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摘要  目的 }建立消风散颗粒中全药材的鉴别方法 ∀方法 }以薄层层析法鉴别当归 !苍术 !关木通 !荆芥 !防风 !甘草 !牛蒡子 !苦

参 !知母 !黑芝麻 !蝉蜕 !地黄等十二味药材 ~以试管反应鉴别石膏 ~对不同批号及加速试验样品进行考察 ∀结果 }文中所建立的

方法简便 !可靠 !重现性好 ∀结论 }可为该制剂中药材的质量控制方法 ∀
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  消风散颗粒是根据5外科正宗6消风散古方≈t 经剂型改

革研制而成的新剂型 o具有疏风消热 o除湿消肿之功效 o服用

方便 ∀该制剂由十三味中药组成 o成分干扰大 o质量控制非

常不易 o而处方中的药材鉴别未见报道 ∀为适应我国中药现

代化的要求 o本文对颗粒剂的全药材进行了较全面的鉴别研

究 o填补了该处方质量控制中的薄层鉴别方面的空白 ∀

1  实验部分

1 q1  仪器 !试药及药材

超声波清洗器k≤ ±2uxs型 o上海超声波仪器厂l o旋转薄

膜蒸发器k瑞士 �|¦«¬公司l o离心机k�⁄2u� 型 o北京医用离

心机厂l o微量点样器k美国 ⁄µ∏°°²±§公司l ~三用紫外分析

仪k�ƒ2t型 o上海顾村电光仪器厂l ~硅胶 �预制薄层板k德

国 � µ̈¦®公司l ∀所用试剂均为分析纯 ∀对照品 }苦参碱k中

国药品生物制品检定所l以甲醇制成 u°ª# °̄ 2t对照液 ∀

对照药材及原植物 }

当归 Ανγελιχασινενσισ ; 苍术 Ατραχτψλοδεσχηινενσισ ; 关木

通 Αριστολοχηια µ ανσηυριενσισ; 荆芥 Σχηιζονεπετα τενυιφολια ;

防风 Σαποσηνικοϖια διϖαριχατα ; 甘草 Γλψχψρρηιζα υραλενσισ;

牛蒡子 Αρχτιυ µ λαππα ; 苦参 Σοπηορα φλαϖεσχενσ ; 知母 Ανε2

µ αρρηενα ασπηοδελοιδεσ ; 黑芝麻 Σεσαµ υ µ ινδιχυ µ ; 蝉蜕

Χρψπτοτψµ πανα πυστυλατα ; 地黄 Ρεηµ αννια γλυτινοσα 与石

膏 ∀

以上药材由本院生药教研室提供 o本院生药教研室王天

志教授鉴定 o制剂样品由本院晏玉英 !陆一霞老师提供 ∀

1 q2  实验方法

1 q2 q1  对照药材浸膏粉与空白浸膏粉的制备

对照药材浸膏粉的制备 }分别取经粉碎的当归 !苍术 !关

木通 !荆芥 !防风 !甘草 !牛蒡子 !苦参 !知母 !黑芝麻 !蝉蜕 !地

黄 !石膏等十三味中药一定量 o加 ts倍量水煮沸 o微沸 t«o热

滤 o药渣加 x倍量水煮沸 vs °¬±o热滤 o合并滤液 o浓缩至一

定体积 o喷雾干燥得各对照药材的干燥浸膏粉 ∀

空白浸膏粉的制备 }分别按处方比例称取各味药材 o依

次除去处方中被检的各味药材 o加 ts倍量水 o方法同 /对照

药材浸膏粉的制备0 o得各空白浸膏粉 ∀

1 q2 q2  颗粒剂供试液 !药材对照液 !空白对照液的的制备

k×�≤ 用l

当归 }称取颗粒剂 { qs ªo当归浸膏粉 s qx ªo当归空白

浸膏粉 x qs ªo加石油醚kys ∗ |slws °̄ o水 ts °̄ o超声振荡

vs °¬± o离心分层 o吸取上清液 o浓缩至干 o加石油醚kys ∗

|sls qx °̄ 溶解 o制得颗粒剂供试液 o当归对照液 !当归空白
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对照液 ∀

