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［摘　 要］ 　 建立了肥猪散中制何首乌的薄层色谱（ＴＬＣ）定性鉴别法。 以制何首乌为对照药材，采
用甲苯－乙酸乙酯－甲酸（１５ ∶ ２ ∶ ０．８）为展开剂，在 ＵＶ３６５ ｎｍ 波长下检视，氨蒸气为显色剂，对肥猪

散中制何首乌进行薄层色谱法鉴别。 结果显示制何首乌斑点清晰，阴性无干扰。 本方法简便、快
速、准确、重现性好，可用于该制剂的质量控制。
［关键词］ 　 肥猪散；制何首乌；ＴＬＣ；质量控制

作者简介： 单乃荣，兽医师，从事兽药残留检测与研究。

通讯作者： 余 莲。 Ｅ－ｍａｉｌ： ６７２８２９５６３ ＠ ｑｑ．ｃｏｍ

Ｐｏｌｙｇｏｎｉ Ｍｕｌｔｉｆｌｏｒｉ Ｒａｄｉｘ Ｐｒａｅｐａｒａｔａ ｂｙ ＴＬＣ Ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｉｎ Ｆｅｉｚｈｕ Ｓａｎ

ＳＨＡＮ Ｎａｉ－ｒｏｎｇ， ＹＵ Ｌｉａｎ∗， ＣＨＥＮ Ｘｉｎｇ
（Ｇｕａｎｇｘｉ Ｉｎｓｔｉｔｕｔｅ ｏｆ Ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ Ｄｒｕｇ Ｃｏｎｔｒｏｌ，Ｎａｎｎｉｎｇ ５３０００１， Ｃｈｉｎａ）

　 　 Ｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇ ａｕｔｈｏｒ： Ｙｕｌｉａｎ， Ｅ－ｍａｉｌ： ６７２８２９５６３ ＠ ｑｑ．ｃｏｍ

Ａｂｓｔｒａｃｔ： Ｔｏ ｅｓｔａｂｌｉｓｈ ａ ｍｅｔｈｏｄ ｏｆ ｔｈｉｎ ｌａｙｅｒ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ（ＴＬＣ） ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｆｏｒ Ｐｏｌｙｇｏｎｉ Ｍｕｌｔｉｆｌｏｒｉ Ｒａｄｉｘ
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（３６５ ｎｍ），ａｍｍｏｎｉａ ｖａｐｏｒ ａｓ ｃｏｌｏｒ ｄｅｖｅｌｏｐｉｎｇ ｒｅｎｇｅｎｔ， ｔｏ ｃａｒｒｙ ｏｕｔ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ ｏｆ ＴＬＣ ｆｏｒ Ｐｏｌｙｇｏｎｉ Ｍｕｌｔｉｆｌｏｒｉ
Ｒａｄｉｘ Ｐｒａｅｐａｒａｔａ ｉｎ Ｆｅｉｚｈｕ Ｓａｎ． Ｔｈｅ ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ Ｐｏｌｙｇｏｎｉ Ｍｕｌｔｉｆｌｏｒｉ Ｒａｄｉｘ Ｐｒａｅｐａｒａｔａ ｉｓ ｎｏｔ ｏｎｌｙ
ｆｅａｓｉｂｌｅ ｗｉｔｈ ｃｌｅａｒ ｓｐｏｔｓ，ｇｏｏｄ ｓｅｐａｒａｔｉｏｎ，ａｎｄ ｎｏ ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ．Ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ ｉｓ ｓｉｍｐｌｅ，ｑｕｉｃｋ，ａｃｃｕｒａｔｅ，ｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｌｅ
ａｎｄ ｃａｎ ｂｅ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｑｕａｌｉｔｙ ｃｏｎｔｒｏｌ ｏｆ Ｆｅｉｚｈｕ Ｓａｎ．
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ： Ｆｅｉｚｈｕ Ｓａｎ； Ｐｏｌｙｇｏｎｉ Ｍｕｌｔｉｆｌｏｒｉ Ｒａｄｉｘ Ｐｒａｅｐａｒａｔａ； ＴＬＣ； ｑｕａｌｉｔｙ ｃｏｎｔｏｒｌ

