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川牛膝药材及其成方制剂薄层鉴别方法研究
宋国红，李 卿△

（重庆市中药研究院，重庆４０００６５）
摘要：目的改进２０１５年版《中国药典牗一部牘》川牛膝药材及其制剂的薄层鉴别方法。方法在与《中国药典》相同层析条件下，改进川牛
膝药材及制剂中供试品溶液制备方法。结果在现行《中国药典》层析条件下，川牛膝药材及与川牛膝配伍的不同剂型、不同入药方式、
不同生产工艺的中药成方制剂，均检出与杯苋甾酮对照品相应的特征斑点，薄层色谱分离良好，斑点清晰。结论改进后的薄层鉴别方
法效果良好，为药典的修订提供了参考。
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川牛膝Ｃｙａｔｈｕｌａ ｏｆｆｃｉｎａｌｉｓ Ｋｕａｎ是川产道地药材
之一，其性善下行，可引血牗火牘下行，既能逐瘀通经，又
能补益肝肾犤 １ 犦，为历版《中国药典》收载，在中医临床配
方及中成药制剂中广泛应用，发挥着重要作用犤 ２ － ４ 犦。
２０１５年版《中国药典牗一部牘》川牛膝药材中鉴别项下收
载以川牛膝对照药材和杯苋甾酮对照品为阳性对照的
薄层鉴别方法，与川牛膝配伍的中药成方制剂有数
１０种，在薄层鉴别方法项下，有的收载有川牛膝的薄层
鉴别方法，有的未收载；在收载有川牛膝薄层鉴别方法
的中药制剂中，有的以川牛膝对照药材为阳性对照，有
的以杯苋甾酮对照品为阳性对照，特征性不完全一致。
川牛膝化学成分主要为蜕皮甾酮类、皂苷类、异黄酮类、
脂肪酸类及多糖类化合物等，川牛膝中杯苋甾酮有促进
蛋白质合成、抗血小板聚集等活性，已作为川牛膝药材
及中药成方制剂重要特征性成分犤 ５ － ６ 犦。在试验过程中发
现，按照现行标准进行试验，川牛膝药材薄层色谱分离
清楚，斑点清晰，但操作过程不易控制；该方法用于川牛
膝中药成方制剂进行薄层鉴别时，大部分上市品种供试
品不能达到纯化效果，色谱鉴别困难，斑点不明晰，易造
成判断偏差。本试验中针对现行方法的不足，改进了试
验方法，修订后的方法斑点清晰、准确、专属性强。现报
道如下。

１ 仪器与试药
仪器：薄层成像色谱仪（瑞士卡玛公司）；ＨＨ － Ｓ型

水浴锅（巩义市予华仪器有限责任公司）；ＢＰ２１１Ｄ型电
子天平（德国Ｓａｔｏｒｉｕｓ公司）；中性氧化铝（上海陆都化
学试剂厂）；Ｄ１０１型大孔树脂（天津市海光化工有限公
司）；硅胶Ｇ板（青岛海洋化工厂）。

试药：川牛膝对照药材（批号为１２１０６５ － ２０１１０ 牘、
杯苋甾酮对照品牗批号为１１１８０４ － ２０１３０３），均由中国
食品药品检验检测研究院提供；天麻祛风补片，独活寄
生合剂，穿龙骨刺片，痛风定胶囊，腰痛宁胶囊，瘀血痹
胶囊，瘀血痹颗粒，均购自零售药房。
２ 方法与结果
２． １ 溶液制备

取样品适量（相当于川牛膝药材２ ｇ），加８０ ｍＬ乙
醇，水浴回流１ ｈ，滤过，回收乙醇，加水５０ ｍＬ溶解，过
Ｄ１０１大孔树脂柱（长１０ ｃｍ，内径１ ｃｍ），用１００ ｍＬ水
洗脱，弃去水洗液，再用５０％乙醇８０ ｍＬ洗脱，收集
５０％乙醇洗脱液，回收乙醇，再加５０ ｍＬ水溶解，继用
４０ ｍＬ水饱和正丁醇提取２次，正丁醇液用４０ ｍＬ氨试
液洗涤２次，弃去氨试液，回收正丁醇，用乙醇１ ｍＬ溶
解，作为供试品溶液。取川牛膝对照药材２ ｇ，加６０ ｍＬ
水，提取１ ｈ，滤过，用４０ ｍＬ水饱和正丁醇提取２次，正
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丁醇液用４０ ｍＬ氨试液洗涤２次，弃去氨试液，回收正
丁醇，加乙醇１ ｍＬ溶解，作为川牛膝对照药材溶液。取
杯苋甾酮对照品适量，加乙醇制成每１ ｍＬ含０． ５ ｍｇ的
溶液，作为对照品溶液。
２． ２ 薄层色谱鉴别

