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莲白片是由穿心莲、白花蛇舌草、石上柏等５味药
材制成的薄膜衣片，具有抗癌、散结、止痛、止血等作用，

临床常用于绒毛膜上皮癌、恶性葡萄胎、肺癌、鼻炎癌

等，与放射治疗或化学治疗配合使用可缩短疗程，加快

肿瘤消退。穿心莲为方中君药，具有清热解毒、凉血消肿

功效，主要成分为内酯类、黄酮类和甾醇类等犤１犦。穿心莲内

酯具有显著的抗炎消肿作用，在穿心莲定量分析成分中

占有比率较高，可作为本品含量测定的检测指标犤２－３犦。

白花蛇舌草为方中臣药，具有清热解毒、消痛散结功效，

具有明显的抗肿瘤活性犤４犦，主要成分为黄酮类、有机酸

类、甾醇类、多糖类等犤５－６犦，其中齐墩果酸的含量较高，

鉴别斑点明显，也常作为白花蛇舌草鉴别的对照品。穿

心莲、白花蛇舌草、石上柏等均含有黄酮类成分，其化学

性质稳定，具有抗肿瘤和抗氧化自由基等活性作用，与

莲白片的药理功效关系密切。本研究中建立白莲片含量

测定方法时将总黄酮作为检测指标。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＫＱ４００ＫＤＥ型台式高功率数控清洗器（功率为

４０～１００Ｗ，工作频率为 ４０ｋＨｚ，昆山市超声仪器有限
公司）；ＤＨＧ－９６２５Ａ型电热恒温鼓风干燥箱（上海一恒
科技有限公司）；全自动薄层铺板仪（北京思普特科技有

限公司）；ＬＢ－２Ｄ型智能崩解时限测定仪（上海黄海药
检仪器销售有限公司）；ＸＰ２０５ＤＲ型电子天平（十万分之
一，ＭｅｔｔｌｅｒＴｏｌｅｄｏ公司）；ＬＣ－２０ＡＤ型高效液相泵，
ＳＰＤ－２０Ａ型紫外检测器（日本岛津公司），美国奥泰
ＳＳ４２０Ｘ工作站；市售硅胶Ｇ薄层板（青岛海洋化工厂）；自
制硅胶Ｇ薄层板（取硅胶Ｇ适量，按１份固定相和３份
含０．３％羧甲基纤维素钠的水溶液进行混匀，用薄层铺
板器制成 １０ｃｍ×２０ｃｍ、厚度 ０．４ｍｍ的硅胶 Ｇ薄层

莲白片的质量标准研究
邹 丽 １，马 静 １，２△

（１．四川省食品药品检验检测院，四川 成都 ６１１７３１； ２．电子科技大学，四川 成都 ６１１７３１）
摘要：目的 建立莲白片的质量标准。方法 采用薄层色谱（ＴＬＣ）法鉴别方中白花蛇舌草，参照《中国药典》标准检查崩解时限，采用紫外
可见吸收光谱（ＵＶ－ＶＩＳ）法和高效液相色谱 －紫外检测（ＨＰＬＣ－ＵＶ）法测定总黄酮和穿心莲内酯含量。结果 白花蛇舌草的 ＴＬＣ图
特征斑点清晰，分离度好，阴性对照无干扰；崩解时限检查符合《中国药典》的规定；总黄酮质量浓度在 １１．６７～１４０．０４μｇ／ｍＬ（ｒ＝
０．９９９２）范围内与吸光度线性关系良好，平均加样回收率为９８．９１％，ＲＳＤ为 ０．８８％牗ｎ＝６），供试品溶液在常温下 １２０ｍｉｎ内稳定性
良好。穿心莲内酯进样量在０．１１６～１１．６２μｇ（ｒ＝０．９９９８）范围内与峰面积线性关系良好；平均加样回收率为９８．８０％，ＲＳＤ为１．８９％
（ｎ＝６），且供试品溶液在１２ｈ内稳定。结论 所建立的方法结果准确、重复性好，可用作莲白片的质量控制方法。
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１ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８

１－３．供试品溶液 ４．对照品溶液 ５．阴性对照品溶液

６－７．对照药材溶液 ８．对照品溶液
图１ 白花蛇舌草薄层色谱图
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Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液
图２ 紫外可见分光光谱图
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板，晾干，１１０℃条件下加热３０ｍｉｎ，置干燥器存放）。
１．２ 试药

