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铁丝威灵仙质量标准研究
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摘要：目的 完善铁丝威灵仙的质量标准。方法 对铁丝威灵仙进行性状和显微鉴别；建立鉴别薯蓣皂苷元成分的薄层色谱法；建立测

定白藜芦醇含量的高效液相色谱法，按２０１５年版《中国药典（四部）》通则０８３２水分测定法中烘干法、２３０２灰分测定法对样品进行相关
检查。结果 样品的性状和显微特征明显；薄层色谱显色清晰，与其他斑点分离良好，无干扰；样品中其他成分对白藜芦醇的测定无干扰；

水分为２．４２％～６．１２％，总灰分为２．０４％～８．６６％，酸不溶性灰分为０．０４％～６．３４％，７０％乙醇浸出物为５．５１％～９．８０％。结论 该方

法操作方便、准确度高、重复性好，可用于铁丝威灵仙的质量控制。
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铁丝威灵仙为百合科植物短梗菝葜 Ｓｍｉｌａｘｓｃｏｂｉｎｉ
ｃａｕｌｉｓＣ．Ｈ．Ｗｒｉｇｈｔ、华东菝葜 ＳｍｉｌａｘｓｉｅｂｏｌｄｉｉＭｉｑ的干燥
根及根茎。短梗菝葜主产于河北、山西、河南等地，华东

菝葜主产于辽宁、山东、江苏等地犤１－５犦，具有祛风、除湿、

散瘀、解毒等功效，主要用于治疗风湿腰腿痛、疮疖等

症。该品种收载于１９８８年版《内蒙古中药材标准》，仅对
其性状及显微特征进行了规定，而其薄层色谱鉴别犤６犦、

水分、杂质、总灰分、酸不溶性灰分的测定及含量测定未

作规定。完善质量标准项目与药物的临床疗效、稳定性

和安全性密切相关，本研究中在铁丝威灵仙原有质量标

准基础上，对薄层色谱鉴别、水分、灰分、含量测定等项

目进行了较系统和全面的分析，为建立其质量标准体系

提供参考。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＳａｒｔｏｒｉｕｓＢＰ－２１１Ｄ型电子天平（精度为０．０１ｍｇ牘、

ＳａｒｔｏｒｉｕｓＢＳ３００Ｓ－ＷＥＩ型电子天平（精度为 ０．１ｍｇ牘均
购自北京赛多利斯仪器系统有限公司；ＭｅｔｔｌｅｒＴｏｌｅｄｏ

ＭＥ１０４Ｅ型电子分析天平（瑞士梅特勒 －托利多公司，
精度为 ０．０００１ｇ）；ＬｅｉｃａＤＭ３０００Ｂ型智能显微镜（德
国莱卡仪器有限公司）；Ａｇｌｉｅｎｔ１２６０型高效液相色谱
仪（美国 Ａｇｌｉｅｎｔ公司）；ＫＱ－７００ＤＥ型数控超声清洗
器（昆山市超声仪器有限公司，功率为 ３００Ｗ，频率为
４．０ｋＨｚ）；ＨＨ－４型数显恒温水浴锅（金坛市白塔金昌
实验仪器厂）。

１．２ 试药
短梗菝葜（编号为 Ｓ１～Ｓ７），其中 Ｓ６和 Ｓ７号样品

为本项目组自行采集，并经河南信阳师范学院植物学教

研室朱鑫鑫讲师鉴定为百合科植物短梗菝葜正品，其他

批次样品经本中心实验室通过性状、显微、薄层色谱、有

效成分含量测定等方式比对，确定均为百合科植物短梗

菝葜正品，于大连长山岛和大黑山采集华东菝葜 ２批
（编号为 Ｓ８～Ｓ９），样品信息见表 １；薯蓣皂苷元对照品
（批号为 １１１５３９－２００００１），白藜芦醇对照品（批号为
１１１５３５－２０１７０３，纯度为 ９９．４％），均购自中国食品药
品检定研究院；乙腈（ＨＰＬＣＧｒａｄｅ，ＬＯＴ１７８５０９，Ｆｉｓｈｅｒ
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编号

