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蒙药乌日格斯图-阿日查（刺柏叶）的质量标准提升Δ
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摘 要 目的：为完善蒙药乌日格斯图-阿日查（刺柏叶）的质量标准提供科学依据。方法：以不同采集地的10批乌日格斯图-阿日

查药材为样品，对其进行性状观察和显微鉴别；采用薄层色谱法（TLC）对样品中的异槲皮苷、槲皮苷、穗花杉双黄酮、竹柏双黄酮

A和扁柏双黄酮进行定性鉴别；参照2020年版《中国药典》（四部）通则中的相关方法测定样品中总灰分、酸不溶性灰分、醇溶性浸

出物、重金属的含量；建立高效液相色谱法（HPLC）测定样品中上述5种成分的含量。结果：乌日格斯图-阿日查粉末呈绿色或黄

绿色，管胞呈多角形，紧密排列成纵行；气孔为不等式；表皮细胞为近长方形；厚壁细胞呈类长方形，壁连珠状增厚。TLC结果显

示，供试品在与上述5种成分对照品色谱相应位置上显相同颜色的斑点。10批样品中总灰分、酸不溶性灰分、醇溶性浸出物含量

分别为 7.37％～11.18％、0.75％～2.98％、16.55％～26.42％，平均值分别为 8.51％、1.27％、22.35％；铅、砷、镉、汞、铜含量分别为

2.00～5.44、0.65～1.65、0.044～0.100、0.034～0.160、4.59～6.79 mg/kg，平均值分别为 3.73、0.97、0.078、0.061、5.23 mg/kg。异槲皮

苷、槲皮苷、穗花杉双黄酮、竹柏双黄酮A、扁柏双黄酮检测质量浓度的线性范围分别为4.98～20.02、49.99～199.96、19.94～99.96、

9.99～40.00、20.20～159.98 μg/mL（r均大于0.999 7）；精密度、重复性、稳定性（24 h）试验的RSD均小于3.00％（n＝6）；平均加样回

收率为 100.62％～102.96％，RSD 为 1.21％～1.88％（n＝6）。10批样品中上述 5种成分的平均含量分别为 0.089～0.379、1.379～

4.250、1.077～2.026、0.162～0.423、0.016 9～0.117 0 mg/g。结论：本研究建立了蒙药乌日格斯图-阿日查药材的定性、定量分析方

法，暂规定其总灰分不得超过10.22％，酸不溶性灰分不得超过1.53％，醇溶性浸出物不得低于17.88％，重金属铅不得超过5 mg/kg，砷

不得超过2 mg/kg，镉不得超过0.3 mg/kg，汞不得超过0.2 mg/kg，铜不得超过20 mg/kg。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To provide scientific evidence for improving the quality standard of Mongolian medicine Juniperus

rigida. METHODS：Totally 10 batches of J. rigida from different places were taken as samples to observe their characters and

identify them by microscope； TLC method was adopted to qualitatively identify isoquercitrin， quercitrin， amentoflavone，

podocarpusflavone A and hinokiflavone；the contents of total ash，acid-insoluble ash，ethanol-soluble extract and heavy metals

were determined by related method stated in 2020 edition of Chinese Pharmacopeia（part Ⅳ）. The contents of above 5 components

in samples were determined by HPLC. RESULTS：The powder of J. rigida was green or yellowish green，polygonal tracheids，

closely arranged in longitudinal with unequal stomatal；epidermal cells were nearly rectangular；sclerenchyma cells were quasi

rectangular and the wall beadedly thickening. Results of TLC showed that the spots of the same color were found in the

corresponding positions of chromatogram for test sample and substance control. The contents of total ash，acid-insoluble ash and

ethanol-soluble extract in 10 batches of samples were 7.37％ -11.18％，0.75％ -2.98％，16.55％ -26.42％，respectively；average

contents were 8.51％，1.27％，22.35％. The contents of lead，arsenic，cadmium，mercury and copper were 2.00-5.44，0.65-1.65，

