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(内蒙古民族大学蒙医药学院ꎬ通辽　 ０２８０００)

摘　 要　 目的　 研究止吐六味散质量控制方法ꎮ 方法　 采用显微鉴别法对止吐六味散进行粉末鉴定ꎻ依据«中华人

民共和国药典»２０１５ 年版进行水分、灰分、浸出物含量测定ꎻ薄层色谱法对止吐六味散中甘草、芫荽子、小茴香和酸梨干

进行定性鉴别ꎻ采用高效液相色谱(ＨＰＬＣ)法测定止吐六味散中甘草苷、甘草酸含量ꎬ色谱条件为 Ｓｙｎｃｒｏｎｉｓ Ｃ１８色谱柱

(２５０ ｍｍ×４.６ ｍｍꎬ５ μｍ)ꎬ柱温:３８ ℃ ꎬ流动相:乙腈￣０.０５％磷酸ꎬ流速:１ ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１ꎬ波长:２６３ ｎｍꎮ 结果　 组成止吐六味

散的单药ꎬ除了芫荽子ꎬ其他均有明显显微特征ꎮ 止吐六味散水分含量 ６.８９％ ~ ７.７５％ꎬ灰分含量 ４.０６％ ~ ４.４０％ꎬ酸不溶

性灰分含量１.２４％~１.４４％ꎬ水溶性浸出物含量 ２１.１７％~ ２２.６３％ꎮ 甘草、芫荽子、小茴香和酸梨干薄层色谱特征明显ꎬ阴
性均无干扰ꎮ 甘草苷、甘草酸分别在 ０.０６~３.００ μｇꎬ０.０７８ ４~０.３９２ ０ μｇ 有良好线性关系ꎮ 平均回收率分别为 ９９.０６％ ~
１０１.９０％ꎬ９９.６６％~１００.８３ꎮ 结论　 该实验建立的方法可靠ꎬ结果准确ꎬ可为全面评价止吐六味散的质量提供参考ꎮ

关键词　 止吐六味散ꎻ显微鉴别ꎻ色谱法ꎬ薄层ꎻ色谱法ꎬ高效液相ꎻ质量分析
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ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃ ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄ.Ｔｈｅ ｍｏｉｓｔｕｒｅꎬ ａｓｈꎬ ａｎｄ ｅｘｔｒａｃｔ ｏｆ Ｚｈｉｔｕ ｌｉｕｗｅｉｓａｎ ｗｅｒｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ ｂａｓｅｄ ｏｎ ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄｓ ｏｆ
Ｃｈｉｎｅｓｅ ｐｈａｒｍａｃｏｐｏｅｉａ (２０１５ ｅｄｉｔｉｏｎ).Ｔｈｅ ｔｈｉｎ ｌａｙｅｒ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ｗａｓ ａｄｏｐｔｅｄ ｔｏ ｉｄｅｎｔｉｆｙ Ｒａｄｉｘ Ｇｌｙｃｙｒｒｈｉｚａｅꎬ Ｆｒｕｃｔｕｓ Ｃｏｒｉａｎ￣
ｄｒｉꎬ Ｆｒｕｃｔｕｓ Ｆｏｅｎｉｃｕｌｉꎬ Ｐｙｒｕｓ ｕｓｓｕｒｉｅｎｓｉｓ Ｍａｘｉｎ.ｏｆ Ｚｈｉｔｕ ｌｉｕｗｅｉｓａｎ.Ｌｉｑｕｉｒｉｔｉｎ ａｎｄ ｇｌｙｃｙｒｒｈｉｚｉｃ ａｃｉｄ ｉｎ Ｚｈｉｔｕ ｌｉｕｗｅｉｓａｎ ｗｅｒｅ ｄｅｔｅｒ￣
ｍｉｎｅｄ ｂｙ ｈｉｇｈ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ.Ｔｈｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｗａｓ ｐｅｒｆｏｒｍｅｄ ｏｎ Ｓｙｎｃｒｏｎｉｓ Ｃ１８(２５０ ｍｍ×４.６ ｍｍꎬ ５ μｍ)
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ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃ ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓ.Ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｍｏｉｓｔｕｒｅ ｗａｓ ６.８９％－７.７５％ꎻ ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｔｏｔａｌ ａｓｈ ｗａｓ ４.０６％－４.４０％ꎻ
ｔｈｅ ａｃｉｄ ｉｎｓｏｌｕｂｌｅ ａｓｈ ｗａｓ １.２４％－１.４４％ꎻ ｗａｔｅｒ ｅｘｔｒａｃｔ ｗａｓ ２１.１７％－２２.６３％.ＴＬＣ ｓｐｏｔｓ ｏｆ Ｆｒｕｃｔｕｓ Ｃｏｒｉａｎｄｒｉꎬ Ｆｒｕｃｔｕｓ Ｆｏｅｎｉｃｕ￣
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ａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄꎻ Ｑｕａｌｉｔｙ ａｎａｌｙｓｉｓ

