
Ｃｈｉｎａ Ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０１８年９月２０日第２７卷第１８期
Ｖｏｌ． ２７牞 Ｎｏ． １８牞 Ｓｅｐｔｅｍｂｅｒ ２０牞 ２０１８

２７

基金项目：贵州省优秀青年科技人才培养对象专项资金犤黔科合人字牗 ２０１５ 牘 １１号犦；贵州省科技计划项目犤黔科合平台人才
牗 ２０１６ 牘５６１３；黔科合平台人才牗 ２０１６ 牘５６７７ 犦。

第一作者：陈思颖，女，仡佬族，博士研究生，讲师，研究方向为中药民族药药代动力学与质量控制，（电子信箱）８５１９２１３９＠ ｑｑ． ｃｏｍ。
△通信作者：王爱民，男，回族，教授，研究方向为中药民族药质量控制，（电话）０８５１ － ８６９０８４６８（电子信箱）ｇｙｗａｍ１００＠ １６３． ｃｏｍ。

·检验检测· ｄｏｉ：１０． ３９６９ ／ ｊ． ｉｓｓｎ． １００６ － ４９３１． ２０１８． １８． ００９

檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨
研究进展犤 Ｊ 犦 ． 中国民族民间医药，２０１０ 牗９ 牘：９ － １０．

犤４ 犦薛斐倩，王绩英． 脱氢卡维丁的药理作用及其相关机制研究
进展犤 Ｊ 犦 ． 世界最新医学信息文摘，２０１７，１７（９５）：５８ － ６０．

犤５ 犦叶勇，黄秋洁，刘华钢． 高效液相色谱法测定不同来源岩
黄连中不同部位脱氢卡维丁含量犤 Ｊ 犦 ． 医药导报，２０１５，
３４（１）：９９．

犤６ 犦黄其春，涂文升，龙俊青，等． 广西各地岩黄连药材中脱氢卡
维丁含量考察犤 Ｊ 犦 ． 中国药业，２００９，１８（２３）：９ － １０．

犤７ 犦张毅，张建华，柴智，等． 毛黄堇药材的生药学研究犤 Ｊ 犦 ．
沈阳药科大学学报，２０１５，３２ 牗１０ 牘：８１４ － ８１８．

犤８ 犦国家药典委员会． 中华人民共和国药典（一部）犤 Ｍ 犦 ． 北京：
中国医药科技出版社，２０１５：３０３．

犤９ 犦吴杨，陆兔林，季德，等． 岩黄连中生物碱的分离和结构

鉴定犤 Ｊ 犦 ． 南京中医药大学学报，２０１５，３１（１）：８１ － ８３．
犤１０ 犦王静，陆兔林，毛春芹，等． 岩黄连药材的提取工艺研究犤Ｊ犦．

医药导报，２０１０，２９（３）：３６０ － ３６３．
犤１１ 犦龚志强，谢丽莎，黄茂春． ＨＰＬＣ测定广西４个产地野生岩黄

连药材中脱氢卡维丁的含量犤Ｊ犦 ． 中国医药指南，２０１３，１１（３）：
４８０ － ４８１．

犤１２ 犦胡芳，陆兔林，毛春芹，等． ＨＰＬＣ测定岩黄连生物总碱中
脱氢卡维丁、盐酸巴马汀和盐酸小檗碱犤 Ｊ 犦 ． 中国实验方剂
学杂志，２０１１，１７（７）：６８ － ７１．

犤１３ 犦程华，熊斌，丁碧军，等． ＲＰ － ＨＰＬＣ法测定岩黄连注射
液中脱氢卡维丁的含量犤 Ｊ 犦 ． 中国药房，２００８，１９（３３）：
２６０１ － ２６０２．
牗收稿日期：２０１８ － ０１ － １０；修回日期：２０１８ － ０３ － ０９ 牘

