍＬ 的 系 列 溶 液， 精 密 吸 取

１０ μＬ，按照上述色谱条件注入色谱仪，以测定

峰面积对数对盐酸水苏碱浓度进行回归分析。
１． ２． ２． ５　 精密度试验　 取盐酸水苏碱对照品浓度

为 ０． ２８５ ｍｇ ／ ｍＬ 溶液，按 ２． １． ２． ２ 色谱条件连续进

样 ６ 次，记录峰面积，并计算 ＲＳＤ。
１． ２． ２． ６　 日间稳定性考察　 取 ２． １． ２． １ 中样品溶

液，按 ２． １． ２． ２ 色谱条件分别在 ０、４、８、１２、２４ ｈ 吸

取该样品溶液 １０ μＬ，进样、测定并记录峰面积，并
计算 ＲＳＤ。
１． ２． ２． ７　 重复性试验　 精密称定取同一批样品 ６
份 ２． ０ ｇ，按“样品溶液制备”项下操作，按 ２． １． ２． ２
色谱条件进样测定，记录峰面积，并计算 ＲＳＤ。
１． ２． ２． ８ 　 准确性试验 　 取已知含有量的样品 ６

份，精密称定 ２ ｇ，按样品已知含量的 １００％ 加入盐

酸水苏碱标准品１． １１６ ｍｇ ／ ｍＬ各加 ３． ３ ｍＬ。 按

２． １． ２． １ “样品溶液制备”项下，按 ２． １． ２． ２ 色谱条

件进样测定，记录峰面积后计算加样回收率，并计

算 ＲＳＤ。
２　 结果与分析

２． １　 定性鉴别结果

２． １． １　 益母草的薄层鉴别　 益母草的定性鉴别

结果见图 １，图中，归芎益母散样品在与盐酸水

苏碱对照品相应的位置上，显示相同颜色的斑

点，阴性对照样品无相应斑点，但阴性对照样品

与益母草对照药材有相同颜色的斑点。 参考女

金丸、产康复颗粒、四物益母丸等制剂的质量标

准中益母草的鉴别 ［９］ ，仅保留盐酸水苏碱对照

品作为鉴别对照，方法具有专一性。

图 １　 归芎益母散中益母草的的 ＴＣＬ 图

１：阴性对照样品；２ －４：三批归芎益母散样品 ５ 益母草对照药材； ６ 盐酸水苏碱对照品

Ｆｉｇ １　 ＴＣＬ Ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｍｏｔｈｅｒｗｏｒｔ ｉｎ Ｇｕｉｘｉｏｎｇ Ｙｉｍｕｓａｎ
１： Ｎｅｇａｔｉｖｅ Ｃｏｎｔｒｏｌ Ｓａｍｐｌｅ； ２ －４： Ｔｈｒｅｅ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ Ｇｕｉｘｉｏｎｇ Ｙｉｍｕｓａｎ ｓａｍｐｌｅ
５ ｍｏｔｈｅｒｗｏｒｔ ｃｏｎｔｒｏｌ ｍａｔｅｒｉａｌ； ６ Ｓｔａｃｈｙｄｒｉｎｅ Ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ Ｃｏｎｔｒｏｌ Ｍａｔｅｒｉａｌ

２． １． ２　 当归、川芎的薄层鉴别　 当归、川芎的薄层

鉴别结果见图 ２。 图中，归芎益母散样品在与对照

药材相应的位置上，显示相同的颜色的荧光斑点。
２． １． ３　 红花的薄层鉴别　 红花的薄层鉴别结果见

图 ３。 图中，归芎益母散样品在与对照药材相应的

位置上，显示相同的颜色的主斑点。 阴性样品无相

应的斑点，斑点清晰，方法具有专一性。
２． ２　 归芎益母散中盐酸水苏碱含量测定结果

２． ２． １ 　 专属性试验结果　 试验结果中，样品中盐

酸水苏碱峰型对称度好，阴性样品在盐酸水苏碱处

无吸收，无干扰归芎益母散的测定。 理论塔板数按

盐酸水苏碱计为 ９６９８。 试验结果见图 ４ －图 ６。

·２４·
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图 ２　 归芎益母散中当归、川芎的 ＴＣＬ
图 １：阴性样品；２ －４：三批归芎益母散样品；５：川芎、当归混合标准药材样品；６：川芎标准药材样品；７：当归标准药材样品；

Ｆｉｇ ２　 ＴＣＬ Ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｍｏｔｈｅｒｗｏｒｔ ｉｎ Ｇｕｉｘｉｏｎｇ Ｙｉｍｕｓａｎ
１： Ｎｅｇａｔｉｖｅ Ｓａｍｐｌｅ； ２ －４： Ｔｈｒｅｅ Ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ Ｇｕｉｘｉｏｎｇ Ｙｉｍｕｓａｎ； ５： Ｍｉｘｅｄ Ｓｔａｎｄａｒｄ Ｍｅｄｉｃｉｎａｌ Ｍａｔｅｒｉａｌｓ ｏｆ

