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摘要： 目的　 提升小蓟炭质量标准。 方法　 建立生品、 炒炭品 ＵＰＬＣ 指纹图谱， 检测炒炭前后绿原酸、 芦丁、 蒙花

苷、 合金欢素对 ＡＰＴＴ、 ＴＴ、 ＰＴ 及 ＦＩＢ 水平的影响。 ＴＬＣ 法定性鉴别炒炭品， 参考 ２０２０ 年版 《中国药典》 方法测定

水分、 总灰分、 酸不溶性灰分、 浸出物、 蒙花苷、 金合欢素含量。 结果　 小蓟炒炭后， 芦丁消失， 绿原酸、 蒙花苷含

量降低， 新产生了金合欢素。 与空白对照比较， ４ 种成分 ＡＰＴＴ 缩短 （Ｐ＜０􀆰 ０１）， 合金欢素 ＰＴ 缩短 （Ｐ＜０􀆰 ０１）， 绿原

酸、 芦丁、 合金欢素 ＦＩＢ 水平升高 （Ｐ＜０􀆰 ０１）。 基于研究结果规定， 水分含量不得超过 １２􀆰 ０％ ， 酸不溶灰分含量不得

超过 ５􀆰 ０％ ， 浸出物含量不得少于 １４􀆰 ０％ ， 蒙花苷含量不得少于 ０􀆰 ０２０％ ， 金合欢素含量不得少于 ０􀆰 ０５０％ 。 结论　 该

方法稳定可靠， 可为有效控制和保障小蓟炭临床用药质量提供参考和数据支持。
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　 　 小 蓟 为 菊 科 植 物 刺 儿 菜 Ｃｉｒｓｉｕｍ ｓｅｔｏｓｕｍ
（Ｗｉｌｌｄ．） ＭＢ． 的干燥地上部分， 其性味甘、 苦、
凉， 归心、 肝经， 具有凉血止血、 散瘀解毒、 消痈

功效［１］。 小蓟炭为小蓟炮制品， 寒凉之性减弱，
收敛、 止血作用增强［２⁃３］， 但关于炒炭前后其成分

变化的研究较少， 发挥止血作用的药效物质也不

明确。
课题组前期调研发现， 市售小蓟炭质量参差不

齐， 大部分存在炒制过重的现象。 查阅 ２０２０ 年版

《中国药典》 和各省中药饮片炮制规范发现， 全

国［４］ 及安徽［５］、 重庆［６］、 福建［７］、 广西［８］、 贵

州［９］、 甘肃［１０］等地均将小蓟炭标准列于小蓟项下，
而且仅收载了炮制方法和性状； ２０２０ 年版 《中国

药典》 及上海［１１］、 天津［１２］、 山东［１３］ 中药饮片炮

制规范增加了鉴别项； 北京［１４］、 陕西［１５］ 中药饮片

炮制规范将小蓟炭标准单独列出， 以陕西最详细，
规定了炮制方法、 性状、 鉴别 （以芦丁为对照）、
浸出物 （不得少于 １５􀆰 ０％ ）。 由此可见， 小蓟炭质

量标准过于简单， ＴＬＣ 定性鉴别指标未统一， 浸出

物、 指标成分含量测定也有所缺失， 无法有效控制

其质量。
基于此， 本实验明确小蓟炭止血药效物质， 完

善符合该炮制品 “炒炭存性” 内在表征的质量体

系， 可为有效控制和提升其质量， 健全药典相关标

准提供参考。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器 　 Ｗａｔｅｒｓ Ｈ⁃ｃｌａｓｓ 型超高效液相色谱仪

