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麝香化瘀醒脑颗粒质量标准研究麝香化瘀醒脑颗粒质量标准研究*

黄 江，黄 锐，杨思进，白 雪，杨云芳△

（西南医科大学附属中医医院，四川 泸州 646000）
摘要：目的 建立麝香化瘀醒脑颗粒的质量标准。方法 采用薄层色谱（TLC）法定性鉴别制剂中的麝香、黄芪、大黄；采用高效液相色

谱（HPLC）法测定制剂中人参皂苷 Rb1的含量，色谱柱为 UltimateTM C18柱（250 mm × 4. 6 mm，5 µm），流动相为乙腈 - 水（梯度洗脱），

流速为 1. 0 mL / min，检测波长为 203 nm，柱温为 40 ℃，进样量为 10 µL。结果 麝香、黄芪、大黄的 TLC图斑点清晰，分离度好，且阴

性对照无干扰；人参皂苷 Rb1质量浓度在 78. 04～780. 40 µg / mL 范围内与峰面积线性关系良好（R2 = 0. 999 1，n = 6）；精密度、稳定

性、重复性试验结果的 RSD 均小于 3. 0%；平均加样回收率为 96. 84%，RSD 为 3. 16%（n = 9）。结论 该方法操作简便，重复性好，结果

准确可靠，可用于麝香化瘀醒脑颗粒的质量控制。
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Study on Quality Standard of Shexiang Huayu Xingnao Granules

HUANG Jiang，HUANG Rui，YANG Sijin，BAI Xue，YANG Yunfang
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AbstractAbstract：：Objective To establish a quality standard for Shexiang Huayu Xingnao Granules. Methods The Moschus，Astragali
Radix and Rhei Radix et Rhizoma in the preparation were identified qualitatively by the thin - layer chromatography （TLC）
method. The content of ginsenoside Rb1 in the preparation was determined by high - performance liquid chromatography（HPLC）
method；the chromatographic column was the UltimateTM C18 column（250 mm × 4. 6 mm，5 µm），the mobile phase was acetonitrile -
water（gradient elution），the flow rate was 1. 0 mL / min，the detection wavelength was 203 nm，the column temperature was 40 ℃，

and the injection volume was 10 µL. Results The TLC chromatograms of Moschus，Astragali Radix and Rhei Radix et Rhizoma
had clear spots and good resolution，and there was no interference from the negative reference. The linear range of ginsenoside Rb1
was 78. 04 - 780. 40 µg / mL（R2 = 0. 999 1，n = 6）. The RSDs of precision，stability and repeatability tests were all lower than
3. 0%. The average recovery rate of ginsenoside Rb1 was 96. 84% with an RSD of 3. 16%（n = 9）. Conclusion This method is
simple，repeatable，accurate and reliable，which can be used for quality control of Shexiang Huayu Xingnao Granules.
Key wordsKey words：：Shexiang Huayu Xingnao Granules；TLC；HPLC；Moschus；Astragali Radix；Rhei Radix et Rhizoma；ginsenoside Rb1

麝香化瘀醒脑颗粒由麝香、黄芪、桂枝、盐泽泻、三

七、大黄、大血藤等药物组成。方中，麝香芳香走蹿，通

行十二经，开通诸窍，善入细络，具有开窍醒神功

效［1 - 3］，为君药。黄芪大补元气，气行则血行，气能摄血；

三七散瘀止血，二者共为臣药，起益气、活血、化瘀功

效［4 - 7］。桂枝温通经脉，助阳化气；泽泻利水渗湿，化浊；

大黄既推陈出新、通利解毒，又活血化瘀、荡涤邪气，三

者共为佐药，起温经利水、化痰泻浊、化瘀解毒作用［8］。
大血藤解毒、活血、祛风，为使药。全方共奏风药开窍、

活血利水之功效［9］，治疗出血性脑卒中急性期有很好的

疗效，且安全可靠［10 - 14］。本研究中采用薄层色谱（TLC）
法定性鉴别制剂中的麝香、黄芪、大黄，并采用高效液

相色谱（HPLC）法测定制剂中人参皂苷Rb1的含量，以

建立麝香化瘀醒脑颗粒的质量标准。现报道如下。
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1 仪器与试药