苍术 }方法同/当归0 ∀

关木通 }分别称取消风散颗粒 o关木通浸膏粉 o关木通空

白浸膏粉 o各加乙醚 us °̄ o水 ts °̄ o摇匀 o超声振荡 vs °¬± o

离心分层 o吸取上层液 o减压浓缩至干 os qx °̄ 甲醇溶解 o即

得 ∀

荆芥 }称取样品 o加石油醚kys ∗ |slus °̄ o摇匀 o滴加冰

醋酸 t °̄ o密封 o于室温下放置 uw «o加水 tx °̄ o石油醚 vs

°̄ o超声振荡 vs °¬±o离心分层 o吸取石油醚层 o浓缩至干 o石

油醚 s qx °̄ 溶解 ∀

防风 }分别称取样品 o加醋酸乙酯 ws °̄ o超声 vs °¬± o过

滤 o滤液浓缩至干 o醋酸乙酯 s qx °̄ 溶解 ∀

甘草 }制备方法同/防风0 ∀

牛蒡子 }制备方法同/防风0 ∀

苦参 }称取各 ×�≤ 样品 o分别加醋酸乙酯 ws °̄ o浓氨水

x °̄ o超声振荡 vs °¬±o离心分层 o吸取上层液 o减压浓缩至

干 o加醋酸乙酯 t °̄ 溶解 o制得制剂供试液 !苦参对照液与苦

参空白对照液 ∀

知母 }分别称取 ×�≤ 样品 o加盐酸kt ψ tslus °̄ o|s ε 水

浴加热 t «o冷却后加醋酸乙酯 us °̄ 超声 tx °¬±o离心分层 o

吸取上层液浓缩至干 o醋酸乙酯 u °̄ 溶解即得 ∀

黑芝麻 }称取样品 o加丙酮 ws °̄ o超声 vs °¬±o滤过 ∀滤

液浓缩至干 o以 s qx °̄ 丙酮溶解 ∀

蝉蜕 }操作同/黑芝麻0 ∀

地黄 }分别称取各 ×�≤ 样品 o加甲醇 ws °̄ o超声 vs

°¬±o过滤 o滤液减压浓缩至干 o甲醇 x °̄ 溶解 ∀

各供试液与对照液的制备方法中的颗粒 !对照药材浸膏

粉 !空白浸膏粉的称样量见表 t ∀

表 1  薄层制备用称样表

生药名称
颗粒剂称样量

kªl

对照药材浸膏粉称样量

kªl

空白药材浸膏粉称样量

kªl

当归 { qs s qx x qs

苍术 { qs s qx x qs

关木通 w qs s qu u qx

荆芥 { qs s qx w qx

防风 { qs s qx x qx

甘草 { qs s qx x qx

牛蒡子 { qs s qt x qx

苦参 { qs s qt y qs

知母 w qs s qu u qx

黑芝麻 { qs s qv x qs

蝉蜕 { qs s qx x qx

地黄 t qy s qu s q{

1 q2 q3  实验结果k×�≤l

照薄层色谱法试验≈u  o分别吸取 t qu qu项下依各味药材

的制备方法所得的颗粒剂供试液 !药材对照液 !空白对照液 o

点于同一硅胶板上 o展开 ts ¦°后检视 ∀各味生药的薄层展

开条件及检视方法与结果见表 u ∀

表 2  消风散颗粒中药材的薄层色谱条件及结果

药材名称 点样量kΛ̄l 展 开 剂 显色剂及检视方法 特征斑点 � ©值及颜色 � ©̈̈ µ̈±¦̈

当归 x 石油醚kys ∗ |sl }醋酸乙酯ky }wl � ∂ vyx �©s quxk兰白色荧光l 图 t

苍术 x 同当归 同当归 � ©s qusk兰紫色荧光l 图 t

荆芥 vx 氯仿 }异丙醇 }浓氨水kx }w }tl下层 ts h硫酸2无水乙醇液 otsx ε 至斑点清晰 � ©s qvvk桃红色l 图 u

防风 x 氯仿 }甲醇 }冰醋酸kz }t }tl
ts h硫酸2无水乙醇液 otsx ε 至斑点清晰 o

� ∂ vyx

�©s qvsk兰色荧光l 图 v

甘草 x 同防风 同荆芥 � ©s qzxk黄色l 图 w

牛蒡子 x 同防风 同荆芥 � ©s qxsk紫红色l 图 w

关木通 ts 氯仿 }异丙醇 }甲酸ktx }t }tl
t h香草醛的硫酸2乙醇kw }tl溶液 otsx ε 至

斑点清晰
� ©s qt|k兰紫色l 图 x