0.044-0.100，0.034-0.160，4.59-6.79 mg/kg，respectively；average contents were 3.73，0.97，0.078，0.061，5.23 mg/kg. The linear

ranges of isoquercitrin，quercitrin，amentoflavone，podocarpus-

flavone A and hinokiflavone were 4.98-20.02，49.99-199.96，

19.94-99.96，9.99-40.00，20.20-159.98 μg/mL（all r＞0.999 7）；

RSDs of precision， repeatability and stability （24 h） tests

were all less than 3.00％（n＝6）；the average recoveries were

100.62％-102.96％，RSDs were 1.21％-1.88％（n＝6）. Average
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乌日格斯图-阿日查（刺柏叶）为柏科植物杜松 Juni-

perus rigida Sieb. et Zucc.的干燥嫩枝叶，又名崩松、棒儿

松，为蒙医临床常用药材，分布于我国黑龙江、吉林、新

疆、内蒙古、甘肃及宁夏等省区，常生于比较干燥的地

方，药用资源丰富[1－2]。据蒙医药有关书籍记载，乌日格

斯图-阿日查具有清肾热、利尿、燥“协日乌素”、愈伤止

血等功效[3－4]。

乌日格斯图-阿日查作为蒙医中的临床常用药材，

是经典名方“五味甘露浴”“清肾热十味散”“吉祥安神

丸”的主要成分之一，在肾病或泌尿系统疾病、妇科疾

病、瘟病等方面应用比较广泛[5]。乌日格斯图-阿日查中

含有黄酮类、萜类、木脂素类和香豆素类等化合物[6－9]。

有研究表明，黄酮类成分具有很强的抗炎活性[10]，其中

双黄酮具有很强的抗炎、抗病毒活性[11]。有研究证实，

乌日格斯图-阿日查中的异槲皮苷、槲皮苷、穗花杉双黄

酮、竹柏双黄酮A、扁柏双黄酮等黄酮类成分的药理作

用与该药清肾热、燥“协日乌素”等药效相一致[2，6，8，10－11]，

所以很有必要基于上述 5种成分建立乌日格斯图-阿日

查的质量标准。

乌日格斯图-阿日查收载于 1998年版的《卫生部药

品标准·蒙药分册》中，但此标准仅收录了该药材的外观

性状、性味和功能主治等，缺乏其他鉴别项，也没有基于

药效的化学成分含量测定。目前，有关乌日格斯图-阿

日查活性成分的含量测定已有部分文献报道：崔鸿江

等[12]采用高效液相色谱法（HPLC）对乌日格斯图-阿日查

中主要活性成分之一的槲皮苷进行了含量测定研究。

但该方法仅对单一成分进行了定量分析，难以全面评价

药材的质量。

为了更好地控制蒙药乌日格斯图-阿日查的质量，

本研究在《卫生部药品标准·蒙药分册》基础上，对药材

进行了显微鉴别，对其中异槲皮苷、槲皮苷、穗花杉双黄

酮、竹柏双黄酮A、扁柏双黄酮等5种成分进行薄层色谱

（TLC）定性鉴别，同时增加了总灰分、酸不溶性灰分、醇

溶性浸出物、重金属等检查项，并建立了上述5种成分含

量测定的HPLC法，旨在为完善蒙药乌日格斯图-阿日查

的质量标准提供科学依据。

1 材料

1.1 主要仪器

Primo Star 型数码生物显微镜购自德国 ZEISS 公

司；YOKO-ZS型TLC成像仪购自武汉药科新技术开发

有限公司；e2695型HPLC仪[含2998型光电二极管阵列

（PDA）检测器]购自美国Waters公司；KH-300DE型数控

超声波清洗器购自昆山禾创超声仪器有限公司；

BT125D 型十万分之一分析天平购自德国 Sartorius 公

司；iCAP 630型电感耦合等离子体质谱（ICP-MS）仪购