乙醇、乙酸乙酯、正己烷、三氯甲烷、冰醋酸、磷钼

酸、三氯化铝、醋酸钠等牗分析纯，成都市方舟化学试剂
厂牘；甲醇（色谱纯，Ｆｉｓｈｅｒ公司）；纯净水（娃哈哈集团有
限公司）；齐墩果酸对照品（批号为 １１０７０９－２０１２０６），
芦丁对照品（批号为 １０００８０－２０１６１０），穿心莲内酯对
照品（供鉴别用，批号为１１０７９７－２０１６０９），白花蛇舌草
对照药材（供鉴别用，批号为１２１１８３－２０１６０５），均购于
中国食品药品检定研究院；莲白片（实验室自制，批号分

别为２０１７０１０３，２０１７０１０４，２０１７０１０５）。
２ 方法与结果

２．１ 白花蛇舌草薄层色谱鉴别
取本品适量，去薄膜衣，研细，取 ２ｇ，精密称定，加

甲醇 ２０ｍＬ，超声处理 ４０ｍｉｎ，滤过，滤液浓缩至 １ｍＬ，
作为供试品溶液。取齐墩果酸对照品适量，加甲醇溶解，

制成每１ｍＬ含０．５ｍｇ的对照品溶液；另取白花蛇舌草
对照药材１ｇ，照供试品溶液制备方法同法制备对照药
材溶液。取莲白片处方中除白花蛇舌草外的药材，通过

相应制备工艺制成阴性对照品，取约２ｇ，按供试品溶液
制备方法制成阴性对照品溶液。参照２０１５年版《中国药
典（一部）》犤７犦通则０５０２项下方法，精密吸取对照品溶液
５μＬ、供试品溶液及阴性对照品溶液各 １０μＬ，分别点
于同一硅胶 Ｇ薄层板上，以正己烷 －三氯甲烷 －甲醇
（５∶５∶１，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，上行展开１５ｍｉｎ，取出，晾
干，喷１０％磷钼酸乙醇试液，在１０５℃下加热至斑点显
色清晰。供试品溶液色谱中，在与对照品溶液及对照药

材溶液相同位置上显相同颜色斑点，Ｒｆ值０．３～０．７，斑
点分离度良好，阴性对照无干扰。详见图１。

检视条件考察时，展开后，分别喷 ２％三氯化铁试
液或１０％磷钼酸乙醇试液加热至斑点显色清晰后于日

光下检视。结果最佳检视条件为后者。薄层板选择时，分

别在市售硅胶Ｇ薄层板和自制硅胶Ｇ薄层板上点样并
依法展开，结果两者的特征斑点均显色清晰，分离度达

到要求。

２．２ 崩解时限考察
分别取３批样品各６片，参照２０１５年版《中国药典

（四部）》犤７犦通则 ０９２１崩解时限中的方法，在盐酸溶液
（９→１０００）中进行崩解时限考察。结果表明，３批样品均
于１ｈ内全部崩解，符合相关规定。
２．３ 总黄酮含量测定
２．３．１ 溶液制备

取１０５℃减压干燥至恒重的芦丁对照品 １１．６７ｍｇ，
精密称定，置１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，
摇匀，即得对照品溶液（每 １ｍＬ中含芦丁 １．１６７ｍｇ）。
取莲白片适量，去包衣，取约３ｇ，精密称定，置索氏提取
器中，加三氯甲烷７０ｍＬ，回流３ｈ脱脂，滤过，弃去三氯
甲烷，残渣挥干，加甲醇 ７０ｍＬ，再加热回流 ２ｈ，滤过，
滤液蒸干，残渣加甲醇溶解并转移至２５ｍＬ容量瓶中，
加甲醇至刻度，摇匀，即得供试品溶液。称取１．５ｇ无水
醋酸钠，加入 ５０ｍＬ水使溶解，用冰醋酸调节 ｐＨ至
４．５±０．１，得醋酸 －醋酸钠缓冲液（ｐＨ＝４．５±０．１），备
用。称取 ０．６８ｇ三氯化铝，加入 ５０ｍＬ乙醇使溶解，得
三氯化铝溶液０．１０２ｍｏｌ／Ｌ（０．１ｍｏｌ／Ｌ），备用。
２．３．２ 最大吸收波长确定

分别精密吸取对照品溶液和供试品溶液各 １ｍＬ，
分别置１０ｍＬ容量瓶中，依次加入０．１ｍｏｌ／Ｌ三氯化铝溶
液１ｍＬ和ｐＨ（４．５±０．１）醋酸－醋酸钠缓冲液１ｍＬ，加
甲醇稀释至刻度，摇匀，放置３０ｍｉｎ。取续滤液置比色皿
中，照紫外 －可见分光光度法犤２０１５年版《中国药典》通
则０４０１犦犤７犦，在２００～８００ｎｍ波长范围内扫描。结果上述
溶液在 ４１５ｎｍ波长处均有最大吸收，故以此为测定波
长。光谱图见图２。

