
水马桑质量标准的研究

汪鋆植"!%! !苟保灵"!%! !张宏岐"!%!-!! !余海立"!%! !王爱玲"!%! !吕慧芳"!%! !邹!坤"!%

""3三峡大学天然产物研究与利用湖北省重点实验室! 湖北 宜昌 66-$$%$ %3湖北省土家族药物研究所!
湖北 宜昌 66-$$%$ -3三峡大学医学院! 湖北 宜昌 66-$$%#

收稿日期! %$"&’$)’$)

基金项目! 国家自然科学基金 "-"-&$-&-#( %$"# 年三峡大学研究生科研创新基金 "AOn]%$"#"%-#

作者简介! 汪鋆植 ""(##$#% 男 "土家族#% 博士% 教授% 从事三峡地区中药’ 民族药活性评价和质量控制研究& *+,! "$&"&#

#-(&6&% .’/01,! W0M8K:MY9124;8:3+<:34M

!通信作者! 张宏岐 ""(7-$#% 男% 从事三峡区域民族民间中草药及其内生菌代谢产物活性成分研究& *+,! "$&"&# #-(#7"7%

.’/01,! Y9\#-(#)6(2"#-345/

摘要# 目的!建立水马桑O$/%$#) Z)G"0/,) *9:MX3V0S33/0/,) "H+9<3# ‘01,+P的质量标准& 方法!对该药材进行性状’
显微鉴定后% 采用*>]法作定性鉴别( 根据 /中国药典0 方法% 检测水分’ 总灰分’ 酸不溶性灰分’ 浸出物含有量(
通过RE>]’ N̂ 法% 分别测定东莨菪内酯’ 总香豆素含有量& 结果!水马桑性状和显微特征可与同属其他植物区分
开& *>]斑点清晰% 分离度良好& 水分’ 总灰分’ 酸不溶性灰分’ 水溶性浸出物’ 醇溶性浸出物含有量分别为不超过
"%I$!’ 不超过 %I$!’ 不超过 $I)!’ 不低于 )I$!’ 不低于 6I)!& 东莨菪内酯’ 总香豆素分别在 "I%) a6$I$ #8J/>
"*g$I((( &#’ %I$ a#6I$ #8J/>"*g$I((( (# 范围内线性关系良好% 平均加样回收率分别为 (7I"(! "HAOg$I($!#’
((I%"! "HAOg%I)!#& 结论!该方法准确可靠% 可用于水马桑的质量控制&
关键词! 水马桑( 东莨菪内酯( 总香豆素( *>]( RE>]( N̂
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!!忍冬科锦带花属植物水马桑 O$/%$#) Z)G"0/,)
*9:MX3V0S33/0/,) "H+9<3# ‘01,+P"OHZH# 又名白
马桑% 以根’ 茎入药-"’%. % 具有活血镇痛% 除湿解
毒功效% 主治风湿筋骨疼痛’ 腰肌劳损’ 跌打损
伤’ 湿疹’ 皮肤瘙痒’ 痈肿疮毒等症--. % 为土家
族药-"’%% 6’). % 在我国安徽’ 浙江’ 江西’ 福建’ 湖
北’ 湖南’ 广东’ 广西’ 四川’ 贵州等地均有分
布% 主要生长于海拔 6$$ a" 7$$ /的山坡林下’
山顶灌丛’ 沟边等地-#. & 目前% 国家及地方药材
标准均未收载水马桑% 影响了其临床用药的安全控
制% 为了适应中药材质量监督管理要求% 加强对该
药材质量的控制% 本实验建立了相关质量标准% 为
其规范使用提供依据&
FG仪器与材料
"I"!仪器!e0;+SL%#($ 高效液相色谱仪 "美国
e0;+SL公司#( N,;1/0;+-$$$ 高效液相色谱仪% 配
置O@O紫外检测器 "美国 O15M+[公司#( @>%$6’
F]电子分析天平 "梅特勒’托利多仪器上海有限公
司#( B1Z5M O’d1,显微镜 "配成像系统#( cd’" 三
用紫外线分析仪 "上海嘉鹏科技有限公司#( DG’
)$$O‘数控超声波清洗器 "昆山市超声仪器有限
公司#( Oc?’#$)$A@真空干燥箱 "上海森信实验
仪器有限公司#( N̂ ’%)$$E]紫外’可见分光光度计
"上海美谱达仪器有限公司#( 硅胶薄层板 "烟台
市化学工业研究所’ 青岛海洋化工厂#&
"I%!材料!水马桑共 "$ 批 "具体信息见表 "#%
由三峡大学王玉兵博士鉴定为忍冬科锦带花属植物
水马桑O$/%$#) Z)G"0/,) *9:MX3V0S33/0/,) "H+9<3#
‘01,+P的根& 东莨菪内酯对照品为自制% 含有量
((I(!& 甲醇为色谱纯( 水为超纯水( 其他试剂均

