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［摘　要］　为控制四味穿心莲超微粉的质量，分别对其所含的四味药材进行薄层鉴别研究。通过

穿心莲对照药材、穿心莲内脂和脱水穿心莲内脂的鉴别对穿心莲进行质量控制；通过靛玉红的鉴别

对大青叶进行质量控制；通过芦丁的鉴别对葫芦茶进行质量控制；通过槲皮素的鉴别对辣蓼和葫芦

茶进行质量控制。试验筛选并优化了相关提取方法和色谱条件，并分别制备对应的阴性样品溶液

进行对比。结果表明，四种薄层鉴别方法均无阴性干扰，且简单、稳定，可以有效控制四味穿心莲超

微粉的质量。
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　　四味穿心莲散是兽医临床常用的的经典配方，

现收载于２０１０版《兽药典》二部。该药由穿心莲、

大青叶、辣蓼和葫芦茶４味药材组成，有清热解毒、

除湿化滞之功效。在临床上广泛用于畜禽泻痢，积

滞等疾病，治疗效果较好［１］。

中药超微粉是利用超微粉碎技术得到的中药

超细粉末，中药的颗粒细度达到４８μｍ以下，细胞

破壁率达到８５％以上。其优势在于增加有效成分

溶出率，提高生物利用度，减少用药量等。四味穿

心莲超微粉综合了四味穿心莲散和超微粉的优势，

使四味穿心莲散药理作用得到最大发挥，不仅明显

降低用药成本，且无污染、无残留，在兽医临床应用

潜力巨大［２－３］。

目前，四味穿心莲散的质量标准中仅有显微鉴

别和穿心莲的薄层鉴别，很难完全控制药物的质

量。此外，有关辣蓼和葫芦茶的薄层鉴别研究多见

于单药材，鲜有复方制剂或超微粉制剂的相关研

究［４－５］。因此，本试验研究了四味穿心莲超微粉中

穿心莲、大青叶、辣蓼和葫芦茶的薄层鉴别方法，为

其质量控制提供依据。

１　仪器与试剂

ＡＵＷ２２０Ｄ１电子天平，岛津国际贸易有限公

司；ＧＺＸ－９０３０ＭＢＥ电热恒温鼓风干燥箱，上海博

讯实业有限公司医疗设备厂；ＪＣＸ－４００ＧＺ超声波

清洗器，山东省济宁市超声电子仪器厂。

四味穿心莲散，批号１５０６０２０１，河南省康星药

业股份有限公司生产；四味穿心莲超微粉，批号分

别为 １５０６１５０１、１５０５１８０１、１５０７０４０１，实验室自制，

用超微粉碎技术将四味穿心莲散粉碎到至少９５％

颗粒，在 ４８μｍ以下；穿心莲对照药材，批号

１２１０８２－２０１００４，中国药品生物制品检定所；穿心

莲内酯对照品，批号１１０７９７－２００３０７，中国药品生

