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[摘要] 目的：通过薄层鉴别和多指标成分含量测定建立平肝益肾颗粒的质量标准。方法：建立平肝益肾颗

粒中天麻、钩藤、川芎及川牛膝的薄层鉴别方法；建立天麻素、栀子苷、阿魏酸、异钩藤碱、沙苑子苷及山柰酚的

含量测定方法。结果：天麻、钩藤、川芎及川牛膝的薄层色谱与相应的对照药材在相同位置上显相同颜色的斑点

且阴性对照无干扰，具有良好的特征性。天麻素、栀子苷、阿魏酸、异钩藤碱、沙苑子苷及山柰酚分别在16.45~

1 053.00 滋g/mL（r=0.999 8）、85.08耀5 445.00 滋g/mL（r=0.999 9）、26.25耀1 680.00 滋g/mL（r=0.999 8）、21.84耀

1 398.00 滋g/mL（r=0.999 7）、21.16耀1 354.00 滋g/mL（r=0.999 7）及17.94耀1 148.00 滋g/mL（r=0.999 4）内与峰面积

呈良好的线性关系，精密度试验、稳定性试验、重复性试验及加样回收率试验结果均符合方法学要求。结论：本

研究建立的薄层鉴别方法和含量测定方法专属性强、重现性好，可用于平肝益肾颗粒的质量控制。
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Study on TLC and Multi-index Component Content Determination of Pinggan

Yishen Granules (平肝益肾颗粒)

[Abstract] Objective: To establish the quality standard of Pinggan Yishen granules by thin layer identifi原

cation and multi -index component content determination. Methods: A TLC identification method for Tianma

(Gastrodiae rhizoma), Gouteng (Uncariae ramulus cum uncis), Chuanxiong (Chuanxiong rhizoma) and Chuanniuxi

(Cyathulae radix) in Pinggan Yishen granules was established. A method for the determination of gastrodin,

geniposide, ferulic acid, isorhynchophylline, astragaloside and kaempferol was established. Results: The TLC of

Tianma (Gastrodiae rhizoma), Gouteng (Uncariae ramulus cum uncis), Chuanxiong (Chuanxiong rhizoma) and

Chuanniuxi (Cyathulae radix) showed the same color spots in the same position as the corresponding control

medicinal materials, and the negative control had no interference, with good characteristics. The linear ranges

of gastrodin, geniposide, ferulic acid, isorhynchophylline, astragaloside and kaempferol were 16.45-1 053.00 滋g/mL

(r=0.999 8), 85.08-5 445.00 滋g/mL (r=0.999 9), 26.25-1 680.00 滋g/mL (r=0.999 8), 21.84-1 398.00 滋g/mL (r=

0.999 7), 21.16-1 354.00 滋g/mL (r=0.999 7) and 17.94-1 148.00 滋g/mL (r=0.999 4), respectively. The results

of precision test, stability test, repeatability test and sample recovery test all met the methodological requirements.

Conclusion: The results show that the thin layer identification method and content determination method established

in this study have strong specificity and good reproducibility, and can be used for the quality control of

Pinggan Yishen granules.
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2023 年 世 界 卫 生 组 织 发 布 的 《 全 球 高 血 压 报 告 》 显 示 ： 全