　 　 止吐六味散是蒙医临床常用药之一ꎬ由甘草、小茴

香、蔓荆子、粳米(微炒)、芫荽子和柿子或酸梨干等量

配制ꎬ共研末制成散剂ꎮ 本方出自«诊治明医典»ꎬ具
有止吐功效ꎬ用于呕吐、妊娠呕吐等[１￣２]ꎮ 笔者检索发

收稿日期　 ２０１７－１２－０３　 修回日期　 ２０１８－０１－２２
基金项目　 ∗内蒙古民族大学￣蒙古国国立医科大学联发

项目(ＭＤＫ２０１７０５８)
作者简介　 陈香梅(１９９１－)ꎬ女ꎬ内蒙古通辽人ꎬ在读博士ꎬ

研究 方 向: 蒙 药 学ꎮ ＯＲＣＩＤ: ００００￣０００２￣５９６７￣８４６０ꎬ Ｅ￣ｍａｉｌ:
１８７４７３２７４０３＠ １６３.ｃｏｍꎮ

通信作者　 鲍布日额(１９６３－)ꎬ男ꎬ内蒙古通辽人ꎬ教授ꎬ博
士生导师ꎬ博士ꎬ研究方向:蒙药与方剂学ꎮ ＯＲＣＩＤ:００００￣０００３￣
２７４０￣６９５１ꎬＥ￣ｍａｉｌ:ｂｕｒｉｅ４７＠ ｓｏｈｕ.ｃｏｍꎮ

现ꎬ该药的相关研究甚少ꎮ 除制剂方法、性能、主治外ꎬ
其他研究近乎空白ꎮ 该方的质量评价研究至今笔者尚

未见报道[３￣８]ꎮ 因此ꎬ笔者在本实验对止吐六味散进行

质量研究ꎬ以期为制定该方质量标准提供参考ꎮ
１　 仪器与试药　
１.１　 仪器　 Ｎｉｋｏｎ Ｅ２００ 电子显微镜和 ＤＳ￣Ｕ３ 拍照装

置(北京恒三江仪器销售有限公司)ꎬＴ￣１７００Ｍ 马弗炉

(郑州天纵电气设备有限公司)ꎬＤＨＧ￣９０２３Ａ 型电热恒

温箱(宁波江南仪器厂)ꎬＵＬＭＡＴＥ３０００ 高效液相色谱

仪( Ｔｈｅｒｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ 科技公司)ꎬ ＡＵＹ － １２０ 电子天平

(ｍａｘ ２１０ ｇꎬ感量:０.０１ ｍｇꎬ日本岛津公司)ꎬＫＱ－１００Ｅ
超声波清洗器(昆山市超声仪器有限公司)ꎮ
１.２　 试药　 止吐六味散(锡盟蒙医研究所提供ꎬ批准
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文 号: 内 药 制 字 Ｍ１３０４０１６３ꎬ 批 号: ２０１６０６１６ꎬ
２０１６０８０９ꎬ ２０１５０４１７ꎬ ２０１６０３２５ꎬ ２０１５０３１３ꎬ ２０１６０７１９ꎬ
２０１６０７０３ꎬ２０１６１００４)ꎬ阴性对照药(内蒙古民族大学

蒙医药学院制剂实验室制)ꎬ乙腈(色谱级ꎬ天津市科

密欧化学试剂有限公司ꎬ 批号: ２０１４１１０６ꎬ 含量 ≥
９９.９％)ꎻ甲醇(色谱级ꎬ天津市科密欧化学试剂有限公

司ꎬ批号:２０１７０６０６ꎬ含量≥９９.９％)ꎻ芳樟醇对照品(北
京索莱宝科技有限公司ꎬ 批号: ２０１６１０３１ꎬ 含量 ≥
９８％)ꎬ甘草苷对照品(北京索莱宝科技有限公司ꎬ批
号:２０１６１０３１ꎬ含量≥９８％)ꎬ甘草酸单铵盐对照品(北
京索莱宝科技有限公司ꎬ批号:２０１６０８２４ꎬ含量>９８％)ꎬ
茴香醛对照品(上海源叶生物科技有限公司ꎬ批号:
Ｙ１４Ｍ７Ｃ１１１２９ꎬ含量≥９８％)ꎬ酸梨干对照药材(内蒙