２．３．３ 方法学考察

专属性试验：按莲白片的处方配制缺总黄酮的阴性

样品，并按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液，

进行全波长（２００～８００ｎｍ）扫描测定。结果阴性对照品
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穿心莲内酯含量

２０１７０１０３
２０１７０１０４
２０１７０１０５

１
１．９５５
１．９３２
１．９１９

２
１．９４９
１．９３７
１．９２７

Ｘ
１．９５２
１．９３４
１．９２３

１
０．３８０
０．３６７
０．３７４

２
０．３８３
０．３７０
０．３７９

Ｘ
０．３８２
０．３６９
０．３７７

总黄酮含量
批号

取样量（ｇ） 样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

注：Ａ为总黄酮，Ｂ为穿心莲内酯。

Ａ
１．０１５９７
１．０６４３３
１．１０１７２
１．０４８５７
１．０２９１６
１．１１８４５

Ｂ
１．１５２６
１．０９６７
１．１１２５
１．１４３９
１．１０４６
１．０８１４

Ａ
６．６１０
６．９２５
７．１６８
６．８２２
６．６９６
７．２７７

Ｂ
１．６７１
１．５９４
１．６１２
１．６５９
１．６０１
１．５６８

Ａ
６．８２
６．８２
６．８２
６．８２
６．８２
６．８２

Ｂ
１．６２４
１．６２４
１．６２４
１．６２４
１．６２４
１．６２４

Ａ
１３．２９７
１３．６８４
１３．８７３
１３．５１６
１３．５０８
１４．０９５

Ｂ
３．３２１
３．１６３
３．２２５
３．２６２
３．１７４
３．１８７

Ａ
９８．０５
９９．１１
９８．３１
９８．１５
９９．８８
９９．９７

Ｂ
１０１．６０
９６．６１
９９．３２
９８．７１
９６．８６
９９．６９

Ａ

９８．９１

Ｂ

９８．８０

Ａ

０．８８

Ｂ

１．８９

表２ 样品含量测定结果（ｍｇ，ｎ＝３）

表１ 总黄酮加样回收试验结果（ｎ＝６）

溶液在 ４１５ｎｍ波长处基本无吸收，表明处方中其他成
分对总黄酮测定无干扰。

标准曲线考察：精密量取质量浓度为１．１６７ｇ／Ｌ的
对照品溶液 ０，０．１０，０．２５，０．５０，０．８０，１．００，１．２０ｍＬ，
分别置７个１０ｍＬ容量瓶中，依次加入０．１０２ｍｏｌ／Ｌ三
氯化铝溶液 １ｍＬ和 ｐＨ牗４．５±０．１牘醋酸 －醋酸钠缓冲
液 １ｍＬ，加甲醇稀释至刻度，摇匀，放置 ３０ｍｉｎ。按紫
外 －可见分光光度法（２０１５年版《中国药典》通则
０４０１），以第 １管作为空白对照，４１５ｎｍ波长处测定吸
光度。以吸光度为纵坐标（Ｙ）、质量浓度为横坐标（Ｘ）进
行线性回归，得回归方程 Ｙ＝０．０１４８Ｘ＋０．１５３２，ｒ＝
０．９９９２（ｎ＝６）。结果表明，总黄酮质量浓度在１１．６７～
１４０．０４μｇ／ｍＬ范围内与吸光度线性关系良好。

精密度试验：精密量取质量浓度为１．１６７ｇ／Ｌ的对
照品溶液１ｍＬ，置１０ｍＬ容量瓶中，依法显色后测定吸
光度。结果芦丁对照品吸光度的 ＲＳＤ为０．４２％（ｎ＝５），
表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一供试品溶液，依法显色，分别在室

温下每隔２０ｍｉｎ测定吸光度。结果吸光度 ＲＳＤ为０．８７％
（ｎ＝６），表明供试品溶液在１２０ｍｉｎ内稳定性较高。

重复性试验：取样品（批号为２０１７０１０３）适量，依法
制备供试品溶液，照上述显色方法测定吸光度。结果总

黄酮的平均含量为 １．９４７ｍｇ，ＲＳＤ为 １．７４％（ｎ＝６），
表明方法重复性较好。

加样回收试验：精密称取已知含量的莲白片（批号

为２０１７０１０３）６份，分别加入质量浓度为６．８２ｇ／Ｌ的芦
丁对照品溶液各１ｍＬ，依法制备供试品溶液，照上述显
色方法测定吸光度，并计算回收率。结果见表１。

２．３．４ 样品含量测定

取实验室自制３批样品，依法制备供试品溶液，照
上述显色方法测定吸光度，从标准曲线上求出供试品溶

液中总黄酮的含量。结果见表２。
２．４ 穿心莲内酯含量测定
２．４．１ 色谱条件

色谱柱：Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＣ１８柱（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；