自美国Thermo Fisher Scientific公司；ETHOS UP型微波

消解仪购自意大利 Milestone 公司；XGY-1011A 型原子

荧光光度计购自廊坊开元高技术开发公司。

1.2 主要药品与试剂

异槲皮苷（批号P25J9F65872，纯度≥98％）、槲皮苷

（批号Z15J11S115885，纯度≥98％）、穗花杉双黄酮（批

号 Y24J7K16726，纯度≥98％）、竹柏双黄酮 A（批号

Y09J8C28349，纯 度 ≥98％）、扁 柏 双 黄 酮（批 号

R11A9F54295，纯度≥98％）对照品均购自上海源叶生

物科技有限公司；G型硅胶板（批号 20191109，规格 100

mm×50 mm）购自青岛海洋化工有限公司；甲苯、硝酸

银、甲酸乙酯、乙酸乙酯、甲酸、甲醇均购自天津市富宇

精细化工有限公司，均为分析纯；乙腈购自美国Thermo

Fisher Scientific公司，为色谱纯；铅、镉、砷、汞、铜标准溶

液均购自国家有色金属及电子材料分析测试中心，质量

浓度均为 1 000 mg/L；其余试剂均为分析纯或实验室常

用规格，水为纯净水。

10批乌日格斯图-阿日查药材（编号S1～S10）由本

课题组自行采集或购买所得，经石河子大学楚生辉教授

鉴定均为柏科植物杜松 J. rigida Sieb. et Zucc.的干燥嫩

枝叶，其具体来源信息详见表1。

表1 10批乌日格斯图-阿日查药材样品的来源信息

Tab 1 Source information of 10 batches of J. rigida

编号
S1

S2

S3

S4

S5

采集地
内蒙古呼和浩特
河北承德
新疆精河县
甘肃兰州
黑龙江大庆

采收日期
2019-08-25

2019-07-13

2017-10-12

2019-12-01

2019-05-12

编号
S6

S7

S8

S9

S10

采集地
吉林白城
辽宁沈阳
新疆特克斯县
新疆精河县
新疆新源县

采收日期
2019-05-09

2019-05-30

2018-05-15

2018-05-02

2018-07-09

contents of the above-mentioned 5 compounds in 10 batches of samples were 0.089-0.379，1.379-4.250，1.077-2.026，0.162-0.423，

0.016 9-0.117 0 mg/g，respectively. CONCLUSIONS：The qualitative and quantitative analysis methods of Mongolian medicine

J. rigida are established. It is preliminarily proposed that the total ash content shall not exceed 10.22％，the acid-insoluble ash

content shall not exceed 1.53％，ethanol-soluble extract content shall not be less than 17.88％，heavy metal lead should not exceed

5 mg/kg，arsenic should not exceed 2 mg/kg，cadmium should not exceed 0.3 mg/kg，mercury should not exceed 0.2 mg/kg，copper

should not exceed 20 mg/kg.

KEYWORDS Mongolian medicine； Juniperus rigida； Quality standard； TLC； HPLC； Quercitrin； Amentoflavone；