古自治区食品药品监督管理局提供ꎬ批号:２０１６０７１７ꎬ
山梨醇含量:２３.８７４ ｍｇ􀅰ｇ－１)ꎮ
２　 方法与结果　
２.１ 　 粉 末 的 鉴 定 　 取止吐六味散适量 ( 批号:
２０１６０６１６)ꎬ水合氯醛、稀甘油制片进行显微观察ꎬ生物

光学显微镜下观察显微特征ꎬ鉴别结果见图 １ꎮ
２.１.１　 晶鞘纤维 　 晶鞘纤维是甘草区别于其他五味

药的粉末特征ꎬ多形成束ꎬ直径 ８~２０ μｍꎮ
２.１.２　 复粒淀粉 　 淀粉粒是止吐六味散中最多见的

显微特征ꎬ而复粒淀粉则是粳米区别于其他五味药的

粉末特征ꎮ 多由 ２~８ 个分粒组成ꎬ２ 个或多个脐点ꎬ呈
多面体形ꎬ层纹及脐点不明显ꎮ
２.１.３　 非腺毛 　 非腺毛为蔓荆子在止吐六味散中区

别于其他组分的粉末显微特征ꎬ顶端细ꎬ基部较粗ꎬ长
１４~６８ μｍꎬ多弯曲ꎬ有疣状突起ꎮ
２.１.４　 石细胞　 酸梨干中石细胞较多ꎬ有单一散着或

多数堆在一起ꎬ次生壁很厚ꎬ直径约 ４０ μｍꎬ细胞壁上

有纹孔道ꎮ
２.１.５　 网纹细胞 　 小茴香中有网纹细胞呈卵圆形网

状壁孔ꎬ直径 ４~１０ μｍꎬ长 ７~２０ μｍꎮ
２.２　 成分测定　
２.２.１　 水分测定　 依照«中华人民共和国药典»(２０１５
年版)附录ⅨＨ 水分测定法(烘干法)测定止吐六味散

中水分含量[９]ꎮ 其测定结果见表 １ꎬ其中 Ｍ１ 为恒重后

称量瓶质量ꎻＭ２ 为试样加称量瓶质量ꎻＭ３ 为烘干后试

样加称量瓶质量ꎮ 平均水分含量 ７.３７％ꎬＲＳＤ＝５.９６％ꎮ
２.２.２　 灰分测定　 依照«中华人民共和国药典»(２０１５
年版)附录ⅨＫ 总灰分测定法和酸不容性灰分测定法

