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摘要　目的：完善参茸天麻酒的质量控制标准。方法：采用薄层色谱法对方中主要药味天麻、枸杞子、何首
乌、人参和五味子展开鉴别考察，采用高效液相色谱法测定君药天麻中天麻素的含量。结果：经实验建立薄

层色谱方法能清晰并有效的鉴别天麻、枸杞子、何首乌、人参和五味子药材，阴性无干扰；天麻素含量测定方

法操作简单、准确，天麻素在 ９７６～９７６μｇ？ｍＬ－１浓度范围内线性关系良好，回归方程为 Ｙ＝５３９６Ｘ－
８０４７９，ｒ＝０９９９９；精密度、稳定性、重复性试验的ＲＳＤ＜１０％；加标回收率为１００２％，ＲＳＤ为１１％（ｎ＝
９）。结论：定性、定量方法准确、简单，能有效控制参茸天麻药酒的质量。
关键词：参茸天麻酒；天麻素；质量标准；薄层色谱法；高效液相色谱法
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　　参茸天麻酒收载于《中华人民共和国卫生部部
颁标准中药成方制剂第三册》［１］，由天麻、枸杞子、

茯苓、鹿茸、何首乌、人参、五味子七味中药材制成的

酒剂，具有补气益肾的功效，用于治疗气虚肾亏，神

经衰弱，眩晕头痛［２］。原标准自１９９１年颁布执行至

今未检索到关于本品的质量研究的相关报道。其质

量标准项目仅收载了天麻和人参的鉴别，其方法专

属性差，同时缺失重要的质量控制的检验项目。为

全面有效控制该制剂质量，确保临床用药安全有效，

笔者对天麻、枸杞子、何首乌、人参和五味子五种药
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味展开了薄层鉴别研究，并采用 ＨＰＬＣ法对处方主
要药味天麻中天麻素的含量展开研究，为其质量标

准提高提供科学依据。

１　仪器与材料
１１　仪器

ＳｈｉｍａｄｚｕＬＣ２０Ａ型ＨＰＬＣ仪（二极管阵列检测
器）；梅特勒 ＡＥ１６０型电子分析天平；ＣＭＡＧＲＥ
ＰＲＯＳＴＡＲⅡ型号成像系统；深圳市洁盟清洗设备有
限公司超声波清洗仪。

１２　材料
对照品天麻素（批号：１１０８０７２０１６０８）、人参皂

苷Ｒｇ１（批号：１１０７０３２０１７３１）、人参皂苷 Ｒｅ（批号：
１１０７５４２０１６２６）、人参皂苷 Ｒｂ１（批号：１１０７０４
２０１６２５）、五味子醇甲（批号：１１０８５７２０１５１３）以及对
照药材人参（批号：１３０９１７２０１２１１）、天麻（批号：
１２０９４４２０１３１０）、枸杞子（批号：１２１０７２２０１４１０）、何
首乌（批号：１２０９３４２０１４１０）、五味子（批号：１２０９２２
２０１３０９）均购自中国食品药品检定研究院。１０批参
茸天麻酒来自广西禅方药业股份有限公司，批号为

１６０４０１、１６０４０２、１６０４０３，１６０４０４、１６０４０５、１６０４０６、
１６０４０７、１６０４０８、１６０４０９、１６０４１０；３批参茸天麻酒来
自河南宛东药业有限公司，批号为 ８１５００１１、
８１２００１１、８１３００１１。甲醇、乙腈为色谱纯（Ｍｅｒｃｋ公
司），磷酸等均为分析纯，水为超纯水。硅胶 Ｇ薄层
板、硅胶Ｇ２５４薄层板及硅胶 Ｈ薄层板（默克化工技
术有限公司，天津天光光学仪器有限公司）。

