
4　理化鉴别

411　供试品溶液的制备: 路边青含黄酮类成分山大

青苷 (cyrtophyllin)等[5 ]。分别取上述 4 批样品粗粉

各约 1 g, 分别加水 25 mL 煮沸 15 m in, 滤过, 滤液

于蒸发皿中水浴加热蒸干, 残留物用 80% 乙醇 10

mL 溶解, 滤过, 得供试品溶液。

412　TL C 试验: 取供试液 5 mL 水浴蒸干, 残渣用

1 mL 甲醇溶解, 点样 10 ΛL 于硅胶 G 薄层板上, 用

氯仿2醋酸乙酯2无水乙醇 (9∶6∶1)展开约 8 cm , 挥

干溶剂, 先于紫外光灯 (365 nm ) 下观察, 后喷 012%

香草醛的 70% 硫酸溶液, 105 ℃加热约 3 m in, 结果

见图 4 (C 和D 供试品的TL C 结果与A 和B 相似)。

413　UV 光谱测定: 取供试品溶液 1 mL , 用乙醇稀

释 10～ 20 倍 (视溶液的吸光度大小而定) , 于岛津

UV - 265 可见紫外分光光度计上作UV 光谱, 可见

( 332±2) nm 处有一吸收峰, 275～ 288 nm 有另一

吸收峰 (图 5)。

5　讨论

511　利用路边青茎或根的横切面的组织特征均可

作为药材鉴别手段。本品茎皮层的纤维群与根的皮

层石细胞群的发达程度与植物的老嫩有关。

512　4 批路边青的 TL C 有较好的重现性, 有鉴别

意义。且其UV 光谱中在 (332±2) nm 处的吸收峰

重现性较好, 可作为鉴别特征, 275～ 288 nm 吸收峰

重现性较差, 说明不同批次商品之间所含成分有一

定差异。

图 4　TLC 图

F ig14　Chromatogram of TLC

图 5　UV 光谱图

F ig15　Spectrum of UV
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HPLC 法测定满山香中山柰素的含量

吕武清, 虞金宝, 宋友昕, 李才堂, 李　晶α

(江西省中医药研究院中药研究所, 江西 南昌　330077)

　　满山香为报春花科植物细梗香草L y sim ach ia

cap illip es H em sl. 的干燥全草, 功能为祛风, 止咳,

调经, 用于感冒咳嗽, 气管炎, 哮喘, 月经不调, 神经

衰弱[1 ]。近几年有报道从细梗香草中分离得到香草

内酯, 香草素、胡萝卜苷、琥珀酸、槲皮素、3′, 4′, 5,

5′, 72五羟基黄酮、槲皮素232O 2Β2D 2吡喃葡萄糖苷和

山柰素[2 ]; 还含挥发油等[3 ]。本实验对满山香中的山

柰素进行了H PL C 含量测定。

1　仪器与药品

H P - 1100 高效液相色谱仪 (美国) , H P 化学工

作站, DAD 检测器, 四元梯度泵, Simp licityTM 个人

型超纯水系统 (M illipo re 公司) , CQ - 250 超声波清

洗仪 (上海船舶电子设备研究所) , 山柰素对照品 (含

量测定用, 批号: 086129901, 中国药品生物制品检定

所) , 甲醇为色谱纯, 其他试剂均为分析纯。满山香经

江西中医学院中药鉴定教研室杨雄志副教授鉴定为

报春花科植物细梗香草L 1 cap illip es H em sl. 的干

燥全草。
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2　方法与结果

211　色谱条件[4 ]: 色谱柱: A lltech C 18 (250 mm ×

416 mm ) ; 流动相: 甲醇2012% 磷酸 (47∶53) ; 流速:

1 mL öm in; 检测波长[5 ]: 368 nm ; 柱温: 室温。在此条

件下山柰素在约 816 m in 有一色谱峰, 见图 1。

3 2山柰素

3 2kaempfera l
图 1　山柰素对照品 (A)和满山香 (B)的 HPLC 色谱图

F ig11　HPLC chromatogram s of kaempferol reference

substance (A) and L 1 cap illip es sample (B)