球 成 年 （ 30~79 岁 ） 高 血 压 患 病 率 约 为 33%[1]。 《 中 国 心 血 管 健 康

与 疾 病 报 告 2022》 显 示 ： 在 我 国 18 周 岁 以 上 居 民 中 ， 高 血 压 患

者 有 2.45 亿 ， 正 常 高 值 血 压 有 4.35 亿 人 [2]。 更 为 严 峻 的 是 约 有

4% 的 儿 童 处 于 血 压 水 平 持 续 升 高 状 态 [3-5]。 研 究 表 明 ， 血 压 水

平 与 心 脑 血 管 疾 病 的 发 病 和 死 亡 风 险 呈 连 续 、 独 立 、 直 接 的

正 相 关 ， 其 并 发 症 主 要 包 含 左 心 室 肥 厚 、 冠 心 病 、 脑 卒 中 、 心

房 颤 动 、 心 力 衰 竭 及 终 末 期 肾 病 等 [3]。 高 血 压 已 成 为 严 重 危 害

人 类 健 康 、 增 加 社 会 经 济 负 担 的 全 球 性 公 共 卫 生 问 题 。

中 医 药 治 疗 高 血 压 坚 持 中 医 整 体 观 ， 注 重 辨 证 论 治 [6]。 全

国 首 届 “ 岐 黄 学 者 ” 、 全 国 老 中 医 药 专 家 学 术 经 验 继 承 指 导 老

师 方 祝 元 教 授 深 耕 于 高 血 压 的 中 医 药 防 治 ， 同 时 研 究 中 西 药

治 疗 高 血 压 的 “ 差 异 化 、 互 补 化 、 比 较 优 势 ” [7]。 方 祝 元 总 结 提

出 治 疗 高 血 压 当 分 早 、 中 、 晚 三 期 治 疗 。 其 中 早 期 高 血 压 多 为

实 证 ， 以 肝 阳 上 亢 为 主 ； 中 期 高 血 压 多 为 本 虚 标 实 ， 即 肝 肾 阴

虚 与 肝 阳 上 亢 相 兼 ； 晚 期 高 血 压 多 为 虚 证 ， 以 肝 肾 阴 虚 为 主 ，

兼 具 心 、 脑 、 肾 、 血 管 等 靶 器 官 损 害 [8-9]。 方 祝 元 遣 方 用 药 因 时 、

因 地 、 因 人 而 异 ， 注 重 五 脏 同 调 。 平 肝 益 肾 方 是 方 祝 元 教 授 基

于 经 典 方 天 麻 钩 藤 饮 化 裁 而 来 ， 该 方 治 疗 高 血 压 证 属 肝 阳 上

亢 、 肝 肾 阴 虚 者 疗 效 确 切 。 平 肝 益 肾 颗 粒 由 平 肝 益 肾 方 转 化

而 成 ， 其 方 便 患 者 服 用 。 本 研 究 运 用 薄 层 色 谱 （ TLC） 法 对 平

肝 益 肾 颗 粒 中 钩 藤 、 天 麻 、 川 芎 及 川 牛 膝 进 行 定 性 鉴 别 ， 同 时

运 用 高 效 液 相 色 谱 （ HPLC） 法 测 定 天 麻 素 、 栀 子 苷 、 阿 魏 酸 、

异 钩 藤 碱 、 沙 苑 子 苷 及 山 柰 酚 6 种 指 标 成 分 的 含 量 ， 旨 在 建 立

平 肝 益 肾 颗 粒 的 质 量 控 制 标 准 。

1 材 料

1.1 主要仪器 Agilent 1260 高 效 液 相 色 谱 仪 （ DAD 检 测 器 ，

德 国 安 捷 伦 科 技 有 限 公 司 ） ； BP-211D 型 万 分 之 一 天 平 （ 德 国

赛 多 利 斯 公 司 ） ； KQ-1000E 型 医 用 超 声 波 清 洗 仪 （ 昆 山 市 超

声 仪 器 有 限 公 司 ） ； HH-4 数 显 恒 温 水 浴 锅 （ 常 州 荣 华 仪 器 制

造 有 限 公 司 ） ; 硅 胶 G 薄 层 板 （ 批 号 ： 20210109） 及 硅 胶 GF254 薄

层 板 （ 批 号 ： 20201230） 均 购 自 烟 台 江 友 硅 胶 开 发 有 限 公 司 。

1.2 试剂 天 麻 对 照 药 材 （ 批 号 ： 120944-202112） 、 钩 藤 对 照

药 材 （ 批 号 ： 121190-201204） 、 川 芎 对 照 药 材 （ 批 号 ： 120918-

201813） 及 川 牛 膝 对 照 药 材 （ 批 号 ： 121065-201707） 均 购 自 中 国

食 品 药 品 检 定 研 究 院 。 天 麻 素 对 照 品 （ 批 号 ： MUST-21030604） 、

栀 子 苷 对 照 品 （ 批 号 ： MUST-20102310） 、 阿 魏 酸 对 照 品 （ 批 号 ：

MUST-20060511） 、 异 钩 藤 碱 对 照 品 （ 批 号 ： MUST-20121210） 、