（美国 Ｗａｔｅｒｓ 公司）； ＸＳ２０５ＤＵ 型电子天平 （十万

分之一， 瑞士梅特勒⁃托利多公司）； ＤＫ⁃Ｓ２２ 型电

热恒温水浴锅、 ＤＨＧ⁃９１４６ 型电热恒温鼓风干燥箱

（上海精宏实验设备有限公司）； ＫＤＭ 型可调控温

电热套 （山东鄄城华鲁电热仪器有限公司）； ＫＱ⁃
３００ＶＥＤ 型三频数控超声波清洗器 （昆山市超声仪

器有限公司）； Ｗａｔｅｒｓ ２６９５ 型高效液相色谱仪， 配

置 Ｗａｔｅｒｓ ２９９６ 型二极管阵列检测器 （美国 Ｗａｔｅｒｓ
公司）； ＳＸ２⁃４⁃１０ 型箱式电阻炉 （龙口市电炉制造

厂）； ＸＮ０６ 型半自动血凝仪 （武汉景川诊断技术

股份有限公司）。
１􀆰 ２　 试剂与药物　 蒙花苷对照品 （中国食品药品

检定研究院， 批号 １１１５２８⁃２０２１１２， 纯度 ９８􀆰 ０％ ）；
金合欢素对照品 （成都普瑞法科技开发有限公司，
批号 ＢＰ０１１４， 纯度 ９８􀆰 ０％ ）。 活化部分凝血活酶

时间 （ＡＰＴＴ）、 凝血酶原时间 （ＰＴ）、 凝血酶时间

（ＴＴ）、 纤维蛋白原 （ＦＩＢ） 检测试剂盒 （武汉中

太生 物 技 术 有 限 公 司， 批 号 ３２１０９２、 ２２２０７１、
５２２０７１、 ６２１１０１）。 硅胶 Ｇ 板 （青岛海洋化工厂分

厂， 批号 ２０１４０４２２）。 体外凝血实验所用血浆由健

康志愿者提供。 小蓟炭共 ２４ 批， 经山东省中医药

研究院中药炮制研究所石典花研究员鉴定为菊科植

物刺儿菜 Ｃｉｒｓｉｕｍ ｓｅｔｏｓｕｍ （ Ｗｉｌｌｄ．） ＭＢ． 干燥地

上部分切制品的炒炭品， 具体见表 １。 甲醇、 乙酰

丙酮、 丁酮、 乙醇、 甲苯等均为分析纯； 水为纯

净水。
表 １　 小蓟炭信息

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ Ｃｉｒｓｉｉ Ｈｅｒｂａ Ｃａｒｂｏｎｉｓａｔａ

编号 产地 来源 批号

Ｓ１ 山东 山东百味堂中药饮片有限公司 ２１０９０１
Ｓ２ 湖北 河北楚风中药饮片有限公司 Ｂ２０１１２５０１⁃０１
Ｓ３ 河北 安国市聚药堂药业有限公司 ２２０１００１
Ｓ４ 安徽 亳州市沪谯药业有限公司 ２１１２３００２４２
Ｓ５ 安徽 亳州市沪谯药业有限公司 ２１０６０６０３４２
Ｓ６ 浙江 浙江中医药大学中药饮片有限公司 ２１１１０１
Ｓ７ 浙江 浙江桐君堂中药饮片有限公司 ２２０２１４
Ｓ８ 四川 洪雅县瓦屋山药业有限公司 ２１０９０１
Ｓ９ 安徽 亳州市沪谯药业有限公司 ２００１１４０１４２
Ｓ１０ 河南 上海德大堂国药有限公司 ２２０７０１０３
Ｓ１１ 河北 北京仟草中药饮片有限公司 ２１０９０９００２
Ｓ１２ 安徽 亳州成源中药饮片有限公司 ２０２１０２０１
Ｓ１３ 安徽 亳州市京皖中药饮片厂 ２３０４０１
Ｓ１４ 河北 安国市聚药堂药业有限公司 ２０１０００１
Ｓ１５ 安徽 亳州市沪谯药业有限公司 ２３０７０３００９２
Ｓ１６ 山东 平邑县中医医院 —
Ｓ１７ 安徽 安徽省万生中药饮片有限公司 ２３０９０１
Ｓ１８ 江苏 上海同济堂药业有限公司 ２３０８０１
Ｓ１９ 江苏 上海虹桥中药饮片有限公司 ２３０８２８
Ｓ２０ 安徽 上海万仕城国药制品有限公司 ２０２３０６０５⁃１
Ｓ２１ 安徽 上海雷允上中药饮片厂有限公司 ２００７１０５
Ｓ２２ 安徽 永刚中药饮片厂 Ａ２３０５０５
Ｓ２３ 山东 山东百味堂中药饮片有限公司 ２２０３０１
Ｓ２４ 江苏 徐州大彭中药有限公司 ２２１０１４

