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消癥化瘀灌肠液由黄柏、黄芪、延胡索、丹参、川

芎、甘草、当归、败酱草、鱼腥草等 10余味药材组方，黄

柏为君药，有清热燥湿、泻火除蒸、解毒疗疮等功效，黄

芪、延胡索、丹参、当归、败酱草等为臣药，可补气行气、

活血化瘀、理气止痛、排脓，配伍鱼腥草、甘草等佐使

药，共奏活血化瘀、清热利湿、理气止痛功效，临床主要

用于治疗急慢性盆腔炎症［1］。薄层色谱（TLC）法因重复

性好、对设备要求较低、方便易操作等特点常用于中药

复方制剂质量标准中定性鉴别研究。本研究中采用TLC
法对制剂中黄柏、黄芪、丹参、延胡索、甘草 5味药材进

行了定性鉴别。现报道如下。

1 仪器与试药

1. 1 仪器

PS - 30型超声波清洗仪（深圳市洁康洗净电器有

限公司）；SP - Ⅲ型薄层条带点样器（上海科哲生化科

技有限公司）；DHG - 9030型电热恒温鼓风干燥箱（上

海齐欣科学仪器有限公司）；DV215CD型电子分析天平

（美国奥豪斯仪器有限公司）；HH - 4型数显恒温水浴锅

（常州国华仪器制造有限公司）。

1. 2 试药

丹参对照药材（批号为 120923 - 201615），黄柏对

照药材（批号为 121510 - 201606），盐酸小檗碱对照品

（批号为 110713 - 201613，含量为 86. 8%），延胡索对照

药材（批号为 120928 - 201609），甘草对照药材（批号为

120904 - 202021），延胡索乙素对照品（批号为110726 -
201819，含量为 99. 8%），黄芪甲苷对照品（批号为

110781 - 201606，含量为 97. 4%），黄芪对照药材（批号

为120974 - 201612），丹酚酸B对照品（批号为111562 -
201917，含量为 96. 6%），均购自中国食品药品检定研

究院；薄层层析硅胶G板（青岛海洋化工厂、烟台江友

硅胶有限公司、浙江台州生化塑料厂，规格为 10 cm ×
10 cm或 10 cm × 20 cm）；消癥化瘀灌肠液（批号分别为

20210301，20210302，20210303）及其阴性样品均由医

院制剂室提供；其余试剂均为分析纯，水为娃哈哈纯

净水。

2 方法与结果

2. 1 TLC 鉴别

黄柏［2 - 3］：取样品 2 mL，加甲醇 20 mL，加稀盐酸调

pH至2，超声（功率180 W，频率40 kHz，下同）处理30 min，
滤过，取续滤液浓缩至 2 mL，即得供试品溶液。称取盐

酸小檗碱对照品9. 74 mg，精密称定，置10 mL容量瓶中，

用甲醇溶解并定容，即得质量浓度为0. 97 mg / mL的对照
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品溶液。称取黄柏对照药材粉末 0. 15 g，精密称定，加甲