２　方法与结果
２１　ＴＬＣ定性鉴别
２１１　天麻
２１１１　供试品溶液的制备　取参茸天麻酒 ２５
ｍＬ，置水浴蒸干，残渣加甲醇１ｍＬ使溶解。
２２１２　对照药材溶液制备　取天麻对照药材
０５ｇ，加７０％甲醇５ｍＬ，超声（功率２４０Ｗ，频率４０
ｋＨｚ）处理３０ｍｉｎ，滤过，取滤液即得。
２１１３　对照品溶液制备　取天麻素对照品，加甲
醇制成每１ｍＬ含１ｍｇ的溶液，即得。
２１１４　鉴别　取阴性样品适量，同法制成相应溶
液。吸取上述供试品溶液和阴性对照溶液各１０μＬ、
对照药材溶液和对照品溶液各５μＬ，分别点于同一
硅胶Ｇ薄层板上使成条状，以乙酸乙酯甲醇水（９：
１：０２）为展开剂，展开，展距８ｃｍ，取出，晾干，喷以
１０％磷钼酸乙醇溶液，在１０５℃加热至斑点显色清

晰［３］，结果见图１。由图可知，在与对照药材色谱和
对照品色谱相应的位置上，供试品色谱均显相同颜

色的斑点，阴性对照无相应斑点。

１阴性样品（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅ）　２天麻对照药材（ＧａｓｔｒｏｄｉａｅＲｈｉｚｏ
ｍａｒｅｆｅｒｅｎｃｅｄｒｕｇ）　３天麻素对照品（Ｇａｓｔｒｏｄｉｎｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅ）
４～１６样品（ｓａｍｐｌｅｓ）

图１　天麻ＴＬＣ色谱图
Ｆｉｇ１　 ＴＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｏｆＧａｓｔｒｏｄｉａｅＲｈｉｚｏｍａ

２１２　枸杞子
２１２１　供试品溶液的制备　取参茸天麻酒１００
ｍＬ，置水浴蒸至约 ３０ｍＬ，用乙酸乙酯振摇提取 ３
次，每次２０ｍＬ，合并乙酸乙酯液，浓缩至１ｍＬ，即
得［４］。

２１２２　对照品溶液制备　取枸杞子对照药材
０５ｇ，加水３５ｍＬ，加热煮沸１５ｍｉｎ，放冷，滤过，滤
液用乙酸乙酯１５ｍＬ振摇提取，分取乙酸乙酯液，浓
缩至１ｍＬ，即得［３］。

２１２３　鉴别　取阴性样品适量，同法制成相应溶
液。吸取上述供试品溶液和阴性对照溶液各 １０
μＬ、对照药材溶液５μＬ，点于同一硅胶 Ｇ薄层板上
使成条状，以甲苯乙酸乙酯甲酸（４：１３：０１）为展
开剂［５］，展开，取出，晾干，置紫外光灯（３６５ｎｍ）下
检视，结果见图２。由图可知，在与对照药材色谱相
应的位置上，供试品色谱显相同颜色的荧光斑点，阴

性对照无相应斑点。

２１３　何首乌
２１３１　供试品溶液制备　同”２１２１”枸杞子
项下供试品溶液制备。

２１３２　对照药材溶液制备　取何首乌对照药材
０５ｇ，加乙醇５０ｍＬ，加热回流１ｈ，滤过，滤液浓缩
至１ｍＬ，即得。
２１３３　鉴别　取阴性样品适量，同法制成相应溶
液。吸取上述溶液各５μＬ点于同一以羧甲基纤维
素钠为黏合剂的硅胶Ｈ薄层板上使成条状，以三氯
甲烷甲醇（７∶３）为展开剂，展至约３５ｃｍ，取出，晾
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干，再以三氯甲烷甲醇（２０∶１）为展开剂，展至约７
ｃｍ，取出，晾干，置紫外光灯（３６５ｎｍ）下检视，结果
见图３。由图可知，在与对照药材色谱相应的位置
上，供试品色谱显相同蓝色的荧光斑点，阴性对照无

相应斑点。

１阴性样品（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅ）　２枸杞子对照药材（ＬｙｃｉｉＦｒｕｃｔｕｓ

ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｄｒｕｇ）　３～１５样品（ｓａｍｐｌｅｓ）

图２　枸杞子ＴＬＣ色谱图
Ｆｉｇ２　 ＴＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｏｆＬｙｃｉｉＦｒｕｃｔｕｓ