２　 方法与结果

２􀆰 １　 成分变化研究　 本实验采用课题组前期报道

的方法［１６］制备生品、 炒炭品， 发现炒炭前后成分

发生明显变化， 并在前者中鉴定出芦丁、 绿原酸、
蒙花苷， 后者中鉴定出绿原酸、 蒙花苷、 金合欢

素， 色谱图见图 １。 由此可知， 生品炒炭后绿原

酸、 蒙花苷峰面积变小， 芦丁消失， 并且新产生了

金合欢素， 表明其成分既有量变， 还有质变。
２􀆰 ２　 体外凝血作用研究

２􀆰 ２􀆰 １　 血浆样本制备 　 将健康人静脉血置于含

０􀆰 １０９ ｍｏｌ ／ Ｌ 柠檬酸钠抗凝液 （比例９ ∶ １） 的塑料

管中， 轻轻颠倒使其充分混匀， ３ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心

１５ ｍｉｎ， 分离出上层贫血小板血浆， 即得。 另外，
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１． 绿原酸　 ２． 芦丁　 ３． 蒙花苷　 ４． 金合欢素

１． ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ ａｃｉｄ　 ２． ｒｕｔｉｎ　 ３． ｌｉｎａｒｉｎ　 ４． ａｃａｃｅｔｉｎ

图 １　 各成分 ＵＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＵＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

　 　 　

血浆应在 ２ ｈ 内进行测定， 否则低温保存 （－２０ ℃
下 ２ 周， －７０ ℃下 ６ 个月）， 测定前取出， 在 ３７ ℃
下迅速融化。
２􀆰 ２􀆰 ２　 对照品溶液制备 　 精密吸取维生素 Ｋ１ 注

射液适量， 稀释至 ０􀆰 ０１ ｇ ／ ｍＬ； 精密称取绿原酸、
芦丁、 蒙花苷、 金合欢素对照品适量， 置于具塞锥

形瓶中， 少量 ＤＭＳＯ 溶解， 蒸馏水制成 ０􀆰 ０５、
０􀆰 ０２、 ０􀆰 １１、 ０􀆰 ００２ ｍｇ ／ ｍＬ， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 凝血指标检测 　 参照文献 ［１７⁃１９］ 报道，
取 “１􀆰 ２” 项下检测试剂盒， 按瓶签标示装量进行

溶解； 取待测血浆 ５０ μＬ， 加入绿原酸、 芦丁、 蒙

花苷、 金合欢素对照品溶液各 ５０ μＬ， 并且阳性对

照组加入 ５０ μＬ 维生素 Ｋ１ 对照品溶液， 空白对照

组加入 ５０ μＬ 蒸馏水和适量 ＤＭＳＯ， 按瓶签步骤进

行操作， 混匀计时， 结果见表 ２。
表 ２　 各成分对凝血指标的影响 （ｘ±ｓ， ｎ＝４）

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ ｏｎ ｃｏａｇｕｌａｔｉｏｎ ｉｎｄｉｃｅｓ （ｘ±ｓ， ｎ＝４）
组别 质量浓度 ／ （ｍｇ·ｍＬ－１） ＡＰＴＴ ／ ｓ ＴＴ ／ ｓ ＰＴ ／ ｓ ＦＩＢ ／ （ｇ·Ｌ－１）

