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摘要：目的　建立瑶药产后三泡的质量控制方法。方法　采用薄层鉴别法（ＴＬＣ）对制剂中四方藤药材进行鉴别，采用高效液
相色谱法（ＨＰＬＣ）测定处方中四方藤的岩白菜素含量。结果　在四方藤薄层色谱图中斑点清晰，重现性好，无干扰。采用
ＨＰＬＣ法测出在９．７２～１５５．６ｍｇ·Ｌ－１浓度范围内，岩白菜素对照品浓度与其色谱峰峰面积呈正比关系（ｒ＝０．９９９９），平均回
收率９６．４％，ＲＳＤ为１．１１％（ｎ＝６）。结论　建立的质量标准可控制瑶药产后三泡浴剂的质量。
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　　瑶族民间流行着生产后３ｄ坐泡，７ｄ就可下地
干活，药浴坐泡是瑶族人民在生产、生活中形成的

特色医药文化代表之一。“产后三泡”就是其中一

种具有代表性的组方，由于瑶族没有文字记载，没

有专门的典籍，仅依靠世代口口相传、口传心授，没

有统一的质量标准。金秀瑶族自治县瑶医医院与

广西壮族自治区中医药研究院联合开发“产后三

泡”医院制剂，是广西第一个民族药瑶药医疗机构

制剂［１］，由走马胎、四方藤、肿节风、飞龙掌血茎等

１１味民族药材组成，具有祛风活血，行气止痛之功
效，瑶医用于防治莹拉崩（产后风）。为了有效控制

产后三泡浴剂的质量，对其质量标准进行了研究。

１　仪器与试药
紫外分析摄影仪（武汉药科新技术开发公司

ＹＯＫＯＺＳ型）；高效液相色谱仪（日本岛津 ＬＣ
２０ＡＴＶＰ／ＳＰＤ２０ＡＶＰ），广西威玛龙工作站及软件
５．２３版；超声波清洗仪（昆山市超声仪器有限公司
ＫＱ１００ＶＤＢ型）；万分之一电子天平（梅特勒托利
多ＡＬ１０４型）；薄层层析硅胶 Ｇ板，青岛海洋化工
有限公司产品。

四方藤对照药材（批号：２０１００３２１，产地：广西
防城，由广西中医药研究院黄云峰同志采集，经广

西壮族自治区食品药品检定所鉴定）；岩白菜素对

照品（批号：１１１５３２２０１２０３，每支 ３０ｍｇ，含量按
９４．４％计），购自中国药品生物制品检定院；产后三
泡浴剂（批号：１３１００８，１３１００９，１３１０１０，贵港市冠峰
制药有限公司，每袋４９０ｇ生药）；甲醇为色谱纯，水
为超纯水，其余所用试剂均为分析纯。

２　方法与结果
２．１　四方藤薄层鉴别［２］

２．１．１　对照药材溶液的制备　取四方藤对照药材
粉末０．５ｇ（过６０目筛），精密加入２０ｍＬ甲醇，超
声波提取３０ｍｉｎ，放冷，提取液滤过，取续滤液作为
对照药材溶液。
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２．１．２　对照品溶液的制备　取岩白菜素对照品适
量，制成每１ｍＬ含０．５ｍｇ的岩白菜素甲醇溶液，作
为对照品溶液。

２．１．３　供试品溶液的制备　取本品内容物２．０ｇ，
精密加入２０ｍＬ甲醇，超声波提取３０ｍｉｎ，放冷，提
取液滤过，水浴蒸干，用甲醇１ｍＬ溶解残渣，作为
供试品溶液。

２．１．４　缺四方藤阴性样品溶液制备　按产后三泡
浴剂处方取缺四方藤的各味药材，按工艺制法制备

缺四方藤的阴性样品，取２．０ｇ，按照“２．１．３”项下
方法制备，即得缺四方藤的阴性样品溶液。

２．１．５　薄层色谱条件及结果　照薄层色谱法（《中
国药典》２０１０年版一部附录Ⅵ Ｂ）试验，吸取“２．１．１
～２．１．４”项下溶液各１μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄
层板 上，展 开 剂 为 三 氯 甲 烷乙 酸 乙 酯甲 醇
（２．５∶２∶１），展开，取出，晾干，喷以２％三氯化铁２％
铁氰化钾（１∶１）溶液，加热至斑点显色清晰。供试品
色谱中，在与四方藤对照药材色谱和岩白菜素对照品

