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摘要# 目的!建立清肠栓 "三七’ 青黛’ 五倍子等# 的质量标准& 方法!.J-法对三七’ 青黛’ 五倍子和马齿苋进行
定性鉴别% DGJ-法定量测定三七皂苷K"’ 人参皂苷KR" 和人参皂苷 K[" 含有量& 结果!.J-斑点清晰% 分离度好&
三七皂苷K"’ 人参皂苷KR" 和人参皂苷K[" 分别在 "L&&% ) i0L&( #R",m&L/// /#’ &L// i%L/# #R",m&L/// "#’
"L&"# ) i0L" #R",m&L/// "# 范围内线性关系良好% 平均回收率均大于 /)!& 结论!该方法可靠准确% 专属性好%
可用于清肠栓的质量控制&
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6789:629! 6$;!.<1NY5[26NW YW1=U526ŶNY58@5X@ Z<Xk68R;W58R>UQQ<N6Y<X̂"541@6;5Y6<8 Z<XU2;1X5Y6_1;<26*
Y6N% 45@1ZX<4R$7$’316&1’ A+9321YA*3F$-+% O193’$R+7J,+%36% A*$36#*31&1636V+%%+ % &7."#$;<9=>?8!
.J-75N5@<QY1@ 68 YW1=U526Y5Y6_16@18Y6Z6;5Y6<8 <ZR$7$’316&1’ A+9321YA*3F$-+% O193’$R+7J,+%36% A*$36#*31&1@
636V+%%+ 58@ )$,7J%+.+&C&,D+"DGJ-75N5QQ261@ Y<=U58Y6Y5Y6_12̂@1Y1X46868RYW1;<8Y18YN<Z8<Y<R68N18<N6@1K"%
R68N18<N6@1NKR" 58@ R68N18<N6@1NK["$:<8@A98!.W1.J-NQ<YN71X1;215X58@ 7122*N1Q5X5Y1@$C<Y<R68N18*
<N6@1K"% R68N18<N6@1NKR"58@ R68N18<N6@1NK["NW<71@ R<<@ 26815XX125Y6<8NW6QN76YW68 YW1X58R1N<Z"L&&% ) e
0L&( #R",m&L/// /#% &L// e%L/# #R",m&L/// "# 58@ "L&"# ) e0L" #R",m&L/// "#% X1NQ1;Y6_12̂%
76YW 522YW15_1X5R1X1;<_1X61N<Z4<X1YW58 /)!$2>B2A@8$>B!l6YW R<<@ NQ1;6Z6;6Ŷ% YW6NX1265[2158@ 5;;U*
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!!清肠栓为龙华医院的医院制剂% 由三七’ 青
黛’ 五倍子’ 马齿苋等中药制备而成% 其主要功效
为清热化湿’ 解毒排脓’ 止痢% 治疗非特异性溃疡
性结肠炎具有较好的临床疗效)"*#* & 本方以三七为
主药% 溃疡性结肠炎相关药效研究发现)+* % 其可
明显下调结肠组织中 H5NMH5NJ蛋白表达水平% 对

