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[摘 　要 ]　菌痢消颗粒是由黄连、诃子、苦参、白头翁、甘草等中药制成的纯中药制剂 ,具有清热

燥湿 ,泻火解毒 ,涩肠止泻之功效。在对本品的质量标准研究中 ,本文重点进行了薄层色谱研究 ,

选择了多种展开系统进行比较。结果显示 ,采用《中国兽药典 》收载方法及展开系统对本方中黄

连、诃子、苦参进行薄层色谱鉴别 ,斑点清晰 ,方法可行。
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Abstract: Junlixiao granules (R hizom a coptid is, F ructus chebu lae, R ad ix sophorae flavescen tis, R ad ix pu lsa tillae,

R ad ix et rh izom a glycyrrh izae and so on) are a kind of Chinese materia medica p reparation. It has the following

effects: clear heat, purge fire and relieve dysentery. In the study of quality standard of Junlixiao granules, according

to the method of the Pharmacopeia of Chinese Veterinary D rugs, this article selected different TLC solvents to

identify it. The results showed that the spots of Rh izom a coptid is, F ructus chebu lae, R ad ix sophorae flavescen tis in

the TLC were clear and the method was feasible.
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1　材料和方法

1. 1　材料 　盐酸小檗碱对照品 110713- 200208、诃

子对照药材 1015- 9601、没食子酸对照品 110831 -

200302、苦参碱对照品 110805- 200507、槐定碱对照

品 110784- 200303、甘草酸铵对照品 200406 - 301、

白头翁对照药材 200405- 178,供含量测定用 ,中国

药品生物制品检定所 ,购于成都市药品检定所。试

验中所用其余试剂均为分析纯。供试品菌痢消颗

粒 (批号 061013)、阴性样品由四川省兽药监察所、

四川省兴牧兽药研究所制备。

1. 2　方法 [ 1 ]

1. 2. 1　黄连的薄层色谱检测

1. 2. 1. 1　对照品溶液制备 　取盐酸小檗碱对照

品 ,加甲醇制成 1 mL含 0. 5 mg的溶液 ,即得。

1. 2. 1. 2　对照药材溶液制备 　取黄连对照药材

50 mg,研细 ,加甲醇 5 mL,超声处理 20 m in,滤过 ,

滤液补加甲醇至 5 mL,作为对照药材溶液。

1. 2. 1. 3　供试品溶液制备 　取菌痢消颗粒 0. 125

g,研细 ,加甲醇 15 mL,超声处理 20 m in,滤过 ,滤液

蒸至 5 mL,作为供试品溶液。

1. 2. 1. 4　阴性样品溶液制备 　取缺黄连阴性样品

0. 125 g,研细 ,加甲醇 15 mL,超声处理 20 m in,滤
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过 ,滤液蒸至 5 mL,作为缺黄连样品溶液。