色谱相应的位置上，显相同的蓝色斑点，缺四方藤阴

性样品溶液在相应的位置无此斑点，见图１。

　　注：１～３：供试品（批号１３１００８、１３１００９、１３１０１０）；４．对
照药材；５．阴性样品；６．对照品。

图１　四方藤的薄层鉴别图

２．１．６　系统适应性试验　展开温度为１０、２５、３５℃
时，供试品色谱中，在与对照药材色谱和对照品相应

的位置上显相同的蓝色斑点；展开湿度为 ３０％、
７０％、９０％时展开结果亦同。表明不同温度、湿度展
开条件对本实验建立的方法无明显影响。

２．２　岩白菜素含量测定［３－４］

２．２．１　色谱条件　ＩｎｔｅｒｓｉｌＣ１８色谱柱（４．６ｍｍ×
２５０ｍｍ，５μｍ）。以甲醇水（２２∶７８）为流动相；检测
波长设为２８６ｎｍ；进样量１０μＬ；理论板数按岩白菜
素计算应不低于３０００。
２．２．２　标准曲线考察　精密称取岩白菜素对照品
１０．３ｍｇ，置２５ｍＬ的棕色量瓶中，用流动相溶解并

稀释至刻度，摇匀，得 ３８８．９ｍｇ·Ｌ－１对照品储备
液。分别精密量取对照品储备液０．２５、０．５０、０．７５、
１．００、２．００、４．００ｍＬ，各置于１０ｍＬ棕色量瓶中，加
流动相稀释至刻度，摇匀，按“２．２．１”项下色谱条件
分别进样测定，以浓度Ｃ（ｍｇ·Ｌ－１）为横坐标，峰面
积Ａ为纵坐标，计算得回归方程和相关系数，分别
为Ｙ＝１２９５１Ｃ＋１４０７９，ｒ＝０．９９９９。结果表明：在
９．７２～１５５．６ｍｇ·Ｌ－１的浓度范围内，岩白菜素对照
品的浓度与其峰面积呈正比关系。

２．２．３　对照品溶液的制备　精密量取岩白菜素对
照品储备液１．０ｍＬ，置１０ｍＬ棕色量瓶中，用流动
相稀释至刻度，得每１ｍＬ含３８．９μｇ的对照品溶
液。

２．２．４　供试品溶液的制备　取本品内容物研细并
混匀，取０．２ｇ，精密称定，置具塞锥形量瓶中，精密
加入２５ｍＬ流动相，塞紧，称定重量，超声波处理
（功率１００Ｗ，频率４５ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，放冷，再称定重
量，用流动相补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤

液，即得。

２．２．５　缺四方藤阴性样品溶液制备　取“２．１．４”
项下缺四方藤的阴性样品，按照“２．２．４”项下方法
制备，即得。

２．２．６　精密度的考察　取“２．２．３”项下对照品溶
液和按“２．２．４”项下方法制备的同一样品溶液（批
号１３１００８），照“２．２．１”项下方法连续测定峰面积值
６次，对照品及供试品溶液中岩白菜素色谱峰峰面
积ＲＳＤ值分别为０．８８％、０．８６％。
２．２．７　稳定性的考察　取同一样品（批号
１３１００８），按“２．２．４”项下方法制备，于制备后０、４、
８、１２、１６ｈ，按照“２．２．１”项下方法分别测定峰面积，
计算峰面积ＲＳＤ值为 ０．８６％。表明供试品溶液在
１６ｈ内保持稳定。
２．２．８　重复性的考察　取同一批样品（批号
１３１００８），按“２．２．４”项下方法制备６份样品溶液，
照“２．２．１”项下方法分别测定其峰面积，计算。结
果测得岩白菜素含量为每袋 ２７２．１ｍｇ，ＲＳＤ值为
１．１０％，说明本方法重复性好。
２．２．９　加样回收率试验　精密称取已知含量（每袋
２７２．１ｍｇ）的样品（批号１３１００８）内容物约０．１ｇ６份，
分别置６个具塞锥形瓶中，精密加入３８８．９ｍｇ·Ｌ－１

岩白菜素对照品储备液溶液１．４ｍＬ，精密加入流动
相２４ｍＬ，按“２．２．４”项下的方法提取，按照“２．２．１”
项下方法测定，计算加样回收率，结果见表１，岩白菜
素平均回收率为９６．４％，ＲＳＤ为１．１１％。
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表１　加样回收试验（ｎ＝６）