乳没活络散的鉴别和限量检查研究
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摘要：目的建立乳没活络散的显微鉴别、薄层色谱鉴别和双酯型生物碱限量检查方法。方法通过显微鉴别法对乳没活络散成分的外
观及性状进行鉴别；通过薄层色谱法（ＴＬＣ）对乳没活络散中３味药进行定性鉴别，并对制剂中双酯型生物碱进行限量检查。结果显微
鉴别出乳没活络散中含三七、乳香、没药等６味药；ＴＬＣ法鉴别出乳香、苏木和续断，斑点明显，色谱带清晰，阴性无干扰；ＴＬＣ法能对乳
没活络散中双酯型生物碱限量进行检查。结论建立的鉴别及检查法稳定可靠，可用于乳没活络散的质量控制。
关键词：乳没活络散；显微鉴别法；薄层色谱法；双酯型生物碱；限量检查；质量控制
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乳没活络散是贵州省思南田氏民族传统骨伤医院
根据具有２００多年民间药用历史的家传秘方研制开发
的医疗机构制剂（黔药制字Ｚ２０１７０１３４），具有活血化
瘀、舒经活络、消肿止痛的功效，可用于治疗闭合性骨
折、跌打扭伤及骨伤病变等疾病。该方针对骨折、跌打扭
伤“气滞血瘀证”遣方用药，由三七、乳香、没药、制川乌、
制草乌等１０味中药组方，经过３０余年的临床使用，疗
效显著，深受患者欢迎。本研究中参考相关标准和文献
制订了乳没活络散的显微鉴别方法，对乳香、苏木、续断
进行薄层色谱（ＴＬＣ）鉴别，对制川乌、制草乌中乌头碱、
新乌头碱和次乌头碱限量进行检查，以控制乳没活络散
的质量，提高临床用药的有效性和安全性。现报道如下。
１ 仪器与试药
１． １ 仪器

尼康５０ｉ显微镜和尼康ＤＳ － Ｆｉ２成像系统（放大倍
率为１０ ～ １ ５００倍，日本尼康公司）；ＴＬＣ ＡＣＡＮＮＥＲ ３型
薄层色谱成像系统（瑞士卡玛公司，参数：２３０Ｖ，５０ ／ ６０Ｈｚ，
８０ ＶＡ，ＵＶ ２５４ ／ ３６６ ｎｍ紫外光管，４００ ～ ７５０ ｎｍ白光
管）；ＣＱ － ２５０Ａ － ＳＴ型超声波清洗机（四川中浪科技有
限公司）。
１． ２ 试药

乳香对照药材（批号为１２０９７０ － ２０１３０５，规格为
０． ５ ｇ），没药（天然没药）对照药材（批号为１２０９６７ －
２０１４０５，规格为１ ｇ），苏木对照药材（批号为１２１０６７ －
２０１６０６，规格为１ ｇ），续断对照药材（批号为１２１ － ３３ －
２０１３１１，规格为２ ｇ），均购自中国食品药品检定研究院；
乌头碱对照品（批号为１５０３２５，规格为２０ ｍｇ），次乌头

碱对照品（批号为１５０８１１，规格为２０ ｍｇ，），新乌头碱对
照品（批号为１５０９１３，规格为２０ ｍｇ），均购自四川省维
克奇生物科技有限公司，上述对照品经高效液相色谱
（ＨＰＬＣ）法测定含量均不低于９８％；三氯甲烷（国药集
团化学试剂有限公司，批号为２０１６０８０３，规格为每瓶
０． ５ Ｌ）等试剂均为分析纯；硅胶Ｇ和硅胶ＧＦ２５４薄层板
（青岛海洋化工厂，规格为１００ ｍｍ × １００ ｍｍ）；水为超
纯水。
２ 方法与结果
２． １ 显微鉴别 犤 １ －５ 犦

参照２０１５年版《中国药典（四部）》通则２００１“显微
鉴别法”，取乳没活络散，按粉末制片法制片后置显微镜
下观察，结果见图１。淀粉粒众多，网纹、梯纹导管，草酸
钙簇晶，木栓细胞长方形或多角形牗三七牘；不规则团块，
无色或淡黄色，表面及周围扩散出众多细小颗粒牗乳
香牘；不规则碎块，淡黄色半透明渗出油滴牗没药牘；石细
胞呈长方形或类长方形，直径４０ ～ １２０ μｍ牗制川乌和制
草乌牘；体壁碎片上有短粗或细长刚毛牗土鳖虫牘。
２． ２ 薄层色谱鉴别

乳香犤１，６ －１０犦：取乳没活络散３ ｇ，加无水乙醇１５ ｍＬ，超
声处理１５ ｍｉｎ，滤过，水浴浓缩至２ ｍＬ，作为供试品溶
液；另取缺乳香的阴性制剂，同法制备阴性对照品溶液；
再取乳香对照药材适量，同法处理，制得对照药材溶液。
分别吸取上述３种溶液各５ μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄
层板上，以石油醚（６０ ～ ９０ ℃）－甲苯－乙酸乙酯
（１０ ∶ １． ５ ∶ １． ５）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以１％的
香草醛硫酸溶液（以６０％硫酸水溶液作为溶剂），在１０５℃