阳性对照组 ０􀆰 ０１ ２１􀆰 １±０􀆰 ２２ １０􀆰 ５±０􀆰 ３６ ９􀆰 ５±０􀆰 ０６ ３􀆰 ４２±０􀆰 ０１
空白对照组 — ＞１２０ １１􀆰 ８±０􀆰 １０ １３􀆰 １±０􀆰 １７ ２􀆰 ０６±０􀆰 ０２
绿原酸组 ０􀆰 ０５ ９０􀆰 ５±０􀆰 ７０＃＃ １１􀆰 ５±０􀆰 ２９ １３􀆰 ３±０􀆰 １６ ２􀆰 １７±０􀆰 ０３＃＃

芦丁组 ０􀆰 ０２ ８３􀆰 ９±０􀆰 ８５＃＃ １２􀆰 ０±０􀆰 １９ １３􀆰 ４±０􀆰 ３７ ２􀆰 ２７±０􀆰 ０４＃＃

蒙花苷组 ０􀆰 １１ ９５􀆰 ０±０􀆰 ８４＃＃ １１􀆰 ５±０􀆰 ２６ １３􀆰 １±０􀆰 １５ ２􀆰 ０３±０􀆰 ０１
金合欢素组 ０􀆰 ００２ ８６􀆰 ２±０􀆰 ６２＃＃ １１􀆰 ４±０􀆰 １４ １２􀆰 ５±０􀆰 ２１＃＃ ２􀆰 ２３±０􀆰 ０１＃＃

　 　 注： 与空白对照组比较，＃＃Ｐ＜０􀆰 ０１。

　 　 由此可知， 与空白对照组比较， 各成分组

ＡＰＴＴ 缩短 （Ｐ ＜ ０􀆰 ０１）， 但 ＴＴ 无明显变化 （Ｐ ＞
０􀆰 ０５）； 金合欢素组 ＰＴ 缩短 （Ｐ＜０􀆰 ０１）； 绿原酸

组、 芦丁组、 金合欢素组 ＦＩＢ 水平升高 （ Ｐ ＜
０􀆰 ０１）， 而蒙花苷组均无明显变化 （Ｐ＞０􀆰 ０５）， 表

明各成分均有一定止血作用， 以金合欢素更明显。
２􀆰 ３　 质量标准提升研究　 本实验发现， 绿原酸在

大多数植物中均存在， 特异性不高； 芦丁在炒炭后

会消失； 金合欢素由蒙花苷受热脱掉糖所形成， 而

且随着炒炭程度加重其含量呈现先升高后降低的趋

势； 蒙花苷含量随着炮制程度加重逐渐降低。 为了

有效表征小蓟 “炒炭存性” 的炮制程度， 本实验

确定蒙花苷、 金合欢素作为质量控制指标。
２􀆰 ３􀆰 １　 性状鉴别　 ２４ 批炒炭品形如生品， 表面黑

褐色， 内部焦褐色， 与 ２０２０ 年版 《中国药典》 描

述一致。
２􀆰 ３􀆰 ２　 ＴＬＣ 定性鉴别　 采用课题组前期报道的方

法［１６］， 结合 ２０２０ 年版 《中国药典》 四部通则薄层

色谱法 ０５０２。 取炒炭品粉末 １ ｇ， 精密加入 １０ ｍＬ
甲醇， 超声处理 １５ ｍｉｎ， 作为供试品溶液； 取蒙花

苷、 金合欢素对照品适量， 甲醇制成 ０􀆰 ５０ ｍｇ ／ ｍＬ
对照品溶液， 分别取 ５ μＬ， 点于同一硅胶 Ｇ 板上，
以乙酸乙酯⁃甲醇⁃水 （１００ ∶ ２０ ∶ １３） 为展开剂，
饱和后展开至约 ４ ｃｍ 时取出， 晾干， 继续以甲苯

