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摘 要 目的：建立千斤拔药材的质量标准。方法：观察千斤拔药材性状和显微鉴别特征；采用薄层色谱法（TLC）对药材中染料

木苷和染料木素进行定性鉴别；检查药材水分、总灰分和浸出物。采用高效液相色谱法（HPLC）测定药材中染料木苷和染料木素

的含量：色谱柱为 Thermo BETASIL C18，流动相为乙腈-0.5％冰醋酸（梯度洗脱），流速为 1.0 ml/min，检测波长为 261 nm，柱温为

25 ℃，进样量为10 μl。结果：千斤拔和大叶千斤拔的性状和显微鉴别特征显著；染料木苷和染料木素的TLC斑点清晰，分离良好，

阴性对照无干扰；药材水分为3.69％～8.37％，总灰分为1.72％～6.74％，浸出物为5.89％～19.65％。染料木苷和染料木素检测进

样量线性范围分别为0.012 9～2.588 0、0.004 6～0.923 2 μg（r均为0.999 9）；精密度、稳定性、重复性试验的RSD＜3.0％；加样回收

率分别为99.63％～101.87％（RSD＝0.82％，n＝6）、97.19％～100.34％（RSD＝1.23％，n＝6）。结论：该标准可用于千斤拔药材的

质量控制。

关键词 千斤拔；大叶千斤拔；质量标准；薄层色谱法；高效液相色谱法；染料木苷；染料木素

Study on the Quality Standard of Flemingia philippinensis
LIN Jinfeng1，LI Qingming2，ZHU Yufang1，CHEN Hao’an1（1.Guangdong Institute for Drug Control，Guangzhou
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish the quality standard of Flemingia philippinensis. METHODS：The properties and micro-

scopic characteristics were observed；TLC was adopted for qualitative identification of genistin and genistein；the moisture，total

ash and extract were detected；HPLC was adopted for contents determination of genistin and genistein：the column was Thermo BE-

TASIL C18 with mobile phase of Acetonitrile -0.5％ glacial acetic acid（gradient elution）at a flow rate of 1.0 ml/min，the detection

wavelength was 261 nm，column temperature was 25 ℃，and the injection volume was 10 μl. RESULTS：The properties and micro-

scopic characteristics of F. philippinensis and F. macrophylla showed strong specificity. TLC spots of genistin and genistein we- re

clear and well separated，with no interference in negative control. The moisture was 3.69％-8.37％，total ash was 1.72％-6.74％，and

extract was 5.89％-19.65％. The linear range was 0.012 9-2.588 μg for genistin（r＝0.999 9）and 0.004 6-0.923 2 μg for genistein

（r＝0.999 9）；RSDs of precision，stability and reproducibility tests were lower than 3.0％；recoveries were 99.63％ -101.87％

（RSD＝0.82％，n＝6）and 97.19％-100.34％（RSD＝1.23％，n＝6）. CONCLUSIONS：The method is simple，accurate and specif-

ic，and can be used for the quality control of F. philippinensis.

KEYWORDS Flemingia philippinessis；Flemingia macrophylla；Quality standard；TLC；HPLC；Genistin；Genistein
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千斤拔始载于《植物名实图考》，具有补脾胃、益肝肾、强