１． 淀粉粒（三七） ２． 导管（三七） ３． 草酸钙簇晶（三七） ４．木栓细胞（三七） ５． 不规则团块（乳香） ６． 不规则碎块（没药）
７． 石细胞（制川乌，制草乌） ８． 刚毛（土鳖虫）

图１ 乳没活络散显微鉴别图
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２９

１ ２ ３ ４ ５ １ ２ ３ ４ ５ １ ２ ３ ４ ５

Ａ Ｂ Ｃ

１． 阴性对照品溶液 ２ － ４． 供试品溶液 ５． 对照药材溶液
Ａ． 乳香 Ｂ． 苏木 Ｃ． 续断

图２ 薄层色谱图
加热至斑点显色清晰。结果斑点清晰，比移牗 Ｒｆ 牘值适中。
供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液色谱相应位置上
显相同颜色的斑点，且阴性对照无干扰。详见图２ Ａ。

苏木犤 １，９ － １０ 犦：取乳没活络散１ ｇ，置索式提取器中，加
乙醚适量加热回流除去脂溶性成分，药渣挥干乙醚，再
加甲醇适量，加热回流提取１ ｈ，甲醇提取液挥干，残渣
加甲醇１ ｍＬ使溶解，作为供试品溶液；另取缺苏木的阴
性制剂，同法制备阴性对照品溶液；再取苏木对照药材
０． ５ ｇ，同法处理，制得对照药材溶液。分别吸取上述供
试品溶液和阴性对照品溶液各１０ μＬ，对照药材溶液
５ μＬ，分别点于同一硅胶ＧＦ２５４薄层板上，以三氯甲烷－丙
酮－甲酸（８ ∶ ４ ∶ １）为展开剂，展开，取出，晾干，分别置
日光和紫外光灯（２５４ ｎｍ）下视检，室温放置１２ ｈ后日
光下再次检视。结果室温放置１２ ｈ后色谱斑点显色清晰，
供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液色谱相应位置上
显相同颜色的斑点，且阴性对照无干扰。详见图２ Ｂ。

续断犤 １，１１ － １３ 犦：取乳没活络散０． ５ ｇ，加甲醇适量，超
声处理２５ ｍｉｎ，滤过，滤液蒸至近干，残渣加水２０ ｍＬ使
溶解，滤过，滤液加浓氨水５ ｍＬ，再加水饱和的正丁醇
提取３次，每次１５ ｍＬ，合并上层溶液，加正丁醇饱和的
水洗涤３次，每次１５ ｍＬ，合并上层溶液，蒸至近干，残
渣加甲醇１ ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。另取缺苏木的
阴性制剂０． ５ ｇ，同法制备阴性对照品溶液，再取续断对
照药材０． １ ｇ，同法制成对照药材溶液。分别吸取对照药
材溶液２ μＬ，供试品溶液和阴性对照品溶液各１０ μＬ，
分别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以正丁醇－醋酸－水
（４ ∶ １ ∶ ５）１０ ℃以下放置的上层溶液为展开剂，展开，取
出，晾干，喷以１０ ％硫酸乙醇溶液，在１０５ ℃加热至斑
点显色清晰。结果供试品溶液色谱中，在与对照药材溶
液色谱相应位置上显相同颜色的斑点，且阴性对照无干

扰。详见图２ Ｃ。
２． ３ 双酯型生物碱限量检查 犤 １，１３ －１４ 犦

生川乌和生草乌中含有以乌头碱、新乌头碱和次乌
头碱为主的毒性成分双酯型生物碱，经炮制后水解为毒
性较低的单酯型生物碱。为控制乳没活络散质量，本研
究中对制剂中乌头碱、新乌头碱和次乌头碱的限量检查
进行了研究。