对止吐六味散的灰分含量及酸不溶性灰分含量进行测

定ꎮ 测定结果见表 ２ꎬ其中 Ｍ１ 为恒重后的坩埚质量ꎻ
Ｍ２ 为试样加坩埚的质量ꎻＭ３ 为烘干后的试样加坩埚

的质量ꎻ Ｍ４ 为残渣及坩埚质量ꎮ 平均灰分含量

４.２７％ꎬＲＳＤ＝ ０.０４３％ꎻ平均酸不溶性灰分含量 １.４％ꎬ
ＲＳＤ＝ ３.７８％ꎮ
２.２.３　 浸出物含量测定 　 依照«中华人民共和国药

典»(２０１５ 年版)附录ⅩＡ 浸出物测定法中水溶性浸出

物测定法测定止吐六味散水溶性浸出物含量ꎮ 结果见

表 ３ꎬ其中 Ｍ１ 为恒重后浸出物加表面皿恒重质量ꎻＭ２
为浸出物加表面皿蒸干后恒重质量ꎮ 平均浸出物含量

２１.８４％ꎬＲＳＤ＝ １.７５％ꎮ
２.３　 薄层鉴别　
２.３.１　 止吐六味散中芫荽子的 ＴＬＣ 鉴别　 取止吐六味

散 ４.０ ｇꎬ加入乙醚 １２ ｍＬ 冷浸 ４ ｈꎬ滤过ꎬ滤液挥干ꎬ残渣

加三氯甲烷 １ ｍＬ 溶解ꎬ作为供试品溶液ꎬ同法制备芫荽

子单味药及阴性对照ꎻ吸取供试品各 ２ μＬꎬ芳樟醇对照

品 ２ μＬꎬ分别点于本实验室自制硅胶Ｇ 板上ꎬ以正己烷￣
乙酸乙酯(８􀏑２)为展开系统ꎬ５％磷钼酸无水乙醇溶液

显色ꎬ１０５ ℃烘至斑点显色清晰[１０]ꎮ 结果见图 ２ꎮ
２.３.２　 止吐六味散中小茴香的 ＴＬＣ 鉴别　 按照«中华

人民共和国药典» (２０１５ 年版一部) “小茴香”条薄层

鉴别方法ꎬ取止吐六味散 ３.０ ｇꎬ加入乙醚 ３０ ｍＬꎬ超声

Ａ.晶鞘纤维ꎻＢ.复粒淀粉ꎻＣ.非腺毛ꎻＤ.石细胞ꎻＥ.网纹细胞

图 １　 止吐六味散粉末显微鉴别结果(１０×４０) 　
Ａ.ｃｒｙｓｔａｌ ｓｈｅａｔｈ ｆｉｂｅｒꎻ Ｂ.ｃｏｍｐｏｕｎｄｉｎｇ ｓｔａｒｃｈ ｇｒａｉｎꎻ Ｃ.ｎｏｎｇｌａｎｄｕｌａｒ ｈａｉｒꎻ Ｄ.ｌｉｔｈｏｃｙｔｅꎻ Ｅ.ｒｅｔｉｃｕｌａｔｅｄ ｃｅｌｌ

Ｆｉｇ.１　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃａｌ ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ Ｚｈｉｔｕ ｌｉｕｗｅｉｓａｎ(１０×４０) 　

􀅰６７３􀅰 Ｈｅｒａｌｄ ｏｆ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ Ｖｏｌ􀆰 ３８ Ｎｏ􀆰 ３ Ｍａｒｃｈ ２０１９



表 １　 止吐六味散水分测定　
Ｔａｂ.１　 Ｍｏｉｓｔｕｒｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ Ｚｈｉｔｕ ｌｉｕｗｅｉｓａｎ　 ｇ

样品 样品质量 Ｍ１ Ｍ２ Ｍ３ 水分含量 / ％
止吐六味散 １ ２.０６９ ２ １８.９４６ １ ２１.０３０ １ ２０.８７５ １ ７.４８
止吐六味散 ２ ２.００１ ９ ２１.５９７ ５ ２３.６１７ ２３.４６２ ７.７５
止吐六味散 ３ １.９５８ １ １８.９５４ ２０.９３１ ３ ２０.７９６ ６.８９

表 ２　 止吐六味散灰分测定　
Ｔａｂ.２　 Ａｓｈ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ Ｚｈｉｔｕ ｌｉｕｗｅｉｓａｎ　 ｇ

样品
样品

质量
Ｍ１ Ｍ２ Ｍ３ Ｍ４

灰分

含量

酸不溶性

灰分含量

％
止吐六味散 １ ３.００８ ６ ５２.７３９ １５５.７４７ ６５２.８７０ １５２.７８２ ６ ４.３５ １.４４
止吐六味散 ２ ３.０３１ ６ ４９.８１０ ４５２.８４１ ４９.９３３ １４９.８４７ ８ ４.０６ １.２４
止吐六味散 ３ ３.００３ ８ ４９.１６１ ８５２.１６３ ５４９.２９３ ８４９.２０３ ５ ４.４０ １.４２

处理 １０ ｍｉｎꎬ滤过ꎬ取滤液挥干ꎬ残渣加三氯甲烷１ ｍＬ
溶解ꎬ作为供试品溶液ꎬ同法制备小茴香单味药及阴性

对照ꎻ茴香醛对照品制备成每毫升含 １ μＬ 溶液ꎮ 吸取

供试品各 １０ μＬꎬ茴香醛对照品溶液 １ μＬ 分别点在本

实验室自制硅胶 Ｇ 板上ꎬ以石油醚￣乙酸乙酯(８􀏑２)为
展开系统ꎬ用二硝基苯肼显色[９]ꎮ 结果见图 ２ꎮ
２.３.３　 止吐六味散中甘草的 ＴＬＣ 鉴别　 取止吐六味散