苦参 x 氯仿 }甲醇 }浓氨水ktx }t }tl下层 改良碘化铋钾试液 � ©s qyvk橙红色l 图 y

知母 x 氯仿 }甲醇 }甲酸kz }u }tl 同防风 � ©s quwk兰色荧光l 图 z

黑芝麻 ws
石油醚 kys ∗ |sl }乙醚 }乙酸乙酯

kts }x }ul
同荆芥 � ©s qwvk棕色l 图 {

蝉蜕 ts 氯仿 }异丙醇 }甲酸ktx }w }vl ux h磷钼酸乙醇溶液 otsx ε 至斑点清晰 � ©s qvwk兰黑色l 图 |

地黄 t 正丁醇 }xs h冰醋酸 }甲醇ky }y }ul Α2奈酚2浓硫酸试液 otsx ε 至斑点清晰 � ©s qvzk兰紫色l 图 ts

1 q2 q4  石膏的鉴别k试管反应l

分别称取颗粒剂 v qu ªo石膏浸膏粉 s qux ªo石膏空白浸

膏粉 u qs ªo加入稀盐酸 vs °̄ o超声 us °¬±o离心 o取上清液 o

加活性炭 x ªo微沸 ts °¬±o滤过 o得制备液 ∀取各制备液 t

°̄ o加氨试液至 u °̄ o蒸馏水至 x °̄ o分别滴加草酸铵试液 v

滴 o则颗粒样品液 !石膏浸膏粉样品液立即产生白色沉淀 o而

空白样品液则澄清 ∀

1 q3  不同批号及加速试验样品的研究

对不同批号的三批制剂样品及在加速试验条件下kws ?

s qx ε o� �zx h l存放 u ow oy个月的三批制剂样品依 t qu qu !

t qu qv和 t qu qw项下各药材的鉴别方法操作 o均能检出相应

的药材 ∀
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图 1  当归 !苍术的薄层色谱图

t q颗粒剂  u q当归对照  v q当归空白对照

w q苍术对照  x q苍术空白对照

图 2  荆芥的薄层色谱图

t q颗粒剂  u q荆芥对照  v q荆芥空白对照

图 3  防风的薄层色谱图

t q颗粒剂  u q防风对照  v q防风空白对照

w q甘草对照  x q甘草空白对照

y q牛蒡子对照  z q牛蒡子空白对照

图 4  甘草 !牛蒡子的薄层色谱图

t q颗粒剂  u q防风对照  v q防风空白对照

w q甘草对照  x q甘草空白对照

y q牛蒡子对照  z q牛蒡子空白对照

图 5  木通的薄层色谱图

t q颗粒剂  u q木通对照  v q木通空白对照

图 6  苦参的薄层色谱图

t q颗粒剂  u q苦参对照  v q苦参碱  w q苦

参空白对照

图 7  知母的薄层色谱图

t q颗粒剂  u q知母对照  v q知母空白对照

图 8  黑芝麻的薄层色谱图

t q颗粒剂  u q黑芝麻对照  v q黑芝麻空白

对照

图 9  蝉蜕的薄层色谱图

t q颗粒剂  u q蝉蜕对照  v q蝉蜕空白对照

图 10  地黄的薄层色谱图

t q颗粒剂  u q地黄对照  v q地黄空白对照

2  讨论

2 q1  由于制备对照药材浸膏粉所需要的对照药材量较大 o

故采用中国药品生物制品检定所的对照药材是不现实的 ∀

文中所建立的鉴别方法中 o各对照药材浸膏粉与空白浸膏粉

均由水煮 !浓缩 !喷雾干燥而得 o与制剂的提取工艺一致 o保

持方法的平行性 ∀

2 q2  本论文在做研究时考虑到多来源药材的色谱行为 o故

每种药材均采购不同产地的三批做研究 }制剂三批 o浸膏粉

三批 o照品药材三批 o空白对照三批 ∀各样品的称样量是根

据颗粒 !各对照药材浸膏粉 !空白浸膏粉的平均收率计算而

得 ∀

2 q3  作者根据药材的主要化学成分的特性≈v  o选择不同的

制备方法 !展开剂 !显色剂 o如 }石膏为矿物药 o主含 ≤¤≥�w#

�u � o故选用试管反应鉴别其钙离子 o而加入活性炭的目的
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是除去色素 ~当归 !苍术 !关木通 !荆芥等药材以挥发油为主