Ｓ１
Ｓ２
Ｓ３
Ｓ４
Ｓ５
Ｓ６
Ｓ７
Ｓ８
Ｓ９

来源

湖北

湖北

辽宁

陕西

甘肃

湖北广水

河南信阳

大连长山岛

大连大黑山

批号或采集时间

２０１８－０４－２９
２０１８－０５－０３
２０１７－０９

２０１８－０９－２２
２０１８－０９－２２
２０１９－０６
２０１９－０６

品种

短梗菝葜

短梗菝葜

短梗菝葜

短梗菝葜

短梗菝葜

短梗菝葜

短梗菝葜

华东菝葜

华东菝葜

表１ 样品基本信息

Ａ Ｂ
ａ．带有沟刺的细长不定根 ｂ．不规则块状根茎

Ａ．短梗菝葜 Ｂ．华东菝葜
图１ 短梗菝葜根及根茎

ａ ｂ ａ ｂ

图２ 不定根横切面（×１００）

导管

髓部

木栓化细胞

内皮层石细胞
韧皮部

Ｃｈｅｍｉｃａｌ）；其余试剂均为分析纯，水为纯化水。
２ 方法与结果

２．１ 性状鉴别
短梗菝葜：本品根茎呈不规则块状，略横向延长而

弯曲，有针状小刺，下侧着生许多细长的根。根长 ２０～
１００ｃｍ，直径 １～２ｍｍ，表面灰褐色或灰棕色，平滑，带
有细小钩状刺及少数须根。质韧，不易折断，富有弹性，

断面外圈为浅棕色环（石细胞），内有一圈排列均匀的小

孔（导管）。气无，味淡。详见图１Ａ。
华东菝葜：根茎及根外形同短梗菝葜极相似，稍有

不同处在于根粗细均匀，刺相对较少。详见图１Ｂ。
２．２ 显微鉴别

采用 ２０１５年版《中国药典（四部）》通则 ２００１项下
显微鉴别法鉴别各批次样品横切面及粉末显微特征。

不定根的横切面（直径约 １．５ｍｍ）：内皮层外侧的
组织多已脱落，有时可见残存皮层细胞。内皮层有１列
由棕色色素的石细胞组成，细胞内壁及侧壁三面显著增

厚，胞腔小，有明显的层纹及孔沟，中柱具初生结构，约

占根的 １／２。中柱鞘为 ９～１３层木化厚壁纤维，直径
１７～４０μｍ，韧皮部由薄壁细胞和筛管组成，与木质部
相间排列，各１５～２５个，呈辐射状。木质部由导管和木
纤维组成。详见图２。

粉末显微特征：取一定量样品，粉碎，过４号筛，采
用水合氯醛透化法观察粉末特征。本品粉末污黄色。髓

细胞长方形，壁厚化，直径１８～７６μｍ，多数细胞可见有
圆形或长形细小单纹孔。中柱鞘纤维直径 １７～４０μｍ，
壁较厚，木化。纤维单个散在，黄色或白色；一种黄棕色，

次生壁极度增厚，纹孔沟分枝状汇合；另一种次生壁略

微增厚，白色孔沟明显，胞腔较小。有梯纹和具缘纹孔导

管，梯纹导管直径 ２０～１６０μｍ，具缘纹孔导管较少见。
石细胞呈类圆形、类方形或长方形，直径约７０μｍ，胞腔
狭细，两侧胞壁增厚，具显著孔沟。淀粉粒单粒或２～８个
分粒组成的复粒，单粒呈圆形或卵圆形，脐点点状，具层