212　对照品溶液制备: 精密称取经五氧化二磷干燥

过夜的山柰素对照品 1415 m g, 置 50 mL 量瓶中, 加

甲醇至刻度。摇匀, 作为储备液。精密吸取上述对照

品溶液适量, 加甲醇制成约 0104 m gömL 的溶液作

为对照品溶液。

213　供试品溶液的制备: 取满山香粉末 115 g, 精密

称定, 置索氏提取器中, 加甲醇适量, 回流提取 3 h,

蒸干, 残渣加甲醇 20 mL、盐酸 015 mL 在水浴上微

沸回流 30 m in, 放冷后转移至 25 mL 量瓶中, 用甲

醇洗涤圆底烧瓶, 洗液并入量瓶中, 加甲醇至刻度。

精密吸取 10 mL , 加入已处理好的聚酰胺柱 (80～

120 目, 3 g, 内径 115 cm )上, 用水 50 mL 洗脱, 弃去

水液, 再以甲醇 100 mL 洗脱, 收集甲醇洗液, 蒸干,

残渣加甲醇溶解并加至 5 mL , 摇匀, 即得。

214　方法学考察

21411　线性关系的考察: 精密称取上述储备液 1,

2, 4, 6, 8, 10 mL 置 10 mL 量瓶中, 加甲醇稀释成

01029, 01058, 01116, 01174, 01232, 01290 m gömL。

分别吸取 10 ΛL , 注入液相色谱仪中, 按上述色谱条

件测定对照品峰面积。将山柰素浓度与峰面积进行

回归处理, 回归方程为: Y = 21 39917X - 10212, r=

01999 7, 山柰素在 01029～ 01290 m gömL 与峰面积

呈良好的线性关系。

21412　稳定性试验: 精密吸取供试品溶液 10 ΛL ,

按上述色谱条件, 在 0, 015, 1, 2, 3, 4 h 测定山柰素

峰面积值, 结果R SD 为 118% (n= 6)。

21413　精密度试验: 精密吸取供试品溶液 10 ΛL ,

按上述色谱条件, 重复进样 5 次, 测定山柰素峰面积

值, 结果R SD 为 018%。

21414　重现性试验: 取同一样品, 共 6 份, 制成供试

品溶液, 按上述色谱条件进行测定山柰含量, 计算,

结果R SD 为 217%。

21415　加样回收率试验: 精密称取同一样品满山香

粉末 110 g, 共 5 份, 置索氏提取器, 各精密加入山柰

素对照品溶液 (01518 m gömL ) 1 或 2 mL , 加甲醇提

取 3 h, 余同“供试品溶液的制备”项下操作, 制成供

试品溶液。分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液

各 10 ΛL , 注入液相色谱仪, 测定, 计算回收率, 结果

平均回收率为 9713% , R SD = 218%。

215　样品测定结果: 分别精密称取不同产地满山香

药材, 照“供试品溶液的制备”项下方法制备, 精密吸

取上述对照品溶液与各供试品溶液 10 ΛL , 注入液

相色谱仪, 测定, 结果见表 1。
表 1　满山香中山柰素含量测定结果 (n= 3)

Table 1　Con ten t of kaempferol in H erba

Lys im ach iae Cap illip e (n= 3)

产地 山柰素含量ö%

江西赣州 01021

湖南益阳 01085

江西吉安 01055

安徽亳州 01015

3　小结

311　满山香药材回流提取后经H PL C 分析, 样品

中山柰素含量极低; 水解样品含量较高, 说明山柰素

基本上是与糖结合成苷存在, 因此, 采用正交试验法

对提取、水解条件进行了研究, 分别考察了加甲醇

量、提取时间、加酸量和水解时间 4 个因素。选择 4

因素 3 水平L 9 (34)正交表优化提取、水解条件; 得出

了用 40 mL 甲醇, 回流提取 3 h, 提取液蒸干, 加甲

醇 20 mL 使溶解, 加盐酸 015 mL , 水解 30 m in 的最

佳提取、水解条件。本品加酸在甲醇溶液中水解用水

浴加温保持沸腾即可, 用电炉直火加热含量降低, 山

柰素在水解剧烈情况下可能易破坏。

312　样品经提取、水解后杂质较多, 提取液呈深棕

色, 因此, 需对样品中的杂质进行预处理。由于山柰

素微溶于水, 溶于热乙醇、乙醚[5 ] , 提取液通过采用

调酸、调碱后用醋酸乙酯或乙醚萃取, 结果山柰素在

乙醚和醋酸乙酯溶液中的转移率较低。通过采用大

孔吸附树脂、氧化铝柱色谱分离, 均未达到纯化目

的; 改用聚酰胺柱色谱分离, 分别以水、甲醇、乙醇、

丙酮洗脱, 结果以甲醇洗脱完全, 而且样品除去了大

部分杂质。

313　从测定结果分析, 各批次药材含量差别较大,

药材中山柰素含量与产地、采收季节关系如何有待
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于进一步研究。
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《中华人民共和国药典》中苦参和延胡索药材的薄层色谱探讨