物制品检定所；脱水穿心莲内酯对照品，批号

１１０８５４－２０１００７，中国药品生物制品检定所；靛玉

红对照品，含量９９．９％，批号１１０７１３－２００９１１，中

国药品生物制品检定所；芦丁对照品，含量９１．９％，

批号１０００８０－２０１４０９，中国食品药品检定研究院；

槲皮素，批号１０００８１－２０１５０９，含量９８．６％，中国

食品药品检定研究院。水为去离子透析水

（Ｍｉｎｉｐｏｒｅ纯水器）；乙酸乙酯、丙酮、三氯甲烷，环

己烷，甲醇等为分析纯，天津市四友精细化学品有

限公司；硅胶Ｇ薄层板及硅胶 ＧＦ２５４薄层板，青岛海

洋化工厂生产。

２　方 法

２．１　穿心莲的薄层鉴别　该鉴别方法源自《兽药

典》所载的四味穿心莲散鉴别（２）的方法［１］，以穿

心莲为对照药材，以穿心莲内脂和脱水穿心莲内脂

为对照品进行质量控制。将普通散剂的鉴别方法

应用于超微粉剂型，并对对照品浓度和样品点样量

进行了优化，具体过程如下。

２．１．１　供试品溶液的制备　取四味穿心莲超微粉

１ｇ，置具塞锥形瓶中，加乙醇 ５ｍＬ，超声处理

３０ｍｉｎ，滤过，滤液作为供试品溶液。

２．１．２　对照药材溶液的制备　取穿心莲对照药材

０．５ｇ，照２．１．１处理方法制成对照药材溶液。

２．１．３　对照品溶液的制备　取穿心莲内酯和脱水

穿心莲内脂对照品各１０ｍｇ，置１０ｍＬ量瓶中，加无

水乙醇至刻度，摇匀，制成每ｌｍＬ各含ｌｍｇ的混合

溶液，作为对照品溶液。

２．１．４　阴性样品溶液的制备　按照四味穿心莲超

微粉处方制备不含穿心莲的阴性样品，称取１ｇ，按

２．１．１项下处理方法处理，制成不含穿心莲的阴性

样品溶液。

２．１．５　薄层色谱试验　吸取上述溶液各１０μＬ，分

别点于同一硅胶 ＧＦ２５４薄层板上，以三氯甲烷 －乙

酸乙酯－甲醇（４∶３∶０．４）为展开剂，展开，取出，晾

干，置紫外光灯（２５４ｎｍ）下检视，观察供试品色谱

中，在与对照药材色谱和对照品色谱相应的位置

上，是否有相同颜色的斑点。

２．２　靛玉红的薄层鉴别　靛玉红是大青叶中所含

的重要成分，本方法通过靛玉红的鉴别来控制大青

叶的质量。该方法是在２０１０版《兽药典》所载的大

青叶鉴别（２）的方法优化而来，将单味药的薄层鉴

别用于复方的鉴别中。样品的称样量、提取试剂添

加量均通过单味药材的量进行折算，并对不同对照

品浓度和不同展开剂进行对比，筛选出最优的薄层
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鉴别方法，具体如下。