结肠组织中单核细胞趋化因子 "‘-G*"# 水平也具
有下调作用% 还可明显下调结肠病变组织中核因子
CH*)F的活性)’* & 目前% 清肠栓现行标准仅有对
青黛中靛玉红的鉴别% 为更全面控制该制剂的内在
质量% 本研究采用 .J-法鉴别三七’ 青黛’ 五倍
子和马齿苋% DGJ-法测定主要有效成分三七皂苷
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K"’ 人参皂苷KR" 及人参皂苷K[" 的含有量% 可为
清肠栓质量控制提供一定的科学依据% 同时也可保
证其临床用药安全&
FG仪器与试药
"L"!仪器!ER6218Y"#(& 高效液相色谱仪 "配置
S"+""F型四元梯度泵’ S"+#/F型自动进样器’
S"+"(E型柱恒温箱’ S"+"’H型 al?检测器#(
F."#)?电子天平 "&L&&& &" i"#& R% 赛多利斯科
学仪器有限公司#( ,O?A> D,)#&&D智能超声波
清洗器 "#&& l’ )/ ]Dj% 上海科导超声仪器有限
公司#( -18YX6ZUR1)’#’K离心机 "德国 3QQ18@<XZ
公司#( V&&("00% 漩涡混合器 "J5[81Y公司#(
D>S薄层板’ D>S#)’薄层板 "烟台江友硅胶开发
有限公司#&
"L#!试药!人参皂苷K["’ 人参皂苷KR"’ 没食子
酸’ 靛蓝’ 靛玉红对照品 "批号分别为 ""&%&’*
#&"’#’’ ""&%&+*#&")+&’ ""&0+"*#&"#&’’ ""&%"(*
#&""""’ ""&%"%*#&&#&’% 中国食品药品检定研究
院#( 三七皂苷K" 对照品 "批号 F#"&//% 上海源
叶生物科技有限公司#& 五倍子’ 马齿苋对照药材
"批号分别为 "#"&%0*#&""&+’ "#")/0*#&"+&#% 中
国食品药品检定研究院#( 三七购自上海虹桥中药
饮片有限公司( 五倍子’ 马齿苋’ 青黛和冰片购自
上海康桥中药饮片有限公司% 上述药材均经陈燕军
药师鉴定为正品& 清肠栓 "龙华医院院内制剂%
批号分别为 #&"’&)"+’ #&"’&)"(’ #&"’&)#"#& 乙
腈为色谱纯 "赛默飞世尔 )中国* 科技公司#( 水
为超纯水( 其他试剂均为分析纯&
HG方法与结果
#L"!.J-鉴别
#L"L"!三七!取清肠栓 + 枚% 剪碎% 每次加入
") 4J水% 水浴中加热熔融% 超声 ") 468% 反复 +
次% 离心% 收集上清液% 加水饱和正丁醇 #) 4J%
密封% 振摇 "& 468% 放置 # W% 离心% 取上清液&
再加 + 倍量水饱和正丁醇% 摇匀% 离心% 取正丁醇
层% 蒸干% 残渣加甲醇 ) 4J% 作为制剂供试品溶
液& 取三七药材粉末 &L) R% 加水 ) 滴% 再加水饱
和正丁醇 ) 4J% 密封% 其他处理同上% 残渣加甲
醇 " 4J% 作为药材供试品溶液& 另取三七皂苷K"’
人参皂苷KR" 及人参皂苷K[" 对照品% 加甲醇制成
每 " 4J含 &L) 4R对照品的混合溶液% 作为混合对
照品溶液& 取除三七外的其他药材% 按处方比例及
工艺制备不含三七的阴性样品% 同法制备阴性对照
溶液&

按照 .中国药典/ #&"& 年版一部附录-F%
吸取上述溶液各 " #J% 分别点于同一硅胶 S薄层
板上% 以水饱和正丁醇*冰醋酸*水 "’ d" d"# 为
展开剂展开% 取出% 晾干% 喷以 "&!硫酸溶液%
"&) c加热至斑点显色清晰& 结果% 供试品色谱在
与对照品色谱相应的位置上显相同紫色斑点% 阴性
无干扰% 见图 "&

" i+$清肠栓!’$三七!)$混合对照品!($阴性对照品
" e+$k68R;W58R>UQQ<N6Y<X̂’$R$7$’316&1’ A+9321YA*3F$-+

)$46\1@ X1Z1X18;1NU[NY58;1!($81R5Y6_1X1Z1X18;1NU[NY58;1

图 FG三七9A2色谱图
U#VMFG9A2*,/"N+."V/+N"&6(4(%0#"3#% 7-80!).7209()

:-

#L"L#!青黛!取清肠栓 " 枚% "& 4J三氯甲烷充
分溶解& 取 # 4J% 置于离心管中% "# &&& XM468离
心 ) 468% 收集上清液% 作为制剂供试品溶液& 取
青黛 )& 4R% 加三氯甲烷 ) 4J% 充分搅拌% 滤过%
滤液作为药材供试品溶液& 另取靛蓝’ 靛玉红对照
品质量% 制成每 " 4J分别含 "’ &L) 4R对照品的
混合溶液% 作为混合对照品溶液& 取除青黛外的其
他药材% 按处方比例及工艺制备不含青黛的阴性样
品% 同法制备阴性对照溶液&