编号
取样量

／ｇ

样品中

含量／μｇ

加入量

／μｇ

测得量

／μｇ

回收率

／％

１ ０．１０１５ ５３９．０ ５４４．５ １０７１．４ ９７．８

２ ０．１０３４ ５４８．１ ５４４．５ １０７９．６ ９７．６

３ ０．１００４ ５３３．２ ５４４．５ １０５６．８ ９６．２

４ ０．１００８ ５３５．３ ５４４．５ １０５７．３ ９５．９

５ ０．１０１１ ５３６．９ ５４４．５ １０５４．３ ９５．０

６ ０．１０２７ ５４５．４ ５４４．５ １０６８．８ ９６．１

２．２．１０　专属性试验　分别精密吸取“２．２．２～
２．２．４”项下对照品溶液、供试品溶液及阴性样品溶
液各１０μＬ，注入液相色谱仪测定。结果阴性样品
溶液在与对照色谱相同保留时间的位置上未显色

谱峰，表明对被测成分无干扰。结果见图２。

Ａ．对照品

Ｂ．供试品（批号１３１００８）

Ｃ．阴性样品
图２　产后三泡ＨＰＬＣ色谱图

２．２．１１　样品含量测定　取批号分别为 １３１００８、
１３１００９、１３１０１０的样品各２份，按照“２．２．４”项下的
方法，分别制备样品溶液，进行测定，岩白菜素含量

分别为每袋２８０．０、２８４．２、２８０．４ｍｇ。
３　讨论

“产后三泡”在瑶族民间广泛使用，瑶语为随拉

不漂（Ｚｈａｕｈｌａｎｇｘｂｕｌｂｎｕｘ），具有“民崩灿酱，民气
止闷”功效，用于防治莹拉崩（产后风）”。该方药味

众多，使用和携带均存在不便，目前主要局限于瑶

族民间使用。因此，有必要对此种医药遗产进行开

发研究，制成使用和携带方便、疗效确切、安全且质

量可控的制剂，推广应用。在现代制剂质量标准研

究工作中，惯选用方中主药的薄层色谱及高效液相

做为质量控制手段，如连桂清心片［５］等。产后三泡

医疗机构制剂由走马胎、四方藤、肿节风、飞龙掌血

茎等１１味民族药材组成，瑶族民间早就有谚语提
到“产后气力衰，不离走马胎；盈亏要平衡，加用四

方藤”。方中以走马胎、四方藤为主药，走马胎为

“风”药，四方藤为“打”药，一“风”一“打”，“风”

“打”相兼，充分突出了祛风活络、除湿消肿、散瘀止

痛、去腐生新的功效。故在制剂开发中，先考虑用

走马胎和四方藤作为质量控制手段，但走马胎的药

材质量标准［６］无薄层鉴别和含量测定项目，四方藤

其主要化学成分岩白菜素［７］，具有镇痛、抗炎、抑

菌、抗氧化等多种药理活性［８－９］，与制剂的主要药效

学相关，故选用四方藤及其所含岩白菜素作为质量

控制手段是可行的。

在薄层研究中，同时筛选了其他药材，由于产

后三泡医疗机构制剂采取的工艺是水提，在成品鉴

别中有些药材无法作为质量控制手段，也由于多是

民族药材，在所引用的地方标准中没有薄层鉴别，

综合考虑还是仅选择了四方藤作为薄层鉴别手段。

在四方藤的薄层鉴别研究中，考察了硅胶 Ｇ薄层板
和聚酰胺薄膜，结果两者均可以将四方藤药材中的

岩白菜素进行分离，但是硅胶Ｇ薄层板还可以把四
方藤药材中的其他斑点进行分离，从而可提高四方

藤药材定性鉴别的专属性和可控性；也摸索了不同

的展开剂：结果采用三氯甲烷甲醇（８∶２）Ｒｆ值太
高，三氯甲烷乙酸乙酯甲醇（２∶２∶１）Ｒｆ值太低，最
终采用三氯甲烷乙酸乙酯甲醇（２．５∶２∶１）展开
系统。

在ＨＰＬＣ研究中，分别考察了５０％甲醇、流动
相、水作为提取溶剂，考察了不同提取方法，超声、

加热回流和索氏提取中岩白菜素的含量。结果表

明流动相２５ｍＬ作为提取剂，超声处理３０ｍｉｎ，效果
最好，故选之。也对系统适应性进行了考察，根据

“２．２．１”条件，选用了ＩｎｔｅｒｓｉｌＣ１８、ＸｂｒｉｇｅＣ１８、ＡＱＣ１８
３根不同品牌填料的色谱柱对样品中岩白菜素与其
他杂质峰的分离的影响，结果三根不同品牌填料的

色谱柱分离度均大于１．５，理论塔板数均在３０００以
上，表明该测定该方法测定岩白菜素，对色谱柱选
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