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摘要：目的 建立五灵脂药材的质量控制方法，比较不同产地１２批五灵脂药材的质量。方法 按２０１５年版《中国药典（四部）》通则方法测定五
灵脂药材中水分及浸出物含量，采用薄层色谱法定性鉴别五灵脂中的穗花杉双黄酮，采用高效液相色谱法测定不同产地五灵脂药材中穗花杉

双黄酮的含量。结果 市售不同产地１２批五灵脂药材水分含量为５．１１％～１０．８３％；醇溶性浸出物含量为８．１３％～１１．２０％；五灵脂中穗花
杉双黄酮的薄层色谱图斑点清晰、分离较好、方法简便；穗花杉双黄酮含量为０．０３５％～０．０５０％。结论 该方法操作简便高效，快速稳定，可用

于五灵脂药材的质量控制。测定穗花杉双黄酮的含量有利于五灵脂药材的质量控制，可为其进一步的开发利用提供理论依据。

关键词：五灵脂；穗花杉双黄酮；水分；浸出物；薄层色谱法；高效液相色谱法
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编号

１
２
３
４
５
６
７
８
９
１０
１１
１２

产地

内蒙古

吉林

湖北

广东

广东

山西

山西

陕西

陕西

新疆

河北

河北

批号

１９０１０２３４１
２０１９０３１３
１５０５２４
２０１９０５１５
２０１９０５８５
２０１９０３１３
２０１９０３０１
１９０３００１
１９０３０２１
１８０５０１
１８０５０８
１９０３０１

水分

６．６３±０．２１
８．５５±０．１６
６．６３±０．２３
６．８５±０．２０
７．２６±０．０９
７．５２±０．１３
５．３６±０．０５
５．９９±０．０３
７．２０±０．１３
１０．８３±０．１３
５．１１±０．１７
５．６６±０．３２

浸出物

９．２６±０．１５
１０．０１±０．１１
１１．２０±０．１２
９．９７±０．０５
８．９４±０．０９
９．７３±０．０８
９．５４±０．１０
１０．２３±０．２２
１１．０７±０．２３
８．１３±０．０９
１０．６１±０．１８
１０．５３±０．２５

表１ 不同产地五灵脂药材水分、浸出物含量测定结果

（Ｘ±ｓ，％，ｎ＝３）

注：１－１２为样品产地编号，详见表１。
图１ 五灵脂药材样品性状

１ ２ ３ ４

５ ６ ７ ８

９ １０ １１ １２

五灵脂 Ｆａｅｃｅｓｔｒｏｇｏｐｔｅｒｏｒｉ为鼯鼠科动物复齿鼯鼠
ＴｒｏｇｏｐｔｅｒｕｓｘａｎｔｈｉｐｅｓＭｉｌｎｅ－Ｅｄｗａｒｄｓ的干燥粪便，又名
药本、寒号虫粪、灵脂等，主产于河北、山西、陕西、内蒙

古、吉林、新疆等地。其全年均可采收，除去杂质，晒干，

味咸、甘，性温，归肝经，具有活血、化瘀、止痛功效，主治

胸胁或脘腹刺痛、痛经、经闭、产后血瘀疼痛、跌扑肿痛、

蛇虫咬伤犤１－８犦。其主要化学成分有黄酮类、三萜类、苷

类、有机酸等犤９犦，其中最主要的双黄酮类成分是穗花杉

双黄酮（ａｍｅｎｔｏｆｌａｖｏｎｅ）。目前，国内外对穗花杉双黄酮
的抗炎、抗氧化、抗病毒、抗肿瘤、抗微生物、降血糖、扩

张血管等多种药理作用均有研究犤１０－１３犦。由于穗花杉双

黄酮的显著药理活性与五灵脂的中医临床功效相符，故

国内外正开展一系列新药开发研究。但１９９０年版《中国
药典牗一部牘》仅收载了五灵脂的性状、炮制、性味、功能、
主治等项目，２０１５年版《陕西省药材标准》中收载了其
薄层鉴别法，目前并未制订五灵脂药材的含量限度，相