罗　杰α

(广州白云山中药厂, 广东　广州　510515)

　　薄层色谱以其色彩丰富、直观、印象深刻的可见

光或荧光色谱图, 且操作简便易行的特点[1 ]被广泛

用于中药材和中药制剂鉴别和指纹图谱的研究。有

些中药材、中成药质量标准中的含量测定及薄层鉴

别, 存在方法不合理, 操作复杂繁琐, 重现性差的现

象。这和在制定标准时, 只重工艺的优化, 忽略质量

标准的优化有关。其实检测方法的优化同一个工艺

优化一样重要, 一个优秀检验方法不但具有良好的

操作性和重现性, 同样也具有减轻工作量和降低成

本的作用。现对《中华人民共和国药典》(简称药典)

2000 年版一部中苦参、延胡索药材的薄层鉴别进行

色谱条件的优化对比实验。

1　实验器材

玻璃展开槽 (双槽) , 薄层色谱用硅胶 G (青岛海

洋化工厂) , 延胡索对照药材 (092829904) , 苦参药材

(广州市药材公司)经广州市药品检验所刘伯英老师

鉴定。

2　实验方法

211　苦参供试品溶液和苦参碱、槐定碱对照品溶液

的制备: 按药典 2000 年版一部苦参项下的制备方法

制备。

21111　药典色谱条件É [2 ]: 见彩 8, 图 12A , C。改用

紫外光 365 nm 下显示参照图见彩 8, 图 12B ,D。

21112　色谱条件Ê : 点样量: 各 5 ΛL ; 薄层板: 硅胶

G; 展开剂: 甲苯2醋酸乙酯2三乙胺 (25∶10∶1) , 于

展开槽, 另一槽放置浓氨, 饱和 15 m in。显色: 置碘

蒸气蒸后, 于 365 nm 下检视。见彩 8, 图 12E。

21113　色谱条件Ë : 点样量: 各 5 ΛL ; 薄层板: 2%

N aOH 溶液制备的硅胶 G 薄层板; 展开剂: 醋酸乙

酯2甲醇2水2氨 (30∶5∶1∶2)。显色: 置碘蒸气熏

后, 于 365 nm 下检视。见彩 8, 图 12F。

212　延胡索供试品溶液、延胡索乙素对照品溶液的

制备: 按药典 2000 年版一部延胡索药材项下制备方

法制备。

21211　药典色谱条件Ì [2 ]: 见彩 8, 图 22A ,B。

21212　色谱条件Í : 点样量: 各点 3 ΛL ; 薄层板: 硅

胶 G 薄层板; 展开剂: 环乙烷2醋酸乙酯 (2∶1) ; 显

色剂: 碘蒸气熏, 挥走碘后, 置紫外光 365 nm 下检

视。见彩 8, 图 22C。
3　讨论

苦参的薄层色谱图分析: 药典的色谱条件, 色谱

的重现性不理想, 斑点拖尾, 见彩 8, 图 12A , C。产生

这种情况与采用双展开系统展开有关, 一般情况下

采用双展开剂展开, 会存在一个重现性问题。在展完

第 1 个展开剂时, 应放置多久后才用第 2 个展开剂

展开, 虽然每次放置时间可确定, 但薄层的湿度却是

不一样。因为薄层板放置挥干的程度不但和时间、温

度有关, 更决定于环境的湿度, 一旦薄层板的湿度和

环境的湿度达到某种平衡, 放置时间就变得无意义

了, 因此很难通过放置时间来保证薄层板的湿度大

致一样, 这样色谱的重现性问题难以解决。同样该色

谱的显色也存在类似问题, 每次显色难以保证 2 种

显色剂的比例、两种显色剂的覆盖是否均匀, 如彩

8, 图 12A , C, F , 造成同一板显色后的斑点、底版颜

色不均匀。还有展开剂 S2 的配制也需放置较长时间

才完全分层, 非常耗时[2 ]。色谱条件Ê , Ë , 解决了苦
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