２.０ ｇꎬ加入乙醚 ５０ ｍＬꎬ加热回流 １ ｈꎬ滤过ꎬ残渣加入甲

醇 ３０ ｍＬ 继续加热回流 １ ｈꎬ滤过ꎬ滤液挥干ꎬ残渣加水

４０ ｍＬ 使溶解ꎬ用正丁醇提取 ３ 次ꎬ合并正丁醇液ꎬ用水

洗涤 ３ 次ꎬ蒸干ꎬ残渣加甲醇 ５ ｍＬ 使溶解ꎬ作为供试品

溶液ꎮ 取甘草酸单铵盐对照品ꎬ加甲醇制成每毫升含

２ ｍｇ的溶液ꎬ作为对照品溶液ꎮ 同法制备甘草单味药及

阴性对照ꎻ吸取供试品各 ２ μＬꎬ分别点于 ＧＦ２５４板上ꎬ以
乙酸乙酯￣甲酸￣乙酸￣水(８􀏑１􀏑１􀏑１)为展开系统ꎬ
１０５ ℃加热至斑点显色清晰[１１￣１３]ꎮ 结果见图 ２ꎮ

表 ３　 止吐六味散浸出物测定　
Ｔａｂ.３　 Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｗａｔｅｒ ｅｘｔｒａｃｔｉｖｅ ｉｎ Ｚｈｉｔｕ ｌｉｕｗｅｉ￣

ｓａｎ　 ｇ

样品 样品质量 Ｍ１ Ｍ２ 浸出物含量％
止吐六味散 １ ４.００４ １ ５８.３３８ １ ５８.５０７ ４ ２１.１７
止吐六味散 ２ ４.０２１ ２ ６０.７７４ ８ ６０.９４８ ８ ２１.７１
止吐六味散 ３ ４.０１１ ２ ５９.５９６ ３ ５９.７７６ ９ ２２.６３

２.３.４　 止吐六味散中酸梨干的 ＴＬＣ 鉴别　 取止吐六味

散 ３.０ ｇꎬ加入石油醚 ３０ ｍＬꎬ超声处理 １５ ｍｉｎꎬ滤过ꎬ滤液

挥干ꎬ残渣加三氯甲烷 １ ｍＬ 溶解ꎬ作为供试品溶液ꎬ同
法制备酸梨干对照药材ꎬ单味药及阴性对照ꎻ吸取供试

品各 ５ μＬꎬ分别点在本实验室自制硅胶 Ｇ 板上ꎬ以正己

烷￣乙酸乙酯(８􀏑２)为展开系统ꎬ５％磷钼酸无水乙醇溶

液显色ꎬ１０５ ℃烘至斑点显色清晰[１４]ꎮ 结果见图 ２ꎮ
２.４　 止吐六味散中甘草苷和甘草酸含量测定　
２.４. １ 　 色谱条件 　 色谱柱 Ｓｙｎｃｒｏｎｉｓ Ｃ１８ (２５０ ｍｍ ×
４.６ ｍｍꎬ５ μｍ)ꎬ柱温:３８ ℃ꎬ流动相:乙腈￣０.０５％磷酸ꎬ

１.对照品或对照药材ꎻ２.止吐六味散ꎻ３.单味药ꎻ４.相应阴性对照

图 ２　 止吐六味散中芫荽子(Ａ)、小茴香(Ｂ)、甘草(Ｃ)、酸梨干(Ｄ)ＴＬＣ 鉴别图　
１.ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ ｏｒ ｍｅｄｉｃｉｎｅꎻ ２.Ｚｈｉｔｕｌｉｕｗｅｉｓａｎꎻ ３.ｓｉｎｇｌｅ ｍｅｄｉｃｉｎｅꎻ ４.ｎｅｇａｔｉｖｅ ｃｏｎｔｒｏｌ

Ｆｉｇ.２　 ＴＬＣ ｏｆ Ｆｕｒｕｃｔｕｓ Ｃｏｒｉａｎｄｒｉ(Ａ)ꎬ Ｆｕｒｕｃｔｕｓ Ｆｏｅｎｉｃｕｌｉ(Ｂ)ꎬ Ｒａｄｉｘ Ｇｌｙｃｙｒｒｈｉｚａｅ(Ｃ)ꎬ Ｐｙｒｕｓ ｕｓｓｕｒｉｅｎｓｉｓ Ｍａｘｉｎ.(Ｄ) ｉｎ
Ｚｈｉｔｕ ｌｉｕｗｅｉｓａｎ　
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流速:１ ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１ꎬ波长:２６３ ｎｍ[１５￣１６]ꎮ
２.４.２　 对照品溶液的制备　 精密称取甘草苷对照品适