取乳没活络散１０ ｇ，加氨试液２０ ｍＬ拌匀，放置１ ｈ，
加三氯甲烷１００ ｍＬ，加浓氨水４ ｍＬ，超声处理３０ ｍｉｎ，
滤过，残渣和滤器用适量三氯甲烷洗涤，洗涤液与滤液
合并，分取三氯甲烷层，置分液漏斗中，用５％盐酸溶液
提取３次，每次２０ ｍＬ，合并上层溶液，用浓氨水调节
ｐＨ至１１ ～ １２，用三氯甲烷提取３次，每次２０ ｍＬ，合并
下层溶液，回收至干，残渣加甲醇溶解成１ ｍＬ，作为供
试品溶液；取缺制川乌、制草乌的阴性制剂，同法制备阴
性对照品溶液；取缺制川乌、制草乌的阴性制剂，分别加
入乌头碱、新乌头碱和次乌头碱对照品适量，同法制备
阴性对照品溶液加混合对照品溶液。再取乌头碱、新乌
头碱和次乌头碱对照品适量，用０． １％甲酸甲醇溶液溶
解，制成０． ４８，０． ２４，０． １２ ｇ ／ Ｌ ３种质量浓度的混合对
照品溶液。分别吸取供试品溶液１０ μＬ和３种质量浓度
的混合对照品溶液５ μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层板
上，以正己烷－乙酸乙酯－甲醇（３． ２ ∶ １． ８ ∶ １）为展开
剂，置氨蒸气饱和３０ ｍｉｎ的展开缸内展开，取出，晾干，
喷以稀碘化铋钾试液，在日光下检视。结果阴性对照无
干扰，质量浓度为０． ４８，０． ２４ ｇ ／ Ｌ的乌头碱、新乌头碱
和次乌头碱显色清晰，质量浓度为０． １２ ｇ ／ Ｌ的乌头碱、
新乌头碱和次乌头碱显色不明显，表明本方法检测乌头
碱、新乌头碱和次乌头碱检出限为１． ２ μｇ（０． ２４ ｇ ／ Ｌ对
照品溶液点样５ μＬ），详见图３。
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１． 缺制川乌、制草乌阴性对照品溶液 ２． 阴性对照品溶液＋混
合对照品溶液（各含１． ２ μｇ） ３． 供试品溶液 ４． 混合对照品
溶液（各含２． ４ μｇ） ５． 混合对照品溶液（各含１． ２ μｇ） ６． 混

合对照品溶液（各含０． ６ μｇ）
图３ 双酯型生物碱限量确定薄层色谱图

１． 缺制川乌、制草乌阴性对照品溶液 ２ － ４． 供试品溶液
５． 混合对照品溶液（各含１． ２ μｇ）

图４ 双酯型生物碱限量检查薄层色谱图
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１ ２ ３ ４ ５

溶剂前沿

溶剂前沿

吸取上述质量浓度为０． ２４ ｇ ／ Ｌ对照品溶液５ μＬ，
供试品溶液和阴性对照品溶液各１０ μＬ，分别点于同一
硅胶Ｇ薄层板上，同法展开显色。供试品溶液色谱中，
在与对照品溶液色谱相应位置上出现的斑点应小于对
照品溶液的斑点或不出现斑点，且阴性对照无干扰。详
见图４。

３ 讨论
乳香鉴别试验中，分别以石油醚（６０ ～ ９０ ℃）－甲

苯－乙酸乙酯（１０ ∶ １． ５ ∶ １． ５）、石油醚－甲苯－乙酸乙
酯（１０ ∶ １． ５ ∶ １）及石油醚（６０ ～ ９０ ℃）－甲苯－乙酸乙
酯（１０ ∶ １． ５ ∶ ０． ５）为展开剂，结果以石油醚（６０ ～ ９０ ℃）－

甲苯－乙酸乙酯（１０ ∶ １． ５ ∶ １）为展开剂时展开效果
较好，斑点清晰，Ｒ ｆ值适中，故试验中选用以其为展
开剂。

双酯型生物碱的限量检查中，发现乌头碱、新乌头
碱和次乌头碱在甲醇中稳定性较差，混合对照品溶液在
含０． １％甲酸的甲醇溶液中稳定性较好。

乳没活络散中制川乌和制草乌占全方的６％，２０１５年
版《中国药典（一部）》制川乌和制草乌项下规定，双酯型
生物碱以乌头碱、次乌头碱及新乌头碱的总量计，均不
得超过０． ０４％。因此，１０ ｇ制剂中双酯型生物碱以乌
头碱、新乌头碱和次乌头碱总量不得超过０． ２４ ｍｇ
（１０ ｇ × ６％ × ０． ０４％ ＝ ０． ２４ ｍｇ，经供试品溶液制备
后，３种生物碱均为０． ２４ ｇ ／ Ｌ）。为保证制剂的安全
性，供试品中乌头碱、新乌头碱和次乌头碱在薄层色
谱上的斑点不得比０． ２４ ｇ ／ Ｌ对照品溶液点样５ μＬ的
斑点深（即１０ ｇ乌头碱、新乌头碱和次乌头碱的限量不
高于０． ２４ ｍｇ）。
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