（水饱和） ⁃乙酸乙酯⁃甲酸 （４􀆰 ５ ∶ ４􀆰 ５ ∶ ０􀆰 ５） 饱和

后展开， 晾干， 喷以三氯化铝溶液， 晾干， 在紫外

灯 （３６５ ｎｍ） 下检视， 结果见图 ２。 由此可知， 供

试品溶液在与金合欢素对照品溶液相应位置上显示

相同颜色斑点， 但在蒙花苷对照品溶液处的部分斑

点未显示或模糊， 根据前期 “炒炭存性” 内在表

征研究结果， 可认为是炮制过重［１６］。

注： １ 为蒙花苷对照品， ２ 为金合欢素对照品， ３ ～ ２６ 为供试品

（Ｓ１～ Ｓ２４）

图 ２　 小蓟炭 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ２　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｃｉｒｓｉｉ Ｈｅｒｂａ Ｃａｒｂｏｎｉｓａｔａ
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２􀆰 ３􀆰 ３　 检查 　 分别参照 ２０２０ 年版 《中国药典》
通则 ０８３２ 水分测定法第二法烘干法、 通则 ２３０２ 灰

分测定法， 测定 ２４ 批炒炭品中水分、 灰分、 酸不

溶灰分的含量， 结果见表 ３。
表 ３　 水分、 总灰分、 酸不溶灰分、 浸出物、 各成分含量测定结果 （ｎ＝２）

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｆｏｒ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｍｏｉｓｔｕｒｅ， ｔｏｔａｌ ａｓｈ， ａｃｉｄ⁃ｉｎｓｏｌｕｂｌｅ ａｓｈ， ｅｘｔｒａｃｔ ａｎｄ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ（ｎ＝２）
编号 水分含量 ／ ％ 总灰分含量 ／ ％ 酸不溶灰分含量 ／ ％ 浸出物含量 ／ ％ 蒙花苷含量 ／ ％ 金合欢素含量 ／ ％
Ｓ１ ５􀆰 ４ ２０􀆰 ４ ３􀆰 ５ ２６􀆰 ８ ０􀆰 ０３ ０􀆰 １７
Ｓ２ ５􀆰 ６ ２０􀆰 ７ １􀆰 ９ ２６􀆰 ６ ０􀆰 ０２ ０􀆰 ２０
Ｓ３ ４􀆰 ８ １８􀆰 ５ ２􀆰 １ ２５􀆰 ０ ０􀆰 ０３ ０􀆰 １６
Ｓ４ ５􀆰 １ １９􀆰 ５ ２􀆰 ３ ２２􀆰 ９ ０􀆰 ０２ ０􀆰 ０５
Ｓ５ ６􀆰 ５ ２０􀆰 ０ ２􀆰 ６ ２３􀆰 ９ ０􀆰 ０１ ０􀆰 ０８
Ｓ６ ５􀆰 ３ １７􀆰 ８ ３􀆰 ５ ２２􀆰 １ ０􀆰 ０４ ０􀆰 ０８
Ｓ７ ５􀆰 ５ １９􀆰 ７ ２􀆰 ７ ２４􀆰 ０ ０􀆰 ０６ ０􀆰 １３
Ｓ８ ６􀆰 １ １８􀆰 ７ ２􀆰 １ １９􀆰 ７ ０􀆰 ０３ ０􀆰 ０９
Ｓ９ ５􀆰 ７ １９􀆰 ０ １􀆰 ５ ２２􀆰 ５ ０􀆰 ０１ ０􀆰 ０６
Ｓ１０ ６􀆰 ７ １７􀆰 ２ ２􀆰 ９ １９􀆰 ２ ０􀆰 ０１ ０􀆰 ０８
Ｓ１１ ７􀆰 １ １８􀆰 ０ ２􀆰 １ ２１􀆰 ７ — ０􀆰 ０４
Ｓ１２ ６􀆰 ９ １６􀆰 ５ １􀆰 ５ ２４􀆰 ７ ０􀆰 ０７ ０􀆰 １８
Ｓ１３ ４􀆰 ７ １９􀆰 １ ２􀆰 ０ ２４􀆰 ７ ０􀆰 ０１ ０􀆰 １５
Ｓ１４ ５􀆰 ３ １９􀆰 ７ ２􀆰 ５ ２５􀆰 ８ ０􀆰 ０２ ０􀆰 ２２
Ｓ１５ ６􀆰 ７ ２１􀆰 ３ ３􀆰 ２ ２５􀆰 ６ — ０􀆰 １０
Ｓ１６ ４􀆰 ３ １５􀆰 ５ １􀆰 ３ ２４􀆰 ５ ０􀆰 ０３ ０􀆰 １１
Ｓ１７ ７􀆰 ２ １７􀆰 ４ ２􀆰 ６ １９􀆰 ６ — ０􀆰 ０３
Ｓ１８ ６􀆰 ２ １９􀆰 ４ １􀆰 ９ ２４􀆰 ３ ０􀆰 ０１ ０􀆰 １１
Ｓ１９ ５􀆰 ８ １９􀆰 ５ ２􀆰 １ ２２􀆰 ３ — ０􀆰 ０５
Ｓ２０ ７􀆰 ６ １７􀆰 ９ ２􀆰 ４ ２２􀆰 ８ ０􀆰 ０１ ０􀆰 １０
Ｓ２１ ６􀆰 ３ １５􀆰 ９ ４􀆰 １ ２６􀆰 ０ ０􀆰 ０６ ０􀆰 １７
Ｓ２２ ４􀆰 ９ ２０􀆰 ７ ５􀆰 ６ ２２􀆰 ５ ０􀆰 ０２ ０􀆰 １２
Ｓ２３ ６􀆰 ７ ２０􀆰 ０ ３􀆰 ０ ２５􀆰 １ ０􀆰 ０３ ０􀆰 ２３
Ｓ２４ ７􀆰 ２ ２２􀆰 ７ ４􀆰 ８ ２３􀆰 ８ ０􀆰 ０９ ０􀆰 １９