关法定药材标准仍不完善。本研究中对不同产地五灵脂

的水分及浸出物含量、穗花杉双黄酮进行薄层鉴别和含

量测定犤１４－１５犦进行了研究，为五灵脂药材的质量控制和

进一步开发利用提供参考。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０型高效液相色谱仪（包括四元泵、在线

脱气机、自动进样器、ＤＡＤ检测器和色谱工作站，美国
Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；ＭＴ５型电子天平（瑞士 ＭｅｔｔｌｅｒＴｏｌｅｄｏ公
司，精度为百万分之一）；ＺＦ－９０Ｄ型暗箱式紫外分析仪
（上海广豪分析仪器有限公司）。

１．２ 试药
穗花杉双黄酮对照品（批号为１１１９０２－２０１６０３，中

国食品药品检定研究院牘；甲醇、磷酸均为色谱纯；其他
试剂均为分析纯；水为超纯水；五灵脂样品经江苏省中

医药研究院黄一平研究员鉴定为鼯鼠科动物复齿鼯鼠

ＴｒｏｇｏｐｔｅｒｕｓｘａｎｔｈｉｐｅｓＭｉｌｎｅ－Ｅｄｗａｒｄｓ的干燥粪便，其他
信息详见表１。
２ 方法与结果

２．１ 性状鉴别
根据外形不同，五灵脂分为灵脂米和灵脂块，常用

产地中大部分为灵脂米，新疆产五灵脂多为灵脂块，详

见图 １。灵脂米为长椭圆形颗粒，长 ０．５～１．５ｃｍ，直径
３～５ｍｍ，表面颜色为黄棕色至黑棕色不等，表面微粗
糙，可见淡黄色的纤维，有的略平滑具光泽；质轻，易折

断，断面黄绿色或棕褐色，纤维性；气微，详见样品１～９，
１１～１２。灵脂块为不规则的块状，大小不一，表面黑棕
色，凹凸不平，断面黄棕色或棕褐色，间或有黄棕色树脂

状物质，质硬，气腥臭，详见样品１０。

２．２ 水分测定
参照 ２０１５年版《中国药典（四部）》通则 ０８３２水分

测定法中第二法（烘干法）犤１５犦，对１２批样品进行水分测
定。取样品粉末约２ｇ，平铺于干燥至恒重的扁形称量瓶
中，精密称定，开启瓶盖在１００～１０５℃干燥５ｈ，盖好瓶
盖，移置干燥器中，放冷 ３０ｍｉｎ，精密称定质量，１００～
１０５℃干燥 １ｈ，放冷，称定质量，至连续 ２次称定质量
的差异不超过５ｍｇ为止，根据减失的质量，计算药材中
含水量（％）。结果药材含水量为５．１１％～１０．８３％，详
见表１。
２．３ 浸出物测定

参照 ２０１５年版《中国药典（四部）》通则 ２２０１浸出
物测定法犤１５犦。以 ２０％乙醇为溶剂，对 １２批样品的浸出
物含量进行测定。取样品粉末，精密称定，置具塞锥形瓶

中，加２０％乙醇５０ｍＬ，密塞，称定质量，静置１ｈ，加热回
流１ｈ，放冷后，再称定质量，用２０％乙醇补足减失的质
量，摇匀，过滤，量取滤液２５ｍＬ，置蒸发皿中，水浴蒸干，
于１０５℃干燥３ｈ，置干燥器中冷却３０ｍｉｎ，称定质量。结