　 　 肥猪散是由绵马贯众、制何首乌、麦芽和黄豆

（炒）四味药材粉碎、过筛、混匀的散剂，收载于《中

华人民共和国兽药典》２０１０ 年版二部的成方制剂，

具有开胃、驱虫、催肥的功能，主要用于食少、瘦弱、

生长缓慢的治疗［１］。 目前该产品质量标准中仅有

性状、显微鉴别以及常规检查，不能有效的控制肥

猪散的质量。 近年来未见有关肥猪散质量控制方

面的报道。 组方中的制何首乌来源于蓼科植物何

首乌，干燥块根的炮制加工品，主要成分为二苯乙

烯和蒽醌类［１－４］。 生、制首乌性味相同，功效主治不

同。 有研究表明生首乌和制首乌相比，生首乌结合

蒽醌含量高，游离蒽醌含量低；生首乌的泻下作用
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主要是由结合蒽醌引起的，经炮制后，结合蒽醌水

解游离蒽醌，故其泻下作用明显降低，临床功效也

发生了变化［２］，具有补肝肾，益精血，壮筋骨的功

效［１－３］。 据黄权芳［４］报道不同产地、气候环境生长

的何首乌有效成分含量具有较大的差异；据周文

杰［５］、李正勇［６］、梁洪华［７］ 等报道制何首乌的质量

问题比较严重，主要存在的问题是用同科或其它科

属植物加工冒充或用生首乌染色，而且正品者的质

量也参差不齐，严重影响药品质量。 因此，本试验

以肥猪散中制何首乌的化学成分蒽醌类为指标，建
立了肥猪散的薄层色谱鉴别方法，对于提高肥猪散

的质量控制水平和完善标准具有重要意义。
１　 材料与方法

１．１　 仪器与试剂 　 上海精密科学仪器有限公司

ＹＰ８０２Ｎ 电子天平，感量 ０．０１ ｇ；上海安亭电子仪器

厂 ＺＦ－２ 型三用紫外仪，可见光、２５４ 及 ３６５ ｎｍ 紫外

光源；微量移液器 ５ μＬ，美国 Ｄｒｕｍｍｏｎｄ Ｍｉｃｒｏｃａｐｓ®

微量毛细管；玻璃喷雾瓶；硅胶 Ｈ 薄层板，青岛海洋

化工厂，厚 ０．２ ～ ０．５ ｍｍ，批号 ２０１３０４０８；双槽玻璃

展开缸。
１．２　 试剂 　 制何首乌对照药材，批号为 １２１４５４－

２０１１０４，中国食品药品检定研究所提供。 甲醇、氢
氧化钠、盐酸、乙酸乙酯、甲苯、甲酸、氨水为分析

纯；试验用水为超纯水。
１．３　 供试品 　 自配肥猪散样品 ３ 批，从广西玉林

市药材市场购进原料药材，按《中华人民共和国兽

药典》２０１０ 年版二部收载的药材标准检验符合规

定，按成方制剂肥猪散的处方投料，混合粉碎，过
二号筛，混匀，即得［１］。
１．４　 阴性对照样品　 未添加制何首乌的“肥猪散”
同供试品制法制得。
２　 方法与结果

２．１ 　 供试品溶液的制备 　 取本品 １０ ｇ，加甲醇

５０ ｍＬ，０．５％氢氧化钠液 ５ ｍＬ，浸渍过夜，滤过，滤
液蒸干，残渣加水 ４０ ｍＬ 溶解，加盐酸 ４ ｍＬ，于水浴

上加热 ２０ ｍｉｎ，降温，用乙酸乙酯振摇提取 ２ 次，每
次 ２０ ｍＬ，合并乙酸乙酯层，蒸干，残渣加乙酸乙酯

１ ｍＬ 使溶解，作为供试品溶液。

２．２　 对照品药材溶液的制备　 取制何首乌对照药

材 ０．３ ｇ，同 ２．１ 项下的方法制成对照药材溶液。
２．３　 制何首乌阴性对照溶液的制备　 取不含制何

首乌的“肥猪散”阴性对照样品，照 ２．１ 项下的方

法，制成阴性对照溶液。
２．４　 薄层鉴别　 吸取上述三种溶液各 １０ μＬ，分别

点于同一以羧甲基纤维素钠为粘合剂的硅胶 Ｈ 薄

层板上，以甲苯－乙酸乙酯－甲酸（１５ ∶ ２ ∶ ０．８）为展

开剂，展开，取出，晾干。
２．５　 显色和检视方式　 分别置于紫外光灯（３６５ ｎｍ）
下和用氨蒸气熏后，观察结果。
２．６　 结果 　 色谱分离效果良好，斑点清晰。 供试