量ꎬ加 ７０％乙醇制成每毫升含甘草苷 ３０ μｇ 的溶液ꎮ
以此 为 母 液ꎬ 分 别 配 制 成 ６. ０ꎬ １２. ０ꎬ １８. ０ꎬ ２４. ０ꎬ
３０.０ μｇ􀅰ｍＬ－１的对照品溶液ꎮ 精密称取甘草酸铵对

照品适量ꎬ加 ７０％乙醇制成每毫升含甘草酸 ３９ μｇ 溶

液ꎬ以此为母液分别配制成 ７.８ꎬ１５６ꎬ２３.４ꎬ３１.２ꎬ３９.０
μｇ􀅰ｍＬ－１对照品溶液ꎮ
２.４.３　 供试品溶液的制备　 称取止吐六味散约 １.２ ｇꎬ
加 ７０％乙醇 １００ ｍＬꎬ称定质量ꎬ超声处理 ( ２５０ Ｗꎬ
４０ Ｈｚ)３０ ｍｉｎꎬ放冷ꎬ再称定质量ꎬ用 ７０％乙醇补足减

失的质量ꎬ摇匀ꎬ滤过ꎬ取续滤液即得ꎮ
２.４.４　 线性关系考察　 精密吸取上述各浓度甘草苷对

照品溶液 １０ μＬ 注入液相色谱仪ꎬ各 ３ 次ꎬ得相对峰面

积ꎮ 以甘草苷对照品浓度为横坐标ꎬ以峰面积为纵坐

标ꎬ绘制标准曲线ꎮ 回归方程为 Ｙ ＝ ２２.６２２Ｘ－０.０６９１ꎬ
ｒ＝ ０.９９９９ꎮ 甘草苷在 ０.０６ ~ ３.００ μｇ 之间呈良好的线

性关系ꎮ
精密吸取上述各浓度甘草酸对照品溶液 １０ μＬ 注

入液相色谱仪ꎬ各 ３ 次ꎬ得相对峰面积ꎮ 以甘草酸对照

品浓度为横坐标ꎬ以峰面积为纵坐标ꎬ绘制标准曲线ꎮ
回归方程为 Ｙ ＝ １４.０６Ｘ－０.００２６ꎬｒ ＝ ０.９９９９ꎮ 甘草酸在

０.０７８４~０.３９２０ μｇ 呈良好的线性关系ꎮ
２.４.５ 　 精密度实验 　 精密称取止吐六味散(批号:
２０１６０６１６)ꎬ按“２.４.３”项方法制备ꎬ精密吸取 １０ μＬꎬ连
续进样 ６ 次ꎮ 甘草苷、甘草酸相对峰面积的 ＲＳＤ 为

０.５７％ꎬ０.７１％ꎮ 结果表明该仪器精密度良好ꎮ
２.４.６ 　 稳定性实验 　 精密称取止吐六味散(批号:
２０１６０６１６)ꎬ按“２.４.３”项方法制备ꎬ精密吸取 １０ μＬꎬ分
别在 ０ꎬ２ꎬ４ꎬ６ꎬ８ꎬ１０ꎬ１２ ｈ 注入液相色谱仪ꎮ 甘草苷、
甘草酸相对峰面积 ＲＳＤ 为 ０.４６％ꎬ０.０２％ꎮ 结果表明

止吐六味散供试液在 １２ ｈ 内稳定ꎮ
２.４.７　 重复性实验 　 精密称取同一批号止吐六味散

(批号:２０１６０６１６)６ 份ꎬ按“２.４.３”项方法制备ꎬ精密吸

取 １０ μＬ 注入液相色谱仪ꎬ每一份各 ３ 次进样ꎮ 甘草

苷、甘草酸相对相对峰面积 ＲＳＤ 为 ０.５３％ꎬ０.０３％ꎮ 结

果表明该方法重复性良好ꎮ
２.４.８　 回收率实验　 精密称取同一批止吐六味散(批
号:２０１６０６１６)各 ９ 份ꎬ每份约 １.２ ｇꎬ分别以 １􀏑０.８ꎬ１􀏑
１ꎬ１􀏑１.２ 含量加入甘草苷对照品和甘草酸对照品ꎬ按
“２.４.３”项方法制备ꎬ精密吸取 １０ μＬ 注入液相色谱