按照 .中国药典/ #&"& 年版一部附录-F%
吸取上述溶液各 ) #J% 分别点于同一硅胶 S薄层
板上% 以甲苯*三氯甲烷*丙酮 ") d’ d&L)# 为展
开剂展开% 取出% 晾干& 结果% 供试品色谱在与对
照品色谱相应的位置上% 显相同蓝色和浅紫红色斑
点% 阴性无干扰% 见图 #&
#L"L+!五倍子!取清肠栓 " 枚% 加甲醇 ) 4J% 超
声 ") 468% 滤过% 滤液作为制剂供试品溶液& 取五
倍子 &L) R% 同法制备药材供试品溶液& 另取五倍
子对照 &L) R% 同法制备对照药材供试品溶液& 再
取没食子酸对照品适量% 加甲醇制成 " 4RM4J对
照品溶液& 取除五倍子外的其他药材% 按处方比例
及工艺制备不含五倍子的阴性样品% 同法制备阴性
对照品溶液&
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" i+$清肠栓!’$青黛!)$混合对照品!($阴性对照品
" e+$k68R;W58R>UQQ<N6Y<X̂ ’$O193’$R+7J,+%36!)$46\1@

X1Z1X18;1NU[NY58;1!($81R5Y6_1X1Z1X18;1NU[NY58;1

图 HG青黛9A2色谱图
U#VMHG9A2*,/"N+."V/+N"&;#80%( 6-4</-,0"

按照 .中国药典/ #&"& 年版一部附录-F%
吸取上述溶液各 # #J% 分别点于同一硅胶 S薄层
板上% 以三氯甲烷*甲酸乙酯*甲酸 ") d) d"L)#
为展开剂展开% 取出% 晾干% 紫外光灯 "#)’ 84#
下检视& 结果% 供试品色谱在与对照药材’ 对照品
色谱相应的位置上% 显相同颜色的斑点% 阴性无干
扰% 见图 +&

" i+$清肠栓!’$五倍子!)$五倍子对照品!($没食子酸对照品
%$阴性对照品
"*+$k68R;W58R>UQQ<N6Y<X̂! ’$A*$36#*31&1636V+%%+!)$A*$36

#*31&1636V+%%+ X1Z1X18;1NU[NY58;1!($R5226;5;6@ X1Z1X18;1NU[NY58;1

%$81R5Y6_1X1Z1X18;1NU[NY58;1

图 IG五倍子9A2色谱图
U#VMIG9A2*,/"N+."V/+N"&72(0"=20#3#"0">-,,-

#L"L’!马齿苋!取清肠栓 ’ 枚% 加水 #& 4J% 甲
酸调节 QD值至 + i’% 冷浸 + W% 滤过% 滤液蒸干%
残渣加水 ) 4J溶解% 作为制剂供试品溶液& 取马
齿苋 # R% 同法制备药材供试品溶液& 另取马齿苋
对照 # R% 同法制备对照药材供试品溶液& 取除马
齿苋外的其他药材% 按处方比例及工艺制备不含马
齿苋的阴性样品% 同法制备阴性对照溶液&

按照 .中国药典/ #&"& 年版一部附录- F试
验% 吸取上述溶液各 " i# #J% 分别点于同一硅胶
S薄层板上% 以水饱和正丁醇*冰醋酸*水 "’ d" d
"# 为展开剂展开% 取出% 晾干% 喷以 &L#! 茚三
酮乙醇溶液% ""& c加热至斑点显色清晰& 结果%
供试品色谱在与对照药材色谱相应的位置上% 显相
同颜色的斑点% 阴性无干扰% 见图 ’&

" i+$清肠栓!’$马齿苋!!)$马齿苋对照品!($阴性对照品
"*+$k68R;W58R>UQQ<N6Y<X̂!’$)$,7J%+.+&C&,D+!)$)$,7J%+.+&C&,@

