
差别较大。其中，花初期时，以叶中生物碱最高，花
序次之，茎最低; 至花盛期时，各个部位的生物碱均

明显降低，但仍以叶最高; 至果熟期时，各个部位的

生物碱降低更为明显，茎中生物碱甚至难以检测到。
提示益母草药材以叶多、花序多为佳，个大茎粗并不
代表其品质好。
2． 6 表 3 中益母草的叶和花序的生物碱含有量相
对较高，经分析，益母草叶质量占全草的 35%左右，
花序为 5%左右，而益母草的茎占 60%左右，但由于
其生物碱含有量相对较低，故表 2 中全草中的生物
碱量也相对较低。这也提示益母草的最佳采收期应
在盛叶期至花初期。
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摘要:目的 制定瑶药地钻( 蔓性千斤拔) 药材质量标准，为药用植物资源的开发利用提供科学依据。方法 生药学研
究，浸出物测定法，灰分测定法，水分测定法，薄层色谱法及 HPLC 色谱法。结果 对蔓性千斤拔药材的性状、显微特征
进行了描述; 对 10 个不同产地蔓性千斤拔药材的浸出物、总灰分、酸不溶灰分和水分进行了测定; 同时对其活性成分染
料木素和染料木苷进行了薄层定性鉴别和 HPLC定量研究。结论 通过研究制定了蔓性千斤拔药材的质量控制标准。
关键词: 蔓性千斤拔; 药材质量标准; 薄层色谱; 高效液相色谱

中图分类号: R284． 1 文献标志码: A 文章编号: 1001-1528( 2011) 10-1767-04

蔓性千斤拔始载于《植物名实图考》［1］，为瑶
族地区常用药，称其为地钻，为豆科千斤拔属植物蔓

性千斤拔 Flemingiae philippinensis ( Merr． et Rolfe) Li
的根［2］。广泛分布于我国云南、四川、贵州、湖南、
广西、广东、福建和台湾等地［3］，具有祛风除湿、舒
筋活络、强筋壮骨、消炎止痛、活血化淤、祛风利湿等
功效，被广泛用于妇科、风湿痹痛等类型的中成药生

产［4］，如妇科千金片、金鸡冲剂、金鸡胶囊、补血调
经片、壮腰健肾丸、活络止痛丸、复方海蛇酊、复方挫
伤灵、脑萎缩丸等［5-7］，研究表明蔓性千斤含有蔓性
千斤拔素 C、蔓性千斤拔素 D、5，7，3'，4'-四羟基-6，
8-双异戊烯基异黄酮、flemichin D、nC22-C30烷酸、β-

谷甾醇、羽扇豆醇［8］、α-衣兰烯，异长叶烯，8-石竹
烯，卡达烯，金合欢醇异构体［9］、iupinifolin、染料木
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苷( genistin) 、槐属苷、大黄酚、大黄素甲醚、大黄素、
岛青霉素、咖啡酸二十八烷酯、单棕榈酸甘油酯、滨
蒿内酯、水杨酸、对甲氧基苯丙酸、白桦酸［10］、染料
木素( genistein) 、dorsmanins、osajin、eriosematin、lu-
pinalbinA、3'-O-甲基香豌豆苷［11］。现代药理研究表
明: 千斤拔具有镇痛和抗炎作用［12］、对周围神经损
伤的保护作用［13］、对脑组织及血脑屏障的保护作
用［14］、抑制血栓形成［15］等作用。蔓性千斤拔为广
西中药材标准中收载品种［14］，但对其药材未作定量

测定要求，为了更好地开发利用这一植物资源，我们

参考其内容，结合药典规定对 10 个不同产地样品从
药材性状、显微特征、浸出物、总灰分、酸不溶性灰分
和水分进行了测定，采用了 TLC 及 HPLC 进行了定
性、定量研究，为制定蔓性千斤拔药材的质控标准、
开发新药奠定了基础。
1 仪器与试药
仪器: 210 型高效色谱仪( 美国 VARIAN公司) ;

KQ-5200 型数控超声波清洗器( 昆山市超声仪器有
限公司) ; 电子分析天平( CP2250D，Sartorius) ; LEI-
CA生物显微镜( 德国 LaiLa) ; SX2-4JOA 箱式电阻
炉( 上海比尔得仪器实业有限公司) ; 101-1 型电热
鼓风干燥箱( 上海沪南科学仪器联营厂) ; W201 型
恒温浴锅( 上海申生科技有限公司) ; 高速万能粉碎

机( 天津泰斯特仪器有限公司) 。
试剂: 甲醇、乙腈为色谱纯( 美国 Fisher 公司) ;

