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高效液相色谱法测定产后康膏中盐酸益母草碱含量
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摘要：目的 建立测定院内制剂产后康膏中盐酸益母草碱含量的高效液相色谱法。方法 色谱柱为 Ｋｒｏｍａｓｉｌ１００－Ｓ－Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×
４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈－０．２％磷酸溶液（２２∶７８，Ｖ／Ｖ），流速为１．２ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为２８０ｎｍ，进样量为１０μＬ，柱温为２０℃。
结果 盐酸益母草碱质量浓度在 ０．００４５～１．１２５０ｍｇ／ｍＬ范围内与峰面积良好线性关系良好（Ｒ２＝０．９９９９）；精密度、稳定性和重复
性试验结果的 ＲＳＤ均小于１．５０％；平均加样回收率为１００．６３％，ＲＳＤ为３．９９％（ｎ＝６）。结论 该方法专属性强，准确度高，可用于测

定产后康膏中盐酸益母草碱的含量，符合院内制剂快速检查要求。
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产后恶露不绝表现为子宫收缩无力，阴道不规则出

血，伴血块或坏死蜕膜组织成分经阴道排出，持续１０ｄ
以上者，会导致感染甚至败血症犤１犦。产后康膏处方来源

于卫生部部颁药品标准（中药成方制剂第十五册），用于

治疗产后或流产后贫血和恶露不净，疗效显著。产后康

膏由益母草、黄芪、党参、当归、丹参、神曲、陈皮、香附、

乌药、木香、生地黄、熟地黄、砂仁、杜仲、泽泻、甘草、白

芍、山楂、谷芽、麦芽２０味中药组方。君药益母草味苦、
辛，性微寒，用于月经不调，痛经、经闭、恶露不尽，水肿

尿少等，对子宫收缩和凝血系统具有双向调节作用犤２－５犦。

《本草衍义》中记载益母草“治产前产后诸疾，行血养

血”，《本草蒙筌》中记载益母草“去死胎，安生胎，行瘀

血，生新血”犤６－８犦。产后康膏在部颁药品标准中仅以薄层

色谱鉴别和膏剂密度作为检查项，不利于药品质量的控

·检验检测·
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犤８犦柴龙龙，王凤山，王彦厚，等 ．火焰原子吸收分光光度法测定
血液保存液Ⅲ中钠含量犤Ｊ犦．中国药业，２０１６，２５（１９）：５９－６０．

犤９犦王 慧，石 克，罗 静，等 ．火焰原子吸收分光光度法测定
舒筋活血丸中微量元素铁犤Ｊ犦．中国药业，２０１５，２４（８）：６７－６８．

犤１０犦毛 睿，杨 颖，陈乃江．原子吸收分光光度法测定羧甲基
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体质谱法测定整蛋白型肠内营养剂中铁、锌、铜、锰元素含

量犤Ｊ犦．中国药业，２０２０，２９（２１）：７２－７４．
犤１２犦刘晓明，王晓蕾，袁 浩，等 ．电感耦合等离子体光谱法

（ＩＣＰ－ＯＥＳ）测定特灵眼药中铁、铅、钙、铝、镁、硼、钠犤Ｊ犦．
药物评价研究，２０２０，４３（１１）：２２２９－２２３２．

犤１３犦李 江，王江瑞，张 潇，等 ．微波消解 －原子吸收分光光
度法测定不同产地药用忍冬中重金属犤Ｊ犦．药物分析杂志，
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１．盐酸益母草碱
Ａ．供试品溶液 Ｂ．对照品溶液 Ｃ．阴性供试品溶液

图１ 高效液相色谱图

１．ｌｅｏｎｕｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ
Ａ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｃ．Ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．１ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