为分析纯&
表 FG样品信息

8+3MFG;,%"-.+(#","%/+.2*&/

编号 产地
" 常德市石门县
% 恩施土家族苗族自治州利川市
- 宜昌长阳土家族自治县
6 宜昌市秭归县
) 恩施土家族苗族自治州巴东县
# 恩施土家族苗族自治州咸丰县
& 恩施土家族苗族自治州建始县
7 恩施土家族苗族自治州鹤峰县
( 宜昌五峰土家族自治县
"$ 神农架林区

HG方法与结果
%I"!性状鉴别!本品为不规则长条状或片状% 直径
$I) a%$ 4/% 表面多光滑% 淡黄色至黄褐色% 有皱
纹和沟纹& 可见瘤状突起和须根痕& 残留茎表面多
粗糙% 黄褐色至黑褐色% 皮部易片状脱落% 髓中空%
表面光滑% 黄褐色至黑褐色& 木质部淡黄色至黄色%
质坚硬% 断面纤维状& 质轻气微& 味淡% 略苦&
%I%!显微鉴别!根粉末呈浅棕褐色& 薄壁细胞类
方形% 具多数大小不一的网纹纹孔% 集成纹孔群%
连珠状细胞壁木化& 纤维成束或散离% 先端梭形或
截顿% 直径 ) a)$ #/( 纤维束周围细胞中含草酸
钙方晶% 形成晶纤维& 具缘纹孔导管多见% 具缘纹
孔排列紧密& 木栓细胞棕黄色% 表面观纺锤形& 分
泌细胞多见% 胞腔内含颗粒状物或油滴& 偶见单个
散在或数个成群石细胞% 呈圆形’ 类圆形% 壁较
厚& 此外% 还有黄棕色油细胞及淀粉粒% 单粒类圆
形’ 椭圆形或半圆形% 脐点点状’ 裂缝状’ 一字形
或十字形% 层纹不明显& 具体见图 "&

"3薄壁细胞!% a63纤维!)3晶纤维!#3具缘纹孔导管!&3木栓细胞!73分泌细胞!(3石细胞!"$3油细胞!""3淀粉粒
"3;91M’W0,,4+,,L!% a63U1X+SL!)34SPL;0,U1X+SL!#3X5S<+S+< T1;40;9+;+SL!&345SZ 4+,,L!73L+4S+;5SP4+,,L!(3L;5M+4+,,L!"$351,4+,,L
""3L;0S49 8S01ML

图 FG水马桑显微特征 %FL PYL’
Q#NMFG<#’-"/’"2#’’1+-+’(&-/"%0FEF%FL PYL’
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%I-!*>]鉴别
%I-I"!供试品’ 对照品溶液制备!精密称取水马
桑粉末约 "I$ 8% 置于具塞锥形瓶中% 精密加入
%$ />甲醇% %) f超声 ")$$ e’ 6$ ZRY# -$ /1M%
过滤% 取续滤液% 作为供试品溶液& 另取东莨菪内
酯对照品适量% 加甲醇制成 $I) /8J/>对照品
溶液&
%I-I%!方法!按照薄层色谱法 "%$") 年版 /中国
药典0 四部通则 $)$%# -&. % 吸取 +%I-I", 项下供
试品’ 对照品溶液各 ) #>% 点于普通型 ?d%)6’
高效型Rd%)6 硅胶薄层板上% 以三氯甲烷’乙酸乙
酯’冰乙酸溶液 ") p- p$I"# 为展开剂展开% 取
出% 晾干% 置于 -#) M/紫外光灯下检视% 然后放
入碘缸显色直至斑点清晰& 结果% 供试品在与对照
品相同位置上显相同颜色斑点% 分离效果与重复性
良好% 具体见图 %&