流动相：甲醇 －水（４５∶５５，Ｖ／Ｖ）；流速：１ｍＬ／ｍｉｎ；柱
温：３５℃；紫外检测波长：２２５ｎｍ；进样量：１０μＬ。
２．４．２ 溶液制备

取穿心莲内酯对照品 １１．６２ｍｇ，精密称定，置
１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，即得质量
浓度为１．１６２ｇ／Ｌ的对照品贮备液；精密量取上述贮备
液１ｍＬ，置１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，得
质量浓度为０．１１６２ｇ／Ｌ的对照品溶液；精密量取对照
品溶液 ５ｍＬ，置 １０ｍＬ容量瓶中，加甲醇稀释至刻度，
摇匀，得质量浓度为 ５８．１μｇ／ｍＬ的对照品溶液。取本
品适量，去包衣，研细，取约 ２ｇ，精密称定，置具塞锥形
瓶中，精密加入 ６０％甲醇５０ｍＬ，密塞，称定质量，超声
处理 ３０ｍｉｎ，取出放冷，用 ６０％甲醇补足减失的质量，
摇匀，滤过，弃去初滤液，续滤液用微孔滤膜（０．４５μｍ）
滤过，即得供试品溶液。取莲白片处方中除穿心莲外的

其他药材，按制备工艺和供试品制备方法，同法制成阴

性对照品溶液。

２．４．３ 方法学考察

专属性试验：分别取２．４．２项下３种溶液各适量，按
拟订色谱条件，注入高效液相色谱仪，记录色谱图牗见图３牘。
供试品溶液色谱中，在与对照品溶液相同保留时间有相

关峰出现，阴性对照无干扰，表明方法专属性良好。

线性关系考察：精密吸取质量浓度为 ５８．１μｇ／ｍＬ
和１．１６２ｇ／Ｌ的对照品溶液各 ２，５，１０μＬ，注入高效液
相色谱仪，以绝对进样量牗Ｘ牘为横坐标、峰面积牗Ｙ牘为纵坐
标进行线性回归，得回归方程 Ｙ＝２２４５．１Ｘ－１１６１３４，
ｒ＝０．９９９８（ｎ＝６）。结果表明，穿心莲内酯进样量在
０．１１６～１１．６２μｇ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密吸取质量浓度为５８．１μｇ／ｍＬ的
对照品溶液１０μＬ，依法进样。结果，穿心莲内酯峰面积
的 ＲＳＤ为０．９５％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取样品适量，按拟订方法制备供试品溶

液，按拟订色谱条件分别于０，２，４，８，１２ｈ时测定。结果的
ＲＳＤ为１．２７％牗ｎ＝５牘，表明供试品溶液在１２ｈ内稳定。
重复性试验：取同一批样品（批号为２０１７０１０３），依

法制备供试品溶液并测定，计算含量。结果穿心莲内酯

平均含量为每片 ０．３８３ｍｇ，ＲＳＤ为 １．５３％（ｎ＝６），表
明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量（批号为 ２０１７０１０３，含

·研究·
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Ａ Ｂ Ｃ

５００

４００

３００

０
０ ５ １０ １５ ２０ ２５

ｔ／ｍｉｎ
０ ５ １０ １５ ２０ ２５

ｔ／ｍｉｎ

５００

２５０

０
０ ５ １０ １５ ２０ ２５

１

１．穿心莲内酯

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液
图３ 高效液相色谱图

Ｕ／ｍＶ Ｕ／ｍＶ

ｔ／ｍｉｎ

６００

４００

２００

０

Ｕ／ｍＶ

１

量为每片 ０．１９１ｍｇ）样品 ６份，去包衣后研成细粉，
各１ｇ，置 ６个具塞锥形瓶中，每份加入质量浓度为
１．６２４ｇ／Ｌ的对照品溶液１ｍＬ，依法制备供试品溶液按
拟订色谱条件进样测定，计算回收率。结果见表１。
２．４．４ 样品含量测定

取３批自制样品适量（每批平行取２份），依法制备
供试品溶液，精密吸取质量浓度为５８．１μｇ／ｍＬ穿心莲
对照品溶液 １０μＬ，注入高效液相色谱仪测定，并计算
含量。结果见表２。
３ 讨论