制，有必要寻求新的检查项，在符合院内制剂快速检查

要求的同时，提高产后康膏质量标准。本研究中以盐酸

益母草碱作为产后康膏的指标成分，采用高效液相色谱

法测定不同批次产后康膏中盐酸益母草碱的含量，以作

为其质量控制方法。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

ＢＳ－１２４Ｓ型电子天平（德国赛多利斯公司，精度为
十万分之一）；ＬＣ－２０１０ＡＨＴ型高效液相色谱仪（日本
岛津公司）；ＭｉｃｒｏＣＬ型离心机（美国赛默飞世尔公司）；
ＳｙｎｅｒｇｙＵＶ型纯水仪（美国密理博公司）；超声波清洗仪（昆
山市超声仪器有限公司，功率为３００Ｗ，频率为５０ｋＨｚ）。
１．２ 试药

甲醇、乙腈牗色谱纯，加拿大 Ｃａｌｅｐｕｒｅ公司牘；磷酸
（色谱纯，上海阿拉丁生化科技股份有限公司）；盐酸益

母草碱对照品（含量大于９８％，中国食品药品检定研究
院，批号为１１０８２３－２０１８０７）；产后康膏（苏州市立医院
院内制剂，批号分别为２０２００４１４，２０２００４２０，２０２００４２６）；
水为实验室自制。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件

色谱柱：Ｋｒｏｍａｓｉｌ１００－Ｓ－Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：乙腈 －０．２％磷酸溶液（２２∶７８，Ｖ／Ｖ）；
流速：１．２ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２８０ｎｍ；进样量：１０μＬ；柱
温：２０℃。
２．２ 溶液制备

取样品２．６４ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加
入 ７５％甲醇 ２０ｍＬ，超声处理（功率为 ２５０Ｗ，频率为
３３ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，称定质量，用甲醇补足减失的质量，即得
供试品溶液。以处方工艺制备不含益母草的样品，按供

试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。取盐酸益母草

碱对照品适量，精密称定，置 １０ｍＬ棕色容量瓶中，加
７５％甲醇制成质量浓度为 １．１２５ｍｇ／ｍＬ的对照品溶

液，置４℃避光保存。
２．３ 方法学考察

专属性试验：取２．２项下３种溶液，加７５％甲醇稀
释，０．４５μｍ微孔滤膜滤过，按 ２．１项下色谱条件进样
测定。结果见图１。可见，相邻色谱峰之间分离度均大于
１．５，与对照品溶液色谱对应位置上有相同保留时间的
色谱峰，且阴性对照无干扰，表明方法专属性良好。

线性关系考察：取２．２项下对照品溶液，用７５％甲
醇稀释成质量浓度为１．１２５０，０．５６２５，０．２２５０，０．１１２５，
０．０２２５，０．００４５ｍｇ／ｍＬ的系列对照品溶液，０．４５μｍ
微孔滤膜滤过，按２．１项下色谱条件进样测定，以质量
浓度（Ｘ，ｍｇ／ｍＬ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为纵坐标绘制标
准曲线，得回归方程 Ｙ＝１５１６１１０７．９９Ｘ＋１５８３２．７３，
Ｒ２＝０．９９９９（ｎ＝６）。结果表明，盐酸益母草碱质量浓度在
０．００４５～１．１２５０ｍｇ／ｍＬ范围与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取样品（批号为２０２００４１４），依法制备
供试品溶液，按 ２．１项下色谱条件进样测定，重复进样
６次，记录峰面积。结果的 ＲＳＤ为 ０．２９％（ｎ＝６），表明
仪器精密度良好。

重复性试验：取样品（批号为２０２００４１４），依法制备
供试品溶液，按 ２．１项下色谱条件进样测定，记录峰面
积，计算盐酸益母草碱含量。结果的 ＲＳＤ为 １．３７％
（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

稳定性试验：取样品（批号为２０２００４１４），依法制备
供试品溶液，分别于 ０，２，４，６，８，１０，１２，２４ｈ时进样测
定，计算盐酸益母草碱峰面积。结果的 ＲＳＤ为 ０．９６％
（ｎ＝８），表明供试品溶液在２４ｈ内基本稳定。