醇 20 mL混匀，再加稀盐酸调 pH至 2，超声 30 min，滤
过，滤液浓缩至 2 mL，即得对照药材溶液。取缺黄柏的

阴性样品，按供试品溶液制备方法制得阴性对照品溶

液。参考2020年版《中国药典（四部）》通则0502 TLC法，

吸取上述供试品溶液、阴性对照品溶液各1. 5 μL，对照品

溶液、对照药材溶液各1 μL，分别点于同一硅胶G薄层板

上以正丁醇 -冰醋酸 -水（7∶1∶2，V / V / V）为展开剂，展

距8 cm，展开，晾干后置紫外光灯（365 nm）下检视。结果

供试品溶液色谱与对照品溶液、对照药材溶液色谱相应

位置的荧光斑点颜色一致，阴性对照无干扰，详见图1 A。
延胡索［4］315，［5］：取样品 10 mL，加浓氨试液调至碱

性，分别加乙醚 30 mL振摇提取 3次，合并提取液，蒸

干，加甲醇 1 mL溶解残渣，即得供试品溶液。称取延胡

索乙素对照品 1. 25 mg，精密称定，置 5 mL容量瓶中，加

甲醇溶解并定容，制成质量浓度为 0. 25 mg / mL的对照

品溶液。称取延胡索对照药材粉末 1 g，精密称定，加甲

醇 50 mL溶解，超声处理 30 min，滤过，蒸干滤液，残渣

加水 10 mL使溶解，用浓氨试液调至碱性，分别加乙醚

10 mL振摇提取 3次，合并提取液，蒸干，残渣加甲醇

1 mL使溶解，即得对照药材溶液。取缺延胡索的阴性样

品，按供试品溶液制备方法制得阴性对照品溶液。参考

2020年版《中国药典（四部）》通则0502 TLC法，吸取上述

阴性对照品溶液、供试品溶液各 10 μL，对照药材溶液

5 μL，对照品溶液 2 μL，分别点于同一硅胶 G薄层板

上，以甲苯 -丙酮（6∶1，V / V）为展开剂，预饱和30 min，展
距11 cm，展开，取出，晾干后置碘缸中，约3 min后取出，

挥尽板上吸附的碘，置紫外光灯（365 nm）下检视。结果供

试品溶液色谱与对照品溶液及对照药材溶液色谱相应位

置的荧光斑点颜色一致，阴性对照无干扰，详见图1 B。
黄芪［4］315，［6］：取样品 5 mL，以水饱和的正丁醇振

摇提取 3次，每次 10 mL，合并正丁醇液，分别以 15 mL
1% NaOH溶液洗涤 3次，倒掉NaOH液，正丁醇用水洗

至中性，取正丁醇液，置水浴蒸干，加甲醇 1 mL溶解残

渣，即得供试品溶液。称取黄芪甲苷对照品 5. 03 mg，精
密称定，置 5 mL容量瓶中，加甲醇溶解并定容，得质量

浓度为 1. 01 mg / mL的对照品溶液。称取黄芪对照药材

粉末2. 25 g，精密称定，加水30 mL使溶解，加热回流1 h，
滤过，取续滤液，浓缩至 10 mL，分别以水饱和的正丁醇

20 mL振摇提取 3次，合并正丁醇，分别以 1%NaOH溶

液 15 mL洗涤 3次，取正丁醇液，用水洗至中性，取正丁

醇液，置水浴蒸干，再加甲醇 1 mL溶解残渣，即得对照

药材溶液。取缺黄芪的阴性样品，按供试品溶液制备方

法制成阴性对照品溶液。参考2020年版《中国药典（四部）》

通则0502 TLC法试验，吸取上述阴性对照品溶液、供试

品溶液各 10 μL，对照药材溶液 5 μL，对照品溶液 2 μL，
分别点于同一硅胶 G薄层板上，以氯仿 - 甲醇 - 水

（13∶7∶2，V / V / V），静置下层液为展开剂，预饱和

30 min，展距 10 cm，展开，晾干后喷 10%硫酸乙醇溶液，

在 105 ℃加热，待斑点显色清晰停止。结果供试品溶液

色谱与对照品溶液、对照药材溶液色谱相应位置的斑
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1 - 3. 供试品溶液 4. 对照药材溶液 5. 对照品溶液

6. 阴性对照品溶液

A. 黄柏 B. 延胡索 C. 黄芪 D. 丹参 E. 甘草

图1 薄层色谱图

1 - 3. Test solution 4. Reference medicinal material solution 5. Refer⁃
ence solution 6. Negative reference solution

A. Phellodendri Chinensis Cortex B. Corydalis Rhizoma C. Astragali
Radix D. Salviae Miltiorrhizae Radix et Rhizoma E. Glycyrrhizae

Radix et Rhizoma
Fig. 1 TLC chromatograms
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点颜色一致，阴性对照无干扰，详见图1 C。
丹参［4］79，［7］：取样品 10 mL，加稀盐酸调 pH至 2，再

用乙酸乙酯振摇提取 2次，每次 20 mL，取乙酸乙酯液，

置水浴蒸干，加甲醇 1 mL溶解残渣，即得供试品溶液。

称取丹酚酸 B对照品 5. 14 mg，精密称定，置 5 mL容量

瓶中，用甲醇溶解并定容，制成质量浓度为1. 03 mg / mL
的对照品溶液。称取丹参对照药材粉末0. 2 g，加水25 mL
使溶解，加热回流 1 h，滤过，取续滤液，用稀盐酸调 pH
至 2，分别以乙酸乙酯振摇提取 2次，取乙酸乙酯液，置