1. 1 仪器

LC - 20AT型高效液相色谱仪（日本Shimadzu公司）；

JPCT0328型超声波处理器（武汉嘉鹏电子有限公司）；

HH - 8型恒温水浴锅（江苏金怡仪器科技有限公司）；

HGZF - II - 101 - 3型恒温干燥箱（上海跃进医疗器械

有限公司）。

1. 2 试药

麝香化瘀醒脑颗粒（我院自制，批号分别为

20210327，20210328，20210329）；黄芪甲苷对照品（批

号为 110781 - 201717，含量 96. 9%），麝香酮对照品（批

号为 110719 - 201716，含量 99. 9%），人参皂苷Rb1对照

品（批号为 110704 - 202028，含量 93. 1%），大黄对照药

材（批号为 120902 - 201912），均购自中国食品药品检

定研究院；硅胶G薄层板、硅胶H薄层板（青岛海洋化工

厂分厂）；乙腈、甲醇均为色谱纯，其余试剂为分析纯，

水为娃哈哈纯净水。

2 方法与结果

2. 1 TLC 鉴别

黄芪：取样品粉末 2 g，加甲醇 50 mL，超声（功率

350 W、频率 35 kHz，下同）提取 30 min，滤过，滤液蒸

干，残渣加水 20 mL溶解，用水饱和的正丁醇萃取 3次
（每次 20 mL），正丁醇液用氨试液洗涤 2次（每次

20 mL），再用 20 mL正丁醇饱和的水溶液洗涤 1次，蒸

干正丁醇液，残渣加甲醇 1 mL溶解，即得供试品溶

液［15］。取黄芪甲苷对照品适量，加甲醇制成质量浓度为

1 mg / mL的对照品溶液。按麝香化瘀醒脑颗粒处方及

工艺制备缺黄芪的阴性样品，同供试品溶液制备方法

制备阴性对照品溶液。吸取上述溶液各 5 µL，点于同一

硅胶 G薄层板上，以三氯甲烷 - 甲醇 - 水（13∶7∶2，
V / V / V）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 10%硫酸乙

醇，105 ℃加热至显色清晰［16］，置紫外光灯（365 nm）下

检视。结果供试品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱

相应位置显相同荧光斑点，且阴性对照无干扰。详见

图 1 A。
大黄：取样品粉末 2 g，加甲醇 30 mL，超声提取

30 min，滤过，滤液蒸干，加 10 mL水溶解，加盐酸 1 mL，
水浴加热 30 min，冷却至室温，乙醚提取 2次（每次

20 mL），乙醚液挥干后加乙酸乙酯 2 mL溶解，即得供试

品溶液［17］。取大黄对照药材 0. 1 g，同法制备对照药

材溶液。按麝香化瘀醒脑颗粒处方及工艺制备缺大黄

的阴性样品，同供试品溶液制备方法制备阴性对照品

溶液。吸取上述溶液各 5 µL，点于同一硅胶H薄层板

上，以正己烷 -乙酸乙酯 -甲酸（30∶10∶0. 5，V / V / V）
为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯（365 nm）下