注! @’ ‘为?d%)6 硅胶薄层板% ]’ O为Rd%)6 硅胶薄层板
"3东莨菪内酯!% a""3样品
"3L45T5,+;1M!% h""3L0/T,+L

图 HG水马桑8A:色谱图
Q#NMHG8A:’1-".+("N-+./"%0FEF

%I6!检查与浸出物!水分’ 总灰分’ 酸不溶性灰
分’ 浸出物含有量的测定分别参照 %$") 年版 /中
国药典0 四部通则 $7-% 水分测定法 "烘干法#’
%-$% 灰分测定法 "总灰分和酸不溶性灰分测定法%

以 "$!稀盐酸测定酸不溶性灰分#’ %%$" 浸出物测
定法 "热浸法测定水溶性浸出物( 热浸法测定醇
溶性浸出物% 以 ()!乙醇为溶剂# 测定-&. % 结果
见表 %&
表 HG样品水分$ 总灰分$ 酸不溶性灰分和浸出物含有量

测定结果 %!& +KI’
8+3MHG9&/O*(/"%’",(&,(!&(&-.#,+(#","%0+(&-& ("(+*

+/1& +’#!S#,/"*O3*&+/1+,!&\(-+’(/#,/+.2*&/
%!& +KI’

编号 水分 总灰分 酸不溶性灰分 水溶性浸出物 醇溶性浸出物
" ""I-7 "I)) $I6- )I$6 6I6(
% "$I&) "I)- $I6% )I-& )I$6
- "$I-% "I)( $I)- #I(6 )I-&
6 "$I-) "I)# $I)& )I)- )I6)
) "$I-% "I#% $I#" #I-% 6I%-
# ""I$" "I)( $I)6 #I$# 6I)6
& "$I(7 "I-% $I-% )I7( 6I7&
7 "$I)# "I6$ $I%" #I%# 6I-#
( "$I67 "I"& $I"" )I76 )I"%
"$ "$I6# "I-$ $I%" #I%6 )I$(

%I)!东莨菪内酯含有量测定
%I)I" ! 色 谱 条 件 ! .4,1TL+bO‘’]"7 色 谱 柱
"%)$ //i6I# //% ) #/#( 流动相甲醇’$I$"!
冰乙酸 "-$ p&$#( 检测波长 -66 M/( 柱温 -$ f(
体积流量 "I$ />J/1M( 进样量 "$ #>& 色谱图见图 -&

"3东莨菪内酯
"3L45T5,+;1M

图 IG东莨菪内酯=TA:色谱图
Q#NMIG=TA:’1-".+("N-+./"%/’"2"*&(#,

%I)I%!供试品溶液制备!精密称取水马桑粉末
"过 6 号筛# - 份% 每份约 $I) 8% 置于具塞锥形瓶
中% 精密加入 %) />甲醇% 称定质量% 室温放置
" 9并不时摇动锥形瓶% 超声 ")$$ e’ 6$ ZRY#
" 9% 甲醇补足减失的质量% 摇匀% 过滤% 取续滤
液% $I6) #/微孔滤膜过滤% 即得&
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%I)I-!线性关系考察!精密称取东莨菪内酯对照品
适量% 加甲醇制成 6$ #8J/>溶液% 稀释成 # 个质量
浓度 ""I%)’ %I)’ )I$’ "$I$’ %$I$’ 6$I$ #8J/>#%
各精密吸取 "$ #>% 平行 - 次% 在 +%I)I", 项色
谱条件下测定& 以质量浓度为横坐标 "Y#% 相应
峰面积积分值为纵坐标 "\# 进行回归% 得回归方
程为 \g%6 #)%YC%" 7(- "*g$I((( & #% 在
"I%) a6$I$ #8J/>范围内线性关系良好&
%I)I6!精密度试验!精密吸取同一供试品溶液
"$ #>注入色谱仪中% 连续测定 # 次% 测得东莨菪
内酯峰面积HAO为 $I"#!% 表明仪器精密度良好&
%I)I)!重复性试验!取同一批水马桑粉末 # 份%
按 +%I)I%, 项下方法制备供试品溶液% 注入色谱
仪中测定% 测得东莨菪内酯含有量 HAO为 "I&!%
表明该方法重复性良好&
%I)I#!稳定性试验!取同一批 +%I)I%, 项下供
试品 溶 液% 于 $’ %’ 6’ #’ 7’ "%’ %6 9 在
+%I)I", 项色谱条件下测定% 测得东莨菪内酯峰
面积HAO为 $I&)!% 表明溶液在室温下 %6 9 内稳
定性良好&
%I)I&!加样回收率试验!精密称取同一批水马桑细
粉#份% 每份约$I%) 8% 每%份分别精密加入%I)’ 7’
"$ />东莨菪内酯对照品溶液 "$I$6# /8J/>#% 补
加甲醇至 %) />% 按 +%I)I-, 项下方法制备供试
品溶液% 进样 "$ #>测定% 计算回收率% 结果见
表 -&