Ｃｈｕａｎｘｉｏｎｇ ａｎｄ Ａｎｇｅｌｉｃａ； ６： Ｓｔａｎｄａｒｄ Ｍｅｄｉｃｉｎａｌ Ｍａｔｅｒｉａｌｓ ｏｆ Ｃｈｕａｎｘｉｏｎｇ；７： Ｓｔａｎｄａｒｄ Ｍｅｄｉｃｉｎａｌ Ｍａｔｅｒｉａｌｓ ｏｆ Ａｎｇｅｌｉｃａ；

图 ３　 归芎益母散中红花的 ＴＣＬ 图

１：阴性样品；２ －４：三批归芎益母散样品；５：红花药材样品；
Ｆｉｇ ３　 ＴＣＬ Ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｍｏｔｈｅｒｗｏｒｔ ｉｎ Ｇｕｉｘｉｏｎｇ Ｙｉｍｕｓａｎ

１： Ｎｅｇａｔｉｖｅ Ｓａｍｐｌｅ； ２ －４： Ｔｈｒｅｅ Ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ Ｇｕｉｘｉｏｎｇ Ｙｉｍｕｓａｎ； ５： Ｓａｆｆｌｏｗｅｒ Ｍｅｄｉｃｉｎａｌ Ｍａｔｅｒｉａｌ Ｓａｍｐｌｅ；

２． ２． ２　 线性范围考察　 以盐酸水苏碱对照品浓

度对数为横坐标（ ｘ） ，色谱峰面积对数为纵坐标

（ ｙ） ，进行线性回归，得出回归方程 ｙ ＝ １ ． ５４ｘ ＋

０ ． ５１２３，Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９９６，见图 ７，结果表明，盐酸水

苏碱浓度在 ０ ． ０５０７ ～ ０． ８１１５ ｍｇ 范围与峰面积

对数呈良好的线性关系。

２． ２． ３ 　 精密度试验 　 计算 ＲＳＤ，ＲＳＤ（ｎ ＝ ６）为

０． ８３％，表明本方法精密度良好，可以满足含量测定要

求。 试验结果见表 １。
２． ２． ４　 日间稳定性试验 　 计算含量和 ＲＳＤ，ＲＳＤ
（ｎ ＝ ６）为 ０． ６６％ ，表明样品在 ２４ ｈ 内稳定，试验结

果见表 ２。

·３４·
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图 ４　 盐酸水苏碱对照品色谱图

Ｆｉｇ ４　 Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｓｔａｃｈｙｄｒｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ ｓｔａｎｄａｒｄ

图 ５　 归芎益母散供试品中中盐酸水苏碱色谱图

Ｆｉｇ ５　 Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｓｔａｃｈｙｄｒｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ ｉｎ Ｇｕｉｘｉｏｎｇ Ｙｉｍｕｓａｎ

表 １　 盐酸水苏碱精密度试验结果表

Ｔａｂ １　 Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ

ｓｔａｃｈｙｄｒｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ
编号 峰面积 ＲＳＤ

１ １６． ５６８１
２ １６． ７８２９
３ １６． ５７４９
４ １６． ７４５８
５ １６． ７９１９
６ １６． ４５６８

０． ８３％

表 ２　 盐酸水苏碱日间稳定性试验结果表

Ｔａｂ ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｄａｉｌｙ Ｓｔａｂｉｌｉｔｙ Ｔｅｓｔ ｏｆ

ｓｔａｃｈｙｄｒｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ
时间 峰面积 盐酸水苏碱含量 ／ （ｍｇ·ｇ － １） ＲＳＤ

０ ３２． ８４３８ ２． ２４４０
４ ３２． ６７３７ ２． ２３６４
８ ３２． ３５３４ ２． ２２２２
１２ ３１． ９９３８ ２． ２０６１
２４ ３２． ３２６７ ２． ２２１０

０． ６６％

·４４·
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图 ６　 阴性样品中盐酸水苏碱色谱图

Ｆｉｇ ６　 Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｓｔａｃｈｙｄｒｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ ｉｎ ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ

图 ７　 标准曲线

Ｆｉｇ ７　 Ｓｔａｎｄａｒｄ ｃｕｒｖｅ

２． ２． ５　 重复性试验　 计算含量和 ＲＳＤ，ＲＳＤ（ｎ ＝ ６）
分别为 １． ２５％ ，表明样品制备方法重复性良好。
试验结果见表 ３。

表 ３　 盐酸水苏碱重复性试验结果表

Ｔａｂ ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙ ｔｅｓｔ ｏｆ

ｓｔａｃｈｙｄｒｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ
编号 峰面积 含量 ／ ｍｇ·ｇ － １） ＲＳＤ

