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摘要： 旨在制定自拟催情微粉的质量标准并验证其促进生殖系统发育的药效学。 采用薄层色谱法对样品中的当归、 α－香附酮进行鉴别； 采用高

效液相色谱法对淫羊藿苷的含量进行测定； 采用小鼠子宫重量法测定自拟催情微粉的药效学。 结果： 自拟催情微粉供试品的色谱中， 样品与当

归、 α－香附酮对照品相应的位置上均显示相同颜色的斑点， 阴性对照品则无， 专属性强， 建立了当归、 α－香附酮的鉴别方法； 淫羊藿苷含量测

定显示呈线性关系良好 （Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９７ ５）， 平均加样回收率为 ９８􀆰 ８７％， １０ 批中试产品的淫羊藿苷平均含量为 ０􀆰 １５％， 将自拟催情微粉含量限度定

为淫羊藿苷不得少于 ０􀆰 １２％； 与空白对照组比较， 每天给药自拟催情微粉 ２４、 ８ ｇ ／ ｋｇ 剂量组可以显著提高小鼠子宫器官系数。 综上， 建立的检测

方法可行、 稳定， 可用于自拟催情微粉的质量控制， 自拟催情微粉具有促进小鼠生殖系统发育的作用。
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　 　 目前蛋鸡生产中的主要问题是产蛋性能低和蛋品