D+ X1Z1X18;1NU[NY58;1!($81R5Y6_1X1Z1X18;1NU[NY58;1

图 XG马齿苋9A2色谱图
U#VMXG9A2*,/"N+."V/+N"&?(/4<,-5-3’3/.-

#L#!DGJ-测定
#L#L"!色谱条件!ER6218Y.-*-"0色谱柱"’L( 44f
#)& 44% ) #4#( 流动相水 "E# *乙腈 "F#% 梯
度洗脱 "& i"# 468% 0"! E( "# i+) 468% 0"!
i%&! E( +) i)& 468% %&! i))! E#( 检测波
长 #&+ 84( 体积流量 "L& 4JM468( 柱温 #% c&
#L#L#!混合对照品溶液的制备!精密称取三七皂
苷K2’ 人参皂苷 KR2’ 人参皂苷 K[2对照品适量%
加甲醇制成 &L’&+’ &L+/(’ &L’&) 4RM4J混合对
照品溶液&
#L#L+!供试品溶液的制备!取清肠栓 "& 枚% 粉
碎% 研匀% 精密称取 +L0 R% 加水 ") 4J% 水浴加
热熔融% 超声 "#&& l’ )/ ]Dj# ") 468% 收集上
清液% 残渣用水超声两次% 每次 ") 4J% 合并上清
液% 正丁醇萃取 + 次% 每次 #& 4J% 回收溶剂% 蒸
干% 甲醇定容至 #) 4J% 进样前经 &L’) #4微孔滤
膜过滤% 即得&
#L#L’!专属性试验!按清肠栓处方比例及工艺%
同法制成不含三七的阴性样品% 按 ,#L#L+- 项下
方法制备阴性样品溶液% 精密吸取混合对照品’ 供
试品及阴性样品溶液各 "& #J% 进样分析& 结果%
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阴性样品无干扰% DGJ-色谱图见图 )&

"$三七皂苷K"!#$人参皂苷KR"!+$人参皂苷K["
"$8<Y<R68N18<N6@1K"!#$R68N18<N6@1NKR"!+$R68N18<N6@1NK["

图 YG=WA2色谱图
U#VMYG=WA2*,/"N+."V/+N4

#L#L)!线性关系考察!精密吸取 ,#L#L#- 项下
混合对照品溶液 #L)’ )’ "&’ ")’ #& #J% 在
,#L#L"- 项色谱条件下进样& 以峰面积 "_# 对进
样量 "#R% :# 线性回归% 结果见表 "&

表 FGI 种成分的线性关系
9+1MFGA#%)+//)’+.#"%4,#34"&.,/))*"%4.#.()%.4

成分 回归方程 线性范围M#R ,
三七皂苷K" _m’"L"#:e)L’/ "L&&% ) i0L&( &L/// /
人参皂苷KR2 _m"/&L+0:e)0L(0 &L// i%L/# &L/// "
人参皂苷K[2 _m00L)’:e+&L%+ "L&"# ) i0L" &L/// "

#L#L(!精密度试验!精密吸取 ,#L#L#- 项下混
合对照品溶液% 重复进样 ( 次% 测得三七皂苷 K"’
人参皂苷 KR"’ 人参皂苷 K[" 峰面积 K>?分别为
&L))!’ &L//!’ "L"0!% 表明仪器精密度良好&
#L#L%!重复性试验!取清肠栓两枚 "约 +L0 R% 批
号 #&"’&)"+#% 按 ,#L#L+- 项下方法平行制备 (
份供试品溶液% 进样分析% 测得三七皂苷 K"’ 人
参皂苷 KR"’ 人参皂苷 K[" 平均含有量分别为
+L)&’ +L+)’ +L#( 4RMR% K>?分别为 "L/0!’
#L)+!’ "L0&!% 表明该方法重复性良好&
#L#L0!稳定性试验!取清肠栓两枚 "约 +L0 R% 批
号 #&"’&)"+#% 按 ,#L#L+- 项下方法制备供试品
溶液% 于 &’ #’ ’’ 0’ "#’ ’0 W 内测定% 测得三

七皂苷K"’ 人参皂苷KR"’ 人参皂苷K[" K>?分别
为 "L+#!’ "L&’!’ "L&’!% 表明供试品溶液在
’0 W内基本稳定&
#L#L/!加样回收率试验!取含有量已知的清肠栓
"批号 #&"’&)"+# ( 份% 每份加入混合对照品溶液
"三七皂苷 K"’ 人参皂苷 KR"’ 人参皂苷 K[" 的质
量浓度分别为 "L+%#’ "L#(’’ "L")( 4RM4J#% 按
,#L#L+- 项下方法制备供试品溶液% 进样分析%
结果见表 #&

表 HG加样回收率试验结果 %#\c&
9+1MHG:)4(’.4"&/)*"Q)/R .)4.4%#\c&

成分
取样量M

R
原有量M

4R
加入量M

4R
测得量M

4R
回收率M

!
平均回收

率M!