２．２．１　供试品溶液的制备　取四味穿心莲超微粉

３ｇ，置具塞锥形瓶中，加三氯甲烷４０ｍＬ，超声处理

３０ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇１ｍＬ使溶解，

作为供试品溶液。

２．２．２　对照品溶液的制备　取靛玉红对照品２．５ｍｇ，

置１０ｍＬ量瓶中，加三氯甲烷至刻度，摇匀，制成每

１ｍＬ含０．２５ｍｇ的溶液，作为对照品溶液。

２．２．３　阴性样品溶液的制备　按照四味穿心莲超微

粉处方制备不含大青叶的阴性样品，称取３ｇ，按２．２．１

处理方法处理，制成不含大青叶的阴性样品溶液。

２．２．４　薄层色谱试验　吸取上述溶液各５μＬ，分

别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以苯－三氯甲烷－丙

酮（５∶４∶２）为展开剂，展开，取出，晾干。观察供试

品色谱中，在与对照品色谱相应的位置上，是否有

相同的浅紫红色斑点。

２．３　芦丁的薄层鉴别　关于芦丁的薄层鉴别方法

较多，含芦丁成分的单药和复方均有文献报

道［６－７］。本文查阅大量文献，通过称样量、点样量

的比较，并尝试了文献中不同展开剂和显色剂，筛

选出最为合理的各种条件，建立了四味穿心莲超微

粉中芦丁的薄层鉴别方法，具体内容如下。

２．３．１　供试品溶液的制备　取四味穿心莲超微粉

３ｇ，置具塞锥形瓶中，加乙醇３０ｍＬ，温浸１ｈ，滤

过，滤液蒸干，残渣加乙醇０．５ｍＬ使溶解，作为供

试品溶液。

２．３．２　辣蓼和葫芦茶样品溶液的制备　称取辣蓼

和葫芦茶各０．６ｇ，分别按２．３．１处理方法处理，得

到辣蓼和葫芦茶单味药材的样品溶液。

２．３．３　对照品溶液的制备　取芦丁对照品５ｍｇ，

置１０ｍＬ量瓶中，加乙醇至刻度，摇匀，制成每１ｍＬ

含０．５ｍｇ的溶液，作为对照品溶液。

２．３．４　阴性样品溶液的制备　按照四味穿心莲超微

粉处方制备不含葫芦茶的阴性样品，称取３ｇ，按２．３．１

处理方法处理，制成不含葫芦茶的阴性样品溶液。

２．３．５　薄层色谱试验　吸取上述溶液各１０μＬ，分

别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以乙酸乙酯－甲酸－

水（８∶１∶１）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以５％三

氯化铝乙醇溶液，在１０５℃加热至斑点显色清晰。

置紫外光灯（３６５ｎｍ）下检视，观察供试品色谱中，

在与对照品色谱相应的位置上，是否有相同颜色的

荧光斑点。

２．４　槲皮素的薄层鉴别　关于槲皮素的薄层鉴别

方法较多，但都集中于含槲皮素的单味药材，含槲

皮素的复方药的薄层鉴别方法报道较少［８－９］。本

试验通过文献报道的各种槲皮素提取方法的对比，

尝试不同的展开剂和显色剂，筛选出最为合理的各

种条件，建立了四味穿心莲超微粉中槲皮素的薄层

鉴别方法，具体内容如下。

２．４．１　供试品溶液的制备　取四味穿心莲超微粉

５ｇ，加８０％甲醇８０ｍＬ，加热回流１ｈ，放冷，滤过，

滤液蒸干，残渣加水１０ｍＬ使溶解，用乙醚振摇提

取２次，每次 １０ｍＬ，弃去乙醚液，水液加稀盐酸

１０ｍＬ，置水浴中加热１ｈ，取出，迅速冷却，用乙酸

乙酯振摇提取２次，每次２０ｍＬ，合并乙酸乙酯液，

用水３０ｍＬ洗涤，弃去水液，乙酸乙酯液蒸干，残渣

加甲醇１ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。

２．４．２　辣蓼和葫芦茶样品溶液的制备　称取辣蓼

和葫芦茶各１ｇ，分别按２．４．１处理方法处理，得到

辣蓼和葫芦茶单味药材的样品溶液。

２．４．３　对照品溶液的制备　取槲皮素对照品

２．５ｍｇ，置２５ｍＬ量瓶中，加甲醇至刻度，制成每

１ｍＬ含０．１ｍｇ的溶液，作为对照品溶液。

２．４．４　阴性样品溶液的制备　按照四味穿心莲超

微粉处方制备不含辣蓼和葫芦茶的阴性样品，称取

５ｇ，按２．４．１处理方法处理，制成不含辣蓼和葫芦

茶的阴性样品溶液。

２．４．５　薄层色谱试验　吸取上述溶液各５μＬ，分别

点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以甲苯－乙酸乙酯－甲

酸（１０∶８∶１）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以５％三

氯化铝乙醇溶液，在１０５℃加热数分钟，置紫外光灯

（３６５ｎｍ）下检视。观察供试品色谱中，在与对照品

色谱相应的位置上，是否显相同颜色的荧光斑点。

３　结果与分析

３．１　穿心莲的薄层鉴别　 穿心莲的薄层鉴别结

果见图１，在紫外２５４ｎｍ光源下检视，在对照品和
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对照药材位置，供试品溶液出现了相同颜色的斑