３．１ 薄层色谱条件
点样量选择时，吸取对照品溶液、供试品溶液各２，

５，１０，２０μＬ，点于同一羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶
Ｇ薄层板上，依法展开，按斑点清晰度和分离度选择，结
果最佳点样量为供试品溶液 １０μＬ、对照品溶液 ５μＬ。
展开剂选择时，分别以乙酸乙酯 －甲醇 －水（８∶１∶１，
Ｖ／Ｖ／Ｖ）犤８犦、三氯甲烷－乙醚（５∶ｌ）犤９犦、甲苯－丙酮－乙
酸（１０∶２∶０．２，Ｖ／Ｖ／Ｖ）犤１０犦和正己烷－三氯甲烷－甲
醇（５∶５∶１，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂展开并显色。结果采用前
３种展开剂时特征斑点出现了分离度不好、拖尾严重、
Ｒｆ值过高的情况；而最后 １种展开剂的斑点分离度较
好，斑点颜色清晰，Ｒｆ值适中。故以正己烷－三氯甲烷－甲
醇（５∶５∶１，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂。
３．２ 总黄酮含量测定

提取溶剂：一般提取黄酮类成分时，常采用３０％乙
醇、乙醇犤１１犦、６０％乙醇犤１２犦为提取溶剂，但本试验中考察

发现，采用低浓度乙醇提取的总黄酮不完全、水溶性杂

质多；而用乙醇提取总黄酮的水溶性杂质虽少，但含有

部分脂溶性杂质。综合考虑，莲白片采用三氯甲烷脱脂

除杂，再以甲醇为提取溶剂，可充分提取总黄酮。

提取方法及时间：分别直接采用超声波提取１ｈ、加
热回流提取 ３ｈ、索氏连续回流提取 ２ｈ，结果前两者的
总黄酮含量较低，提取不完全，提取效率较低；而采用后

一种方法提取，总黄酮含量高，提取时间充分，适合作为

莲白片的提取方法。

比色方法：分别采用硝酸铝显色法犤１３犦和三氯化铝

显色法犤１４犦对莲白片中总黄酮进行测定。使用硝酸铝显

色法时，芦丁对照品溶液于５００ｎｍ波长处有最大吸收，
而供试品溶液于 ５００ｎｍ波长处的吸收较弱，说明莲白
片用此方法测定的专属性不强，有一定局限性。而采用

三氯化铝显色法的专属性较强，在 ４１５ｎｍ波长处的干
扰小，适合测定莲白片中的总黄酮。另外，还考察过显色

时间，从加入显色剂开始，每隔５ｍｉｎ测１次吸光度，结
果在加入显色剂后２５～３５ｍｉｎ时，吸光度值变化缓慢，
无显著差异，故确定最后的显色时间为 ３０ｍｉｎ；三氯化
铝的用量，分别加入了 ０．１ｍｏｌ／Ｌ三氯化铝溶液 ０．５，
１．０，１．５ｍＬ，同法制成供试品溶液，结果随着显色剂用
量的增大，吸光度先增大后缩小，用量在１．０ｍＬ时吸光
度最大。

３．３ 穿心莲内酯含量测定
前处理考察：分别以甲醇犤１５犦、４０％甲醇犤１６犦和６０％甲

醇溶液为提取溶剂；用超声波提取和加热回流提取为提

取方法；以提取 １５，３０，６０ｍｉｎ为提取时间对穿心莲内
酯的前处理方法进行考察。结果表明，在不同提取溶剂、

提取方法及提取时间的条件下，供试品溶液中均有与穿

心莲内酯对照品溶液保留时间一致的峰，但综合有效成

分的含量、分离度、出峰时间及峰宽等因素考虑，最终选

择以６０％甲醇为提取溶剂、超声提取３０ｍｉｎ。
系统耐用性试验：分别考察了不同品牌的色谱柱

犤Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＣ１８柱（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ
Ｃ１８柱（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）犦，不同柱温（２５，３０，
３５℃），不同的流动相条件犤甲醇－水梯度洗脱犤１７犦、甲醇－
水（６５∶３５，Ｖ／Ｖ）犤１８犦和甲醇 －水（４５∶５５，Ｖ／Ｖ）犦的差
异。结果表明，在不同品牌的色谱柱、不同比例的流动相

及不同柱温条件下，供试品溶液中均有与穿心莲内酯对

照品保留时间一致的峰，说明该色谱条件的系统适用性

良好；但从出峰时间、分离度、理论板数、基线波动、

试验效率等因素的影响来考虑，发现流动相为甲醇 －
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