１ ３３． ２３７３ ２． ２６１４
２ ３４． ９０２５ ２． ３３４３
３ ３３． ７３０９ ２． ２８３１
４ ３３． ２３７３ ２． ２６１４
５ ３３． ２２３４ ２． ２６０８
６ ３３． ５０２４ ２． ２７３１

１． ２５％

２． ２． ６ 　 准确性试验　 计算回收率和 ＲＳＤ，样品中

盐酸水苏碱平均回收率（ｎ ＝ ６）为 １０７． １５％ ，ＲＳＤ
为 １． ９０％ 。 试验结果见表 ４。

回收率计算公式为：

回收率％ ＝ Ｃ － Ａ
Ｂ ×１００％

式中：Ａ 为样品所含被测成分量，Ｂ 为加入对照品

量，Ｃ 为实测量。
２． ２． ７　 样品测定试验 　 经测定，三批盐酸水苏

碱的平均含量分别为 ２ ． ３２０ 、 ２ ． ２９４、 ２ ． ２０１
ｍｇ ／ ｍＬ，ＲＳＤ ＝ ２ ． ７５％ ，说明不同批号的川芎

益母散中盐酸水苏碱的含量稳定。

·５４·
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表 ４ 　 盐酸水苏碱加样回收试验结果表

Ｔａｂ ４ 　 Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓｔａｃｈｙｄｒｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ
编号 样品含量 ／ （ｍｇ·ｇ －１） 加样量 ／ （ｍｇ·ｍＬ －１） 测得值 ／ （ｍｇ·ｇ －１） 加样回收率 ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

１ ２． ３２０ １． １１６ ４． ３２５ １０７． ７８％

２ ２． ３２０ １． １１６ ４． ２４０ １０３． ２２％

３ ２． ３２０ １． １１６ ４． ３０６ １０６． ７４％

４ ２． ３２０ １． １１６ ４． ３３５ １０８． ３１％

５ ２． ３２０ １． １１６ ４． ３３７ １０８． ４６％

６ ２． ３２０ １． １１６ ４． ３３６ １０８． ４１％

１０７． １５％ １． ９０％

表 ５　 样品测定盐酸水苏碱试验结果表

Ｔａｂ ５　 ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓｔａｃｈｙｄｒｉｎｅ

ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
批号 盐酸水苏碱含量 ／ （ｍｇ·ｇ － １） ＲＳＤ

１ ２． ３２０

２ ２． ２９４

３ ２． ２０１

２． ７５％

３　 讨　 论

益母草作为归芎益母散中的君药，其盐酸水苏

碱含是衡量归芎益母散制剂质量的重要指标性成

分，对盐酸水苏碱使用 ＥＬＳＤ 法进行定量研究，且

结果表明此法测定归芎益母散中的盐酸水苏碱专

属性强、稳定性好、精密度高，且阴性无干扰。 对君

药益母草和辅药川芎、当归和红花进行 ＴＣＬ 研究，

结果表明归芎益母散样品在与对照品相应的位置

上，显示相同的颜色的主斑点，阴性样品无相应的

斑点，ＴＬＣ 鉴别方法斑点清晰，专属性强，重现性

好。 因此通过对归芎益母散中益母草、川芎、当归

和红花的定性鉴别及盐酸水苏碱的含量测定，能够

有效控制归芎益母散质量。

在归芎益母散中益母草的 ＴＣＬ 研究中，色谱方

法参照 ２０１５ 版《中国药典》一部 １００６ 页［１１］，阴性

对照样品与益母草对照药材色谱图中有相同颜色

的斑点，但与对照品盐酸水苏碱无对应的斑点，参

考药典中女金丸、产康复颗粒、四物益母丸等制剂

的质量标准中益母草的鉴别［１２］，仅保留盐酸水苏

碱对照品作为鉴别对照。

在红花 ＴＬＣ 鉴别方法中，将归芎益母散样品及

对照药材红花提取液蒸干时，使用减压浓缩法至

干，不可水浴蒸干。
在测定归芎益母散中盐酸水苏碱含量时，制备

供试品过程中：加 ２０ ｍＬ２． ５％ 硫氰酸铬铵溶液后，
冰浴（４ ℃）时间越久，测定含量呈上升趋势，３ ｈ 为

最佳，因此冰浴时间为 ３ ｈ。 在加 １％氯化钡溶液前

浓缩为 １ ｍＬ 与不浓缩均对测定盐酸水苏碱含量结

果无明显差异，因此在实验中在加 １％ 氯化钡溶液

前不浓缩。
４　 结　 论

研究建立的君药益母草、辅药川芎、当归和红

花进行 ＴＬＣ 鉴别阴性对照无干扰、斑点清晰且专属

性较强。 益母草中盐酸水苏碱的含量测定方法简

便易行，重现性较好，为控制和评价归芎益母散的

质量提供科学依据。
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