腰膝、舒经络的功效[1]。千斤拨及其制剂在民间及临床中应用

广泛，特别是在治疗妇科炎症方面疗效确切[2]。目前文献中作

为药用的千斤拔主要有 4种：蔓性千斤拔 Moghania philippi-

nensis （Merr. et Rolfe） Li、大 叶 千 斤 拔 M. macrophylla

（Willd. ）O. Kuntze、宽叶千斤拔 M. latifolia Benth.、球穗千斤

拔M. strobilifera（Linn.）Ait.[2]。2015年版《中国药典》（四部）

收载其植物来源包含千斤拔M. philippinessis（Merr. et Rolfe）

Li、大叶千斤拔M. macrophylla（Willd.）O. Kuntze和绣毛千斤

拔M. ferruginea（Wall. ex Benth.）Li 3种（注：前两者《中国植

物志》采用的拉丁名分别为 Flemingia philippinessis Merr. et

Rolfe、F. macrophylla（Willd.）Prain，而后者《中国植物志》未收

载，千斤拔药材拉丁属名的不同，是由于不同文献采用的植物

分类方法的不同，笔者采用《中国植物志》的拉丁名）[3]，而各

省、区的地方药材标准收载的植物来源各有不同，如广东和海

南地方药材标准收载千斤拔（蔓性千斤拔）一个种[1，4]，广西和

湖南地方药材标准收载千斤拔（蔓性千斤拔）和大叶千斤拔两

个种[5-6]。由于《中国药典》收载的绣毛千斤拔国内未见分布且

目前未形成大宗商品，故笔者主要以千斤拔 F. philippinessis

Merr. et Rolfe和大叶千斤拔F. macrophylla（Willd.）Prain为研

究对象，研究其性状、显微鉴别、薄层色谱（TLC）、水分、总灰

分、浸出物和含量测定项，从而建立一个相对完善的质量标

准，为保障千斤拔药材质量提供依据。

1 材料
1.1 仪器

1100型高效液相色谱仪，包括二极管阵列检测器（美国

Agilent 公司）；Milli-Q Advantage A10 型超纯水处理系统（美

国 Millipore 公司）；ATS4型薄层自动点样仪、Reprostar 3型薄

层色谱成像仪（瑞士CAMAG公司）；LD5-10型低速离心机（北

京医用离心机厂）；CP225D型电子天平（北京赛多利斯科学仪

器有限公司）；BX51型生物显微镜（日本Olympus公司）；ED53

型烘箱（德国 Binder 公司）；L9/11/B170 型电阻炉（德国

Nabertherm公司）。

1.2 试剂

染料木苷对照品（批号：111709-200501，纯度＞98％）、染

料木素对照品（批号：111704-200501，纯度＞98％）、千斤拔对

照药材（批号：121502-200501）均购自中国食品药品检定研究

院；甲醇、乙腈为色谱纯，其余试剂均为分析纯，水为超纯水。

1.3 药材

千斤拔药材（见表 1）经笔者鉴定为真品，其中 17批为千

斤拔 F. philippinessis 的根，5批为大叶千斤拔 F. macrophylla

的根。

2 方法与结果
2.1 性状

根据样品实际情况并参照各地方标准描述，千斤拔和大

叶千斤拔性状有一定差异，故进行了分列。

2.1.1 千斤拔 呈长圆锥形，不分枝或少分枝，形似牛尾，长

10～60 cm，直径 0.5～1.5 cm。表面灰棕色或红棕色，有细纵

纹及横长皮孔样斑痕；顶端有圆形疤痕和茎残基，下部渐细。

质硬，断面纤维性，皮部薄，棕红色；木部黄白色或浅黄色，靠

近根头部或较粗者有的带有深浅不均的灰蓝色，具放射状纹

理。微具豆腥气，味微甘、涩。

2.1.2 大叶千斤拔 呈长圆锥形，有多数分枝，头部常呈结节

状膨大，长15～70 cm，直径0.5～5 cm。表面灰棕色或红棕色，

有细纵纹及横长皮孔样斑痕。质硬，不易折断。切面皮部薄，

棕红色；木部淡红色或红棕色，靠近根头部或较粗者有的带有

深浅不均的灰蓝色，具放射状纹理。微具豆腥气，味微甘、涩。

2.2 显微鉴别

千斤拔和大叶千斤拔的横切面特征差异不大，故未进行

分列，其特征如下：样品木栓层由数列至十数列切向延长的类

长方形细胞构成，排列整齐，壁略增厚，常含棕红色至暗棕红

色物。皮层狭窄，由数列类椭圆形薄壁细胞构成。韧皮部纤

维成束或散在，壁厚；分泌细胞内含黄棕色至红棕色分泌物，

单个散在或数个成群，断续排列成数环，有时可与韧皮射线相

间成“井”字形；薄壁细胞类椭圆形或类圆形，散有草酸钙方

晶。形成层明显。木质部导管单个散在或数个相连，略呈径

向排列，外侧较稀疏，向内渐密；木纤维成片，壁厚，木化；木射