１阴性样品（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅ）　２何首乌对照药材（ＰｏｌｙｇｏｎｉＭｕｌｔｉ

ｆｌｏｒｉＲａｄｉｘｒｅｆｅｒｅｎｃｅｄｒｕｇ）　３～１５样品（ｓａｍｐｌｅｓ）

图３　何首乌ＴＬＣ色谱图
Ｆｉｇ３　 ＴＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｏｆＰｏｌｙｇｏｎｉＭｕｌｔｉｆｌｏｒｉＲａｄｉｘ

２１４　人参
２１４１　供试品溶液制备　取参茸天麻酒１００ｍＬ，
置水浴蒸至约３０ｍＬ，用水饱和的正丁醇振摇提取２
次，每次２５ｍＬ，合并提取液，用氨试液洗涤２次，每
次２０ｍＬ，取正丁醇提取液，蒸干，残渣加甲醇１ｍＬ
使溶解，即得［６］。

２１４２　对照药材溶液制备　取人参对照药材
０５ｇ，加水饱和的正丁醇３０ｍＬ，超声（功率２４０Ｗ，
频率 ４０ｋＨｚ）处理 ３０ｍｉｎ，滤过，滤液加氨试液
５０ｍＬ，摇匀，放置使分层，取上层液，蒸干，残渣加
甲醇２ｍＬ使溶解，即得。
２１４３　对照品溶液制备　取人参皂苷 Ｒｂ１对照
品、人参皂苷Ｒｅ对照品、人参皂苷 Ｒｇ１对照品，加甲

醇制成每１ｍＬ各含１ｍｇ的混合溶液，即得。
２１４４　鉴别　取阴性样品适量，同法制成相应溶
液。吸取供试品溶液和阴性对照溶液各１０μＬ，对
照药材和对照品溶液各５μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ
薄层板上使成条状，以三氯甲烷乙酸乙酯甲醇水
（１５∶４０∶２２∶１０）１０℃以下放置的下层溶液为展开
剂，展开，取出，晾干，喷以１０％硫酸乙醇溶液，１０５
℃加热至斑点显色清晰［７］，结果见图４。由图可知，
在与对照药材色谱及对照品色谱相应的位置上，供

试品色谱均显相同颜色的斑点，阴性对照无相应

斑点。

１阴性样品（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅ）　２人参对照药材（ＧｉｎｓｅｎｇＲａｄｉｘｅｔ

Ｒｈｉｚｏｍａｒｅｆｅｒｅｎｃｅｄｒｕｇ）　３～５人参皂苷 Ｒｇ１、Ｒｅ、Ｒｂ对照品（Ｇｉｎ

ｓｅｎｏｓｉｄｅＲｇ１、Ｒｅ、Ｒｂｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅ）　６～１８样品（ｓａｍｐｌｅｓ）

图４　人参ＴＬＣ色谱图
Ｆｉｇ４　 ＴＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｏｆＧｉｎｓｅｎｇＲａｄｉｘｅｔＲｈｉｚｏｍａ

２１５　五味子
２１５１　供试品溶液制备　同“２１２１”枸杞子
项下供试品溶液制备。

２１５２　对照药材溶液的制备　取五味子对照药
材１ｇ，加三氯甲烷２０ｍＬ，加热回流３０ｍｉｎ，滤过，
滤液蒸干，残渣加甲醇１ｍＬ使溶解，即得。
２１５３　对照品溶液制备　取五味子醇甲对照品，
加甲醇制成每１ｍＬ含１ｍｇ的溶液，即得。
２１５４　鉴别　吸取供试品溶液和阴性对照溶液
各１０μＬ、对照药材和对照品溶液各２μＬ，分别点于
同一硅胶 ＧＦ２５４薄层板上使成条状，以石油醚
（３０℃～６０℃）甲酸乙酯甲酸（１５∶５∶１）的上层溶
液为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯（２５４
ｎｍ）下检视［３］，结果见图５。由图可知，在与对照药
材色谱和对照品色谱相应的位置上，供试品色谱显