K>?M

!
三七皂苷K" "L/(’ + (L0%) " (L0(& & "+L((’ & /0L/( /0L0’ #L&)

"L/0% ) (L/)( + (L0(& & "+L%%# & //L+)
"L/"# + (L(/+ " (L0(& & "+L+’" & /(L/"
"L/)’ % (L0’" ) (L0(& & "+L’%( & /(L%"
"L/+0 / (L%0( # (L0(& & "+L)() & /0L0#
"L/// + (L//% ( (L0(& & "’L&"+ & "&#L+

人参皂苷KR2"L/(’ + (L)0& ’ (L+#& & "#L0(/ & //L)& //L"& "L/)
"L/0% ) (L()0 " (L+#& & "#L/(+ & //L%(
"L/"# + (L’&( # (L+#& & "#L)+" & /(L/"
"L/)’ % (L)’0 # (L+#& & "#L(0& & /%L&#
"L/+0 / (L’/) + (L+#& & "#L%(0 & //L#)
"L/// + (L(/% % (L+#& & "+L")# & "&#L"

人参皂苷K[2"L/(’ + (L’&+ ( )L%0& & "#L&## & /%L#& /%L+0 #L)"
"L/0% ) (L’%( + )L%0& & "#L")/ & /0L+#
"L/"# + (L#+’ " )L%0& & ""L%#) & /)L&&
"L/)’ % (L+%# + )L%0& & ""L00# & /)L+#
"L/+0 / (L+#& 0 )L%0& & ""L/"+ & /(L%)
"L/// + (L)"% % )L%0& & "#L+/’ & "&"L%

#L#L"&!样品含有量测定!取 + 批 "#&"’&)"+’
#&"’&)"(’ #&"’&)#"# 样品% 按 ,#L#L+- 项下方
法制备供试品溶液% 外标法计算含有量% 结果
见表 +&

表 IG含有量测定结果 %NVdV’ #\I&
9+1MIG:)4(’.4"&*"%.)%.!).)/N#%+.#"%%NVdV’ #\I&

批号 三七皂苷K" 人参皂苷KR" 人参皂苷K["
#&"’&)"+ +L’% +L++ +L#)
#&"’&)"( +L%" +L)( +L’0
#&"’&)#" +L/0 +L0" +L%)
平均值 +L%# +L)% +L’/

IG讨论
在三七 .J-鉴别过程中% 以 .中国药典/

#&"& 版的展开剂三氯甲烷*乙酸乙酯*甲醇*水
"") d’& d## d"&# 展开% 发现斑点模糊% 分离度
不佳& 参考文献 ))*(*% 以正丁醇*乙酸乙酯*水
"’ d" d)# 上层溶液’ 氯仿*甲醇*水 ""+ d% d##
及水饱和正丁醇*冰醋酸*水 "’ d" d"# 为展开条
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件% 发现水饱和正丁醇*冰醋酸*水 "’ d" d"# 斑
点清晰% 分离度好% 可有效降低边缘效应&

在青黛.J-鉴别过程中)%*/* % 发现由于栓剂本
身所含基质等影响% 在不同展开剂条件下各斑点的
分离度均不理想& 将其供试品溶液经硅胶柱纯化%
去除相关基质与杂质后% 再以甲苯*三氯甲烷*丙酮
") d’ d&L)# 为展开剂展开% 发现斑点较清晰% 而
且分离度较好&

在五倍子 .J-鉴别过程中)"&*"#* % 以 .中国药
典/ #&"& 版的展开剂三氯甲烷*甲酸乙酯*甲酸
") d) d"# 展开% 发现斑点展开不完全% 并伴有一
定的拖尾现象& 将原展开剂中甲酸的比例提高以增
加其极性% 以三氯甲烷*甲酸乙酯*甲酸 ") d) d
"L)# 为展开剂展开% 发现斑点清晰% 分离度较
好% 而且阴性无干扰&

参考文献 )"+*"’*% 对栓剂制备条件曾采用三
氯甲烷洗涤’ 水洗’ 正丁醇萃取等方法% 但效果均
不理想& 最终确定处理方法为将清肠栓剪碎% 加
水% 水浴加热熔融% 超声% 收集上清液% 正丁醇萃
取% 回收溶剂蒸干% 定容% 这可有效去除栓剂中基
质对分析的影响& 分析结果显示% 样品杂质较少%
色谱峰峰型良好&

在DGJ-分析过程中% 分别以水*甲醇 "0) d
")#’ &L"!磷酸溶液*乙腈 "%) d#)# 和水*乙腈
"0" d"/# 为流动相进行梯度洗脱% 发现水*甲醇
"0) d")# 和 &L"!磷酸溶液*乙腈 "%) d#)# 分离
效果均不佳% 未达到基线分离& 最终确定% 以水*
乙腈 "0" d"/# 为流动相% 分离效果良好&
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