线宽 1～10列细胞；有草酸钙方晶散在；有的薄壁细胞或导管

内含黄棕色至红棕色分泌物，详见图1。

2.3 TLC鉴别

取样品粉末1 g（过2号筛），加浓氨溶液1 ml使润湿，再加

水30 ml，超声（功率：300 W，频率：40 kHz，下同）处理30 min，

以半径为18 cm、3 000 r/min离心5 min，取上清液，加稀HCl调

pH至3～4，用乙酸乙酯振摇提取2次，每次30 ml，合并乙酸乙

酯提取液，水浴蒸干，加甲醇 1 ml使溶解，作供试品溶液。另

取染料木苷对照品和染料木素对照品适量，加甲醇制成染料

木苷、染料木素质量浓度均为 0.5 mg/ml的混合对照品溶液。

再取千斤拔对照药材1 g，同供试品溶液制备方法制成对照药

材溶液。按TLC法[2015年版《中国药典》（四部）][7]试验，吸取

上述3种溶液各5 μl，分别点于同一聚酰胺薄层板上，以乙酸乙

酯-甲醇（8 ∶ 2，V/V）为展开剂，置于氨蒸气饱和的展开缸内，展

开，取出，晾干，喷以三氯化铝试液，于 105 ℃加热约 3 min，置

紫外光灯（365 nm）下检视。结果，供试品色谱中，在与对照药

材和对照品色谱相应位置上显相同颜色的斑点，阴性对照无

干扰，详见图2。

2.4 水分检查

表1 千斤拨来源

Tab 1 Origin of F. philippinensis

编号
1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

来源
广州白云山和记黄埔中药有限公司神农草堂
广州市越秀区甜水巷菜市场草药摊
广州市越秀区甜水巷菜市场草药摊
广州致信药业有限公司
广州致信药业有限公司
广州白云山奇星药业有限公司
广州白云山和记黄埔中药有限公司
广州清平药材市场
广州白云山中一药业有限公司
康美药业股份有限公司
广州白云山陈李济药厂有限公司
广州白云山陈李济药厂有限公司
广州白云山陈李济药厂有限公司
佛山德众药业有限公司
广东一方制药有限公司
广东一方制药有限公司
广东一方制药有限公司
广东一方制药有限公司
广东一方制药有限公司
广东一方制药有限公司
广西壮族自治区食品药品检验所
广州市药品检验所

产地
广东
广东
广西
缅甸
缅甸
广西
广西
广西
广西
广西
广西
广西
广西
广西
缅甸
缅甸
缅甸
越南
越南
越南
广西
广东

植物基原
千斤拔
千斤拔
千斤拔
千斤拔
千斤拔
千斤拔
大叶千斤拔
千斤拔
千斤拔
千斤拔
大叶千斤拔
大叶千斤拔
大叶千斤拔
千斤拔
千斤拔
千斤拔
千斤拔
千斤拔
千斤拔
千斤拔
千斤拔
大叶千斤拔
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按 2015年版《中国药典》（四部）水分测定法[3]项下方法测
定样品水分。结果表明，22批样品水分在3.69％～8.37％范围
内（见表2），故拟定千斤拔含水分不得过13.0％。

2.5 总灰分检查

按 2015年版《中国药典》（四部）总灰分测定法[3]测定样品
灰分。结果表明，22批样品总灰分在 1.72％～6.74％范围内
（见表 2），其中 3批超过 5.0％的样品明显可见沙土未除尽，故
拟定千斤拔总灰分不得过5.0％。

2.6 浸出物

按2015年版《中国药典》（四部）水溶性浸出物测定法项下
的热浸法[3]测定样品浸出物。结果表明，21批样品（1号样品因
样品量不足未测）浸出物在 5.89％～19.65％范围内（见表 2），

均值下浮 20％为 11.4％，故拟定千斤拔浸出物不得少于
11.0％。

2.7 含量测定

2.7.1 色谱条件与系统适用性试验 色谱柱：Thermo BET-

ASIL C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流动相：乙腈（A）-0.5％冰醋
酸（B），梯度洗脱（0～20 min，0→18％A；21～45 min，18％→
30％A）；流速：1.0 ml/min；检测波长：261 nm；柱温：25 ℃；进样
量：10 μl。在上述色谱条件下，理论板数以染料木苷、染料木
素峰计不少于3 000，各成分基线分离良好，分离度＞1.5，详见
图3。

2.7.2 对照品溶液的制备 精密称取染料木苷对照品 12.94

mg，置于 10 ml量瓶中，加 60％乙醇定容，制成染料木苷对照
品贮备液。精密称取染料木素对照品11.54 mg，置于25 ml量
瓶中，加60％乙醇定容，制成染料木素对照品贮备液。分别精
密吸取上述两种对照品贮备液各5.0 ml，置于25 ml量瓶中，加
60％乙醇定容，即得混合对照品溶液①。精密吸取混合对照
品溶液①5.0 ml，置于100 ml量瓶中，加60％乙醇定容，制成染