Podocarpusflavone A
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2 方法与结果

2.1 溶液的制备

2.1.1 对照品溶液 分别取异槲皮苷、槲皮苷、穗花杉

双黄酮、竹柏双黄酮A、扁柏双黄酮对照品各适量，精密

称定，加入甲醇溶解、稀释，混匀，制成质量浓度分别为

0.402、0.856、0.608、0.292、0.808 mg/mL的单一对照品贮

备液。分别取异槲皮苷对照品贮备液0.155 mL、槲皮苷

对照品贮备液 0.730 mL、穗花杉双黄酮对照品贮备液

0.493 mL，竹柏双黄酮 A 对照品贮备液 0.495 mL，扁柏

双黄酮对照品贮备液0.198 mL，置于同一5 mL量瓶中，

用甲醇稀释至刻度，混匀，制成质量浓度分别为 12.46、

124.98、59.95、28.91、31.99 μg/mL 的混合对照品溶液，

备用。

2.1.2 供试品溶液 取样品粉末（过30目筛）0.5 g，精密

称定，置于100 mL圆底烧瓶中，加入甲醇20 mL，称定质

量，加热回流处理 1 h，取出，放冷至室温，再次称定质

量，用甲醇补足减失的质量，混匀，过0.45 μm微孔滤膜，

取续滤液，即得供试品溶液。

2.1.3 阴性对照溶液 取甲醇20 mL，置于100 mL圆底

烧瓶中，除不放入药材样品外，其余按“2.1.2”项下方法

操作，滤过，即得阴性对照溶液。

2.2 性状

乌日格斯图-阿日查药材，气芳香，有三叶轮生或两

叶对生。其叶呈三棱针形，长约 0.3～1.4 cm，宽约 1

mm，表面淡黄绿色，腹面有一条深槽，背面有一明显的

纵脊，先端尖锐，叶基有关节。其枝长短不等，质韧，易

折断，直径1～2 mm，叶脱落痕迹明显可见，外表呈浅棕

色或褐色，且粗糙、有纵皱，断面呈白色，详见图1。

2.3 显微鉴别

2.3.1 粉末显微鉴别 样品粉末（过 30目筛）为绿色或

黄绿色。显微镜下，表皮细胞呈近长方形；管胞呈多角

形，壁木化，紧密排列成纵行，内可见细长螺纹管胞；厚

壁细胞为类长方形，钝圆，纹孔多，壁呈连珠状增厚；气

孔形状特异，为不等式，副卫细胞2个，详见图2。

2.3.2 茎横切面显微鉴别 样品茎横切呈正方形，对角

处向内凹陷，周皮多脱落。显微镜下，表皮部为单列细

胞，排列紧密整齐，壁稍厚且呈木栓化；皮层宽广，约占

横切面的 1/2，凹陷处皮层极狭窄；韧皮部有数列细胞，

较小，排列整齐，射线宽 1～2列细胞；木质部管胞呈方

形，大小均匀，木薄壁细胞排列较宽，射线宽 1～2列细

胞；中央髓部狭小，略呈线型，详见图3。

2.3.3 叶横切面显微鉴别 显微镜下，上/下表皮均为1

列横向延长的细胞，下表皮细胞稍圆，外被角质层；栅栏

细胞呈长方形，2～3列，与海绵组织分化不明显；维管束

为外韧型，导管木化；下表皮中部微向内凹，紧接凹陷部

A.干燥药材整体 B.干燥药材细节

a.枝叶
5 cm

b.茎
1 cm

c.叶
0.2 cm

图1 乌日格斯图-阿日查药材的性状

Fig 1 Morphological features of J. rigida

图2 乌日格斯图-阿日查药材的粉末显微鉴别图（×40）

Fig 2 Microscopic identification diagrams of J. rigida

powder（×40）

A.表皮细胞 B.管胞

C.厚壁细胞 D.气孔

图 3 乌日格斯图-阿日查药材横切面的显微鉴别图（×

10）

Fig 3 Microscopic identification diagrams of stem

cross section of J. rigida（×10）

表皮

皮层

射线

木质层

髓部

韧皮部

形成层

上表皮

栅栏细胞

海绵组织

木质部
韧皮部

油室

下表皮

A.茎横切面

B.叶横切面
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分有一圆形大油室，周围分泌细胞排列成环，详见图3。