相同颜色的斑点，阴性对照无相应斑点。

２２　天麻素含量测定
２２１　色谱条件与系统适用性试验
采用 ＩｎｅｒｔｓｉｌＯＤＳＳＰ色谱柱（４６ｍｍ×２５０ｍｍ，５
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μｍ），柱温 ３５℃，流动相：乙腈００５％磷酸溶液
（３∶９７，Ｖ／Ｖ），流速 ０８ｍＬ·ｍｉｎ－１，检测波长为
２２０ｎｍ，进样量５μＬ。色谱图见图６。由图可知，各
成分分离度良好，阴性无干扰，理论塔板数按天麻素

峰计应不少于３０００。

１阴性样品（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅ）　２五味子醇甲对照品（ｓｃｈｉｚａｎｄｒｉｎ

ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅ）　３五味子对照药材（ＳｃｈｉｓａｎｄｒａｅＣｈｉｎｅｎｓｉｓ

Ｆｒｕｃｔｕｓｒｅｆｅｒｅｎｃｅｄｒｕｇ）　４～１６样品（ｓａｍｐｌｅｓ）

图５　五味子ＴＬＣ色谱图
Ｆｉｇ５　 ＴＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｏｆＳｃｈｉｓａｎｄｒａｅＣｈｉｎｅｎｓｉｓＦｒｕｃｔｕｓ

图６　对照品（Ａ）、样品溶液（Ｂ）和阴性样品（Ｃ）的ＨＰＬＣ色
谱图

Ｆｉｇ６　 Ｔｈｅｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｓｔａｎｄａｒｄｓｏｌｕｔｉｏｎ（Ａ），ｔｅｓｔｓｏｌｕ
ｔｉｏｎ（Ｂ）ａｎｄｎｅｇａｔｉｖｅｓｏｌｕｔｉｏｎ（Ｃ）

２２２　溶液制备
２２２１　对照品溶液　精密称定天麻素对照品约
１２５ｍｇ，置５０ｍＬ量瓶中，用流动相溶解并定容至
刻度，作为对照品储备液。精密量取对照品储备液

５ｍＬ置２５ｍＬ量瓶中，用流动相稀释制成每１ｍＬ
含５０μｇ的溶液，作为对照品溶液。
２２２２　供试品溶液　将装量项下的该制剂混匀
滤过，取续滤液，作为供试品溶液。

２２２３　阴性对照溶液　参照参茸天麻酒处方制
备缺天麻的样品，按生产工艺方法制备阴性对照

溶液。

２２３　线性关系考察
分别精密量取“２２２１”项下对照品储备液

各１、２、５、７、１０ｍＬ分别置２５ｍＬ量瓶中，用流动
相稀释至刻度，制成不同浓度的对照品溶液，按

“２２１”项下色谱条件进样测定。以溶液质量浓
度（μｇ·ｍＬ－１）为横坐标（Ｘ）、峰面积（Ｙ）为纵坐
标进行线性回归，得天麻素回归方程：

Ｙ＝５３９６Ｘ－８０４７９　ｒ＝０９９９９
结果表明，天麻素质量浓度在 ９７６～９７６

μｇ·ｍＬ－１范围内呈良好的线性关系。
２２４　精密度试验

精密吸取对照品溶液各 ５μＬ，在”２２１”项
色谱条件下连续进样测定 ６次。天麻素峰面积
的平均值为３９２４７８，ＲＳＤ为 ０４％，表明仪器精
密度良好。

２２５　稳定性试验
取批号１６０４０１的样品适量，按”２２２２”项方

法制备供试品溶液，在０、２、４、６、８、１２、２４ｈ时依法
测定。结果天麻素峰面积的平均值为４０２５６８，ＲＳＤ
为０８％，表明供试品溶液室温放置 ２４ｈ内基本
稳定。

