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［摘要］　目的：建立骨痨敌薄膜衣片中三七、黄芪、骨碎补和没药的薄层鉴别方法。方法：采用对照品、对照
药材双对照鉴别三七，以正丁醇乙酸乙酯稀氨溶液（５→５０）（４∶１∶５）上层溶液为展开剂，喷以１０％硫酸乙醇溶液，
在１０５℃加热至斑点清晰，在可见光下检视；采用对照药材对照鉴别黄芪，以正丁醇乙酸乙酯稀氨溶液（５→５０）
（４∶１∶５）上层溶液为展开剂，取出，晾干，在紫外灯（２５４ｎｍ）下检视；采用柚皮苷为对照，鉴别骨碎补，以三氯甲
烷甲醇水冰乙酸（１３∶４∶１∶１５）为展开剂，喷以１％三氯化铝（ＡｌＣｌ３）溶液，在紫外灯（３６５ｎｍ）下检视；采用对照药
材对照鉴别没药，以环己烷丙酮（９∶２）为展开剂，在紫外灯（３６５ｎｍ）下检视。结果：４种药材的ＴＬＣ中，供试品色谱
中，在与对照品或对照药材色谱相应的位置上均显相同颜色的斑点，且阴性对照均无干扰。结论：所建立的４种药材
的ＴＬＣ鉴别方法简便可行、专属性强、重复性好，可用于骨痨敌薄膜衣片中三七、黄芪、骨碎补和没药的薄层鉴别。
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骨痨敌注射液已收载于 《部颁中药·成方制剂》

第二十册，作为经过中医辩证组方的中药复方制

剂，其由三七、黄芪、骨碎补、乳香和没药组成，

具有益气养血、补肾壮骨、活血化瘀的功能，在骨
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关节结核、肺结核等各种结核病以及瘤型麻风病的

治疗中不易产生耐药性，且效果明显［１］。骨痨敌

薄膜衣片是在原骨痨敌注射液的基础上改进剂型而

制成的制剂。骨痨敌注射液标准中鉴别项下仅有三

七的鉴别，制样过程较复杂、耗时，且该展开系统

用于骨痨敌薄膜衣片中三七的鉴别，斑点分离度不

好。本次研究重新建立了骨痨敌薄膜衣片中三七的

薄层鉴别方法，增加了黄芪、骨碎补和没药的薄层

鉴别方法，可为骨痨敌薄膜衣片的质量控制提供

参考。

１　仪器与试药

１１仪器

ＢＴ１２５Ｄ型双量程电子分析天平（德国赛多利
斯）；ＫＱ３００ＶＤＥ型超声清洗器（昆山市超声仪器有
限公司）；ＺＦ９０多功能暗箱式紫外透射仪（上海宝
山顾村电光仪器厂）。

１２试药

三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷 Ｒｂ１、人参皂苷 Ｒｇ１、

人参皂苷 Ｒｅ、三七对照药材、膜荚黄芪对照药材、
骨碎补对照药材、乳香对照药材、天然没药对照药

材（中国食品药品检定研究院，批号分别为１１０７４５
２０１３１８， １１０７０４２０１４２４， １１０７０３２０１５２９， １１０７５４
２０１５２５， １２０９４１２０１４０９， １２１４６２２０１３０４， １２１１６９
２０１３０４，１２０９７０２０１３０５，１２０９６７２０１４０５）；硅胶 Ｇ
（化学纯，青岛海浪硅胶干燥剂厂）；羧甲基纤维

素钠（分析纯，天津市科密欧化学试剂开发中心）；

其他试剂均为分析纯（天津市天力化学试剂有限公

司）。

骨痨敌薄膜衣片（批号分别为１５０６０１，１５０６０３，
１５０６０５）由陕西中医药大学制药厂提供。

２　方法与结果

２１硅胶Ｇ薄层板的制备及预处理

将１份硅胶Ｇ加３份５‰的羧甲基纤维素钠的
水溶液，在研钵中用研杵沿一个方向研磨混合，调

成均匀糊状物，倒入涂布器中，在玻板上平稳地以

直线移动涂布器进行涂布（薄层厚度为 ０２～
０３ｍｍ）。取下涂好的玻板于室温在水平台上晾干，
在１１０℃活化３０ｍｉｎ，置干燥箱中备用。使用前在
反射光和透射光下检视，表面应均匀、平整、光滑、

无麻点、无气泡、无破损及污染。

２２三七的ＴＬＣ鉴别

取本品适量，研细，取５ｇ，加水１０ｍＬ，润湿，
加用水饱和的正丁醇２０ｍＬ，超声３０ｍｉｎ，取上清
液，蒸干，残渣加甲醇１ｍＬ使溶解，作为供试品溶
液［２］。另取三七对照药材１ｇ，同法制成对照药材溶
液。再取人参皂苷 Ｒｂ１、人参皂苷 Ｒｅ、人参皂苷
Ｒｇ１、三七皂苷Ｒ１对照品适量，分别加甲醇制成质
量浓度分别为４、４、４、１ｍｇ·ｍＬ－１的溶液，作为对
照品溶液。按供试品溶液的制备方法制备阴性对照

溶液。吸取上述溶液各５μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ
薄层板上，以正丁醇乙酸乙酯稀氨溶液（５→５０）
（４∶１∶５）上层溶液为展开剂，置氨蒸气饱和层析缸中
展开，取出，晾干，喷以 １０％硫酸乙醇溶液，在
１０５℃加热至斑点显色清晰。供试品色谱中，在与
对照品和对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色