仪ꎬ得甘草苷、甘草酸相对峰面积ꎬＲＳＤ 分别为０.３３％~
１.８２％ꎬ０.７８％ ~ １.３３％ꎮ 平均回收率分别为 ９９.０６％ ~
１０１.９０％ꎬ９９.６６~１００.８３％ꎮ 结果见表 ４ꎮ

表 ４　 止吐六味散加样回收率实验结果　
Ｔａｂ.４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ ｏｎ Ｚｈｉｔｕ ｌｉｕｗｅｉｓａｎ　

成分
称样量 /

ｇ
原有量 加入量 测得量

ｍｇ
回收率 平均回收率 ＲＳＤ

％
甘草苷 １.２０２ ４ １.１３６ ２ ０.９０８ ９ ２.０３４ ６ ９８.８４

１.２１４ １ １.１４７ ３ ０.９１３ ８ ２.０５１ １ ９８.９１ ９９.０６ ０.２３
１.２０１ ２ １.１３５ １ ０.９１０ ８ ２.０４０ ７ ９９.４３
１.２０１ ３ １.１３５ ２ １.１１３ ６ ２.２３９ ８ ９９.１９
１.２０１ ９ １.１３５ ７ １.１４５ ２ ２.２５０ ２ ９７.３２ ９８.１５ ０.９７
１.２０２ ４ １.１３６ ２ １.１２７ ６ ２.２４０ ５ ９７.９３
１.２１０ ３ １.１４３ ７ １.３８０ １ ２.５２４ ０ １００.０１
１.２０１ ７ １.１３５ ６ １.３７８ ２ ２.５４０ １０１.９６ １０１.９０ １.８２
１.２００ ５ １.１３４ ５ １.２１８ ７ ２.３９８ ５ １０３.７１

甘草酸 １.２０３ １ ２.９２９ ５ ２.３４０ ０ ５.２６８ ７ ９９.９７
１.２０２ ５ ２.９２８ １ ２.２９７ ６ ５.２８０ ２ １０２.３７ １００.８３ １.３３
１.２００ ３ ２.９２２ ７ ２.３４３ ６ ５.２６９ ５ １００.１４
１.２０１ ７ ２.９２６ １ ２.９３０ ７ ５.８５６ ６ ９９.９９
１.２００ ５ ２.９２３ ２ ２.９８７ ６ ５.９０１ ８ ９９.７０ １００.２９ ０.７８
１.２００ １ ２.９２２ ２ ２.９１９ ８ ５.８７６ ５ １０１.１８
１.２１１ ７ ２.９５０ ４ ３.５３０ ５ ６.４９０ ２ １００.２６
１.２０３ １ ２.９２９ ５ ３.５１５ ５ ６.３９７ ７ ９８.６５ ９９.６６ ０.８９
１.２００ ２ ２.９２２ ５ ３.５５５ １ ６.４８０ ６ １００.０８

２.４.９　 样品测定　 精密称取止吐六味散 ８ 批ꎬ按“２.４.
３”项方法制备ꎬ精密吸取 １０ μＬ 注入液相色谱仪ꎬ测得

甘草苷、甘草酸相对峰面积ꎬ计算甘草苷、甘草酸含量ꎮ
结果见表 ５ꎮ

表 ５　 ８ 批止吐六味散中甘草苷与甘草酸含量测定结果　
Ｔａｂ.５　 Ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｎ Ｌｉｑｕｉｒｉｔｉｎ ａｎｄ Ｇｌｙｃｙｒ￣

ｒｈｉｚｉｃ ａｃｉｄ ｉｎ ｅｉｇｈｔ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ Ｚｈｉｔｕ ｌｉｕｗｅｉｓａｎ　 ｍｇ􀅰ｇ－１