检视［18 - 19］。结果供试品溶液色谱中，在与对照药材

溶液色谱相应位置显相同荧光斑点，且阴性对照无干

扰。详见图 1 B。
麝香：取样品粉末 32 g，加 50%甲醇 120 mL，超声

处理 30 min，滤过，离心，取上清液，石油醚提取 2次
（每次 20 mL），收集石油醚，挥干，残渣用 1 mL乙酸乙

酯溶解，加二硝基苯肼乙醇 1 mL，即得供试品溶

液［20 - 21］。取麝香酮对照品适量，制备含 2%麝香酮的

乙酸乙酯溶液，取 1 mL，加二硝基苯肼乙醇 1 mL，置试

管中 40 ℃温浸 30 min，冷却后即得对照品溶液［22］。按
麝香化瘀醒脑颗粒处方及工艺制备缺麝香的阴性样

品，同供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。吸

取上述溶液各 10 µL，点于同一硅胶G薄层板上，以甲

A. 黄芪 B. 大黄 C. 麝香

1. 对照品溶液 1'. 对照药材溶液 2 - 4. 供试品溶液 5. 阴性对照品溶液

图1 薄层色谱图

A. Astragali Radix B. Rhei Radix et Rhizoma C. Moschus
1. Reference solution 1'. Reference medicinal material solution 2 - 4. Test solution 5. Negative reference solution

Fig. 1 TLC chromatograms

A B C
1 2 3 4 5 1' 2 3 4 5 1 2 3 4 5
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苯为展开剂，展开，取出，晾干。结果供试品溶液色谱

中，在与对照品溶液色谱相应位置显相同黄色斑点，

且阴性对照无干扰。详见图 1 C。
2. 2 含量测定

2. 2. 1 色谱条件

色谱柱：UltimateTMC18柱（250 mm × 4. 6 mm，5 µm）；

流动相：乙腈（A）- 水（B），梯度洗脱（0～10 min时

20%A，11～20 min 时 20%A → 40%A，21～30 min 时

40%A→ 20%A，31～35 min时20%A）；流速：1. 0 mL / min；
检测波长：203 nm；柱温：40 ℃；进样量：10 µL。
2. 2. 2 溶液制备

取人参皂苷Rb1对照品适量，精密称定，加甲醇制

成质量浓度为 0. 2 mg / mL的对照品溶液。取样品粉末

5 g，精密称定，加甲醇 50 mL，称定质量，超声提取 1 h，
冷却至室温，用甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续

滤液，即得供试品溶液。按麝香化瘀醒脑颗粒处方及工

艺制备缺三七的阴性样品，同供试品溶液制备方法制

备阴性对照品溶液。

2. 2. 3 方法学考察

系统适用性试验：取 2. 2. 2项下 3种溶液各 10 µL，
按 2. 2. 1项下色谱条件进样测定，记录色谱图。结果理

论板数按人参皂苷 Rb1峰计大于 4 000，分离度大于

1. 5。详见图2。
线性关系考察：精密量取 2. 2. 2项下对照品溶液

适量，加甲醇制成不同质量浓度的系列对照品溶液。

精密吸取 10 µL，按 2. 2. 1项下色谱条件进样测定，记

录峰面积。以人参皂苷Rb1质量浓度（X，µg / mL）为横

坐标、峰面积（Y）为纵坐标进行线性回归，得回归方程

Y = 3 091. 8 X - 275. 7（R2 = 0. 999 1，n = 6）。结果表明，

人参皂苷Rb1质量浓度在 78. 04～780. 40 µg / mL范围

内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密量取2. 2. 2项下对照品溶液10 µL，
按 2. 2. 1项下色谱条件进样测定 6次，记录峰面积。结

果的RSD为0. 17%（n = 6），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取 2. 2. 2项下供试品溶液适量，分别

于室温放置 0，2，4，6，8，12，24 h时按 2. 2. 1项下色谱条

件进样测定，记录峰面积。结果的RSD为0. 02%（n = 7），

表明供试品溶液在室温放置24 h内基本稳定。

重复性试验：取样品（批号为 20210327）5 g，精密称

定，共 6份，按 2. 2. 2项下方法制备供试品溶液，按

2. 2. 1项下色谱条件进样测定，记录峰面积，并计算含

量。结果人参皂苷 Rb1的平均含量为 1. 619 9 mg / g，
RSD为2. 07%（n = 6），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为