表 IG东莨菪内酯加样回收率试验结果 %+KW’

8+3MIG9&/O*(/"%-&’")&-4 (&/(/%"-/’"2"*&(#,%+KW’

称样量J

8
原有量J

/8
加入量J

/8
测得量J

/8
回收率J

!
平均回收

率J!

HAOJ

!

$I%)% " $I-%& & $I"% $I66- " (#I"&

$I%)% - $I-%7 $ $I"% $I66# 7 ((I$$

$I%)" # $I-%& " $I-& $I#77 ( (&I&7

$I%)" 7 $I-%& - $I-& $I#($ # (7I"(

$I%)$ ( $I-%# % $I6# $I&7$ ( (7I7)

$I%)% # $I-%7 6 $I6# $I&7" ) (7I)$

(7I$7 "I$#

%I)I7!样品含有量测定!按 +%I)I-, 项下方法
制备 "$ 批供试品溶液% 每批 - 份% 在 +%I)I", 项
色谱条件下进样 "$ #>测定% 结果见表 6&
%I#!总香豆素含有量测定
%I#I"!对照品溶液制备!精密称取东莨菪内酯对
照品 #6 /8% 置于 "$$ />量瓶中% 甲醇溶解并稀
释至刻度% 摇匀% 得每 " />含 #6$ #8该成分的溶
液% 将其稀释 "$ 倍% 即得&

表 YG东莨菪内酯含有量测定结果 %+KI’
8+3MYG9&/O*(/"%’",(&,(!&(&-.#,+(#","%/’"2"*&(#,%+K

I’

编号 样品量J8 东莨菪内酯J!
" $I6(( ( $I"%
% $I)$$ 7 $I"-
- $I)$$ & $I"-
6 $I)$$ - $I$7
) $I)$$ % $I$(
# $I)$$ # $I"$
& $I)$$ " $I""
7 $I)$$ & $I"$
( $I)$% - $I"%
"$ $I)$" 6 $I"%

%I#I%!供试品溶液制备!精密称取水马桑粉末约
$I) 8% 置于 "$ />具塞试管中% 加入 ) />甲醇%
室温放置过夜% #$ f水浴提取 % 9% " )$$ SJ/1M离
心 -$ /1M% 取上清液% 药渣加 ) />甲醇重复提取
% 次% 合并 - 次上清液% 转移至 %) />量瓶中% 甲
醇定容并摇匀-7. % 将其稀释 %$ 倍% 即得&
%I#I-!检测波长选择!取对照品’ 供试品溶液%
在 %$$ a)$$ M/波长范围内进行扫描% 发现两者在
-66 M/波长处均有最大吸收% 故确定检测波长为
-66 M/& !!!
%I#I6!线性关系考察!精密吸取 +%I#I", 项下
对照品溶液% 配制成不同质量浓度梯度% 以甲醇为
参比% 在 -66 M/波长处测定吸光度& 以东莨菪内
酯质量浓度为横坐标"Y#% 吸光度为纵坐标"E#进
行回归% 得回归方程为 Eg$I$%( "YC$I$"- -
"*g$I((( (#% 在 %I$ a#6I$ #8J/>范围内线性关
系良好&
%I#I)!精密度试验!精密吸取 +%I#I6, 项下对
照品溶液 % />% 连续测定 ) 次吸光度% 测得吸光
度HAO为 $I(&!% 表明仪器精密度良好&
%I#I#!稳定性试验!取 +%I#I%, 项下供试品溶
液 % />% 每隔 % 9测定 " 次吸光度% 持续 "% 9% 测
得吸光度HAO为 $I7&!% 表明溶液在 "% 9 内稳定
性良好&
%I#I&!重复性试验!精密称取水马桑粉末 # 份%
每份约 $I) 8% 按 +%I#I%, 项下方法制备供试品
溶液% 测得总香豆素含有量HAO为 %I)!% 表明该
方法重复性良好&
%I#I7!加样回收率试验!精密称取总香豆素含有
量已知的样品 # 份% 每份约 $I%) 8% 置于量瓶中%
加入东莨菪内酯溶液 "$I#6 /8J/># %’ 6’ # />
各 % 份% 按 +%I#I%, 项下方法制备供试品溶液 #
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份% 每份吸取 - />% 按 +%I#I6, 项下方法测定吸
光度% 计算回收率% 结果见表 )&