加样回收试验：取样品（批号为２０２００４１４）适量，平
行６份，按２．２项下方法制备供试品溶液，进样测定，并
计算回收率。结果见表１。
２．４ 样品含量测定

取 ３批 牗批 号 分 别 为 ２０２００４１４，２０２００４２０，
２０２００４２６牘样品，依法制备供试品溶液，平行３份，进样，
测定峰面积，用外标法计算含量。结果见表２。

·检验检测·
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取样量（ｇ）

１．０５４
１．０５１
１．１６２
１．０２２
１．０８７
１．０１４

样品含量（ｍｇ）

７．１２
７．１０
７．８５
６．９１
７．３４
６．８５

加入量（ｍｇ）

７．０５
７．１５
７．６９
７．１２
７．３６
６．９８

测得量（ｍｇ）

１３．８４
１４．０７
１５．７３
１４．３３
１５．１０
１３．７５

回收率（％）

９５．３２
９７．４８
１０２．４７
１０４．２１
１０５．４３
９８．８５

Ｘ（％）

１００．６３

ＲＳＤ（％）

３．９９

批号

２０２００４１４
２０２００４２０
２０２００４２６

１
６．７５７
６．３５４
６．１２５

含量（ｍｇ／ｇ）

２
６．７４２
６．３６９
６．１５４

３
６．７５６
６．３５１
６．１４２

Ｘ
（ｍｇ／ｇ）

６．７５１７
６．３５８０
６．１４０３

ＲＳＤ
（％）

０．１２
０．１５
０．２４

表１ 盐酸益母草碱加样回收试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ．１ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｏｆｌｅｏｎｕｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ（ｎ＝６）

表２ 样品中盐酸益母草碱含量测定结果牗ｎ＝３牘
Ｔａｂ．２ Ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｌｅｏｎｕｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｂａｔｃｈｅｓｏｆＣｈａｎｈｏｕｋａｎｇＰａｓｔｅ牗ｎ＝３牘
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３ 讨论

３．１ 指标成分选择

益母草碱是产后康膏方中君药益母草的主要有效

成分，通过抗血小板凝聚达到活血化瘀的作用，直接

清除自由基和抑制活性氧（ＲＯＳ）的产生。通过核因子
激活的 Ｂ细胞的 κ－轻链增强牗ＮＦ－κＢ牘信号通路，抑
制肿瘤坏死因子－α牗ＴＮＦ－α牘介导的炎症，可减轻大肠
杆菌诱导的乳腺炎犤９－１５犦。因此，选择盐酸益母草碱作为

产后康膏的指标成分。研究结果表明，盐酸益母草碱含

量较高，稳定性较好，可作为指标成分。

３．２ 样品处理方式选择

前期研究中，选择甲醇超声提取、乙醇超声提取和

乙酸乙酯萃取３种方式处理样品。经甲醇超声和乙酸乙
酯萃取，盐酸益母草碱的提取率较高，定量准确。甲醇超

声提取更便捷，适用于院内制剂的快速检测，故选择甲

醇超声处理。

３．３ 色谱条件选择

前期研究中发现，产后康膏按照２０１５年版《中国药
典牗一部牘》中益母草的盐酸益母草碱高效液相色谱法测
定含量，出现明显的干扰峰，色谱峰形存在明显拖尾，且

分离度差。优化色谱条件，流动相为乙腈－０．２％磷酸溶液
（２２∶７８，Ｖ／Ｖ），检测波长为２８０ｎｍ，流速为１．２ｍＬ／ｍｉｎ，
柱温为２０℃。结果表明，盐酸益母草碱的色谱峰分离度
高，拖尾现象显著改善，且定量准确。

３．４ 方法评价

产后康膏现有理化鉴别和检查项不足以对制剂进

行质量控制。使用高效液相色谱法测定产后康膏中盐酸

益母草碱的含量，具有较好的准确性和先进性，保证产

后康膏质量的同时，提升其临床应用的安全性。该方法

专属性强，准确度高，排除了干扰成分，且检测用时短，

适用于院内制剂产后康膏的快速检测。
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