水浴蒸干，加 1 mL甲醇溶解残渣，即得对照药材溶液。

取缺丹参的阴性样品，按供试品溶液制备方法制得阴

性对照品溶液。参考 2020年版《中国药典（四部）》通则

0502 TLC法，吸取上述阴性对照品溶液、供试品溶液各

2 μL，对照品溶液 5 μL，对照药材溶液 2 μL，分别点于

同一硅胶G薄层板上，氯仿 -甲苯 -乙酸乙酯 -甲醇 -
甲酸（3∶2∶5∶0. 5∶2，V / V / V / V / V）为展开剂，展距为

11 cm，展开，晾干后喷以 5%三氯化铁显色。结果供试

品溶液色谱与对照品溶液、对照药材溶液色谱相应位

置的斑点颜色一致，阴性对照无干扰，详见图1 D。
甘草［8 - 9］：取样品 10 mL，分别以乙醚 20 mL振摇提

取 3次，收集提取溶液，蒸干，加 1 mL甲醇溶解残渣，即

得供试品溶液。取甘草对照药材粉末 1 g，加水 50 mL使
溶解，加热回流 30 min，滤过，取续滤液，按供试品溶液

制备方法制成对照药材溶液。取缺甘草的阴性样品，按

供试品溶液制备方法，制备阴性对照品溶液。参考2020年
版《中国药典（四部）》通则0502 TLC法，吸取上述阴性对

照品溶液、供试品溶液各 15 μL，对照药材溶液 6 μL，分
别点于同一硅胶G薄层板上，以甲苯 - 乙酸乙酯 - 冰

醋酸（14∶6∶0. 5，V / V / V）为展开剂，展距 12 cm，展开，

取出，喷以 10%硫酸乙醇溶液，105 ℃加热至斑点显色

清晰，置紫外光灯（365 nm）下检视。结果供试品溶液色

谱与对照药材溶液色谱相应位置的荧光斑点颜色一

致，阴性对照无干扰，详见图1 E。
2. 2 耐用性考察

黄柏：3个厂家薄层板展开时间跨度为36～133 min，
分离度存在一定差异，但斑点行为一致，重复性好；条

带点样和圆点点样方式分离度均较好，斑点清晰；点样

量为 1. 5，3. 0，5. 0 μL时，薄层展开行为一致，斑点分离

度较好，清晰可辨。

延胡索：3个厂家薄层板展开时间跨度为14～45 min，
分离度存在差异较小，斑点行为一致，重复性好；条带

点样方式的斑点分离度均较好，圆点点样方式斑点分

离度稍差；点样量为 5，10，15 μL时，展开行为一致，斑

点分离度较好，5 μL点样量斑点颜色较淡。

黄芪：3个厂家薄层板展开时间跨度为20～70 min，
分离度存在差异较小，斑点行为一致，重复性好；条带

点样方式的斑点分离度均较好，可清晰辨识，圆点点样

方式斑点显色较慢、颜色较淡；点样量为 5，10，15 μL
时，展开行为一致，斑点分离度较好，5 μL点样量斑点

颜色较淡。

丹参：3个不同厂家的薄层板展开时间跨度为 24～
55 min，分离度差异较小，斑点行为一致，重复性好；条

带点样和圆点点样方式的斑点分离度均较好，可清晰

辨识；点样量为 5，10，15 μL时，展开行为一致，斑点分

离度较好，不同体积点样量斑点颜色稍有差异。

甘草：3个厂家薄层板展开时间跨度为35～55 min，
重复性好；条带点样和圆点点样方式的展开行为一致，

圆点点样方式分离度稍差；点样量为 5，10，15 μL时，斑

点分离度较好，斑点颜色稍有差异。

另选取黄柏、黄芪、丹参、延胡索、甘草 5味药材，分

别在温度 5 ℃、相对湿度 58%，以及温度 25 ℃、相对湿

度45%条件下进行试验，结果重复性、耐用性均较好。

3 讨论

预试验中对当归 - 川芎药对［10］及败酱草［11］等臣

药进行了研究，由于始终无法排除阴性干扰或因与对

照药材、对照品斑点不一致，无法列入质量标准草案。

最终确定纳入黄柏、黄芪、延胡索、丹参、甘草 5味药材

的TLC鉴别。

本研究中参考 2020年版《中国药典》，并查阅了大

量文献，结合尽量少用或不用毒性较大试剂、样品处理

过程简单等原则，分别对文中所选 5味药材的供试品溶

液制备方法、展开条件、显色方法等反复优化，并分别

对不同的薄层板、温湿度条件、点样方式、点样量、显色

方法等条件进行考察。其中甘草的预试验中采用乙酸

乙酯 -甲酸 -冰醋酸 -水（15∶1∶1∶2，V / V / V / V）为展

开系统［12 - 13］，结果斑点均显色，但位置不一致。最终采

用甲苯 -乙酸乙酯 -冰醋酸（14∶6∶0. 5，V / V / V）为展

开系统。结果各薄层板显示主斑点清晰，分离度好，

阴性对照无干扰。各药材在相应薄层板展开时间跨

度内斑点行为一致，重复性好，且在不同点样方式和

点样量下的薄层展开行为一致，斑点分离度较好。

综上所述，本研究中所建立的黄柏等 5味药材TLC
鉴别方法，耐用性、重复性等符合要求，能对消癥化瘀

灌肠液所含药味进行定性鉴别。
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