料木苷、染料木素质量浓度分别为12.94、4.616 μg/ml的混合对

照品溶液。

2.7.3 供试品溶液的制备 取样品粉末（过3号筛）0.5 g，精密

称定，置于具塞锥形瓶中，精密加入 60％乙醇 25 ml，称定质

量，浸渍 30 min，加热回流 1.5 h，放冷，称定质量，用 60％乙醇

补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

2.7.4 线性关系考察 分别精密量取“2.7.2”项下混合对照品

溶液① 1、1、2.5、1、1、2、5、10 ml，加60％乙醇分别稀释至200、

100、100、20、10、10、10、10 ml，制成系列混合对照品溶液。精
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7 8

9
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11

图1 千斤拔显微特征图
1.木栓层；2.皮层；3.草酸钙方晶（位于韧皮部）；4.韧皮纤维；5.分泌细

胞；6.韧皮射线；7.形成层；8.导管；9.木纤维；10.木射线；11.草酸钙

方晶

Fig 1 Microscopic characteristics
1.phellem layer；2.cortex；3.regular crystal；4.phloem fiber；5.secretory

cells；6.phloem rays；7.cambium；8.catheter；9.xylom；10.xylem rays；

11. regular crystal

表2 千斤拔各项目测定结果

Tab 2 Determination results of all items for F. philippinensis

编号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

平均

水分，％

7.69

5.58

6.51

6.72

8.08

3.69

5.20

3.90

4.41

7.71

8.11

5.52

8.01

5.24

3.81

5.42

3.81

4.32

6.13

4.94

6.62

8.37

6.08

总灰分，％

5.68

3.25

2.59

3.11

1.74

2.29

4.96

3.07

2.24

2.39

6.74

4.37

1.72

2.39

2.25

2.18

2.51

3.27

3.15

2.16

6.71

4.45

3.33

浸出物，％

18.78

12.02

16.47

19.65

13.94

13.45

11.09

13.71

13.70

10.40

12.60

15.62

13.50

14.78

15.93

15.12

18.36

15.75

15.46

12.47

5.89

14.20

含量，％
染料木苷
0.054 5

0.025 5

0.040 5

0.064 4

0.038 4

0.048 9

0.016 3

0.053 3

0.030 8

0.040 0

0.032 7

0.034 6

0.086 5

0.051 7

0.038 1

0.025 5

0.046 8

0.030 0

0.044 5

0.041 2

0.039 3

0.022 5

0.041 2

染料木素
0.023 1

0.019 7

0.022 3

0.018 0

0.009 3

0.016 2

0.009 1

0.019 8

0.010 8

0.014 9

0.012 8

0.020 7

0.037 4

0.014 2

0.012 5

0.008 7

0.013 3

0.030 1

0.013 2

0.015 3

0.012 1

0.172 5

0.023 9

总量
0.077 6

0.045 2

0.062 8

0.082 4

0.047 7

0.065 1

0.025 4

0.073 1

0.041 6

0.054 9

0.045 5

0.055 3

0.123 9

0.065 9

0.050 6

0.034 2

0.060 1

0.060 1

0.057 7

0.056 5

0.051 4

0.195 0

0.065 1

图2 薄层色谱图
1～22.千斤拔样品（编号：1～22）；D.对照药材；S.染料木素对照品（S1）

和染料木苷对照品（S2）

Fig 2 TLC chromatograms
1-22.samples of F. philippinensis（No.1～22）；D.reference crude herb；S.

reference substance of genistein（S1）and genistin（S2）

12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 D S

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 D S
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密量取上述系列混合对照品溶液各 10 μl，按“2.7.1”项下色谱
条件进样测定，记录峰面积。以染料木苷、染料木素进样量（x，

μg）为横坐标、峰面积（y）为纵坐标进行线性回归，得染料木苷、

染料木素回归方程分别为y＝4810.3x+14.478（r＝0.999 9）、y＝

6 917.6x+11.719（r＝0.999 9）。结果表明，染料木苷、染料木素
检测进样量线性范围分别为 0.012 9～2.588 0、0.004 6～

0.923 2 μg。

2.7.5 精密度试验 取“2.7.2”项下对照品溶液适量，按
“2.7.1”项下色谱条件连续进样测定 6次，记录峰面积。结果，

染料木苷、染料木素峰面积的RSD分别为0.4％、1.2％（n＝6），

表明仪器精密度良好。

2.7.6 稳定性试验 取“2.7.3”项下供试品溶液（编号：6）适
量，分别于室温下放置0、2、4、8、16、24、36、48 h时按“2.7.1”项
下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果，染料木苷、染料木
素峰面积的RSD分别为 0.9％、2.1％（n＝8），表明供试品溶液
在48 h内基本稳定。