质下降， 蛋鸡产蛋性能低通常表现为开产日龄推迟，
产蛋高峰期未达到预定指标或攀升时间较长、 高峰期

短［１］。 奶 （母） 牛发情周期停止循环导致牛出现乏

情现象， 导致不发情， 延长了产犊间隔， 降低牛场经

济效益。 鉴于 《中华人民共和国兽药典》 ２０２０ 年版

二部中的收录方剂催情散剂型为散剂［２］， 该产品靶

动物为猪， 且其中阳起石没有被中华人民共和国兽药

典收载且无统一的质量标准， 使该方剂的标准化生产

受到一定的限制。 另外， 鉴于目前产蛋 ／奶期能使用

的药物较少， 因此有必要对原药典方剂催情散进行二

次开发， 研制畜禽用催情中药新制剂。
本试验在催情散基础上改进组方， 由淫羊藿、 当

归、 香附组成， 并制备成微粉， 试验分别对制剂中

α－香附酮、 当归的薄层鉴别， 对淫羊藿苷的含量测

定以及对小鼠子宫增重率的影响进行了研究， 旨在为

制定自拟催情微粉的质量标准以及后期药物药效确定

提供理论依据。

１　 材料与方法

１􀆰 １　 药物与试剂

自拟催情微粉样品由河南省康星药业股份有限公

司生产， 全部过 ３００ 目筛； 淫羊藿苷 （批号： １１０７３７－
２００４１５）， α－香附酮 （批号： １１０７１２ － ２０１１１１）， 当

归对照药材 （批号： １１０７７３－２０１０１２） 标准品购自中

国药品生物制品检定所； 尼尔雌醇片购自上海新华联

制药有限公司； 环己烷、 甲醇、 乙酸乙酯、 乙醚、 冰

醋酸、 二氯甲烷、 无水乙醇均为分析纯均购自上海化

学试剂有限公司试剂一厂； 色谱级乙腈购自天津市四

友精细化学品有限公司； 硅胶 ＧＦ２５４ 及硅胶 Ｇ 薄层

板均购自青岛海洋化工有限公司。
１􀆰 ２　 当归样品的制备

《中华人民共和国兽药典》 二部项下当归的称样

量为 ０􀆰 ２ ｇ， 按照当归在自拟催情微粉中所占比例折

算后确定自拟催情微粉的称样量为 １􀆰 ０ ｇ， 乙醚浸泡

１０ ｍｉｎ， 滤过， 滤液蒸干， 残渣加乙醇 １􀆰 ０ ｍＬ 使溶

解， 作为供试品溶液。 取当归对照药材 ０􀆰 ２ ｇ， 同法

制成对照药材溶液。 制备自拟催情微粉不含当归的阴

性对照， 称取 ０􀆰 ８ ｇ， 按供试品溶液制备的步骤操作，
作为阴性对照溶液。
１􀆰 ３　 当归测定法

吸取上述溶液， 分别点于同一硅胶 Ｇ 薄层板上，
以正己烷－乙酸乙酯 （４ ∶ １） 为展开剂， 展开， 取

出， 晾干， 置紫外灯 （３６５ ｎｍ） 下检视［３］。
１􀆰 ４　 当归的薄层鉴定方法

分别吸取阴性对照品溶液及对照药材溶液各

１０ μＬ， 分别点板， 展开检视作为阴性干扰试验。 分

别吸取对照药材溶液 １、 ５、 １０、 １５ μＬ， 样品溶液

１０ μＬ 点板， 展开检视作为灵敏度检测试验。 分别吸

取对照药材溶液 １０ μＬ， 同一样品溶液 １０ μＬ ４ 份，
点板， 展开检视作为重复性试验。
１􀆰 ５　 香附样品的制备

取自拟催情微粉 １􀆰 ５ ｇ， 加乙醚 １０ ｍＬ， 浸渍１ ｈ，
时时 振 摇， 滤 过， 滤 液 蒸 干， 残 渣 加 乙 酸 乙 酯

０􀆰 ５ ｍＬ 使溶解， 作为供试品溶液［４］。 取 α－香附酮对

照品， 加乙酸乙酯制成每 １ ｍＬ 含 ０􀆰 ５ ｍｇ 的溶液。 按

自拟催情微粉生产工艺制备不含香附的阴性对照， 称

取 １ ｇ， 按供试品溶液制备的步骤操作， 作为阴性对

照溶液。
１􀆰 ６　 香附测定法

样品分别点于同一硅胶 ＧＦ２５４ 薄层板上， 以二

氯甲烷－乙酸乙酯－冰醋酸 （８０ ∶ １ ∶ １） 为展开剂，
展开， 取出， 晾干， 置紫外灯 （ ２５４ ｎｍ） 下检视。
喷以二硝基苯肼试液， 放置片刻， 检视。
１􀆰 ７　 香附的薄层鉴定方法

分别吸取阴性对照品溶液 １０ μＬ， α－香附酮 ５、
１０ μＬ 及样品 １、 ２、 ４ μＬ 点板， 展开检视作为阴性

干扰试验。 分别吸取 α－香附酮 １、 ２、 ４、 ８ μＬ， 样

品溶液 ２ μＬ 点板， 展开检视作为灵敏度检测试验。
分别吸取 α－香附酮 ５ μＬ， 同一样品溶液 ５ μＬ ４ 份，
点板， 展开检视作为重复性试验。
１􀆰 ８　 淫羊藿苷含量测定的色谱行为

色谱柱以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂， 柱温

为 ３０ ℃， 乙腈－水 （３０ ∶ ７０） 为流动相， 检测波长

２７０ ｎｍ［５］。 理论板数按淫羊藿苷峰计算应不低于

１ ５００。 精密称取淫羊藿苷对照品， 加甲醇制成 １ ｍＬ
含 ０􀆰 １ ｍｇ 的对照品溶液。 取自拟催情微粉约 ０􀆰 ７ ｇ，
置具塞锥形瓶中， 精密加入稀乙醇 ２０ ｍＬ， 称定重

量， 超声处理 １ ｈ， 再称定重量， 用稀乙醇补足减失

的重量， 摇匀， 滤过， 取滤液， 微孔滤膜滤过， 作为

供试品溶液。 按照按自拟催情微粉生产工艺制备不含

淫羊藿的样品， 按供试品溶液制备的步骤操作， 作为

阴性对照溶液。 精密吸取各溶液 １０ μＬ， 分别注入液

相色谱仪， 测定即得。
１􀆰 ９　 淫羊藿苷线性关系考察

分别精密取对照品溶液 ２、 ５、 ８、 １０、 １２ μＬ，
注入液相色谱仪， 测定峰面积， 以对照品进样体积为

横坐标， 峰面积值为纵坐标， 绘制标准曲线， 计算回

归方程。
１􀆰 １０　 淫羊藿苷检测试验

精密试验取同浓度对照品溶液 １０ μＬ， 连续进样

６ 次测定峰面积， 计算平均峰面积和相对标准偏差
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（ＲＳＤ）。 重复性试验取同一批样品重复 ６ 份按含量测

定方法进行提取测定， 计算含量及 ＲＳＤ。 稳定性试验

精密量取同一供试品溶液 １０ μＬ， 分别于 １、 ３、 ６、
９、 １２、 ２４ ｈ 进样测定， 计算平均含量和 ＲＳＤ。 加样

回收试验为精密称取已知含量的自拟催情微粉 ０􀆰 ３５ ｇ
（经计算其中淫羊藿苷含量为 ０􀆰 ５２５ ｍｇ）， 共 ９ 份，
每 ３ 份为 １ 组， 每组每份分别加入淫羊藿苷对照品