沙 苑 子 苷 对 照 品 （ 批 号 ： MUST-20060204） 及 山 柰 酚 对 照 品

（ 批 号 ： MUST-20082818） 均 购 自 中 国 食 品 药 品 检 定 研 究 院 。

平 肝 益 肾 颗 粒 （ 批 号 ： 202102001 ， 202102002 ， 202102003） 购

自 江 苏 省 中 医 院 。 水 为 超 纯 水 （ 批 号 ： 20220411） ， 购 自 杭 州 娃

哈 哈 集 团 有 限 公 司 ） ； 甲 醇 为 色 谱 纯 （ 批 号 ： 22086212） ， 购 自

安 徽 天 地 生 命 科 技 有 限 公 司 ； 其 余 试 剂 均 为 分 析 纯 。

2 方法与结果

2.1 钩藤、天麻、川芎及川牛膝的定性鉴别

2.1.1 钩 藤 的 TLC 鉴 别 取 平 肝 益 肾 颗 粒 15 g ， 加 水 40 mL 使

完 全 溶 解 ， 加 入 浓 氨 试 液 以 调 节 pH值 至 10， 加 入 三 氯 甲 烷 30 mL

萃 取 2次 ， 取 三 氯 甲 烷 部 分 水 浴 蒸 干 ， 残 渣 加 甲 醇 1 mL使 溶 解 ，

制 得 平 肝 益 肾 颗 粒 供 试 品 溶 液 。 按 平 肝 益 肾 颗 粒 供 试 品 溶 液

制 备 方 法 制 备 阴 性 （ 缺 钩 藤 ） 对 照 品 溶 液 [10]。

另 取 钩 藤 对 照 药 材 2 g， 加 甲 醇 10 mL， 超 声 （ 54 W， 40 kHz）

处 理 15 min ， 滤 过 ， 制 得 钩 藤 对 照 药 材 溶 液 。 分 别 吸 取 钩 藤 对

照 药 材 溶 液 、 平 肝 益 肾 颗 粒 供 试 品 溶 液 各 10 滋L， 分 别 点 于 同

一 硅 胶 G 薄 层 板 上 ， 以 石 油 醚 （ 60耀90 益） - 丙 酮 - 乙 酸 乙 酯 （ 体

积 比 为 6颐4颐2） 为 展 开 剂 ， 展 开 ， 取 出 ， 晾 干 ， 置 紫 外 光 灯 （ 365 nm）

下 检 视 ， 并 拍 照 记 录 结 果 。 结 果 显 示 ， 平 肝 益 肾 颗 粒 供 试 品 溶

液 色 谱 中 ， 与 钩 藤 对 照 药 材 溶 液 色 谱 相 应 的 位 置 上 有 显 相 同

颜 色 的 斑 点 ， 且 阴 性 无 干 扰 。 （ 见 图 1）

注：1.阴性（缺钩藤）对照品；2.对照（钩藤）药材；3.供试品

（批号：202102001）；4.供试品（批号：202102002）。

图 1 钩藤的 TLC图

2.1.2 天 麻 的 TLC 鉴 别 取 平 肝 益 肾 颗 粒 15 g ， 加 水 30 mL 使

完 全 溶 解 ， 加 入 乙 酸 乙 酯 30 mL 萃 取 2 次 ， 取 乙 酸 乙 酯 部 分 水

浴 蒸 干 ， 残 渣 加 甲 醇 1 mL 使 溶 解 ， 作 为 平 肝 益 肾 颗 粒 供 试 品

溶 液 。 按 平 肝 益 肾 颗 粒 供 试 品 溶 液 制 备 方 法 制 备 阴 性 （ 缺 天

麻 ） 对 照 品 溶 液 。

另 取 天 麻 对 照 药 材 1 g ， 加 入 甲 醇 10 mL ， 超 声 （ 54 W ，

40 kHz） 处 理 15 min， 滤 过 ， 制 得 天 麻 对 照 药 材 溶 液 。 分 别 吸 取

天 麻 对 照 药 材 溶 液 、 平 肝 益 肾 颗 粒 供 试 品 溶 液 各 10 滋L， 点 于

同 一 硅 胶 G薄 层 板 上 ， 以 乙 酸 乙 酯 -甲 醇 -水 （ 体 积 比 为 9.0颐0.5颐0.2）

为 展 开 剂 ， 展 开 ， 取 出 ， 晾 干 。 喷 以 10% 磷 钼 酸 乙 醇 溶 液 ， 在

105 益 加 热 至 斑 点 显 色 清 晰 ， 拍 照 记 录 结 果 。 结 果 显 示 ， 平 肝

益 肾 颗 粒 供 试 品 溶 液 色 谱 中 ， 与 天 麻 对 照 药 材 溶 液 色 谱 相 应

的 位 置 上 有 显 相 同 颜 色 的 斑 点 ， 且 阴 性 无 干 扰 。 （ 见 图 2）

注：1.阴性（缺天麻）对照品；2.对照（天麻）药材；3.供试品

（批号：202102001）；4.供试品（批号：202102002）。

图 2 天麻的 TLC图
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2.1.3 川 芎 的 TLC鉴 别 取 平 肝 益 肾 颗 粒 15 g ， 加 水 100 mL使