纹，但不明显。详见图３。
２．３ 薄层色谱鉴别牗薯蓣皂苷元牘

取９批样品粉末５ｇ，精密称定，加入无水乙醇５０ｍＬ，
超声处理 ３０ｍｉｎ，滤过，滤液加 ３６．５％盐酸 ５ｍＬ，加热
回流２ｈ，放冷，用４０％氢氧化钠溶液调至中性，挥干至
无醇味，残渣加热水 ４０ｍＬ使溶解，用二氯甲烷振摇提
取 ２次（４０ｍＬ，３０ｍＬ），合并提取液，挥干，残渣加甲醇
１ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。取薯蓣皂苷元对照品，
加甲醇制成质量浓度为 ０．５ｍｇ／ｍＬ的溶液，作为对照
品溶液。照薄层色谱法（２０１５年版《中国药典》通则
０５０２）试验，分别吸取上述溶液各 ５μＬ，点于同一硅胶
Ｇ薄层板上。以环己烷 －乙酸乙酯（４∶１，Ｖ／Ｖ）为展开
剂，展开，取出，晾干，喷以 １０％硫酸乙醇溶液，１０５℃
加热至斑点显色清晰，置紫光灯（３６５ｎｍ）下检视。供
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样品

Ｓ１
Ｓ２
Ｓ３
Ｓ４
Ｓ５
Ｓ６
Ｓ７
Ｓ８
Ｓ９
平均值

最小值

最大值

建议限量

水分

３．６０
３．９８
３．４２
３．６６
３．０９
３．３４
２．４２
５．９２
６．１２
３．９５
２．４２
６．１２

≤６．０

总灰分

３．０４
６．５４
４．０９
８．６６
６．５１
２．４７
２．０４
５．２４
３．７０
４．７０
２．０４
８．６６

≤６．０

酸不溶性灰分

０．６７
３．７８
１．０５
６．３４
４．３６
０．０５
０．０４
１．８９
１．３０
２．１６
０．０４
６．３４

≤２．０

７０％乙醇浸出物
９．３６
９．５６
９．８０
６．００
５．５１
９．７７
６．９４
８．９２
９．１３
８．３３
５．５１
９．８０

≥６．７

ａ ｂ ｃ ｄ

ａ．髓细胞 ｂ．中柱鞘纤维 ｃ．次生壁极度增厚纤维 ｄ．次生壁略微增厚纤维 ｅ．梯纹导管 ｆ．石细胞 ｇ．淀粉粒
图３ 粉末显微特征（×４００）

ｍＡＵ

２００

１６０

１２０

８０

４０

０
０ ２ ４ ６ ８ １０ １２ １４ １６ １８ ２０ ２２

ｔ／ｍｉｎ

Ｂ

１６．７３
１

ｅ ｆ ｇ

１ ２３４５６７８９１０

１－７，９－１０．样品Ｓ１～Ｓ７，Ｓ８－Ｓ９ ８．薯蓣皂苷元
图４ 铁丝威灵仙中薯蓣皂苷元薄层色谱图

试品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相应位置上显

相同颜色的荧光斑点。色谱图见图４。

２．４ 检查
按内蒙古自治区中蒙药材和炮制品标准修订工作

手册的技术要求，对本品进行了水分、总灰分、酸不溶性

灰分、浸出物的考察。测定结果见表２。
２．５ 白藜芦醇含量测定犤７－９犦

２．５．１ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：ＡｇｅｌａＶｅｎｕｓｉｌＭＰＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；ＡｇｉｌｉｅｎｔＺｏｒｂａｘＥｌｉｐｓｅＸＤＢ－Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×
４．６ｍｍ，５μｍ）；流动相：乙腈 －水（２７∶７３，Ｖ／Ｖ）；检测
波长：３０８ｎｍ；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：３０℃。理论板数
按白藜芦醇峰计应不低于８０００。色谱图见图５。
２．５．２ 溶液制备

取白藜芦醇对照品适量，精密称定，加甲醇制成每

１ｍＬ含 ２７μｇ的溶液，即得对照品溶液。取本品粉末
（过４号筛）约 １ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加
入甲醇 １５ｍＬ，密塞，超声处理 ３０ｍｉｎ，转移上清液，滤