2.3.4 TLC鉴别 按照 2020年版《中国药典》（四部）通

则“0502 薄层色谱法”相关要求 [13]进行操作，分别吸取

“2.1”项下 5种成分的对照品贮备液各 5 μL和供试品溶

液10 μL，点于同一G型硅胶板上，以乙酸乙酯-甲醇-水-

甲酸（100 ∶ 17 ∶ 13 ∶ 5，V/V/V/V）为展开剂，展至约3 cm，取

出，晾干，再以甲苯-甲酸乙酯-甲酸（5.5 ∶ 4.5 ∶ 1，V/V/V）为

展开剂，展开至前沿线，取出，晾干，喷以1％三氯化铝试

液，105 ℃加热 5 min，置紫外光灯（365 nm）下检视。结

果，10批供试品在与异槲皮苷、槲皮苷、穗花杉双黄酮、

竹柏双黄酮A、扁柏双黄酮对照品色谱相应位置上显相

同颜色的斑点，详见图4。

注：1～10依次为供试品S1～S10；11为异槲皮苷；12为槲皮苷；13

为穗花杉双黄酮；14为竹柏双黄酮A；15为扁柏双黄酮

Note：1-10 were test samples S1-S10；11 was isoquercitrin；12 was

quercitrin；13 was amentoflavone；14 was podocarpusflavone；15 was

hinokiflavone

图 4 10批乌日格斯图-阿日查药材和对照品的薄层色

谱鉴别图

Fig 4 TLC chromatograms of 10 batches of J. rigida

and substance control

2.4 检查

2.4.1 总灰分、酸不溶性灰分测定 按照 2020年版《中

国药典》（四部）通则“2302灰分测定法”相关要求[13]进行

操作，测定10批乌日格斯图-阿日查药材的总灰分、酸不

溶性灰分，每批样品平行测定 3次。结果，10批样品的

总灰分含量为 7.37％～11.18％，平均值为 8.51％；酸不

溶性灰分含量为0.75％～2.98％，平均值为1.27％，详见

表 2。以平均值上浮约 20％为标准[14－16]，暂定乌日格斯

图-阿日查药材中总灰分不得超过 10.22％，酸不溶性灰

分不得超过1.53％。

2.4.2 浸出物含量测定 按照2020年版《中国药典》（四

部）通则“2201浸出物测定法”相关要求[13]进行操作，以

50％乙醇为溶剂，采用热浸法进行提取，测定 10批乌日

格斯图-阿日查药材中醇溶性浸出物的含量，每批样品

平行测定3次。结果，10批样品的醇溶性浸出物含量为

16.55％～26.42％，平均值为22.35％，详见表2。以平均

值下浮约20％为标准[14－16]，暂定乌日格斯图-阿日查药材

中醇溶性浸出物不得低于17.88％。

表2 10批乌日格斯图-阿日查药材中总灰分、酸不溶性

灰分和醇溶性浸出物的含量测定结果（n＝3，％％）

Tab 2 Results of content determination of total ash，

acid-insoluble ash and ethanol-soluble extract

in 10 batches of J. rigida（n＝3，％％）

编号
S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

S9

S10

总灰分
7.37

8.05

7.72

8.18

8.83

9.02

11.18

8.29

8.92

7.57

酸不溶性灰分
0.76

0.75

1.14

1.02

1.27

1.34

2.98

1.22

1.27

0.91

醇溶性浸出物
19.23

22.87

23.01

22.00

16.55

23.63

26.42

22.32

23.35

24.14

2.4.3 重金属元素测定 按照2020年版《中国药典》（四

部）通则“2321铅、镉、砷、汞、铜测定法”项下“原子吸收

分光光度法”和“ICP-MS法”相关要求[13]进行操作，测定

10批乌日格斯图-阿日查药材中重金属铅、镉、砷、汞、铜

的含量。取样品粉末（过 30目筛）约 0.25 g，精密称定，

置微波消解罐中，加适量硝酸，于 200 ℃下加热至样品

完全溶解后，加入过氧化氢2 mL预消解，再置于微波消

解仪内消解（消解程序见表 3）。消解结束后，消解液用

水稀释并定容至25 mL，摇匀，即得供试品溶液。同法制

备不含样品的空白溶液。先用原子荧光光度计测定汞

含量，随后用 ICP-MS仪测定其他元素含量，每批样品平

行测定 3次。原子荧光分光光度计工作条件参数如

下：负高压为 300 V，总电流为 30 mA，载气流速为 400

mL/min，屏蔽气流速为 1 000 mL/min，原子化气高度为

10 mm，读数时间为 10 s，延迟时间为 1 s。ICP-MS仪工

作条件参数如下：射频功率为1 300 W，等离子体流速为

15 L/min，辅助气流速为 0.70 L/min，载气流速为 0.86

L/min，雾室温度为2 ℃，采样深度为10 mm，采样锥孔直

径为1.0 mm，截取锥孔直径为0.45 mm。本方法的方法

学考察结果均符合2020年版《中国药典》（四部）的相关

要求[13]。

表3 微波消解程序

Tab 3 Microwave digestion procedure

序号
1

2

3

爬升时间，min

8

5

5

保持时间，min

12

30

10

温度，℃
110

180

200

功率，W

1 200

1 800

2 200

结果，10批样品中铅含量为2.00～5.44 mg/kg，平均

值为 3.73 mg/kg；砷含量为 0.65～1.65 mg/kg，平均值为
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0.97 mg/kg；镉含量为 0.044～0.100 mg/kg，平均值为

0.078 mg/kg；汞含量为 0.034～0.160 mg/kg，平均值为

0.061 mg/kg；铜含量为 4.59～6.79 mg/kg，平均值为 5.23

mg/kg，详见表 4。参考文献[17－19]相关规定，暂定乌

日格斯图-阿日查药材中铅不得超过 5 mg/kg，砷不得超

过2 mg/kg，镉不得超过0.3 mg/kg，汞不得超过0.2 mg/kg，

铜不得超过20 mg/kg。

表 4 乌日格斯图-阿日查药材中铅、砷、镉、汞、铜的含

量测定结果（n＝3，mg/kg）

Tab 4 Results of content determination of lead，

arsenic，cadmium，mercury and copper in J.

