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安胎方是我院中医妇科陆启滨教授的经验方，由炒

淮山药、山茱萸、槲寄生、杜仲、菟丝子、苎麻根、太子参、

续断、鹿角霜、生黄芪等１２味药材组方，具有清热和血、
补肾健脾、增强机体免疫力等功效，主要用于封闭抗体

缺失习惯性流产、复发性流产，脾肾两虚，血热夹瘀的治

疗犤１犦，以及先兆性流产和复发性流产的预防。现拟将其

开发为医院制剂安胎合剂。制剂的质量与疗效息息相

关，中药制剂的组分众多、成分复杂，且同种中药不同批

次差异大，以单纯某一成分的含量较难控制中药制剂的

质量，这些因素严重影响临床用药的安全性、有效性犤２犦。

本制剂为妇幼用制剂，对安全性和有效性的要求更高，

故本研究中建立了安胎合剂的相关质量标准，利用薄层

色谱牗ＴＬＣ牘法对山茱萸、续断进行定性鉴别，采用高效液
相色谱牗ＨＰＬＣ牘法同时测定方中主要有效成分芍药苷和
川续断皂苷Ⅵ的含量，以控制制剂质量犤３－５犦。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＡＲ２１４０型电子天平（美国ＯｈａｕｓＣｏｒｐ，精度为万分

之一）；ＢＰ２１１Ｄ型电子天平（Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ，精度为十万分之
一）；ＡＤ－０３型多功能粉碎机（上海爱德科技有限公司，

１５０ｇ）；ＤＷ型调温电热器（上海平环燃烧设备工程技
术有限公司，２０００ｍＬ）；ＨＨ－２型数显恒温水浴锅（金
坛市杰瑞尔电器有限公司）；ＳＫ６２００Ｈ型超声清洗仪
（上海科导超声仪器有限公司）；１２６０Ｓ型高效液相色谱
仪（美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；硅胶 Ｇ板（青岛海洋化工厂分
厂，批号为２０１５１１０８）。
１．２ 试药

芍药苷对照品（批号为 １１０７３６－２０１３３７），川续断
皂苷Ⅵ对照品（批号为 １１１６８５－２０１３０５），均购自中国
食品药品检定研究院；含量测定所用试剂均为色谱纯；

水为超纯水；其他试剂均为分析纯；安胎合剂（江苏省中

医院自制，批号分别为１８０５００１，１８０５００２，１８０５００３）。
２ 方法与结果

２．１ 定性鉴别
山茱萸：取安胎合剂５０ｍＬ，蒸干，残渣加甲醇２０ｍＬ

超声３０ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇２ｍＬ使溶解，
作为供试品溶液。另取山茱萸对照药材５ｇ，加水５０ｍＬ
加热回流 ３０ｍｉｎ，放冷，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇
２０ｍＬ使溶解，作为对照药材溶液。取缺山茱萸的阴性
样品溶液５０ｍＬ，按供试品制备方法制成阴性对照品溶

安胎合剂定性定量方法优化研究

管 敏，陈晓斌△

（南京中医药大学附属医院，江苏 南京 ２１００２９）
摘要：目的 优化安胎合剂的定性定量方法。方法 通过薄层色谱法鉴别处方中的山茱萸和续断。采用高效液相色谱梯度洗脱法同时测

定方中芍药苷和川续断皂苷Ⅵ的含量，检测波长为０～２１ｍｉｎ时２３０ｎｍ，２１～４５ｍｉｎ时２１２ｎｍ。结果 山茱萸、续断的薄层鉴别图清晰，

分离度好，阴性对照无干扰；芍药苷，川续断皂苷Ⅵ质量浓度分别在１２．６２５～４０４μｇ／ｍＬ和６２．６８７５～２００６μｇ／ｍＬ范围内与峰面积
线性关系良好。结论 优化的薄层鉴别方法专属性强，结果清晰；２个成分的含量测定方法简便，重复性好。
关键词：安胎合剂；芍药苷；川续断皂苷Ⅵ；薄层色谱法；高效液相色谱法
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１．芍药苷 ２．川续断皂苷Ⅵ
Ａ．混合对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．续断阴性对照品溶液 Ｄ．白芍阴性对照品溶液

图２ 高效液相色谱图
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１．安胎合剂 ２．对照药材溶液 ２′．对照品溶液

３．阴性对照药材溶液 ３′．阴性对照品溶液

Ａ．山茱萸 Ｂ．续断
图１ 薄层色谱图

液。分别吸取上述 ３种溶液各 １０μＬ，点于同一硅胶 Ｇ
薄层板上，以三氯甲烷－甲醇（４∶１，Ｖ／Ｖ）为展开剂，展
开，取出，晾干，喷以 １０％ 硫酸乙醇溶液显色，加热至
斑点显色清晰。供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液