表２ 水分、灰分、酸不溶性灰分及浸出物测定结果（％）

１．白藜芦醇

Ａ．白藜芦醇对照品 Ｂ．铁丝威灵仙样品
图５ 高效液相色谱图

ｍＡＵ

２００

１６０

１２０

８０

４０

０
０ ２ ４ ６ ８ １０ １２ １４ １６ １８ ２０ ２２

ｔ／ｍｉｎ

１６．７４４
１

Ａ
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样品含量（ｍｇ）

０．５７２１
０．５７３４
０．５７２８
０．５７１７
０．５７２５
０．５７３２
０．５７０９
０．５７１６
０．５７３３

加入量牗ｍｇ牘
０．４５３６
０．４５３６
０．４５３６
０．５０４０
０．５０４０
０．５０４０
０．６３００
０．６３００
０．６３００

测得量（ｍｇ）

１．０００４
０．９９７９
１．００７６
１．０８４８
１．０６９０
１．０８０４
１．２０３０
１．２２０９
１．２１８４

回收率（％）

９４．４２
９３．５８
９５．８６
１０１．８１
９８．５１
１００．６３
１００．３３
１０３．０６
１０２．４０

Ｘ（％）

９８．９６

ＲＳＤ（％）

３．５９

Ｓ１
Ｓ２
Ｓ３
Ｓ４
Ｓ５
Ｓ６
Ｓ７
Ｓ８
Ｓ９

１
１．００３４
１．００４６
１．００２１
１．００２０
１．００２９
１．０００２
１．０００１
１．００６８
０．９８９９

２
１．００５０
１．００５７
１．０００７
１．００９９
１．００００
１．００００
１．０００４
１．１６５４
１．０９５２

１
０．０７１
０．０６５
０．０５５
０．０８９
０．０１９
０．０３６
０．０５６
０．１０２
０．０２１

２
０．０７２
０．０６４
０．０５５
０．０８７
０．０１９
０．０３５
０．０５６
０．１０２
０．０２１

０．０７
０．０６
０．０６
０．０９
０．０２
０．０４
０．０６
０．１０
０．０２

０．９９
１．１０
０
１．６１
０
２．００
０
０
０

表３ 白藜芦醇加样回收试验结果（ｎ＝９）

过，残渣加 １５ｍＬ甲醇超声提取３０ｍｉｎ，过滤残渣及二
次提取液，并用甲醇洗涤残渣３次，每次１０ｍＬ，合并所有
滤液，水浴蒸至１０ｍＬ以下，冷却，用甲醇定容至２５ｍＬ
容量瓶，摇匀，即得供试品溶液。取白藜芦醇对照品适量，

精密称定，加甲醇制成质量浓度为１ｍｇ／ｍＬ的溶液（实际
配制质量浓度为１．０８００ｍｇ／ｍＬ），作为对照品贮备液。
２．５．３ 方法学考察

线性关系考察：精密量取对照品贮备液，配制成质

量浓度为 ５．４，１０．８，２７．０，５４．０，６４．８，８１．０μｇ／ｍＬ的
系列标准溶液，按拟订色谱条件进样测定，以质量浓度

牗Ｘ牘为横坐标、峰面积牗Ｙ牘为纵坐标绘制标准曲线，得回
归方程 Ｙ＝３１．０８９６２Ｘ＋５．４１３５６，Ｒ２＝０．９９９牗ｎ＝６牘。
结果表明，白藜芦醇质量浓度在 ５．４～８１．０μｇ／ｍＬ范
围内与峰面积线性关系良好。

稳定性试验：精密吸取同一供试品溶液（编号Ｓ３），
常温下分别于 ０，２，４，６，８，１０，１２ｈ时按拟订色谱条件
进样 ５μＬ。结果白藜芦醇峰面积的 ＲＳＤ为 ０．７４％
牗ｎ＝７牘，表明供试品溶液在常温下１２ｈ内稳定。
重复性试验：取同一供试品（编号 Ｓ３）６份，依法制