２􀆰 ３􀆰 ４　 浸出物含量测定 　 精密称取炒炭品 （ Ｓ１，
过 ３ 号筛） ２ ｇ， 置于 １００ ｍＬ 具塞锥形瓶中， 精密

加入不同提取溶剂各 ５０ ｍＬ， 按照 ２０２０ 年版 《中
国药典》 通则 ２２０１ 热浸法测定， 测得以 ９５％ 乙

醇、 ７５％ 乙醇、 稀乙醇、 ３０％ 乙醇、 水提取时浸出

物含量分别为 １３􀆰 ５％ 、 ２５􀆰 ０％ 、 ２６􀆰 ９％ 、 ２７􀆰 ６％ 、
３０􀆰 ７％ ， 表明随着乙醇体积分数降低浸出物含量逐

渐升高， 但以 ３０％ 乙醇、 水提取时蒸干时间过长，
重复性较差， 故最终确定为药典报道的稀乙醇。 按

上述方法测定 ２４ 批炒炭品中浸出物的含量， 结果

见表 ３。
２􀆰 ３􀆰 ５　 蒙花苷、 合金欢素含量测定

２􀆰 ３􀆰 ５􀆰 １　 色谱条件 　 Ｗａｔｅｒｓ Ｓｙｍｍｅｔｒｙ Ｃ１８ 色谱柱

（４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 ５％ 醋

酸， 梯度洗脱 （０ ～ ３０ ｍｉｎ， ８０％ ～ ４３％ 乙腈）； 体

积流量 １ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ３２６ ｎｍ；
进样量 １０ μＬ。
２􀆰 ３􀆰 ５􀆰 ２　 供试品溶液制备 　 取炒炭品粉末 （过 ４
号筛） 约 １ ｇ， 精密称定， 置于具塞锥形瓶中， 精