色谱相应位置上显相同颜色斑点。详见图１Ａ。
续断：取安胎合剂３０ｍＬ，用水饱和正丁醇萃取３次，

每次２０ｍＬ，合并正丁醇溶液，用新配制氨试液洗２次，
每次 ３０ｍＬ，分取正丁醇层，蒸干，使用 ４ｍＬ甲醇溶液
溶解，作为供试品溶液。另取川续断皂苷Ⅵ对照品，加甲
醇制成每 １ｍＬ含 １ｍｇ的溶液，作为对照品溶液。取缺
续断的阴性样品溶液，按供试品溶液制备方法制成阴性

对照品溶液。分别吸取上述３种溶液各５μＬ，点于同一
硅胶 Ｇ薄层板上，以三氯甲烷－甲醇－１０％ＮａＯＨ（２６∶
１５∶４，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 １０％
硫酸乙醇溶液显色，加热至斑点显色清晰。供试品溶液

色谱中，在与对照品溶液色谱相应位置上显相同颜色的

斑点。详见图１Ｂ。

２．２ 芍药苷和川续断皂苷Ⅵ含量测定
２．２．１ 色谱条件

色谱柱：ＫｒｏｍａｓｉｌＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；
流动相：０．１％磷酸水溶液（Ａ）－甲醇（Ｂ），梯度洗脱
（０～２１ｍｉｎ时１４％Ｂ，２１～２３ｍｉｎ时３０％Ｂ，２３～４０ｍｉｎ
时３０％Ｂ，４０～４５ｍｉｎ时 １４％Ｂ）；柱温：３０℃；流速：

１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：０～２１ｍｉｎ时２３０ｎｍ，２１～４５ｍｉｎ
时２１２ｎｍ。
２．２．２ 溶液制备

精密量取样品 １０ｍＬ，置 ５０ｍＬ容量瓶中，加 ８０％
乙醇适量，超声处理（功率２４０Ｗ，频率４５ｋＨｚ）１５ｍｉｎ，
放冷，加８０％乙醇至刻度，摇匀，过０．４５μｍ微孔滤膜，
取续滤液，即得供试品溶液。分别称取芍药苷对照品

１４．４０ｍｇ与川续断皂苷Ⅵ对照品３７．６０ｍｇ，精密称定，
置 ２００ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，
制成混合对照品溶液。各取缺白芍与续断的阴性样品溶

液，按供试品溶液制备方法制得白芍阴性对照品溶液和

续断阴性对照品溶液。

２．２．３ 方法学考察

专属性考察：按拟订色谱条件，进样测定芍药苷和

川续断皂苷Ⅵ对照品、安胎合剂供试品、缺续断和白芍
的阴性对照品溶液，结果见图２。可见，芍药苷和川续断
皂苷Ⅵ的色谱峰有效板数、分离度、拖尾因子均符合要
求，阴性对照无干扰。

线性关系考察：取芍药苷对照品１０．１０ｍｇ、川续断
皂苷Ⅵ５０．１５ｍｇ，精密称定，加甲醇配置成２５ｍＬ的溶
液作为母液，并依次稀释 ２，４，８，１６，３２倍，过 ０．４５μｍ
微孔滤膜制成系列对照品溶液。分别进样 １０μＬ，以溶
液质量浓度（Ｘ）为横坐标、峰面积积分值（Ｙ）为纵坐标
进行线性回归，得芍药苷和川续断皂苷Ⅵ回归方程 Ｙ芍＝
１３４４５Ｘ＋７．２８８１（Ｒ２＝０．９９９５）和 Ｙ川 ＝２１３９．１Ｘ＋
１０．０４８（Ｒ２＝０．９９９８）。结果表明，芍药苷和川续断皂
苷Ⅵ质量浓度在 １２．６２５～４０４μｇ／ｍＬ和 ６２．６８７５～
２００６μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密吸取对照品溶液，按拟订色谱条件

连续进样６次。结果芍药苷与川续断皂苷Ⅵ峰面积的 ＲＳＤ
分别为２．８９％和０．５６％牗ｎ＝６牘，表明仪器精密度良好。

重复性试验：平行量取同一批供试品溶液，共６份，
依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件测定。结果芍药

苷和川续断皂苷Ⅵ峰面积的 ＲＳＤ分别为 １．４８％和
１．４０％牗ｎ＝６牘，表明方法重复性良好。

稳定性试验：取同一份供试品溶液，分别于０，２，４，

１ ２′ ３′１ ２ ３
Ａ Ｂ
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Ａ
３．５５５１
３．５５５１
３．５５５１
３．５５５１
３．５５５１
３．５５５１

Ｂ
９．３６１１
９．３６１１
９．３６１１
９．３６１１
９．３６１１
９．３６１１

Ａ
３．６５
３．６５
３．６５
３．６５
３．６５
３．６５

Ｂ
１０．５０
１０．５０
１０．５０
１０．５０
１０．５０
１０．５０

Ａ
７．１８７５
７．１５５３
７．２５０７
７．２８７９
７．１６５２
７．３２５１

Ｂ
１９．８４３７
１９．４６９７
２０．１４７５
１９．６８０１
１９．８９０４
１９．８９０４

Ａ
９９．５２
９８．６３
１０１．２５
１０２．２７
９８．９１
１０３．２９

Ｂ
９９．８３
９６．２７
１０２．７３
９８．２８
１００．２８
１００．２８

Ａ

１００．６５

Ｂ

９９．６１

Ａ

１．９０

Ｂ

２．１８

表１ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

注：Ａ为芍药苷，Ｂ为川续断皂苷Ⅵ。

·质量研究·
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表２ 安胎合剂中芍药苷与川续断皂苷Ⅵ的含量（ｍｇ／ｍＬ）