备供试品溶液，按拟订色谱条件进样测定，按外标法计

算含量。结果的 ＲＳＤ为１．２４％牗ｎ＝６牘，表明该方法重
复性良好。

精密度试验：精密吸取供试品溶液（编号 Ｓ２）５μＬ，
按拟订色谱条件连续进样６次。结果白藜芦醇峰面积的
ＲＳＤ为０．１６％牗ｎ＝６牘，表明仪器精密度良好。
加样回收试验：取已知白藜芦醇含量（０．０５７％）的

样品（编号 Ｓ２）粉末 ３份，精密称定，分别按已知量的
８０％，９０％，１１０％加入白藜芦醇对照品，依法制备供试
品溶液，按拟订色谱条件进样测定，按外标法计算含量。

结果见表３。

方法检测限（ＬＯＤ）及定量限（ＬＯＱ）确定：依据逐级
降低浓度进样法，测得白藜芦醇的仪器检出质量浓度为

０．３０２４ｎｇ／ｍＬ，参考 ＧＢ／Ｔ２７４１７－２０１７《合格评定化
学分析方法确认和验证指南》，采用添加标准物质的方法

获得方法检测限为０．２６μｇ／ｇ。为增加数据可信性，采用

１０倍检出限来表示定量限，故定量限为２．６μｇ／ｇ。
耐用性试验：采用不同厂家、不同型号色谱柱，取样

品（编号Ｓ４），精密称定，依法制备供试品溶液，按拟订色谱
条件进样测定，按外标计算含量。结果的 ＲＳＤ为０。
２．５．４ 样品含量测定

按 ２．５．２项下方法制备供试品溶液，测定含量，结
果见表 ４。可见，９批样品白藜芦醇含量的平均值为
０．０６％。考虑到药材质量差异，以９批中平均值下浮２０％
确定含量限度，即 ０．０６％×（１－２０％）＝０．０４８％，故
暂定本品含白藜芦醇（Ｃ１４Ｈ１２Ｏ３）不得少于０．０５％。

３ 讨论

本研究中对铁丝威灵仙的质量进行了系统分析，总

灰分及酸不溶性灰分数据相差较大，可能因为铁丝威灵

仙为根及根茎入药，若采集后对其净制不规范则可能带

入较多泥土杂质，而我中心自行采集并净制处理的样品

灰分值较低。可见，除其生长环境因素外，规范的净制可

有效降低样品中混入的泥沙等杂质。

薯蓣皂苷元薄层色谱鉴别中，充分考察提取条件、

展开条件及点样量对斑点的影响。经验证，提取样品与

薯蓣皂苷元对照品在相同位置显相同的荧光斑点，且主

斑点清晰，其他斑点分离良好，无干扰，说明该提取条件

与展开条件适用于薯蓣皂苷元的薄层鉴别。

白藜芦醇具有抗肿瘤、抗氧化、抗自由基、保护肝

脏、保护心血管等功能，成为较受瞩目的绿色抗癌药物；

此外，还具有调节免疫、抗病毒、抗菌、抗变态反应、辐射

防护等药用价值犤１０－１４犦。本研究中对铁丝威灵仙药材进

行定性定量分析，发现样品中白藜芦醇含量差异较大，

有必要对其质量进行控制，且２０１５年版《中国药典牗四
部牘》中并无白藜芦醇的含量测定方法。因此，本研究中
选择白藜芦醇作为定量测定成分，方法简单，准确可靠，

样品的收集具有一定代表性，在此基础上可制订铁丝威

灵仙药材的质量标准。

参考文献：

犤１犦杨贵元，丁永辉，宋平顺，等．甘肃省威灵仙药用植物及商品

样品 平均含量

（％）
ＲＳＤ
牗％牘

表４ 样品中白藜芦醇含量测定结果

取样量（ｇ） 样品含量（％，以干燥品计）
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