吸取供试品溶液５ ～ １０ μＬ、对照药材溶液和对照
品溶液各５ μＬ，点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以三氯甲
烷－甲醇牗 １０ ∶ １ 牘为展开剂，展开，取出，晾干，喷１０％硫
酸乙醇溶液，１０５ ℃加热至斑点显色清晰，日光下检视。
供试品溶液色谱中，与川牛膝对照药材溶液色谱和杯苋
甾酮对照品溶液色谱相应位置上，显相同颜色的斑点。
色谱图见图１。
２． ３ 特征性鉴别

参照２０１５年版《中国药典（一部）》川牛膝药材的鉴
别方法，供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液色谱和
对照品溶液色谱相应位置上，色谱带分离不清晰，斑点
不明确，不能显示明显的特征斑点，色谱图见图２。采用
改进后的供试品溶液制备方法，在相同层析条件下展
开、检视，结果色谱分离良好，斑点清晰；以川牛膝药材
配伍的中药成方制剂，采用改进后的试验方法，结果在
拟订层析条件下，色谱分离度好，在与杯苋甾酮对照品
溶液相应位置上，斑点颜色一致，清晰可见。

２． ４ 验证试验
取天麻祛风补片、独活寄生合剂、穿龙骨刺片、痛风

定胶囊、腰痛宁胶囊、瘀血痹胶囊、瘀血痹颗粒等１０个
不同上市销售的与川牛膝配伍的中药成方制剂样品适
量（相当于川牛膝药材２ ｇ），按供试品溶液制备方法进
行试验。结果１０批次样品中，均检出与杯苋甾酮对照品
相应的特征斑点。
３ 讨论

川牛膝药材供试品溶液制备：药典方法采用甲醇回
流提取，过中性氧化铝柱，甲醇－乙酸乙酯牗 １ ∶ １ 牘洗脱，
改进后的方法采用加水提取，水饱和正丁醇萃取，氨试

液洗涤，改进后的方法与现行方法比较，操作性更强，易
于掌握、控制，利于推广应用。

与川牛膝配伍的中药成方制剂供试品溶液的制备：
药典收载了数十个与川牛膝配伍的中药成方制剂，剂型
包括酊剂、膏剂、片剂、胶囊剂、丸剂等，川牛膝入药方式
有生药直接粉碎、水煎煮提取、乙醇回流提取、乙醇渗漉
入药等多种，制剂成型工艺各不相同，辅料亦有差异，选
用不同处理方法犤 ７ － １２ 犦。药典方法用甲醇回流提取、过中
性氧化铝柱；甲醇提取，三氯甲烷再萃取；样品加水溶
解，乙醚除杂，再用三氯甲烷萃取；样品乙醇回流提取，
过大孔树脂，水饱和正丁醇提取，氨试液洗涤。结果表
明，改进后的供试品溶液制备方法，各个不同剂型、不同
入药方式、不同生产工艺的上市产品，供试品溶液色谱
纯化效果理想，色谱分离良好，斑点清晰。

原药典收载的川牛膝鉴别方法：某些展开系统中用
到甲苯等剧毒溶剂，通过改进供试品溶液制备方法后，
选用更具代表性的杯苋甾酮作为鉴别川牛膝的对照品，
避免了剧毒试剂的使用，对操作人员和管理人员都有很
好的保护作用，在生产和质量控制中方法专属性更强，
判断准确性更高。
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别犤 Ｊ 犦 ． 实用中医药杂志，２０１１，２７（８）：５６２ － ５６３．

犤１２ 犦徐金凤，孙妍，张洪娟． 续断接骨丸制剂工艺和质量标准薄
层鉴别方法的研究犤 Ｊ犦 ． 黑龙江中医药，２０１４，４３（３）：４７ － ４８．
牗收稿日期：２０１７ － １２ － ０９；修回日期：２０１８ － ０１ － ０４ 牘

１ ２ ３ ４
１． 供试品溶液
２． 川牛膝对照药材溶液
３． 对照品溶液
４． 缺川牛膝阴性样品溶液
图１ 川牛膝薄层色谱图

１． 缺川牛膝阴性样品溶液
２． 供试品溶液
３． 川牛膝对照药材溶液
４． 对照品溶液
图２ 药典方法川牛膝薄层色谱图

１ ２ ３ ４
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