０􀆰 ４２ （ ８０％ 加 入 量 ）、 ０􀆰 ５３ （ １００％ 加 入 量 ） 和

０􀆰 ６３ ｍｇ （１２０％加入量）， 按供试品溶液的制备及样

品测定项下操作， 测定含量， 计算回收率。 回收率 ＝
（测得含量－已知含量） ／加入对照品量×１００％。
１􀆰 １１　 淫羊藿苷样品测定

精密吸取 １０ 批供试品溶液 １０ μＬ， 注入液相色

谱仪测定， 计算淫羊藿苷含量。
１􀆰 １２　 自拟催情微粉的药效学试验

出生 ２０ ｄ 健康 ＫＭ 断乳雌性小鼠 （体重 ９～１２ ｇ）
购自郑州大学试验动物中心， 合格证号 ＳＣＸＫ （豫）
２０１０－０００２。 试验期间饲喂小鼠全价饲料， 室温控制

在 １９～２５ ℃， 相对湿度为 ３０％～７０％。 将小鼠按体重

均衡和随机原则分组， 每组 １５ 只， 高、 中、 低试验

组按照每天总量 ２４、 ８、 ２􀆰 ７ ｇ ／ ｋｇ 剂量灌胃 （１ ｄ 内

分 ３ 次给药）， 阳性对照组每天总量 １􀆰 ７ ｍｇ ／ ｋｇ 灌胃，
空白对照组灌胃等体积生理盐水， 连续 ３ ｄ， 第 ４ 天，
各组小鼠称重后， 脱颈椎处死， 解剖摘取子宫称重，
计算子宫器官系数［６］。 子宫器官系数 ＝ 子宫重 ／体
重×１００％。
１􀆰 １３　 数据统计与分析

试验数据以 “平均数±标准差” 表示， 用 ＳＰＳＳ
软件进行 Ｄｕｎｃａｎ􀆳ｓ 多重比较， Ｐ ＜ ０􀆰 ０５ 表示差异

显著。

２　 结果与分析

２􀆰 １　 当归的薄层鉴别

供试品色谱中， 在与对照药材色谱相应位置上显

相同颜色的荧光斑点， 样品分离度较好， 无当归阴性

对照在对照品色谱相应的位置上没有斑点 （图 １Ａ）；
检测灵敏度试验显示， 各点样量的对照药材溶液均显

清晰斑点 （图 １Ｂ）； 重复性试验结果显示， 同一样品

溶液重复点样， 斑点大小显色一致 （图 １Ｃ）。 研究表

明， 此方法阴性无干扰， 检测灵敏度较高， 重复性

较好。

Ａ． １ 为阴性对照， ２ 为当归对照药材， ３～５ 为自拟催情微粉样品； Ｂ． １～ ４ 分别为当归对照药材 １、 ５、 １０ 和 １５ μＬ， ５ 为自拟催情微粉样品；
Ｃ． １ 为当归对照药材， ２～５ 为自拟催情微粉样品。

图 １　 当归鉴别的薄层色谱

２􀆰 ２　 香附的薄层鉴别

供试品色谱中， 在与对照品色谱相应位置上显相

同颜色的斑点。 无香附阴性对照在对照品色谱相应的

位置上没有斑点 （图 ２Ａ）， 各点样量的对照品溶液

均显清晰斑点， 对照品 ５ μＬ 与样品 ４ μＬ 斑点相近，
（图 ２Ｂ）； 重复性试验结果显示， 同一样品溶液重复

点样， 斑点显色一致 （图 ２Ｃ）。 研究表明， 此方法阴

性无干扰， 检测灵敏度较高， 重复性较好。
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Ａ． １～２ 分别为 α－香附酮 ５、 １０ μＬ， ３～５ 分别为自拟催情微粉样品 １、 ２、 ４ μＬ， ６ 为阴性对照； Ｂ． １ 为自拟催情微粉样品， ２～５ 分别为 α－香
附酮 １、 ２、 ４ 和 ８ μＬ； Ｃ． １ 为 α－香附酮对照品， ２～５ 为自拟催情微粉样品。

图 ２　 香附鉴别的薄层色谱

２􀆰 ３　 淫羊藿苷色谱行为与线性关系

图 ３ 可见， 自拟催情微粉样品中淫羊藿苷分离完

全， 峰形尖锐； 无淫羊藿阴性样品在此处无杂质峰

干扰。

以进样量为横坐标， 以峰面积为纵坐标回归方程

为： ｙ＝ ５７􀆰 ０５ｘ＋９􀆰 ５１ （Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９７ ５）， 结果表明进样