1. 2. 1. 5　试验方法 　按照薄层色谱法 (《中国兽药

典》2005年版二部附录 31页 )试验 ,吸取上述四种

溶液各 1～2μL,分别点于同一硅胶 G薄层板上 ,

以苯 -醋酸乙酯 -异丙醇 - 甲醇 - 水 (6 ∶3 ∶1. 5 ∶

1. 5 ∶0. 3)为展开剂 ,置氨蒸气饱和的层析缸中 ,展

开 ,取出 ,晾干 ,置紫外光灯 365 nm下检视。

1. 2. 2　诃子的薄层色谱检测

1. 2. 2. 1　对照品溶液的制备 　取没食子酸对照

品 ,加乙醇制成每 1 mL含 0. 5 mg的溶液 ,作为对

照品溶液。

1. 2. 2. 2　对照药材溶液制备 　取诃子对照药材

0. 3 g,加乙醇 2 mL,研细 ,超声 20 m in,离心 5 m in,

将上清液浓缩至 2 mL,即得。

1. 2. 2. 3　供试品溶液制备 　取菌痢消颗粒 9 g,研

细 ,加乙醇 30 mL,超声 20 m in,离心 5 m in,将上清

液浓缩至 2 mL,即得。

1. 2. 2. 4　阴性样品溶液制备 　取自制缺诃子的样

品颗粒 9 g,研细 ,加乙醇 30 mL,超声 20 m in,离心

5 m in,将上清液浓缩至 2 mL,作为缺诃子样品

溶液。

1. 2. 2. 5　试验方法 　按照薄层色谱法 (《中国兽药

典》2005年版二部附录 31页 )试验 ,吸取上述对照

品溶液和对照药材溶液各 2μL,供试品溶液及缺诃

子样品溶液各 7μL,分别点于同一硅胶 G薄层板

上 ,以三氯甲烷 -醋酸乙酯 -甲酸 (6 ∶4 ∶1)为展开

剂展开 ,取出 ,晾干 ,以 2%三氯化铁乙醇液为显

色剂。

1. 2. 3　苦参薄层色谱检测

1. 2. 3. 1　对照品溶液制备 　取苦参碱对照品、槐

定碱对照品 ,加乙醇制成每 1 mL各含 0. 2 mg的混

合溶液 ,作为对照品溶液。

1. 2. 3. 2　供试品溶液制备 　取菌痢消颗粒 5 g ,加

浓氨试液 0. 3 mL、三氯甲烷 25 mL,放置过夜 ,滤

过 ,滤液蒸干 ,残渣加三氯甲烷 0. 5 mL使溶解 ,作

为供试品溶液。

1. 2. 3. 3　阴性样品溶液制备 　取缺苦参阴性样品

5 g ,加浓氨试液 0. 3 mL、三氯甲烷 25 mL,放置过

夜 ,滤过 ,滤液蒸干 ,残渣加三氯甲烷 0. 5 mL使之

溶解 ,作为缺苦参样品溶液。

1. 2. 3. 4　试验方法 　按照薄层色谱法 (《中国兽药

典》2005年版二部附录 31页 )试验 ,分别吸取供试

品溶液、缺苦参样品溶液各 6 μL 及对照品溶液

4μL,分别点于同一用 2%氢氧化钠溶液制备的硅

胶 G薄层板上 ,以甲苯 - 丙酮 - 甲醇 ( 8 ∶3 ∶0. 5 )

为展开剂 ,展开 ,展距 8 cm,取出 ,晾干 ;再以甲苯 -

乙酸乙酯 -甲醇 -水 (2 ∶4 ∶2 ∶1) 10℃以下放置后

的上层溶液为展开剂 ,展开 ,展距同上 ,取出 ,晾干 ,

依次喷以碘化铋钾试液和亚硝酸钠乙醇试液。

1. 2. 4　白头翁和甘草薄层色谱检测

1. 2. 4. 1　对照品溶液制备 　取甘草酸铵对照品 ,

加甲醇制成每 1 mL含 2 mg的溶液 ,即得。

1. 2. 4. 2　对照药材溶液制备 　取白头翁对照药

材 ,超声 15 m in,制成每 1 mL相当于 1 g的溶液 ,

即得。

1. 2. 4. 3　供试品溶液的制备 　取菌痢消颗粒 30 g,

研细 ,加冷水使溶解 ,迅速过滤 ,滤液蒸干 ,加甲醇 2

mL溶解 ,即得。

1. 2. 4. 4　试验方法 　按照薄层色谱法 (《中国兽药

典 》2005年版二部附录 31页 )试验 ,吸取供试品溶

液 10μL及对照品溶液 5μL、对照药材溶液 5μL,

分别点于同一用 1%氢氧化钠溶液制备的硅胶 G

薄层板上 ,以 (展 I)三氯甲烷 - 甲醇 - 水 ( 7 ∶3 ∶

0. 5,下层 ) [ 2 ]溶液为展开剂 ,展开 ,取出 ,晾干 ,以

10%硫酸乙醇溶液显色 , 105℃烘 5 m in,于荧光下

检视。展 II:三氯甲烷 -甲醇 - 水 (6. 5 ∶3. 5 ∶1,下

层 ) [ 2 ]、展 III: 乙酸乙酯 - 甲酸 - 冰醋酸 - 水

(15 ∶1 ∶1 ∶2) [ 1 ]
,分别按上述方法展开、检视。

2　结 果

2. 1　黄连的薄层色谱检测结果 　供试品色谱中 ,

在与对照品色谱、对照药材色谱相应的位置上 ,显

相同颜色的荧光斑点 [ 1 ]。展开结果如图 1所示。

1. 盐酸小檗碱对照品 ; 2. 黄连对照药材 ;