２２６　重复性试验
取批号１６０４０１的样品６份，按“２２２２”项

下供试品溶液制备方法，在“２２１”项下色谱条
件进样测定。计算 ６份样品天麻素含量平均值
为３５２μｇ·ｍＬ－１，ＲＳＤ为０１％，表明本方法重
复性良好。

２２７　加样回收率试验
精密量取批号１６０４０１样品９份，每份２５ｍＬ，

置水浴蒸干，每３份为一组，每组残渣分别加入对照
品储备液４、５、６ｍＬ，加稀乙醇使溶解并定容至２５
ｍＬ，过滤，按“２２１”项下测定天麻素峰面积，计算
回收率，结果见表１。
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表１　加样回收率试验结果（ｎ＝９）
Ｔａｂ１　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｓ

序号

（Ｎｏ）

样品含量

（ｏｒｉｇｉｎａｌ）／ｍｇ

加入量

（ｓｐｉｋｅｄ）／ｍｇ

测得量

（ｄｅｔｅｃｔｅｄ）／ｍｇ

回收率

（ｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

平均回收率

（ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

ＲＳＤ／

％

１ ０８８ ０９５ １８４ １０１０５ １００２ １１

２ ０８８ ０９５ １８２ ９８９５

３ ０８８ ０９５ １８３ １００００

４ ０８８ １１９ ２０６ ９９１６

５ ０８８ １１９ ２０９ １０１６８

６ ０８８ １１９ ２０６ ９９１６

７ ０８８ １４３ ２３２ １００７０

８ ０８８ １４３ ２３０ ９９３０

９ ０８８ １４３ ２３３ １０１４０

２２８　样品中天麻素含量测定
取１３批样品按“２２２”项下方法制备并依法

测定，样品中含天麻以天麻素计，结果广西禅方药业

股份有限公司１０批样品的含量分布在３４０～３８１
μｇ·ｍＬ－１范围内，河南宛东药业有限公司３批样品
的含量分别为４０６、６００、１０５４μｇ·ｍＬ－１。

３　讨论
３１　ＴＬＣ条件筛选

原标准人参和天麻在同一薄层色谱法中检

验，笔者考察了不同企业的薄层板，结果供试品色

谱图均呈现背景干扰严重的现象，导致在与人参

对照药材相应的各特征色谱斑点处，供试品色谱

均无法清晰辨别。本研究优化了人参和天麻的薄

层鉴别方法，并新增枸杞子、何首乌和五味子的薄

层色谱方法，并同时考察了鹿茸的薄层色谱条件，

但由于每１ｍＬ酒剂中只含鹿茸药材０２９ｍｇ，将
供试品取样量提高至 ２００ｍＬ仍无法检测到与对
照药材或甘氨酸对照品相应的主斑点，因此考虑

到样本量的问题该制剂无法建立鹿茸的薄层定性

鉴别方法。

为了考察上述薄层色谱法的系统耐用性，预试

验中经对高温（３５℃～４０℃）、高湿（７０％～９０％）、
低温（４℃～１０℃）、低湿（２０％～４０％）薄层展开实
验条件及不同厂家薄层板进行考察，结果表明，各条

件下供试品色谱图斑点清晰，分离度好，阴性对照无

干扰。

３２　ＨＰＬＣ条件筛选
天麻为方中君药，具有平肝息风止痉的功效。

故拟定选择天麻素与对羟基苯甲醇的总量作为本制

剂的质控指标。笔者在定量分析过程中参考了文

献［８９］的色谱条件同时测定天麻素与对羟基苯甲醇

的含量，但试验后发现，由于本制剂为乙醇浸泡提取

工艺，因而１３批供试液中对羟基苯甲醇峰面积极
小，其含量均极低（少于１μｇ·ｍＬ－１），故最终确定
只建立天麻素的含量测定方法。使用３种品牌色谱
柱与３种品牌的 ＨＰＬＣ仪以考察该方法的耐用性，
测定结果的ＲＳＤ均小于１５％，表明含量测定方法
通用性强，耐用性好。

参茸天麻酒已上市１７年，市场销量稳定，现行
质量标准存在检验项目缺失、检验方法缺陷的问题，

因此加强其质控方法和标准的研究，无疑是提高企

业产品质量、保障临床疗效的重要手段。本研究中

收集的样品涵盖目前上市的所有企业，且每家企业

样品收集量均不少于３批次，因此本研究提高的标
准亦可作为企业内控质量标准。
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