量在 ０􀆰 １２～０􀆰 ７２ μｇ 范围内线性关系良好。

Ａ． 淫羊藿苷对照品液相色谱； Ｂ． 自拟催情微粉样品； Ｃ． 无淫羊藿阴性对照。

图 ３　 淫羊藿苷含量测定高效液相色谱

２􀆰 ４　 淫羊藿苷的精密度

淫羊藿苷对照品溶液重复进样 ６ 次， 测得的峰面

积在 ６０４􀆰 ０１～６１６􀆰 ８９ （ｍＶ·ｓ） 范围内， 平均峰面积

为 ６１１􀆰 ２９ （ｍＶ·ｓ）， ＲＳＤ 为 ０􀆰 ８２％， 表明精密度

·８３· Ａｎｉｍａｌ Ｈｕｓｂａｎｄｒｙ ＆ Ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ　 ２０２４　 Ｖｏｌ􀆰 ５６　 Ｎｏ􀆰 １２



良好。

表 １　 精密度试验情况

对照品进样号
峰面积 ／
（ｍＶ·ｓ）

平均峰面积 ／
（ｍＶ·ｓ）

ＲＳＤ ／ ％

１ ６０４􀆰 ０１

２ ６０７􀆰 ８１

３ ６１０􀆰 ６５

４ ６１６􀆰 ６０

５ ６１１􀆰 ８１

６ ６１６􀆰 ８９

６１１􀆰 ２９±３􀆰 ８１ ０􀆰 ８２

２􀆰 ５　 淫羊藿苷的重复性

表 ２ 结果显示， 淫羊藿苷平均含量为 ０􀆰 １３９％，
ＲＳＤ 为 ０􀆰 ８２％， 表明方法的重复性良好。

表 ２　 重复性试验情况

样品进样号
峰面积 ／
（ｍＶ·ｓ）

含量 ／ ％
平均含

量 ／ ％
ＲＳＤ ／ ％

１ ４２６􀆰 ４９ ０􀆰 １４１

２ ４１７􀆰 ２５ ０􀆰 １３８

３ ４２０􀆰 ４７ ０􀆰 １３９

４ ４２２􀆰 ４３ ０􀆰 １４０

５ ４２０􀆰 ６５ ０􀆰 １３９

６ ４１７􀆰 ４４ ０􀆰 １３８

０􀆰 １３９ ０􀆰 ８２

２􀆰 ６　 淫羊藿苷的稳定性

表 ３ 结果所见， 淫羊藿苷在 １、 ３、 ６、 ９、 １２、
２４ ｈ 测定的含量 ＲＳＤ 为 １􀆰 １２％， 表明供试品溶液在

室温条件下放置 ２４ ｈ 内稳定。

表 ３　 稳定性试验情况

进样时间 ／ ｈ
峰面积 ／
（ｍＶ·ｓ）

含量 ／ ％
平均含

量 ／ ％
ＲＳＤ ／ ％

１ ４２０􀆰 ４７ ０􀆰 １３９

３ ４２０􀆰 ４０ ０􀆰 １３９

６ ４２２􀆰 ５５ ０􀆰 １４０

９ ４１３􀆰 ４１ ０􀆰 １３７

１２ ４１３􀆰 ２ ０􀆰 １３７

２４ ４０９􀆰 ９８ ０􀆰 １３６

０􀆰 １３８ １􀆰 １２

２􀆰 ７　 淫羊藿苷的加样回收

表 ４ 结果显示， 淫羊藿苷平均回收率为 ９８􀆰 ８７％。

表 ４　 加样回收试验测定情况

试验号
理论量 ／

ｍｇ
加入量 ／

ｍｇ
应测量 ／

ｍｇ
实测量 ／

ｍｇ
回收率 ／

％
平均回

收率 ／ ％

１

２

３

４

５

６

７

８

９

０􀆰 ５２５

０􀆰 ４２ ０􀆰 ９４５

０􀆰 ５３ １􀆰 ０５５

０􀆰 ６３ １􀆰 １５５

０􀆰 ９４０ ９８􀆰 ８１

０􀆰 ９４０ ９８􀆰 ８１

０􀆰 ９３８ ９８􀆰 ３３

１􀆰 ０４７ ９８􀆰 ４９

１􀆰 ０４７ ９８􀆰 ４９

１􀆰 ０５１ ９９􀆰 ２５

１􀆰 １５１ ９９􀆰 ３６

１􀆰 １５０ ９９􀆰 ２１

１􀆰 １４９ ９９􀆰 ０５

９８􀆰 ８７

２􀆰 ８　 淫羊藿苷的样品含量

１０ 批样品测定淫羊藿苷含量在 ０􀆰 １３％ ～ ０􀆰 １６８％
之间， 总平均含量为 ０􀆰 １５％。
２􀆰 ９　 自拟催情微粉药效

与空白对照组比较， 自拟催情微粉高、 中剂量组

的子宫系数显著提高 （Ｐ＜０􀆰 ０５）， 低剂量组子宫系数

有所提高但差异不显著 （Ｐ＞０􀆰 ０５）； 阳性对照组的子

宫系数最大， 显著高于自拟催情微粉高、 中剂量组