品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显示

相同的两个橙黄色荧光斑点；置氨蒸气中熏后，斑
点变为红色。 阴性对照样品在与对照药材色谱相

应的位置上无此斑点；置氨蒸气中熏后，无红色斑

点。 结果见图 １、图 ２。
３　 讨　 论

３．１　 提取方法的选择　 试验考察制何首乌中的主

要有效成分游离蒽醌中大黄素和大黄素甲醚。 参

照大黄的薄层鉴别及借鉴乙肝扶正胶囊的薄层定

性鉴别［９］醇提法，提取分离过程中发现，供试样品

中制何首乌的游离蒽醌溶于乙酸乙酯，不溶于部分

含蒽醌类成分药材如大黄、虎杖等常用的乙醚或三

氯甲烷，这个特点可与大黄、虎杖等药材相区别开

来。 方中制何首乌的处方量 ２．８％，为提高其检出

量，一是使用醇提冷浸法提取，避免处方中用量较

大的黄豆受热时，使其所含的油脂成分遇热易析出，
减少油脂吸附待测物质的干扰；二是利用大黄素和

大黄甲醚等蒽醌类物质在碱性环境中溶解度较好

的性质，用氢氧化钠［９－１１］ 溶解增加其提取率。 通过

大量的薄层条件和样品溶解前处理方法摸索试验，
筛选出了分离效果较好，重复性高的薄层条件。
３．２　 提取方法的优化 　 在样品的提取处理方法中

考察了不同溶剂、溶剂用量比例及提取次数和时间。
对肥猪散供试品分别用甲醇、乙酸乙酯、乙醇、

５０％乙醇、甲醇和 ０．１％氢氧化钠液、甲醇和０．５％氢

氧化钠液提取进行了试验研究，结果甲醇和 ０．５％
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１．制何首乌对照药材；２．肥猪散①；３．肥猪散②；

４．肥猪散③；５．缺制何首乌的阴性对照样品

１．Ｐｏｌｙｇｏｎｉ Ｍｕｌｔｉｆｌｏｒｉ Ｒａｄｉｘ Ｐｒａｅｐａｒａｔａ ａｓ ｃｏｎｔｒａｓｔ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌ；

２．Ｆｅｉｚｈｕ Ｓａｎ①； ３． Ｆｅｉｚｈｕ Ｓａｎ②； ４．Ｆｅｉｚｈｕ Ｓａｎ③；

５．Ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ ｗｉｔｈｏｕｔ Ｐｏｌｙｇｏｎｉ Ｍｕｌｔｉｆｌｏｒｉ Ｒａｄｉｘ Ｐｒａｅｐａｒａｔａ

图 １　 制何首乌的薄层色谱鉴别结果（紫外 ３６５ ｎｍ 检测）

Ｆｉｇ １　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ Ｐｏｌｙｇｏｎｉ Ｍｕｌｔｉｆｌｏｒｉ Ｒａｄｉｘ

Ｐｒａｅｐａｒａｔａ（ＵＶ３６５ ｎｍ）

１．制何首乌对照药材；２．肥猪散①；３．肥猪散②；

４．肥猪散③；５．缺制何首乌的阴性对照样品

１．Ｐｏｌｙｇｏｎｉ Ｍｕｌｔｉｆｌｏｒｉ Ｒａｄｉｘ Ｐｒａｅｐａｒａｔａ ａｓ ｃｏｎｔｒａｓｔ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌ；

２． Ｆｅｉｚｈｕ Ｓａｎ①； ３．Ｆｅｉｚｈｕ Ｓａｎ②；４．Ｆｅｉｚｈｕ Ｓａｎ③；

５．Ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ ｗｉｔｈｏｕｔ Ｐｏｌｙｇｏｎｉ Ｍｕｌｔｉｆｌｏｒｉ Ｒａｄｉｘ Ｐｒａｅｐａｒａｔａ