的斑点，阴性对照无干扰，见图１。

注：１三七对照药材；２人参皂苷 Ｒｂ１对照品；３人参皂

苷Ｒｅ对照品；４人参皂苷Ｒｇ１对照品；５三七皂苷 Ｒ１对

照品；６～８供试品；９阴性对照。

图１　三七ＴＬＣ图

２３黄芪的ＴＬＣ鉴别
取黄芪对照药材１ｇ，加水１０ｍＬ，润湿，加用

水饱和的正丁醇２０ｍＬ，超声３０ｍｉｎ，取上清液，蒸
干，残渣加甲醇１ｍＬ使溶解，制成对照药材溶液。
同法制备阴性对照溶液。吸取２２项下的供试品溶
液［２］和上述溶液各５μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层
板上，以正丁醇乙酸乙酯稀氨溶液（５→５０）（４∶１∶５）
上层溶液为展开剂，置氨蒸气饱和层析缸中展开，

取出，晾干，置紫外灯（２５４ｎｍ）下，检视。供试品
色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同

颜色的荧光斑点，阴性对照无干扰，见图２。

２４骨碎补的ＴＬＣ鉴别

取本品适量，研细，取５ｇ，加甲醇３０ｍＬ，超
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注：１黄芪对照药材；２～４供试品；５阴性对照。

图２　黄芪ＴＬＣ图

声３０ｍｉｎ，过滤，滤液蒸干，残渣加甲醇１ｍＬ使溶
解，作为供试品溶液。另取柚皮苷对照品，加甲醇

制成质量浓度为０５ｍｇ·ｍＬ－１的溶液，作为对照品
溶液。按供试品溶液的制备方法制备阴性对照溶液。

吸取上述溶液各５μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层板
上，以三氯甲烷甲醇水冰乙酸（１３∶４∶１∶１５）为展开
剂［３］，展开，取出，晾干，喷以１％三氯化铝溶液，
置紫外灯（３６５ｎｍ）下，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，

阴性对照无干扰，见图３。

注：１柚皮苷对照品；２～４供试品；５阴性对照。

图３　骨碎补ＴＬＣ图

２５没药的ＴＬＣ鉴别

取本品适量，研细，取 ５ｇ，加 ７０％乙醇
２０ｍＬ，回流提取１ｈ，过滤，滤液蒸干，另取没药
对照药材１ｇ，分别加石油醚２０ｍＬ，超声３０ｍｉｎ，
过滤，滤液蒸干，残渣加甲醇１ｍＬ使溶解，分别作
为供试品溶液和对照药材溶液。按供试品溶液的制

备方法制备阴性对照溶液。吸取上述溶液各５μＬ，
分别点于同一硅胶 Ｇ薄层板上，以环己烷丙酮
（９∶２）为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外灯
（３６５ｎｍ）下，检视。供试品色谱中，在与对照药材
相应位置上显相同颜色的荧光斑点，阴性对照无干

扰，见图４。

注：１没药对照药材；２～４供试品；５阴性对照。

图４　没药ＴＬＣ图

３　结论

本试验通过反复优选提取方法和展开条件，建

立的骨痨敌薄膜衣片中三七、黄芪、骨碎补和没药

４种药材的 ＴＬＣ鉴别方法简便可行、快捷准确、专
属性强、重复性好，可作为骨痨敌薄膜衣片中三七、

黄芪、骨碎补和没药的定性鉴别方法。

４　讨论

薄层色谱法是中药复方制剂定性鉴别的主要方

法，具有专属性强、易于操作等特点［４］，故骨痨敌

薄膜衣片中４种药材的定性鉴别均采用ＴＬＣ法。
在三七的鉴别中，曾参考２０１５年版 《中华人民

共和国药典》三七药材鉴别项下的方法［５］，但该方

法的制样过程繁琐、耗费时间，因此本试验参照文

献 ［２］的方法，并在此基础上对制样方法进行改
进，采用２２项下的方法鉴别三七，在可见光下检
视，斑点清晰，无阴性干扰。

在黄芪的鉴别中，曾参考２０１５年版 《中华人民

共和国药典》黄芪药材鉴别项下的方法［５］，但该方

法的制样过程复杂，可操作性不强，因此本试验参

照文献 ［２］的方法，并在此基础上对制样方法进
行改进，同时对是否喷显色剂、检视波长等进行优

化，采用 ２３项下方法鉴别黄芪，在紫外灯
（２５４ｎｍ）下检视，斑点清晰，无阴性干扰。在骨碎
补的鉴别中，参考文献 ［３］中的方法，并在此基
础上对制样方法进行个改进，简化过程，节省时间，

得到的斑点清楚，且无阴性干扰。

在骨碎补的鉴别中参考文献 ［３］中的方法，
并在此基础上对制样方法进行改进，简化过程，节

省时间，得到的班点清晰，且无阴性干扰。

（下转第１０６６页）
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　　在没药的鉴别中，参考文献 ［５６］的方法，
并在此基础上对其展开条件进行优化，以环己烷
丙酮（９∶２）为展开系统，得到的斑点清晰，且重
复性好。

２０１５年版 《中华人民共和国药典》采用气相色

谱法对乳香进行定性鉴别［５］，但该方法仅以 α蒎烯
对照品进行对照，有一定的局限性。而本文采用专

属性好、简单方便的 ＴＬＣ法对其进行鉴别。通过对
制样方法、展开条件等优化，ＴＬＣ展开效果仍不理
想，在供试品色谱中，不能完全显示出与对照药材

相应位置上的斑点，这可能与制剂过程中乳香的处

理有关，故乳香的薄层鉴别方法未纳入正文。对于

乳香的ＴＬＣ鉴别方法有待进一步探索。
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