（Ｐ＜０􀆰 ０５） （表 ５）。

表 ５　 自拟催情微粉对小鼠子宫重量的影响

组别 子宫器官系数 ／ ％

微粉高剂量 ０􀆰 ３５１±０􀆰 ０３５ｂ

微粉中剂量 ０􀆰 ３６９±０􀆰 ０２５ｂ

微粉低剂量 ０􀆰 １０４±０􀆰 ０３２ｃ

阳性对照 ０􀆰 ７０４±０􀆰 ０４１ａ

空白对照 ０􀆰 ０８６±０􀆰 ００７ｃ

　 　 注： 同列数据不同字母上标表示差异显著 （Ｐ＜０􀆰 ０５）， 相同字母

表示差异不显著 （Ｐ＞０􀆰 ０５）。

３　 讨论

香附具有疏肝解郁、 调经止痛的功效， 有 “气
病之总司、 女科之主帅” 之称。 有研究证实香附酮

类挥发油为香附的主要药效活性成分［７］， 并在良附

丸七味葡萄散等复方中 α－香附酮为指标进行薄层鉴

别研究［８－９］。 当归具有补血活血和调经止痛的功效，
有 “血中之气药” “补血之要药” “妇科之良药” 等

称号， 在大七厘散、 明目十六味丸等方剂中均采用薄

层色谱法对当归进行定性鉴别研究［１０－１１］。 本试验中

自拟催情微粉经过样品的前处理， 当归与 α－香附酮

成分可与其他成分有效分离开， 并分别与当归对照药

材、 α－香附酮对照品相同的位置上出现清晰的斑点，
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两种薄层鉴别方法检测灵敏度较高， 重复性较好， 说

明此法用于自拟催情微粉中 α－香附酮的鉴别是切实

可行的。
淫羊藿具有温肾壮阳、 强健筋骨及祛风湿等功

效， 其中淫羊藿苷是淫羊藿的主要活性成分之一， 能

促进骨髓的造血功能和骨代谢， 具有抗衰老、 补肾壮

阳、 增强生殖功能等功效［１２－１３］。 也有研究报道淫羊

藿苷能够显著升高肾阳虚小鼠的增重率， 显著降低小

鼠肾组织 ＮＯ 含量， 降低氧化应激情况， 改善小鼠体

质［１４］。 多数益肾成方中均采用淫羊藿苷含量作为中

药方剂的质量监测指标［１５－１６］。
本试验采用高效液相色谱法测定淫羊藿苷含量，

结果表明此方法线性关系良好， 阴性对照无干扰， 重

复性、 回收率、 精密度试验结果均良好， 该方法可作

为自拟催情微粉中淫羊藿苷含量测定。 用此方法测得

１０ 批样品平均含量为 ０􀆰 １５％， 考虑到药材产地来源、
炮制加工、 生产及贮存等因素， 将质量要求在 １０ 批

样平均含量基础上下降 ２０％， 故暂定淫羊藿苷含量

不得少于 ０􀆰 １２％。
子宫增重试验是一种筛选中药具有提高动物生殖

系统机能或植物雌激素作用的重要方法。 子宫质量的

增加受到雌激素、 孕激素和一些生物因子的调控［１７］。
雌激素具有同化作用， 可促进蛋白质合成， 使子宫血

管扩张， 通透性改变， 水摄取增加， 从而子宫质量与

体质量比值上升， 因此常用子宫增重来考察药物是否

具有雌激素样作用。 在本试验中， 自拟催情微粉具有

提高雌性小鼠子宫系数的作用， 表明其具有提高小鼠

生殖机能的潜力。 可能与方中淫羊藿具有补肾阳、 当

归补血养血、 香附疏肝解郁等功效， 均是调理生殖系

统或妇科的常用药物， 具有植物雌激素作用， 是其发

挥调理生殖系统机能的作用机理之一［１８］。
综上所述， 本研究建立的自拟催情微粉中当归、

α－香附酮薄层色谱检测方法和淫羊藿苷的含量检测

方法均无阴性干扰， 稳定性重复性好， 可有效地控制

自拟催情微粉的质量。 自拟催情微粉具有提高雌性小

鼠子宫系数的药理作用， 可以作为调节动物生殖系统

机能的药物开发。
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