表 ]G总香豆素加样回收率试验结果 %+KW’
8+3M]G9&/O*(/"%-&’")&-4 (&/(/%"-("(+*’"O.+-#,/%+KW’

称样量J

8
原有量J

/8
加入量J

/8
测得量J

/8
回收率J

!
平均回收

率J!

HAOJ

!
$I%)$ # %I-7$ & "I%7 -I#6- % (7I#-
$I%)" - %I-7& 6 "I%7 -I#-7 ( (&I&&
$I%)% ) %I-(7 7 %I)# 6I(-- 7 ((I$%
$I%)" 7 %I-(% " %I)# 6I(-6 - ((I-"
$I%)% - %I-(# ( -I76 #I"#7 ) (7I%%
$I%)" # %I-($ % -I76 #I")) # (7I$#

(7I)$ $I#

%I#I(!样品含有量测定!精密称取水马桑粉末各
- 份% 每份约 $I) 8% 按 +%I#I%, 项下方法制备供
试品溶液% 以甲醇为空白% 在 -66 M/波长下测定
吸光度% 计算含有量% 结果见表 #&

表 WG总香豆素含有量测定结果 %+KI’
8+3MWG9&/O*(/"%’",(&,(!&(&-.#,+(#","%("(+*’"O.+-#,/

%+KI’

编号 样品量J8 总香豆素J!
" $I)$# ) "I-#% %
% $I)$& % %I-6- "
- $I)$$ 6 -I--# (
6 $I)$6 6 $I&($ &
) $I)$6 # $I(%# $
# $I)$- 7 $I(#" -
& $I)$7 - $I(&$ 7
7 $I)$$ 6 "I""( &
( $I6($ # "I6($ #
"$ $I)$- 7 "I"6" -

IG讨论
本实验分别从定性鉴别’ 定量测定两方面对水

马桑进行了研究% 发现其性状和显微特征能较好地
与同属其他植物区分& 同时% 建议各指标含有量应
为水溶性浸出物不低于 )I$!’ 醇溶性浸出物不低
于 6I)!’ 总灰分不超过 %I$!’ 酸不溶性灰分不
超过 $I)!’ 水分不超过 "%I$!&

水马桑主要活性成分为东莨菪内酯-(’"$. % 又称
东莨菪素’ 东莨菪苷元’ 莨菪亭’ 莨菪酚% 是一种
重要的香豆素类化合物% 在临床上具有抗肿
瘤-""’"%. ’ 防治高尿酸血症-"%. ’ 降血压和血脂-"-. ’
解痉挛-"6.等多种作用% 同时还具有良好的杀虫’
杀菌’ 化感等农用生物活性-"). % 故选用总香豆素

和东莨菪内酯作为质量控制指标&
本实验考察了不同流动相 "甲醇’水’ 乙腈’

水#% 发现前者分离效果优于后者% 故采用甲醇’
$I$"!冰乙酸 "-$ p&$# 进行洗脱( 考察了不同
体积流量 " $I($’ $I()’ "I$$ />J/1M #’ 柱温
"%)’ -$’ -) f#% 确定最佳条件为体积流量
"I$ />J/1M% 柱温 -$ f( 紫外扫描显示% 最大吸
收波长位于 -66 M/% 故以其为检测波长&
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