批号

１８０５００１
１８０５００２
１８０５００３

芍药苷

０．７２
０．７５
０．６８

川续断皂苷Ⅵ
１．８７
１．８０
１．７８

６，８，１２ｈ时按拟订色谱条件进样测定。结果芍药苷
与川续断皂苷峰面积的 ＲＳＤ分别为 １．１８％和 １．１４％
牗ｎ＝６牘，表明供试品溶液在１２ｈ内稳定性良好。
加样回收试验：精密量取安胎合剂５ｍＬ，置 ５０ｍＬ

容量瓶中，加入相当于 ３．６５ｍｇ芍药苷，１０．５０ｍｇ川续
断皂苷Ⅵ的混标溶液，依法制备供试品溶液，按拟订色
谱条件进样测定，计算回收率及 ＲＳＤ。结果见表１。
２．２．４ 样品含量测定

取安胎合剂样品 ３批，依法制备供试品溶液，按拟
订色谱条件进样测定安胎合剂中芍药苷与川续断皂苷

Ⅵ的含量。结果见表２。

３ 讨论

本试验中建立了安胎合剂中山茱萸、续断的 ＴＬＣ
鉴别方法，优化了同时测定主药续断和白芍中川续断皂苷

Ⅳ和芍药苷的ＨＰＬＣ法，经方法学验证，其精密度、重复
性均较好，可用于安胎合剂质量标准的建立。

安胎合剂处方中共有１２味药材，成分复杂，且几味
药中均有同类成分，如续断和黄芪中均含有皂苷类，山

茱萸和槲皮素中均含有三萜类化合物，采用 ＴＬＣ法鉴
别阴性有干扰。山茱萸的ＴＬＣ鉴别参考２０１５年版《中国
药典牗一部牘》犤６犦，甲醇超声，以莫诺苷和马钱苷为对照，但阴
性有干扰，可能是方中其他药味中含有相似成分，故以山

茱萸对照药材为对照，鉴别斑点清晰明了。

续断的 ＴＬＣ鉴别参考 ２０１５年版《中国药典牗一
部牘》犤６犦，甲醇超声，以川续断皂苷Ⅳ为对照，硫酸乙醇显
色，样品中斑点较多，背景有干扰，因此采用正丁醇萃

取，氨试液洗涤方法制备样品溶液，斑点少，主斑点清

晰，阴性无干扰，列入质量标准。

方中其他药材山药、鹿角霜、杜仲在 ２０１５年版《中
国药典牗一部牘》中无 ＴＬＣ鉴别项，槲寄生、菟丝子、太子

参曾采用《中国药典牗一部牘》方法犤６犦，但供试品溶液中鉴

别点均不清晰，之后又尝试其他方法犤７－８犦，依然不能得

到理想结果。黄芪采用《中国药典牗一部牘》方法，阴性有
干扰，调整展开剂比例后仍有干扰，故该几味中药的定

性鉴别未列入质量标准中。

续断补肝肾、强筋骨、止崩漏，白芍养血，两者为该

方主药。参考 ２０１５年版《中国药典（一部）》中续断和白
芍项下的含量测定方法犤６犦，进行梯度洗脱和检测波长的

变换，同时测定安胎合剂中芍药苷和川续断皂苷的含

量。制备供试品溶液时，考察了不同浓度乙醇的提取率，

结果 ６０％乙醇提取的芍药苷和川续断皂苷Ⅵ最多，故
供试品溶液制备方法确定为取供试品１０ｍＬ，加８０％乙
醇超声，定容至５０ｍＬ，最终乙醇浓度约为６０％。同时考
察了超声提取时间对２个成分含量的影响，结果供试品
溶液分别超声 １５，３０，６０ｍｉｎ后，芍药苷和川续断皂
苷Ⅵ的含量无明显差异，故确定供试品溶液制备时超声
１５ｍｉｎ，放冷后定容。ＨＰＬＣ法的方法学考察结果表明，
芍药苷和川续断皂苷Ⅵ的测定方法重复性好、专属性
强，可为安胎合剂质量标准的建立提供依据。

中药制剂含药味多，成分复杂，若不同药味中有相

似成分时，可以对照药材为对照，增加可鉴别的信息。目

前制剂质量标准研究过程中，含量测定指标的选择多考

虑主要成分、易得、易测、稳定等因素犤９－１２犦，部分制剂所

测得成分与药效的发挥是否有直接关系不确定，即便有

直接关系的成分，其在制剂中的含量也不是越高越好。

笔者认为在中药制剂开发过程中，采用“多成分”及“质

量标志物”等为综合指标控制中药和制剂的质量是一种

趋势犤１３－１５犦，同时在筛选制剂制备工艺时应注重与临床

所用汤剂的一致性。
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