rigida（n＝3，mg/kg）

编号
S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

S9

S10

铅
3.13

4.92

3.69

3.26

5.44

2.00

4.58

3.57

3.65

3.06

砷
0.94

1.65

0.89

0.78

0.65

0.94

0.70

0.74

1.34

1.05

镉
0.087

0.084

0.100

0.100

0.044

0.074

0.071

0.085

0.059

0.075

汞
0.160

0.047

0.052

0.043

0.047

0.044

0.069

0.058

0.034

0.059

铜
6.79

4.59

4.77

4.65

4.71

5.93

5.25

5.62

4.95

5.01

2.5 5种黄酮类成分的含量测定

按照 2020年版《中国药典》（四部）通则“0521高效

液相色谱法”相关要求[13]进行操作。

2.5.1 色谱条件 以 ACE C18 PFP（250 mm×4.6 mm，5

μm）为色谱柱，以乙腈（A）-0.1％甲酸溶液（B）为流动相

进行梯度洗脱（0～5 min，15％A→20％A；5～15 min，

20％ A→25％ A；15～20 min，25％ A→40％ A；20～30

min，40％A→65％A；30～40 min，65％A→80％A）；流速

为 1 mL/min；检测波长为 337 nm；柱温为 30 ℃；进样量

为5 μL。

2.5.2 系统适用性试验 取“2.1”项下混合对照品溶液、

供试品溶液、阴性对照溶液各 5 μL，按“2.5.1”项下色谱

条件进样测定，记录色谱图。结果，在该色谱条件下，理

论板数按槲皮苷计均不低于20 000，各色谱峰与相邻色

谱峰的分离度均大于 1.5，各成分的测定不受其他成分

的干扰，详见图5。

2.5.3 线性关系考察 取“2.1.1”项下各单一对照品贮

备液，用甲醇稀释成异槲皮苷质量浓度分别为 4.98、

7.48、9.97、12.46、14.95、20.02 μg/mL，槲皮苷质量浓度分

别为 49.99、74.99、99.98、124.98、149.97、199.96 μg/mL，

穗花杉双黄酮质量浓度分别为 19.94、29.91、40.01、

59.95、80.01、99.96 μg/mL，竹柏双黄酮A质量浓度分别

为 9.99、15.01、19.97、25.00、30.02、40.00 μg/mL，扁柏双

黄酮质量浓度分别为 20.20、39.60、59.79、79.99、119.58、

159.98 μg/mL的系列混合对照品溶液，按照“2.5.1”项下

色谱条件进样测定，记录峰面积。以5种成分的质量浓

度（x）为横坐标、峰面积（y）为纵坐标进行线性回归，结

果见表5。

表5 5种成分的线性关系考察结果

Tab 5 Results of linear relation of 5 components

待测成分
异槲皮苷
槲皮苷
穗花杉双黄酮
竹柏双黄酮A

扁柏双黄酮

回归方程
y＝8 352.6x+2 825.6

y＝9 426.5x－1 519.5

y＝22 246x－38 290

y＝18 743x－2 775.5

y＝51 264x+6 189.4

r

0.999 9

0.999 9

0.999 9

0.999 9

0.999 8

线性范围，μg/mL

4.98～20.02

49.99～199.96

19.94～99.96

9.99～40.00

20.20～159.98

2.5.4 精密度试验 精密吸取“2.1.1”项下混合对照品

溶液5 μL，按照“2.5.1”项下色谱条件连续进样6次，记录

峰面积。结果，异槲皮苷、槲皮苷、穗花杉双黄酮、竹柏

双黄酮 A、扁柏双黄酮峰面积的 RSD 分别为 0.65％、

0.81％、1.27％、1.39％、0.30％（n＝6），表明仪器精密度

注：1为异槲皮苷；2为槲皮苷；3为穗花杉双黄酮；4为竹柏双黄酮

A；5为扁柏双黄酮

Note：1 was isoquercitrin；2 was quercitrin；3 was amentoflavone；

4 was podocarpusflavone A；5 was hinokiflavone

图 5 乌日格斯图-阿日查药材系统适用性试验的高效

液相色谱图

Fig 5 HPLC chromatograms of system suitability

tests of J. rigida
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良好。

2.5.5 重复性试验 分别称取同一批样品粉末（过30目

筛，编号 S6）6份，每份 0.5 g，精密称定，置于 100 mL圆

底烧瓶中，按照“2.1.2”项下方法制备供试品溶液，再按