3. 阳性供试品 ; 4. 缺黄连样品

图 1　黄连薄层色谱 (365 nm)
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2. 2　诃子的薄层色谱检测结果 　供试品色谱中 ,

在与对照品色谱和对照药材色谱相应的位置上 ,显

相同颜色的斑点 [ 1 ]。展开结果如图 2所示。

1. 没食子酸对照品 ; 2. 诃子对照药材 ;

3. 阳性供试品 ; 4. 缺诃子样品

图 2　诃子的薄层色谱 (自然光 )

2. 3　苦参的薄层色谱检测结果 　供试品色谱中 ,

在与对照品色谱相应的位置上 ,显相同的两个橙色

斑点 [ 1 ]。展开结果如图 3所示。

1.苦参碱与槐定碱对照品 ;

2阳性供试品 ; 3. 缺苦参样品

图 3　苦参薄层色谱

2. 4　白头翁和甘草的薄层色谱检测结果 　按上述

2种展开条件分别展开后 ,所得结果相似 ,斑点分离

不开 ,且有拖尾现象。

3讨 论

对黄连薄层色谱研究中 ,展开系统比较了正丁

醇 -冰醋酸 -水 [ 3 ]与药典里的苯 - 醋酸乙酯 - 异

丙醇 -甲醇 - 水 ( 6 ∶3 ∶1. 5 ∶1. 5 ∶0. 3)的展开效

果 ,药典方法分离后扩散较小 ,阴性无干扰 ,选择药

典方法作为本品中黄连的薄层色谱展开系统。

对诃子薄层色谱研究中 , 展开系统比较了展

I:药典系统三氯甲烷 - 醋酸乙酯 - 甲酸 ( 6 ∶4 ∶

1) [ 2 ]、展 II:三氯甲烷 - 丙酮 - 甲酸 ( 8 ∶1 ∶1) [ 1 ]、

展 III:醋酸乙酯 -甲酸 - 水 (12 ∶2. 5 ∶2) [ 4 ]。在供

试品色谱中 ,与对照品色谱、对照药材色谱相应的

位置上 ,显相同颜色的斑点 ,分离较好 ,而阴性对照

色谱在相应位置上无斑点 ,说明阴性无干扰。展 I

较展 II和展 III分离效果更好 ,后两者扩散比较严

重 ,展开后 Rf 值稍偏大 ,要达到完全分开 ,需要加

大展距 ,这样费时较多 ,因此选择展 I系统作为本

品中诃子的薄层色谱展开系统。

对苦参薄层色谱研究中 ,采用《中国兽药典 》二

部苦参的薄层鉴别方法 ,以甲苯 - 丙酮 - 甲醇 (8 ∶

3 ∶0. 5)为展开剂 ,展开 ,展距 8 cm,取出 ,晾干 ;再

以甲苯 -乙酸乙酯 -甲醇 - 水 (2 ∶4 ∶2 ∶1) 10℃以

下放置后的上层溶液为展开剂 ,两次展开。试验结

果显示 ,在供试品色谱与对照品色谱相应的位置

上 ,显相同的两个橙色斑点 ,分离较好 ,阴性无干

扰 ,因此将本方法收入标准 ,最终选择 6μL的供试

品量。

对本方中甘草和白头翁采用多种展开系统进

行薄层色谱鉴别 ,结果斑点分离不开 ,且有拖尾现

象 ,有可能是甘草和白头翁都含三萜类皂苷 ,相互

干扰较大所致 ,试验条件还有待继续考察 ,本方中

暂不检测此两味药材。

菌痢消颗粒薄层色谱研究结果显示 ,采用《中

国兽药典 》二部 2005年版收载方法及展开系统对

本方中黄连、诃子、苦参进行薄层色谱鉴别 ,结果清

晰 ,方法可行。
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