2.7.7 重复性试验 取同一批样品（编号：6）适量，按“2.7.3”

项下方法制备供试品溶液，共 6份，再按“2.7.1”项下色谱条件
进样测定，记录峰面积并计算样品含量。结果，染料木苷、染
料木素含量平均值分别为 0.495％、0.161％，RSD 分别为
1.2％、2.4％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.7.8 加样回收率试验 取已知含量样品（编号：6）适量，共6

份，分别加入一定质量的染料木苷、染料木素对照品，按
“2.7.3”项下方法制备供试品溶液，再按“2.7.1”项下色谱条件
进样测定，计算样品含量并计算加样回收率，结果见表3。

2.7.9 样品含量测定 取 22批样品各适量，分别按“2.7.3”项
下方法制备供试品溶液，再按“2.7.1”项下色谱条件进样测定，

计算样品含量。结果，染料木苷和染料木素的平均总含量为
0.065 1％。其中 22号为自采样品，新鲜晒制后即进行含量测
定，其含量明显大大高于其他样品，剔除该批结果后的21批样
品平均总含量为 0.058 9 ％，以该值下调 20％则为 0.047％，故
拟定本品含染料木苷和染料木素的总含量不得少于 0.045％，

详见表2。

3 讨论
因染料木素和染料木苷两个成分极性相差较大，采用硅

胶G薄层板时应用了多种展开剂均不能使上述两个成分既有

较适合的比移值又能达到较好的分离度，结果不理想，因二者

是黄酮类成分，改用聚酰胺薄膜展开，以乙酸乙酯-甲醇（8 ∶ 2，

V/V）为展开剂，结果比移值和分离度均较理想。故笔者采用
聚酰胺薄膜作为薄层色谱鉴别用的薄层板。

表3 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 3 Results of recovery tests（n＝6）
待测
成分
染料木苷

染料木素

取样
量，g

0.266 3

0.263 7

0.262 2

0.260 5

0.265 0

0.266 9

0.266 3

0.263 7

0.262 2

0.260 5

0.265 0

0.266 9

样品含
量，mg

0.125 4

0.124 2

0.123 5

0.122 7

0.124 8

0.125 7

0.041 54

0.041 14

0.040 90

0.040 64

0.041 34

0.041 64

加入量，
mg

0.129 4

0.129 4

0.129 4

0.129 4

0.129 4

0.129 4

0.046 16

0.046 16

0.046 16

0.046 16

0.046 16

0.046 16

测得量，
mg

0.257 2

0.254 9

0.254 0

0.251 6

0.256 5

0.255 8

0.086 53

0.086 98

0.087 21

0.086 48

0.086 74

0.086 50

加样回收
率，％

101.87

101.03

100.88

99.63

101.78

100.54

97.46

99.31

100.34

99.31

98.36

97.19

平均加样回
收率，％
101.0

98.7

RSD，
％

0.82

1.23

千斤拔中的主要化学成分为黄酮类成分、蒽醌类成分、挥
发性成分、香豆素类和甾醇类成分等[7-9]，其中染料木苷和染料
木素两种大豆异黄酮类成分是其中含量较高的黄酮类成分，

故选定染料木苷与染料木素作为千斤拔药材含量测定的指
标，因二者可能通过糖基化反应或水解反应相互转化，故制定
了二者的总量限度。

提取方法中笔者考察了超声提取和加热回流提取两种方
法，提取溶剂考察了50％、60％、70％、80％、90％、100％乙醇，

提取时间考察了 0.5、1、1.5、2 h，提取溶剂用量考察了 10、25、

50 ml，结果最优提取条件为 60％乙醇 25 ml 加热回流提取
1.5 h。

综上所述，本研究所建标准可用于千斤拔药材的质量
控制。
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图3 高效液相色谱图
A.对照品；B.供试品；1.染料木苷；2.染料木素

Fig 3 HPLC chromatograms
A. reference substance；B. test sample；1.genistin；2.genistein
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