图 ２　 制何首乌的薄层色谱鉴别结果（氨蒸气熏后）

Ｆｉｇ ２　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ Ｐｏｌｙｇｏｎｉ Ｍｕｌｔｉｆｌｏｒｉ Ｒａｄｉｘ

Ｐｒａｅｐａｒａｔａ（ｒｅａｃｔ ｗｉｔｈ ａｍｍｏｎｉａ ｖａｐｏｒ）

氢氧化钠液提取对其薄层分离效果较好。
称取肥猪散 １０ ｇ ３ 份，分别加入 １０、３０、５０ ｍＬ的

甲醇，各加入 ０．５％氢氧化钠液 ５ ｍＬ 提取，试验结果

表明甲醇 ５０ ｍＬ 和 ０．５％氢氧化钠液 ５ ｍＬ 最佳。
称取肥猪散 １０ ｇ ５ 份，４ 份分别浸泡 １、６、１２、

２４ ｈ 后提取，１ 份超声 ３０ ｍｉｎ 后提取，结果表明：供
试品溶液提取 ２４ ｈ 最佳。

称取肥猪散 １０ ｇ ３ 份，将提取液蒸干后第 １ 份

加水 ２０ ｍＬ 和 １ ｍＬ 盐酸，第 ２ 份加水 ４０ ｍＬ 和盐

酸 ２ ｍＬ，第 ３ 份加水 ４０ ｍＬ 和盐酸 ４ ｍＬ 加热酸化

２０ ｍｉｎ，结果表明：加入水 ４０ ｍＬ 和盐酸 ４ ｍＬ 提取

的效果最佳。
３．３　 展开剂的优化 　 先后试验了不同组分展开

剂，石油醚（３０～４０ ℃）－醋酸乙酯－冰醋酸（９ ∶ ２ ∶
０．１） ［７］、石油醚（３０ ～ ４０ ℃） －甲酸乙酯－甲酸（１５ ∶
５ ∶ １） ［１２］、甲苯－乙酸乙酯－甲酸（１５ ∶ ２ ∶ １） ［８］、正已

烷－醋酸乙酯（５ ∶ １） ［１０］，甲苯－乙酸乙酯－甲酸（１５ ∶
２ ∶ １）的结果相对较好，但供试样品展开结果中仍

有两个斑点太近且有一杂质斑点干扰，经调整甲酸

用量为 ０．８ ｍＬ，分离度达到薄层色谱鉴别的要求，

经调整取样量和点样量，结果以甲苯－乙酸乙酯－甲
酸（１５ ∶ ２ ∶ ０．８）作为本品的展开系统，使之达到供

试品和对照药材的薄层色谱鉴别斑点清晰、圆整、
无拖尾、并且对照药材制何首乌的斑点与供试品中

制何首乌的斑点大小相近。
３．４　 对照品药材的选择　 中药材的有效成分是复

杂的，单一的化学对照品不能完全体现药材整体特

性，对照品药材的选择应能反映药材相关化学物质

的整体信息（位置、次序、颜色等）。 在选择对照品

药材的试验中比较了何首乌对照药材与制何首乌

对照药材，供试品溶液、对照药材溶液均定量制备，
在薄层板上定量点样，则样品的色谱结果不仅可以

回答“有”或“没有”，即“真”与“伪”的问题，还可以

直观、粗略地进行量化评价，相比较没有规定量化

的显微鉴别，在一定程度上提供优劣的信息。 结果

表明：虽然何首乌对照药材的结果与供试品中制何

首乌的斑点大小相近，但与未添加制何首乌的阴性

样品比较有一处干扰的红色斑点存在，而制何首乌

对照药材无相同颜色的斑点，所以选择制何首乌为

指标对照药材。

·９３·
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薄层色谱法（ＴＬＣ）是一种快速、灵敏、高效地

分离微量物质的方法，是最简单的色谱技术之一，
具有操作方便、设备简单、分离效率高、专属性好、
分析速度快、色谱参数易调整等特点，在药物分析

中应用广泛［８］。 通过紫外、化学显色等方式，可以

多层面地呈现药材特征，特别是通过化学显色，可
以将分析结果以直观的彩色图像表达出来。 因此，
即使在液相色谱技术普及的今日，薄层色谱仍具有

其独特的应用价值。 该方法简便、快速、结果准确、
重现性好，对于完善产品质量标准，提高药品质量

具有现实意义。
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