水为超纯水; 甲醇、乙醇、丙酮、乙酸乙酯为分析纯
( 分析纯，成都市科龙化工试剂厂) 。
药材: 蔓性千斤拔药材采自广西不同的产地，经

马小军研究员鉴定为豆科千斤拔属植物蔓性千斤拔

Flemingiae Philippinensis( Merr． et Rolfe) Li。
对照品: 染料木素( 上海同田生物技术有限公

司，批号: 10020611) ; 染料木苷( 上海同田生物技术
有限公司，批号: 09062911) 。
2 方法与结果
2． 1 鉴别
2． 1． 1 粉末显微特征 粉末灰黄色。色素红棕色，
方形或不规则形，大小不一。淀粉粒众多，单粒类圆
形、椭圆形、多角形，脐点点状、人字形、十字形等。
复粒有 2-5 分粒组成。木栓细胞棕黄色，类方形或
多角形。草酸钙方晶少见。多具缘纹孔导管，纹孔
密。纤维成束或单个。
2． 1． 2 薄层鉴别 取千斤拔药材粉末 2 g，置于
100 mL 具磨口塞锥形瓶中，加入 80% 的乙醇 50
mL，超声提取 30 min，过滤，滤渣用 80%的乙醇冲洗

干净，与滤纸一并放入 100 mL 具磨口塞锥形瓶中，
加入 80%的乙醇 50 mL，超声提取 30 min，过滤，合
并滤液，减压蒸干，用甲醇转溶至 10 mL量瓶中并定
容，摇匀，作为供试品液。另取染料木苷对照品，加
甲醇制成每 1 mL含 1 mg的溶液，作为对照品溶液。
照薄层色谱法( 中国药典 2010 年版一部附录 VB)
试验，吸取不同产地供试品溶液各 10 μL、对照品溶
液 5 μL，分别点在同硅胶 G薄层板上，以三氯甲烷-
甲醇-冰乙酸( 9 ∶ 1 ∶ 2 ) 为展开剂，展开，取出，晾
干，置紫外灯下( 254 nm) 检视，供试品色谱中，在与
对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。
结果见图 1。另取染料木素苷对照品，加甲醇制成
每 1 mL含 1 mg的溶液，作为对照品溶液。照薄层
色谱法( 中国药典 2010 年版一部附录 VB) 试验，吸
取不同产地供试品溶液各 10 μL、对照品溶液 5 μL，
分别点在同硅胶 G 薄层板上，以三氯甲烷-乙酸乙
酯-冰乙酸( 6 ∶ 3 ∶ 1 ) 为展开剂，展开，取出，晾干，
置紫外灯下( 254 nm) 检视，供试品色谱中，在与对
照品色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。
结果见图 2。

图 1 千斤拔药材中染料木苷的 TLC图
1． 染料木苷对照品 2．千斤拔药材供试品 +染料木苷对照品
3 ～ 12． 10 个不同产地千斤拔药材供试品

图 2 千斤拔药材中染料木素的 TLC图
1． 染料木素对照品 2．千斤拔药材供试品 +染料木素对照品
3 ～ 12． 10 个不同产地千斤拔药材供试品

2． 1． 3 理化鉴别 蔓性千斤拔药材水提液于蒸发
皿中，加入婓林试剂，在水浴上加热数分钟，观察，结

果颜色由墨绿色变为砖红色( 检查多糖成分) 。
2． 2 浸出物、总灰分、酸不溶性灰分和水分的测定
2． 2． 1 测定方法 浸出物测定参照药典 2010 年版
一部附录 XA浸出物测定法，采用冷浸法测定醇溶
性浸出物，乙醇为 95% ; 总灰分、酸不溶性灰分测定
参照药典 2010 年版一部附录ⅨK灰分测定法; 水分
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测定参照药典 2010 年版一部附录ⅨH 水分测定法
( 烘干法) 。
2． 2． 2 测定结果 10 个不同产地的样品的总灰分
结果在 3． 17% ～ 6． 08%之间，平均值为 4． 55%，酸
不溶性灰分结果在 0． 52% ～ 1． 82%之间，平均值为
0． 98%。水浸出物结果在 8． 59% ～ 16． 11%，平均
11． 67%，醇浸出物结果 3． 92% ～ 10． 44%，平均
6． 74%，水分结果在 5． 30% ～ 10． 95%，平均
9． 11%，鉴于本品来自于野生资源，产地和采收情况
比较复杂，灰分限量按照目前检查样品的平均值适