完 全 溶 解 ， 加 入 乙 酸 乙 酯 40 mL 萃 取 2 次 ， 取 乙 酸 乙 酯 部 分 水

浴 蒸 干 ， 残 渣 加 甲 醇 1 mL 使 溶 解 ， 作 为 平 肝 益 肾 颗 粒 供 试 品

溶 液 。 按 平 肝 益 肾 颗 粒 供 试 品 溶 液 制 备 方 法 制 备 阴 性 （ 缺 川

芎 ） 对 照 品 溶 液 。

另 取 川 芎 对 照 药 材 2 g ， 加 入 甲 醇 10 mL ， 超 声 （ 54 W ，

40 kHz） 处 理 15 min ， 滤 过 ， 制 得 川 芎 对 照 药 材 溶 液 。 分 别 吸 取

川 芎 对 照 药 材 、 平 肝 益 肾 颗 粒 供 试 品 溶 液 各 10 滋L， 点 于 同 一

硅 胶 GF254 薄 层 板 上 ， 以 正 己 烷 - 乙 酸 乙 酯 （ 体 积 比 为 2颐1） 为

展 开 剂 ， 展 开 ， 取 出 ， 晾 干 。 置 紫 外 光 灯 （ 366 nm） 下 检 视 ， 并 拍

照 记 录 结 果 。 结 果 显 示 ， 平 肝 益 肾 颗 粒 供 试 品 溶 液 色 谱 中 ， 与

川 芎 对 照 药 材 溶 液 色 谱 相 应 位 置 上 有 显 相 同 颜 色 的 斑 点 ， 且

阴 性 无 干 扰 。 （ 见 图 3）

注：1.阴性（缺川芎）对照品；2.对照（川芎）药材；3.供试品

（批号：202102001）；4.供试品（批号：202102002）。

图 3 川芎的 TLC图

2.1.4 川 牛 膝 的 TLC 鉴 别 取 平 肝 益 肾 颗 粒 15 g ， 加 水 30 mL

使 完 全 溶 解 ， 加 入 乙 酸 乙 酯 30 mL 萃 取 2 次 ， 取 乙 酸 乙 酯 部 分

水 浴 蒸 干 ， 残 渣 加 甲 醇 1 mL 使 溶 解 ， 作 为 平 肝 益 肾 颗 粒 供 试

品 溶 液 。 按 平 肝 益 肾 颗 粒 供 试 品 溶 液 制 备 方 法 制 备 阴 性 （ 缺

川 牛 膝 ） 对 照 品 溶 液 。

另 取 川 牛 膝 对 照 药 材 1 g， 甲 醇 10 mL， 超 声 （ 54 W， 40 kHz）

处 理 15 min ， 滤 过 ， 制 得 川 牛 膝 对 照 药 材 溶 液 。 分 别 吸 取 川 牛

膝 对 照 药 材 溶 液 、 平 肝 益 肾 颗 粒 供 试 品 溶 液 各 10 滋L， 点 于 同

一 硅 胶 G薄 层 板 上 ， 以 环 己 烷 -二 氯 甲 烷 - 乙 酸 乙 酯 （ 体 积 比 为

10颐5颐8） 为 展 开 剂 ， 展 开 ， 取 出 ， 晾 干 。 置 紫 外 光 灯 （ 365 nm） 下

检 视 ， 并 拍 照 记 录 结 果 。 结 果 显 示 , 平 肝 益 肾 颗 粒 供 试 品 溶 液

色 谱 中 ， 与 川 牛 膝 对 照 药 材 溶 液 色 谱 相 应 位 置 上 有 显 相 同 颜

色 的 斑 点 ， 且 阴 性 无 干 扰 。 （ 见 图 4）

注：1.阴性（缺川牛膝）对照品；2.对照（川牛膝）药材；3.供

试品（批号：202102001）；4.供试品（批号：202102002）。

图 4 川牛膝的 TLC图

2.2 天麻素、栀子苷、阿魏酸、异钩藤碱、沙苑子苷及山柰酚

的含量测定

2.2.1 色 谱 条 件 色 谱 柱 ： Agilent Zorbax SB-C18柱 （ 250.0mm伊

4.6 mm， 5.0 滋m） ； 流 动 相 ： A 为 0.1% 磷 酸 ， B 为 乙 腈 ， 梯 度 洗 脱 ，

洗 脱 条 件 见 表 1； 体 积 流 量 ： 1.0 mL/min ； 检 测 波 长 ： 240 nm； 柱