·质量研究·
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ｍＡＵ

１６

１４

１２

１０

８

６
４

２

０

－２
０ １０ ２０ ３０

ｔ／ｍｉｎ

ｍＡＵ

ｔ／ｍｉｎ

ｍＡＵ

ｔ／ｍｉｎ

１

１

０ １０ ２０ ３０

８

６

４

２

０

－２
０ １０ ２０ ３０

Ａ Ｂ Ｃ

８

６

４

２

０

１．穗花杉双黄酮

Ａ．穗花杉双黄酮对照品溶液 Ｂ．五灵脂供试品溶液 Ｃ．空白溶剂
图３ 高效液相色谱图及紫外吸收光谱图

Ｓ １ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９ １０ １１ １２ Ｓ

Ｓ．穗花杉双黄酮对照品溶液 １－１２．供试品溶液
图２ 五灵脂薄层色谱图

果醇溶性浸出物含量为８．１３％～１１．２０％，详见表１。
２．４ 薄层色谱鉴别

取药材粉末约１ｇ，置具塞锥形瓶中，加５０ｍＬ９０％
甲醇，加热回流３０ｍｉｎ，放冷，静置，取上清液滤过，取滤
液 ２５ｍＬ，蒸干，加 ２ｍＬ甲醇溶解残渣，作为供试品溶
液。另取穗花杉双黄酮对照品，加甲醇制成每 １ｍＬ含
０．２ｍｇ穗花杉双黄酮的溶液，作为对照品溶液。照薄层
色谱法（通则０５０２）试验，吸取供试品溶液３μＬ，对照品
溶液１μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以异丙醇－
浓氨－水（１３∶１∶１，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，展开，取出，晾
干，喷以 ５％三氯化铝甲醇溶液，置紫外光灯（３６５ｎｍ）
下检视。结果见图２。

２．５ 含量测定
２．５．１ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：Ｘ－ＢｒｉｄｇｅＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６０ｍｍ，５μｍ）；
流动相：甲醇－０．１％磷酸（６０∶４０，Ｖ／Ｖ）；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；
柱温：２５℃；检测波长：３３０ｎｍ；进样量：１０μＬ。理论
板数按穗花杉双黄酮峰计应不低于３０００。
２．５．２ 溶液制备

取穗花杉双黄酮对照品 ２ｍｇ，精密称定，置 １０ｍＬ
容量瓶中，加甲醇溶解，定容，制成每１ｍＬ含穗花杉双
黄酮２０２．６μｇ的溶液，即得对照品溶液。取五灵脂药材
粉末１ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入９０％甲醇
５０ｍＬ，称定质量，加热回流 ３０ｍｉｎ，放冷，再称定质量，
用 ９０％甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，经微孔滤膜

（０．４５μｍ）滤过，即得供试品溶液。
２．５．３ 方法学考察

专属性试验：取对照品溶液、供试品溶液和空白溶剂，

按拟订色谱条件进样测定，记录色谱图，详见图３。在该
色谱条件下，该成分达到基线分离，分离度大于 １．５，
理论板数大于 ３０００；供试品溶液色谱峰紫外吸收
光谱与对照品溶液完全一致，表明其他成分对测定

无干扰。

线性关系考察：取２．５．２项下对照品溶液适量，配制成
质量浓度为２．０２６，４．０５２，８．１０４，１０．１３０，１６．２０８μｇ／ｍＬ
的系列标准溶液。按拟订色谱条件分别进样１０μＬ，以质量
浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为纵坐标进行线性回
归，得回归方程 Ｙ＝４０．１４５Ｘ－５．５１３３，Ｒ＝０．９９９９。结果
表明，穗花杉双黄酮质量浓度在２．０２６～１６．２０８μｇ／ｍＬ
范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取适量同一对照品溶液，按拟订色谱

条件测定，连续进样 ６次。结果穗花杉双黄酮峰面积的
ＲＳＤ为０．３１％牗ｎ＝６牘，表明仪器的精密度良好。
重复性试验：取 １２号产地为河北的五灵脂药材粉

末６份，精密称定，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条
件进样测定。结果穗花杉双黄酮含量的 ＲＳＤ为０．６５％
牗ｎ＝６牘，表明方法的重复性良好。
稳定性试验：取适量样品（批号为１９０３０１），依法制备

供试品溶液，按拟订色谱条件分别于 ０，２，４，８，１２，２４ｈ
时进样测定。结果穗花杉双黄酮含量的 ＲＳＤ为０．７０％
牗ｎ＝６牘，表明供试品溶液在２４ｈ内稳定性良好。
加样回收试验：取已知含量的药材粉末０．５ｇ，精密