要有效成分 o制备时用石油醚 !乙醚等低极性溶剂 ~地黄主含

多糖类 o与其它各生药主要成分不同 o故以甲醇制样 o以 Α2奈

酚2硫酸试液显色 ~在此处方中以生物碱为主要成分的仅有

苦参 o为其特点 o因此制备时加入氨水以提高生物碱的提取

率 o展开剂中亦加氨水 o其目的是防止拖尾 o且选用生物碱专

用显色剂 p p改良碘化铋钾试液 ~知母的主要成分为甾体皂

苷 o本文采用酸水解法水解苷类生成皂苷元 o薄层鉴别的是

其皂苷元成分 ∀

2 q4  文中所报道的薄层鉴别方法亦适用于自制硅胶 �板

ks qx h ≤ � ≤2�¤os qv °°厚 otsx ε 活化 t «l o因在实验过程

中先用自制硅胶 �板 o待条件确定后才用 � µ̈¦®公司的预制

板于同一条件下展开 o其结果基本一致 ∀一般预制板的薄层

色谱较清晰 o且 � ©值稍低 o其原因可能是预制板的硅胶粒度

较小 o较均匀 ∀

2 q5  为避免各因素对薄层色谱的影响 o展开时室温均控制

在 t{ ∗ ux ε 之间 o相对湿度范围为 wx ∗ ys h o并采用对照

药材作对照分析 ∀有的药材如苦参则采用对照品作对照 ∀

参考文献

1 周凤梧 q实用方剂学≈ �   q济南 }山东科学技术出版社 ot||t }

xtu q

2 国家药典委员会 q中华人民共和国药典≈≥  q一部 q北京 }化学

工业出版社 ousss }附录 vz q

3 张贵君 o徐国钧 o纪俊元 o等 q常用中药鉴定大全≈ �   q哈尔

滨 }黑龙江科学技术出版社 o t||v } tx| ouss outw ovst ovu| o

vyz owsx ow{z oxtu oxz| o{ws o{|| q

收稿日期 }usst p sx p ut

天麻粉不同粒径的镇静镇痛作用研究

刘  智  李诚秀t  李  玲t
k贵阳 xxssst贵州益康制药有限公司 ~t贵阳 xxsssw 贵阳医学院药理教研室l

摘要  目的 }比较天麻超微粉和普通粉在药效学方面的差异 ∀方法 }同一批次天麻分别用细胞级粉碎和普通设备粉碎成超微

粉和普通粉 o分别用小鼠进行镇静和镇痛实验 ∀结果 }天麻超微粉不但在镇静作用方面与普通粉有差异 o而且在镇痛作用方

面也有差异 ∀结论 }天麻超微粉和普通粉对小鼠自主活动有一定的抑制作用 o可明显延长小鼠的睡眠持续时间和减少小鼠扭

体次数 o且天麻超微粉所用剂量较低 ~热板法镇痛实验显示天麻超微粉明显提高小鼠痛阈值 o天麻普通粉作用不明显 ∀

关键词  天麻 ~超微粉 ~药效学
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  天麻中的有效成分分布于细胞内与细胞间质 o而以细胞

内为主 ~若采用传统方式粉碎 o其单个粒子由数个或数十个

细胞所组成 o细胞的破壁率极低 o位于粒子内部的有效成分

将穿过几个或数十个细胞壁及细胞膜方可释放出来 o每个细

胞壁及细胞膜两侧的浓度反差会非常低 o释放速度很慢 ~因

天麻在体内停留的时间有限 o且其中一部分天麻粒子的有效

成分在未完全释放出来之前就被排出体外 o使天麻的生物利

用度降低 ∀采用细胞级微粉碎的方式 o将天麻粉碎成超微

粉 o天麻细胞的破壁率 ∴|x h o细胞内的有效成分充分暴露

出来 o其释放速度及释放量大幅提高 !天麻的生物利用度会

提高 ∀本实验通过对两种不同粉碎技术制成的天麻超微粉

和普通粉进行镇静和镇痛方面的药效学比较研究 o探索天麻
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