当上浮，暂定为总灰分不得过 8%，酸不溶性灰分不
得过 2%，水浸出物不得少于 7%，醇浸出物不得少
于 4%，水分不得大于 10%。测定结果见表 1。
表 1 各产地千斤拔水分、灰分及浸出物测定结果
Tab． 1 Results of moisture，ash and

extract in Flemingiae philippinensis

产地
水分

/%
总灰分

/%
酸不溶

灰分 /%
水浸出

物 /%

95%乙醇

浸出物 /%
广西荔浦城郊 8． 51 3． 73 0． 74 16． 11 7． 87
广西荔浦青山 8． 08 5． 57 1． 82 12． 06 6． 37
广西昭平市场 9． 31 3． 72 0． 52 13． 24 7． 34
广西南丹路生 5． 3 5． 42 1． 42 9． 16 8． 23
广西昭平城郊 8． 99 4． 11 1． 05 12． 69 3． 92
广西凤山 10． 86 4． 43 0． 87 9． 81 4． 49
广西凭祥 9． 91 6． 08 1． 37 12． 62 7． 3
广西西林城郊 10． 31 3． 17 0． 74 9． 54 4． 32
广西富川 10． 95 4． 99 0． 73 8． 59 7． 07
广西融安 8． 91 4． 29 0． 54 12． 91 10． 44
平均值 9． 11 4． 55 0． 98 11． 67 6． 74

2． 3 染料木素和染料木苷的测定
2． 3． 1 色谱条件与系统适用性实验 色谱柱: 迪马
C18 ( 4． 6 mm ×250 mm，5 μm) ，流动相: A相为甲醇-
乙腈( 8 ∶ 1) ，B相为 0． 06%磷酸水，梯度洗脱( 20%
～60%A，0 ～ 30 min) : 检测波长为 255 nm，柱温为
30 ℃，体积流量为 1． 0 mL /min。在上述条件下样品
中染料木素和染料木苷与其他组分能够达到基线分

离，与相邻的色谱峰分离度大于 1． 5，染料木素和染
料木苷的理论塔板数不小于 5 000，结果图 3。

图 3 蔓性千斤拔药材供试品 HPLC图谱

2． 3． 2 供试品样溶液的制备 同 2． 1． 2 项下供试
品液的制备，最后以 0． 45 μm 的微孔滤膜过滤即
得。
2． 3． 3 线性关系的考察 精密称定染料木素对照
品 0． 010 65 g、染料木苷苷 0． 010 25 g，置 10 mL 量
瓶中，用色谱甲醇溶解定容至刻度摇匀，得混标对照

品液 A( 其中染料木素质量浓度为 1． 065 mg /mL、染
料木苷质量浓度为 1． 025 mg /mL) ，从 A 中精密量
取 2 mL，置 100 mL量瓶中，用色谱甲醇稀释定容至
刻度，得混标对照品液 B( 其中染料木素质量浓度为
0． 021 3 mg /mL、染料木苷质量浓度为 0． 020 5 mg /
mL) ，B摇匀后以 0． 45 μm的滤液微孔滤膜过滤，自
动进样 4、6、8、10、12、14 μL，以流动相按 2． 1． 2 项
条件层析，体积流量: 1． 0 mL /min，以峰面积( Y) 对
进样量( X) 进行回归，得标准曲线方程为: 染料木
素: Y = 131． 19X + 4． 92( r = 0． 999 1) 、染料木苷: Y =
88． 64X + 3． 48( r = 0． 999 3 ) 。结果表明: 染料木素
对照品进样量在 0． 085 2 μg ～ 0． 298 2 μg 之间、染
料木苷对照品进样量在 0． 082 0 μg ～ 0． 287 0 μg 之
间时，进样量与峰面积之间有良好的线性关系。样
品溶液按标准曲线相同的色谱条件进样，并根据标

准曲线计算样品的质量分数。
2． 3． 4 精密度考察 取染料木素和染料木苷混标
B进样 4 μL，连续进样 6 次，测定峰面积，染料木素
和染料木苷的 RSD值分别为 0． 54%、0． 66%。
2． 3． 5 稳定性考察 取千斤拔药材粉末 2 g，按
2． 1． 1项制备供试品，于 0、2、4、6、8、12 h 进样 10
μL，按上述色谱条件测定峰面积，染料木素和染料
木苷的 RSD值分别为 1． 875%、1． 246%，结果表明，
供试品溶液在 12 h内稳定。
2． 3． 6 重复性考察 取千斤拔药材粉末 2 g，精密
称定，共 6 份，按 2． 1． 1 项下方法制备供试品溶液，
按上述色谱条件测定，进样 10 μL，染料木素和染料
木苷的 RSD值分别为 1． 233%、1． 729%。
2． 3． 7 回收率试验 取已测定的千斤拔( 含染料
木素 0． 106 7 mg /g、染料木苷 0． 132 7 mg /g) 药材粉
末 6 份，各 1 g，精密称定，精密加入 1 mL 染料木素
对照品 0． 105 0 mg /mL、1 mL染料木苷 0． 130 0 mg /
mL，配制方法见 2． 1． 1 项，得供试品样液，微孔滤膜
滤过，进样 10 μL，测定峰面积，计算加样回收率，结
果: 染料木素的平均回收率为 97． 30% ( RSD =
1． 80%，n = 6) 、染料木苷的平均回收率为 94． 85%
( RSD =1． 85%，n = 6) 。结果如表 2、3。
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表 2 千斤拔药材染料木素的加样回收率结果