照“2.5.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积并代入回

归方程计算含量。结果，样品中异槲皮苷、槲皮苷、穗花

杉双黄酮、竹柏双黄酮A、扁柏双黄酮含量的RSD分别

为 1.08％、0.62％、0.60％、0.43％、0.96％（n＝6），表明本

方法重复性良好。

2.5.6 稳定性试验 取同一批供试品溶液（编号S6），分

别于室温下放置0、2、4、8、12、24 h时按照“2.5.1”项下色

谱条件进样测定，记录峰面积。结果，供试品溶液中异

槲皮苷、槲皮苷、穗花杉双黄酮、竹柏双黄酮A、扁柏双

黄酮峰面积的 RSD 分别为 2.62％、1.92％、2.22％、

2.62％、1.92％（n＝6），表明供试品溶液在室温下放置

24 h内稳定。

2.5.7 加样回收率试验 称取已知含量的样品粉末（过

30目筛，编号S6）适量，共 6份，精密称定并加入与相应

成分等质量的对照品溶液，按照“2.1.2”项下方法制备供

试品溶液，再按照“2.5.1”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，异槲皮苷、槲皮苷、穗

花杉双黄酮、竹柏双黄酮A、扁柏双黄酮的平均加样回

收率为 100.62％～102.96％ ，RSD 为 1.21％～1.88％

（n＝6），表明本方法准确度良好，详见表6。

2.5.8 样品含量测定 取 10 批样品各 0.5 g，按照

“2.1.2”项下方法制备供试品溶液，再按照“2.5.1”项下色

谱条件进样测定，记录峰面积并代入回归方程计算5种

成分的含量，每批样品平行测定3次，取平均值。结果，

10批样品中异槲皮苷、槲皮苷、穗花杉双黄酮、竹柏双黄

酮 A、扁柏双黄酮的平均含量分别为 0.089～0.379、

1.379～4.250、1.077～2.026、0.162～0.423、0.016 9～0.117 0

mg/g，详见表7。

3 讨论

3.1 提取条件的选择

在供试品的提取中，笔者对提取溶剂（甲醇、50％甲

醇、乙醇、50％乙醇）、料液比（1 ∶ 40、1 ∶ 20、1 ∶ 10、1 ∶ 5，
g/mL）、提取时间（0.5、1、2、3 h）等进行了筛选，综合考虑

所得色谱峰的峰面积、分离度、峰形及操作方法的简便

性等因素，最终确定以甲醇为提取溶剂，以料液比 1 ∶ 40
（g/mL）、加热回流时间1 h作为提取条件。

3.2 TLC展开剂的选择

本实验前期选用不同展开系统对不同产地乌日格

斯图-阿日查药材进行了TLC鉴别，其中一次展开剂乙

酸乙酯-甲醇-水（100 ∶ 17 ∶ 13，V/V/V）和乙酸乙酯-甲醇-

水-甲酸（100 ∶ 17 ∶ 13 ∶ 5，V/V/V/V）的分离结果显示，在展

开剂中加入甲酸后斑点拖尾情况有所改善，故一次展开

剂选用乙酸乙酯-甲醇-水-甲酸（100 ∶17 ∶13 ∶5，V/V/V/V）。

随后，笔者考察了一次展开剂的展开高度（2、2.5、3 cm），

结果显示，当展开高度为3 cm时，各斑点能较好地分离，

故选择一次展开剂的展开高度为3 cm。最后，笔者考察

了二次展开剂甲苯-甲酸乙酯-甲酸（4.5 ∶ 4.5 ∶ 1，V/V/V）、

甲苯-乙酸乙酯-甲酸（5 ∶ 5 ∶ 1，V/V/V）、甲苯-甲酸乙酯-甲

酸（4.5 ∶ 5.5 ∶ 1，V/V/V）的展开效果，结果显示，以甲苯-甲

表6 5种成分的加样回收率试验结果

Tab 6 Results of recovery tests of 5 components

待测成分
异槲皮苷

槲皮苷

穗花杉双黄酮

竹柏双黄酮A

扁柏双黄酮

已知量，mg

0.379

0.375

0.376

0.379

0.378

0.377

3.432

3.434

3.431

3.433

3.434

3.432

1.095

1.096

1.096

1.095

1.092

1.092

0.366

0.366

0.367

0.367

0.366

0.365

0.031 0

0.031 0

0.032 0

0.031 0

0.031 0

0.030 1

加入量，mg

0.379

0.379

0.379

0.379

0.379

0.379

3.434

3.434

3.434

3.434

3.434

3.434

1.096

1.096

1.096

1.096

1.096

1.096

0.366

0.366

0.366

0.366

0.366

0.366

0.031 0

0.031 0

0.031 0

0.031 0

0.031 0

0.031 0

测得量，mg

0.765

0.756

0.759

0.757

0.768

0.747

6.831

6.969

7.033

6.926

6.929

6.939

2.207