点，阴性样品溶液没有出现对应斑点，说明该方法

无阴性干扰，可以有效鉴别四味穿心莲超微粉中的

穿心莲。

１．穿心莲内脂和脱水穿心莲内脂对照品；

２．不含穿心莲的阴性；３．穿心莲对照药材；

４．１５０６１５０１；５．１５０５１８０１

图１　穿心莲薄层鉴别结果

３．２　靛玉红的薄层鉴别　 靛玉红的薄层鉴别结

果见图２，在白光下检视，在靛玉红对照品位置，供

试品溶液出现了相同的浅紫红色斑点，阴性样品溶

液没有出现对应斑点，说明该方法无阴性干扰，可

以有效鉴别四味穿心莲超微粉中的大青叶所含的

靛玉红成分。

１．靛玉红对照品；２．不含大青叶的阴性；

３．１５０６１５０１；４．１５０５１８０１；５．１５０７０４０１

图２　靛玉红薄层鉴别结果

３．３　芦丁的薄层鉴别　芦丁的薄层鉴别结果见

图３，在紫外３６５ｎｍ光源下检视，在对照品位置，葫

芦茶和供试品溶液出现了相同颜色的荧光斑点，而

辣蓼和阴性样品溶液没有出现对应斑点，说明葫芦

茶含有芦丁成分，辣蓼中芦丁太少或者不含芦丁。

阴性样品没有干扰，可以有效鉴别四味穿心莲超微

粉中葫芦茶所含的芦丁成分。

３．４　槲皮素的薄层鉴别　槲皮素的薄层鉴别结果

见图４，在紫外３６５ｎｍ光源下检视，在对照品位置，

供试品溶液出现了相同颜色的荧光斑点，阴性样品

溶液没有出现对应斑点，说明该方法无阴性干扰，

可以有效鉴别四味穿心莲超微粉中的辣蓼和葫芦

茶所含的槲皮素成分。

１．芦丁对照品；２．葫芦茶；３．辣蓼；

４．１５０６１５０１；５．不含葫芦茶的阴性

图３　芦丁薄层鉴别结果

１．槲皮素对照品；２．葫芦茶；３．辣蓼；４．１５０６１５０１；

５－６．不含辣蓼和葫芦茶的阴性

图４　槲皮素薄层鉴别结果
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４　讨论与小结

靛玉红的薄层鉴别中，最初选用的展开剂是兽

药典上大青叶鉴别（２）的展开剂正己烷 －三氯甲

烷－丙酮（５∶４∶２），结果发现此种展开剂条件下药

物色素和靛玉红斑点重叠，出现了杂质干扰。通过

对比尝试，最终发现苯替代正己烷之后，色素和靛

玉红斑点分离较好，因此本试验选用苯 －三氯甲

烷－丙酮（５∶４∶２）作为展开剂。以上说明，复方药

物的薄层鉴别不能简单照搬单味药材的薄层鉴别

条件，需要考察各种条件进行优化。

有文献［１０－１１］报道葫芦茶和辣蓼中均含有芦丁

成分，因此本试验按照供试品处理方法，分别称取

相应处方量的葫芦茶和辣蓼进行研究。结果发现，

葫芦茶可以明显鉴别出芦丁成分，但辣蓼中未鉴别

出芦丁，说明辣蓼中芦丁含量很少，明显低于葫芦

茶。因此，该方法主要控制四味穿心莲超微粉中的

葫芦茶。

有文献报道［１２－１３］葫芦茶和辣蓼均含有槲皮素

成分，因此本实验按照供试品处理方法，分别称取

相应处方量的葫芦茶和辣蓼进行研究。结果发现，

葫芦茶和辣蓼在此方法下都可以明显鉴别出槲皮

素成分。因此，该方法可以同时控制四味穿心莲超

微粉中的辣蓼和葫芦茶。

本文分别对四味穿心莲超微粉的四种成分进

行薄层鉴别研究，方法简单快速，可以有效控制四

味穿心莲超微粉的质量。试验过程中也对普通散

剂进行了对比，发现该方法同样适用于四味穿心莲

散的薄层鉴别，因此可以认为，物理粉碎使细胞达

到破壁之后，药材的有效化学成分仍未发生变化，

也为四味穿心莲普通散剂的质量标准研究提供

思路。
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