编号 批号 提供方 甘草苷 甘草酸

Ｚ１ ２０１６０６１６ 内蒙古锡盟蒙医研究所 ０.９４５ ２.４３５
Ｚ２ ２０１６０８０９ 内蒙古锡盟蒙医研究所 ０.８０５ ２.４３９
Ｚ３ ２０１５０４１７ 内蒙古国际蒙医医院 ０.９１１ ２.４１７
Ｚ４ ２０１６０３２５ 内蒙古国际蒙医医院 １.３６５ ２.１６５
Ｚ５ ２０１５０３１３ 内蒙古民族大学附属医院 ０.９９４ １.８７４
Ｚ６ ２０１６０７１９ 内蒙古民族大学附属医院 ０.６０６ ２.１５５
Ｚ７ ２０１６０７０３ 内蒙古锡盟正蓝旗蒙医医院 ０.５７６ ２.５８２
Ｚ８ ２０１６１００４ 内蒙古锡盟正蓝旗蒙医医院 ０.５５２ ２.２８９

３　 讨论　
止吐六味散配伍组分中除芫荽子外ꎬ均有区别于

其他五味单药的粉末显微特征ꎮ 显微鉴别中专属性特

征是其关键因素ꎬ有些单味药的特征缺乏专属性ꎬ这对

于有相同显微特征的成药的检查带来不便ꎬ如止吐六

味散中芫荽子的显微特征糊粉粒和簇晶在小茴香中均

存在ꎬ木化细胞也存在于甘草中ꎬ其粉末特征专属性较

􀅰８７３􀅰 Ｈｅｒａｌｄ ｏｆ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ Ｖｏｌ􀆰 ３８ Ｎｏ􀆰 ３ Ｍａｒｃｈ ２０１９



缺乏ꎬ造成交叉干扰ꎮ 为避免检查出错ꎬ该药定性鉴别

需以薄层色谱法佐证ꎮ
从芫荽子的 ＴＬＣ 鉴别结果可看出ꎬ止吐六味散和

芫荽子与芳樟醇对照品在相应位置上显相同暗绿色斑

点ꎬ斑点清晰ꎬＲｆ 值约 ０.５１ꎬ分离明显ꎬ阴性则无干扰ꎻ
止吐六味散和小茴香与茴香醛对照品在相应位置显相

同橙色斑点ꎬ斑点清晰ꎬＲｆ 约 ０.６２ꎬ分离明显ꎬ阴性无干

扰ꎻ止吐六味散和甘草单味药与甘草酸对照品在相应

位置显黄棕色斑点ꎬＲｆ 值约 ０.４２ꎬ阴性无干扰ꎻ止吐六

味散和酸梨干与酸梨干对照药材在相应位置有相同暗

绿色斑点ꎬ分离清晰ꎬＲｆ 值约 ０.６４ꎬ阴性无干扰ꎮ 以上

方法专属性强ꎬ重现性好ꎬ可作为鉴别止吐六味散中芫

荽子、小茴香、甘草和酸梨干的薄层鉴别方法ꎮ
贾善学等[１７] 报道ꎬ同一品种ꎬ不同厂家不同批号

的中成药总灰分含量有一定差异ꎬ但差异不大ꎬ伪品灰

分含量极其高ꎮ 华佗再造丸正品总灰分 ３.９％ꎬ伪品灰

分含量 ７８.４％ꎮ 为保证药品质量制定灰分标准非常必

要ꎮ 中成药中水分、浸出物等均有必要制定限定标准ꎮ
实验中ꎬ由内蒙古锡盟蒙医研究所提供的止吐六味散ꎬ
测得水分含量 ６. ８９％ ~ ７. ７５％ꎻ灰分含量 ４. ０６％ ~
４.４０％ꎬ酸不溶性灰分含量 １.２４％~１.４４％ꎬ水溶性浸出

物含量 ２１.１７％~２２.６３％ꎮ
甘草为该方君药ꎬ因而选择甘草酸和甘草苷作为

止吐六味散的定量控制指标ꎬ按照«中华人民共和国药

典»(２０１５ 年版一部)甘草的含量测定方法ꎬ测定 ８ 批

止吐六味散样品甘草苷、甘草酸含量ꎮ 甘草苷含量

０.５５２~ １. ３６５ ｍｇ 􀅰 ｇ－１ꎻ 甘 草 酸 含 量 １. ８７４ ~
２.５８２ ｍｇ􀅰ｇ－１ꎬ其中内蒙古锡盟正蓝旗蒙医医院提供

的样品中甘草苷的含量较其他少ꎬ而甘草酸含量与其

他提供样品相似ꎮ
目前国家药品监督管理局公布的第 ２ 批 «国家非

处方药药品目录» 中收载了蒙药止吐六味散[１８]ꎬ本研

究为止吐六味散的质量标准制定提供参考依据ꎮ
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