样号
加入量

/μg
原有量

/μg
测得量

/μg
回收率

/%
平均回收

率 /%

RSD

/%
1 0． 105 0 0． 106 9 0． 211 3 99． 43
2 0． 105 0 0． 107 1 0． 209 0 97． 05
3 0． 105 0 0． 107 3 0． 210 6 98． 38 97． 30 1． 80
4 0． 105 0 0． 107 5 0． 206 5 94． 29
5 0． 105 0 0． 107 1 0． 209 8 97． 81
6 0． 105 0 0． 106 8 0． 208 5 96． 86

表 3 千斤拔药材染料木苷的加样回收率结果

样号
加入量

/μg
原有量

/μg
测得量

/μg
回收率

/%
平均回收

率 /%

RSD

/%
1 0． 130 0 0． 133 0 0． 255 3 94． 08
2 0． 130 0 0． 133 2 0． 253 3 92． 58
3 0． 130 0 0． 133 4 0． 256 7 94． 85 94． 85 1． 85
4 0． 130 0 0． 133 7 0． 258 9 96． 31
5 0． 130 0 0． 133 1 0． 255 5 94． 15
6 0． 130 0 0． 132 9 0． 259 4 97． 31

表 4 千斤拔药材中染料木素和染料木苷的含有量

样品

编号
来源

质量分数 / ( mg /g)
染料

木素

平均

值

RSD

%
染料

木苷

平均

值

RSD

%
1 广西荔浦城郊 0． 031 6 0． 032 0 1． 18 0． 079 0 0． 079 1 0． 70

0． 032 2 0． 078 6
0． 032 3 0． 079 7

2 广西荔浦青山 0． 030 4 0． 030 5 1． 36 0． 111 8 0． 112 3 0． 37
0． 030 2 0． 112 6
0． 031 0 0． 112 4

3 广西昭平市场 0． 048 4 0． 048 6 0． 78 0． 130 4 0． 130 9 0． 73
0． 049 0 0． 130 3
0． 048 3 0． 132 0

4 广西南丹路生 0． 139 5 0． 139 9 0． 26 0． 171 9 0． 172 3 0． 56
0． 140 0 0． 171 6
0． 140 2 0． 173 4

5 广西昭平城郊 0． 030 8 0． 031 1 0． 81 0． 057 1 0． 573 0 0． 35
0． 031 1 0． 057 3
0． 031 3 0． 057 5

6 广西凤山 0． 115 8 0． 116 4 0． 47 0． 228 9 0． 228 9 0． 19
0． 116 7 0． 229 0
0． 116 8 0． 229 7

7 广西凭祥 0． 052 1 0． 052 4 0． 57 0． 096 3 0． 096 6 0． 37
0． 052 4 0． 096 5
0． 052 7 0． 097 0

8 广西西林城郊 0． 024 1 0． 024 5 1． 18 0． 066 9 0． 067 0 0． 48
0． 024 8 0． 067 4
0． 024 3 0． 066 8

9 广西富川 0． 048 7 0． 048 8 0． 63 0． 057 6 0． 058 9 1． 15
0． 049 1 0． 058 9
0． 048 5 0． 058 0

10 广西融安 0． 106 7 0． 106 8 0． 20 0． 133 0 0． 132 8 0． 16
0． 106 6 0． 132 6
0． 107 0 0． 132 9

2． 3． 8 样品测试 取供试样品，过 0． 45 μm 的微
孔滤膜过滤，精密吸取 10 μL进样，按上述色谱条件

进行测定，外标法计算。结果表明: 染料木素质量分
数为 0． 024 5 ～ 0． 139 9 mg /g; 染料木苷质量分数为
0． 058 9 ～ 0． 228 9 mg /g，见表 4。考虑本品来自于
野生资源，产地和采收情况比较复杂，贮藏过程质量

的变化，拟定每克药材染料木素不少于 0． 02 mg，染
料木苷不少于 0． 05 mg /g。
3 讨论
千斤拔药材中有效成分检测指标的缺失严重影

响其药材质量，建立千斤拔的定性定量的检查方法

对于保证千斤拔药材的质量具有重要意义。因此我
们建立了千斤拔药材中染料木素和染料木苷的薄层

色谱检识方法和高效液相色谱测定方法，并制定其限

度，以期科学有效地控制药材的质量，保证其临床疗

效。薄层色谱结果表明，10 个不同产地千斤拔药材
样品中，均检出染料木苷，斑点清晰且方法简便、快
速、可行，故此方法可用作千斤拔药材的定性鉴别。
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