密加入 ２５ ｍＬ 甲醇， 密塞， 称定质量， 加热回流提

取 ３０ ｍｉｎ， 放冷， 甲醇补足减失的质量， 摇匀， 过

０􀆰 ４５ μｍ 微孔滤膜过滤， 取续滤液， 即得。
２􀆰 ３􀆰 ５􀆰 ３　 对照品溶液制备 　 取蒙花苷、 金合欢素

对照品适量， 甲醇制成两者质量浓度分别为

０􀆰 ０６７、 ０􀆰 １０５ ｍｇ ／ ｍＬ 的溶液， 即得。
２􀆰 ３􀆰 ５􀆰 ４　 方法学考察　 ①线性关系考察： 取对照

品溶液适量， 在 “２􀆰 ３􀆰 ５􀆰 １” 项色谱条件下进样测

定。 以进样量为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标

（Ｙ） 进行回归， 发现蒙花苷在 ０􀆰 ００５ ３６ ～ １􀆰 ３４ μｇ
范围内线性关系良好 （Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９９ ０）， 方程为 Ｙ ＝
１ ９９６ ８３４􀆰 ７０Ｘ＋１８ ９７１􀆰 ８１； 金合欢素在 ０􀆰 ００８ ４ ～
２􀆰 １ μｇ 范围内线性关系良好 （Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９９ ０）， 方程

为 Ｙ＝ ４ ７６９ ０３７􀆰 ３４Ｘ＋６１ ５８３􀆰 ６９。
②精密度试验： 精密吸取对照品溶液 １０ μＬ，

在 “２􀆰 ３􀆰 ５􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得

蒙花苷、 金合欢素峰面积 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ５０％ 、
０􀆰 ９３％ ， 表明仪器精密度良好。

③稳定性试验： 取供试品溶液 （ Ｓ８） 适量，
于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 ３􀆰 ５􀆰 １” 项色谱条

件下进样测定， 测得蒙花苷、 金合欢素峰面积
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ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ９１％ 、 ２􀆰 ３５％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ 内

稳定性良好。
④重复性试验： 精密称取炒炭品 （Ｓ８） ６ 份，

在 “２􀆰 ３􀆰 ５􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得蒙花

苷、 金合欢素含量 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ６６％ 、 １􀆰 ０６％ ，
表明该方法重复性良好。

⑤加样回收率试验： 精密称取炒炭品 （ Ｓ８）
０􀆰 ５ ｇ， 置于具塞锥形瓶中， 精密加入 １ ｍＬ 对照品

溶液 （蒙花苷、 金合欢素含量分别为 ０􀆰 １５、 ０􀆰 ４５
ｍｇ ／ ｍＬ）， 再精密加入 ２４ ｍＬ 甲醇， 按 “２􀆰 ３􀆰 ５􀆰 ２”
项 下 方 法 平 行 制 备 ６ 份 供 试 品 溶 液， 在

“２􀆰 ３􀆰 ５􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 计算回收率。
结果， 蒙花苷平均加样回收率为 １０３􀆰 ２％ ， ＲＳＤ 为

２􀆰 ３５％ ； 金合欢素平均加样回收率为 ９６􀆰 ０％ ， ＲＳＤ
为 ２􀆰 ９４％ 。
２􀆰 ３􀆰 ５􀆰 ５ 　 样品含量测定 　 取 ２４ 批炒炭品， 按

“２􀆰 ３􀆰 ５􀆰 ２ ” 项 下 方 法 制 备 供 试 品 溶 液， 在

“２􀆰 ３􀆰 ５􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 计算含量，
结果见表 ３。
３　 讨论