20210327）约5 g，精密称定，共9份，加入一定质量浓度的

对照品溶液，并按 2. 2. 2项下方法制备供试品溶液，按

2. 2. 1项下色谱条件进样测定，记录峰面积，并计算加

样回收率。结果见表1。
表1 加样回收试验结果（n = 9）

Tab. 1 Results of the recovery test（n = 9）

取样量（g）
5. 105 1
5. 044 1
5. 069 4
5. 071 4
5. 064 3
5. 008 4
5. 014 3
5. 007 9
5. 015 6

样品含量（mg）
8. 269 8
8. 170 9
8. 211 9
8. 215 2
8. 203 7
8. 113 1
8. 122 7
8. 112 3
8. 124 8

加入量（mg）
4. 098 6
4. 098 6
4. 098 6
8. 197 2
8. 197 2
8. 197 2
12. 295 8
12. 295 8
12. 295 8

测得量（mg）
12. 093 3
11. 971 5
12. 059 4
16. 427 4
16. 348 1
16. 306 8
19. 898 7
20. 001 1
20. 384 2

回收率（%）

93. 29
92. 73
93. 87
100. 18
99. 36
99. 96
95. 77
96. 69
99. 70

X（%）

96. 84

RSD（%）

3. 16

2. 2. 4 样品含量测定

取样品 5 g，精密称定，按 2. 2. 2项下方法制备供试

品溶液，按 2. 2. 1项下色谱条件进样测定，记录峰面积，

并计算含量，结果 3批样品中人参皂苷Rb1的平均含量

为 1 533. 33 µg / g，RSD为 3. 07%。根据《四川省医疗机

构制剂研究技术指南》规定指标性成分含量以 80%设

限，初步拟订麝香化瘀醒脑颗粒中人参皂苷Rb1含量不

•检验检测•
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1. 人参皂苷Rb1
A. 对照品溶液 B. 供试品溶液 C. 阴性对照品溶液

图2 高效液相色谱图

1. Ginsenoside Rb1
A. Reference solution B. Test solution C. Negative reference solution

Fig. 2 HPLC chromatograms
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得低于0. 1%。本研究中各批次样品含量均符合要求。

3 讨论

麝香化瘀醒脑颗粒处方已在临床应用多年，治疗

出血性脑卒中急性期有较好疗效。该方以脑玄府理论

为指导，主张治疗脑出血需用风药“开窍”并辅以活血

利水。本研究中根据方中各药的功效结合其主要化学

成分，选取了君药麝香及臣药黄芪、大黄作为本制剂

的主要定性鉴别指标，建立了专属性较强、操作简便

的 TLC鉴别方法。在 TLC鉴别中，黄芪、大黄、麝香的提

取方式均为超声提取，提取时间为 30 min，最大限度

地保留有效成分的同时简化了操作，提高了工作效

率，符合产业化生产对中药制剂快速检验分析的需

求。预试验中还考察了 3种不同展开系统对色谱分离

效果的影响，最后选定本研究中的展开系统，所得 TLC
图斑点显色清晰，分离效果良好，且阴性对照无干扰。

人参皂苷 Rb1属四环三萜类化合物，是三七的主

要指标性成分，本研究中采用HPLC法测定制剂中人

参皂苷 Rb1的含量。结果表明，在选定色谱条件下人

参皂苷 Rb1在一定质量浓度范围内与峰面积线性关

系良好，色谱峰峰形好，分离度高，各组分间干扰小，

说明所建立的方法可靠，可用于麝香化瘀醒脑颗粒质

量控制中的定量检测。但本研究中含量测定仅考察了

人参皂苷 Rb1的测定方法，指标略单一，在后续生产

质量控制中可增加含量测定指标。同时，针对该制剂

中其他成分未作定性鉴别与定量测定，在后续研究中

可进一步增加质量控制指标，不断提高产品质量控制

水平。

综上所述，本研究中所建立的方法操作简便，重复

性好，结果准确可靠，可用于麝香化瘀醒脑颗粒的质量

控制。
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