2.198

2.222

2.232

2.209

2.253

0.726

0.741

0.741

0.745

0.737

0.734

0.063 2

0.063 5

0.063 5

0.062 7

0.063 0

0.061 7

加样回收率，％
101.85

100.53

101.06

99.74

102.90

97.63

98.98

102.94

104.89

101.72

101.78

102.13

101.46

100.55

102.74

103.74

101.92

105.93

98.36

102.46

102.19

103.28

101.37

100.82

103.87

104.84

101.61

102.26

103.23

101.94

平均加样回收率，％
100.62

102.07

102.72

101.41

102.96

RSD，％
1.81

1.88

1.86

1.70

1.21

表7 乌日格斯图-阿日查药材中5种成分的含量测定结

果（n＝3，mg/g）

Tab 7 Results of content determination of 5 compo-

nents in J. rigida（n＝3，mg/g）

编号
S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

S9

S10

异槲皮苷
0.145

0.241

0.126

0.271

0.257

0.379

0.314

0.248

0.185

0.089

槲皮苷
4.250

1.379

2.202

3.579

3.365

3.434

3.490

3.437

2.442

4.234

穗花杉双黄酮
2.026

1.153

1.077

1.235

1.123

1.096

1.161

1.194

1.124

1.040

竹柏双黄酮A

0.263

0.401

0.369

0.423

0.362

0.366

0.162

0.407

0.193

0.303

扁柏双黄酮
0.038 1

0.027 3

0.016 9

0.031 2

0.117 0

0.031 1

0.028 2

0.028 8

0.018 1

0.056 4
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酸乙酯-甲酸（5.5 ∶ 4.5 ∶ 1，V/V/V）为二次展开剂时各斑点

的分离效果较好，故以其为二次展开剂。

3.3 检测波长的选择

笔者采用 PDA 检测器在 190～400 nm 波长范围内

对混合对照品溶液和供试品溶液进行扫描，结合2020年

版《中国药典》（一部）中各成分的出峰时间[20]，并在比较

供试品溶液在337、328 nm波长下的色谱图数据后发现，

在337 nm波长下，所得色谱图的基线均平稳，异槲皮苷、

槲皮苷、穗花杉双黄酮、竹柏双黄酮A、扁柏双黄酮均有

较强吸收，故选择337 nm为检测波长。

3.4 流动相的选择

在选择流动相时，笔者以各色谱峰分离度、出峰时

间、峰形为评价指标，比较了甲醇-水、甲醇-0.1％甲酸溶

液、甲醇 -0.1％磷酸溶液、乙腈 -0.1％磷酸溶液、乙

腈-0.1％甲酸溶液的分离效果。结果显示，以甲醇-水为

流动相进行梯度洗脱时，柱压较高，峰形较差；以乙

腈-0.1％磷酸溶液为流动相进行梯度洗脱时，峰形仍较

差；以乙腈-0.1％甲酸溶液进行梯度洗脱时，柱压较低，

各色谱峰分离良好且基线平稳，故选用乙腈-0.1％甲酸

溶液为梯度洗脱流动相。

3.5 含量测定

本研究通过含量测定发现，10批样品中异槲皮苷、

槲皮苷、穗花杉双黄酮、竹柏双黄酮A、扁柏双黄酮的平

均 含 量 分 别 为 0.089～0.379、1.379～4.250、1.077～

2.026、0.162～0.423、0.016 9～0.117 0 mg/g。其中，新疆

伊犁哈萨克自治州不同产地乌日格斯图-阿日查药材

（编号 S8、S10）中异槲皮苷含量差异较大，虽然在同省

区，但不同县之间气候温度环境存在差异，故药材成分

含量还可能与其不同的生长环境等因素有关。

综上所述，本研究建立了蒙药乌日格斯图-阿日查

药材的定性、定量分析方法，暂规定其总灰分不得超过

10.22％，酸不溶性灰分不得超过 1.53％，醇溶性浸出物

不得低于 17.88％，重金属铅不得超过 5 mg/kg，砷不得

超过 2 mg/kg，镉不得超过 0.3 mg/kg，汞不得超过 0.2

mg/kg，铜不得超过 20 mg/kg。由于不同产地的乌日格

斯图-阿日查中异槲皮苷、槲皮苷、穗花杉双黄酮、竹柏

双黄酮A、扁柏双黄酮等 5种黄酮类成分的含量差异较

大，故本研究未作含量规定。
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