本实验对 ２４ 批市售小蓟炭进行考察， 参照

２０２０ 年版 《中国药典》， 规定其水分含量不得超过

１２􀆰 ０％ ， 酸不溶灰分含量不得超过 ５􀆰 ０％ ， 醇溶性

浸出物含量不得少于 １４􀆰 ０％ ， 同时因炮制品灰分

较高， 离散度较大， 而且药典中药材、 饮片项下均

未收载其限度， 故暂不限定该指标。 然后， 以蒙花

苷和金合欢素为指标， 建立 ＴＬＣ 定性鉴别、 ＨＰＬＣ
含 量 测 定 方 法， 并 规 定 前 者 含 量 不 得 少 于

０􀆰 ０２０％ ， 后者含量不得少于 ０􀆰 ０５０％ 。
在 ＴＬＣ 定性鉴别过程中， 只有少数批次炮制

品中的蒙花苷斑点清晰。 ＨＰＬＣ 含量测定发现，
Ｓ５、 Ｓ９～ Ｓ１１、 Ｓ１３、 Ｓ１５、 Ｓ１７ ～ Ｓ２０ 炮制品中蒙花

苷含量很低或未检出， 与 ＴＬＣ 法一致。 同时发现，
上述批次炮制品颜色较深， 为炒炭过重品， 表明温

度过高时蒙花苷含量会降低甚至消失； 金合欢素含

量也较低， 表明炒炭过重甚至灰化后该成分也会被

破坏， 炮制时需注意。
凝血实验结果显示， 小蓟炭能缩短 ＡＰＴＴ 和

ＰＴ， 升高 ＦＩＢ 水平， 表明其是通过外源性、 内源

性共同途径， 并增加血液中 ＦＩＢ 水平来发挥相关作

用。 前期报道， 药物止血过程还涉及其他机制， 如

促进血小板活化、 血管生成并保证其完整性［２０］，
增加 ＴＸＢ２ 水平、 减少 ６⁃ｋｅｔｏ⁃ＰＧＦ１α 生成来增加血

小板聚集［２１］， 通过 ５⁃ＨＴ 及其受体激活 ＡＫＴ、 ＥＲＫ

信号通路等［２２］， 故对小蓟炭止血机制还需进一步

研究。 另外， 体外凝血实验证明蒙花苷和金合欢素

均具有止血作用， 两者在体内是否也能发挥类似功

效需继续考察。
４　 结论

本实验对小蓟炮制前后成分进行比较， 对新出

现、 变化大者进行体外凝血实验， 筛选出药效物质

为蒙花苷和金合欢素， 并以两者为指标建立小蓟

“炒炭存性” 的质量标准， 具有良好的适用性和科

学性， 可有效判断该药材炮制程度， 进而达到控制

并保障其质量的目的。
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　 　 舒肝平胃丸收录于 ２０２０ 年版 《中国药典》 一

部， 具有舒肝和胃、 化湿导滞作用， 临床上主要用

于治疗肝胃不和、 湿浊中阻所致的胸胁胀满、 胃脘

痞塞疼痛等症［１⁃２］， 由姜厚朴、 陈皮、 炙甘草等 ７
味中药组成。 方中甘草所含甘草苷、 甘草素具有抗

炎、 保护胃黏膜等作用［３⁃４］， 陈皮中的柚皮苷、 橙

皮苷、 新橙皮苷能改善消化道功能［５］， 和厚朴酚

具有显著的促进胃肠动力、 抗炎作用［６⁃７］。

目前， 关于舒肝平胃丸的研究集中在少数成分

含量测定、 质量标准、 药动学方面［２，８⁃１２］； ２０２０ 年

版 《中国药典》 仅测定和厚朴酚、 厚朴酚含量［１］；
虽然有研究采用一测多评法进行多成分含量测定，
并结合化学模式识别对制剂质量进行评价［２］， 但

该方法依赖于内标物和相对校正因子， 操作复杂，
并且在成分选择上存在局限性。 为了弥补上述不

足， 本实验选择甘草苷、 异甘草苷、 甘草素、 异甘
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