称定，分别加入适量穗花杉双黄酮对照品溶液，依法制

备供试品溶液，按拟订色谱条件进样测定，计算加样回

收率。结果见表２。
２．５．４ 样品含量测定

取 １２批样品粉末各 １ｇ，精密称定，依法制备供
试品溶液，按拟订色谱条件进样测定，计算含量。结

果见表 ３。
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取样量（ｇ）

０．５５５８
０．５５７５
０．５５６２
０．５５６８
０．５５９２
０．５５１７

样品含量（μｇ）

１８７．７４
１８８．３１
１８７．８７
１８８．０７
１８８．８８
１８６．３５

加入量（μｇ）

１８２．３４
１８２．３４
１８２．３４
１８２．３４
１８２．３４
１８２．３４

测得量（μｇ）

３６８．４３
３７３．７８
３７６．０２
３６９．５５
３７０．６７
３７３．４１

回收率（％）

９９．１０
１０１．７２
１０３．１９
９９．５３
９９．７０
１０２．５９

Ｘ（％）

１００．９７

ＲＳＤ（％）

１．７３

产地

内蒙古

吉林

湖北

广东

广东

山西

含量

０．０３９
０．０３６
０．０４０
０．０３９
０．０３５
０．０４１

产地

山西

陕西

陕西

新疆

河北

河北

含量

０．０３６
０．０５０
０．０３６
－

０．０３８
０．０３８

表２ 穗花杉双黄酮加样回收试验（ｎ＝６）

表３ 不同产地五灵脂药材穗花杉双黄酮含量测定结果（％）

注：“－”为未检出。
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３ 讨论

本研究中样品来自各地方药店及中药饮片厂，可较

真实全面地反映临床实际应用中五灵脂的质量。１２批
五灵脂中２批产自广东，２批产自山西，２批产自陕西，２
批产自河北，其余分别产自内蒙古、吉林、湖北、新疆，合

计８个产地，包括灵脂米与灵脂块 ２种类别。中药材中
含水量超出一定范围就会直接影响药材的质量，易出现

虫害、霉变、潮解等变质现象；浸出物含量是反映药材的

内在质量，确保其疗效确切、质量可靠的重要指标，故本

研究中对不同产地五灵脂药材的水分及浸出物含量进

行了测定。

本研究中对五灵脂中穗花杉双黄酮的薄层色谱鉴

别进行了改进，多数文献中对五灵脂中穗花杉双黄酮的

薄层鉴别均使用聚酰胺薄膜及二氯甲烷 －甲醇展开剂
系统，聚酰胺薄膜不易操作，斑点拖尾，展开效果较差，

重复性不好。本研究中考察了硅胶 Ｇ、硅胶 ＧＦ、聚酰胺
薄膜等，确定了硅胶 Ｇ板为首选；考察了二氯甲烷－甲
醇、乙醇－水、正丁醇－醋酸－水系统及异丙醇－浓氨－
水展开系统，通过比较发现，异丙醇 －浓氨 －水展开系
统的展开效果较好。该方法操作简便，斑点清晰，且高

效、快速、简便，较其他方法更合理。

本研究中考察了冷浸、超声及回流的提取方式，以

及不同的提取溶剂（乙醇、甲醇、９０％甲醇和 ８０％甲
醇），不同提取时间及提取次数，最终确定了 ９０％甲醇
加热回流 ３０ｍｉｎ为最佳提取方法。分别考察了不同流
速（０．８，１．０，１．２ｍＬ／ｍｉｎ）及不同柱温（２０，２５，３０℃），
结果在上述色谱条件下，供试品溶液与对照品溶液相

同时间出峰一致，综合分离度及峰形等因素最终选定

流动相为甲醇 －０．１％磷酸（６０∶４０，Ｖ／Ｖ），流速为
１．０ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为２５℃。此外，在测定穗花杉双黄酮
对照品的紫外吸收光谱图时发现，在 ３３０ｎｍ波长处有
最大吸收，故以此为检测波长。

通过对 １２批样品薄层鉴别及含量测定发现，除产
地为新疆的五灵脂块外，其他批次药材均含有穗花杉双

黄酮，含量在０．０３５％～０．０５０％。考虑灵脂块是复齿鼯
鼠粪便与尿液的混合物夹以少量砂石干燥凝结而成，成

分较灵脂米有差异，有待深入研究。市售临床常用五灵

脂饮片均为灵脂米，故穗花杉双黄酮的测定有利于五灵

脂药材的质量控制，可为其进一步开发利用提供参考。
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