温 ： 40 益； 进 样 量 ： 10 滋L。

表 1 梯度洗脱

时 间 /min A /% B/%

0 98 2

5 95 5

15 85 15

35 82 18

45 80 20

55 75 25

65 70 30

75 65 35

2.2.2 混 合 对 照 品 溶 液 的 制 备 分 别 精 密 称 取 天 麻 素 、 异 钩

藤 碱 、 山 柰 酚 、 沙 苑 子 苷 、 栀 子 苷 及 阿 魏 酸 对 照 品 适 量 ， 加 甲

醇 试 剂 ， 以 制 成 质 量 浓 度 分 别 为 0.105 、 0.140 、 0.115 、 0.135 、

0.109 、 0.168 mg/mL 的 混 合 溶 液 ， 过 0.45 滋m 微 孔 滤 膜 ， 制 得 混

合 对 照 品 溶 液 。

2.2.3 供 试 品 溶 液 的 制 备 精 确 称 取 平 肝 益 肾 颗 粒 1.004 3 g ，

精 密 称 定 ， 置 于 10 mL容 量 瓶 中 ， 精 密 加 入 70%甲 醇 适 量 ， 超 声

处 理 （ 200 W， 40 kHz） 20 min ， 放 置 至 室 温 ， 用 70% 甲 醇 定 容 至

刻 度 ， 摇 匀 ， 取 续 滤 液 ， 制 得 供 试 品 溶 液 。

2.2.4 专 属 性 考 察 分 别 取 混 合 对 照 品 溶 液 和 3 批 平 肝 益 肾

颗 粒 供 试 品 溶 液 适 量 ， 按 “ 2.2.1” 项 下 色 谱 条 件 进 样 测 定 ， 记

录 色 谱 。 结 果 显 示 ， 3 批 供 试 品 溶 液 与 混 合 对 照 品 溶 液 相 应 的

出 峰 时 间 一 致 ， 6 个 指 标 性 成 分 与 其 他 成 分 均 达 到 基 线 分 离 ，

表 明 本 方 法 系 统 适 用 性 及 专 属 性 均 良 好 。 （ 见 图 5）

注：S1.混合对照品溶液；S2.供试品（批号：202102001）;

S3.供试品（批号：202102002）；S4.供试品（批号：202102003）。

图 5 平肝益肾颗粒中 6种成分的 HPLC图

2.2.5 线 性 关 系 考 察 取 “ 2.2.2 ” 项 下 混 合 对 照 品 溶 液 适 量 ，

用 甲 醇 倍 比 依 次 精 密 稀 释 为 原 浓 度 的 1/2、 1/4、 1/8、 1/16、 1/32 、

1/64， 按 “ 2.2.1” 项 下 色 谱 条 件 进 样 测 定 ， 记 录 色 谱 图 并 测 量 峰

面 积 。 以 峰 面 积 （ Y） 对 进 样 质 量 （ X） 进 行 线 性 回 归 。 （ 见 表 2）
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表 2 线性关系考察

成 分 回 归 方 程 R 线 性 范 围 /（ 滋g/mL）

天 麻 素 Y=8 651.90X原10.00 0.999 8 16.45~1 053.00

异 钩 藤 碱 Y=43 425.00X原604.20 0.999 7 21.84耀1 398.00

山 柰 酚 Y=29 807.00X垣25 068.00 0.999 4 17.94耀1 148.00

沙 苑 子 苷 Y=33 759.00X原19 695.00 0.999 7 21.16耀1 354.00

栀 子 苷 Y=33 850.00X原73 616.00 0.999 9 85.08耀5 445.00

阿 魏 酸 Y=27 084.00X原1 237.70 0.999 8 26.25耀1 680.00

2.2.6 精 密 度 试 验 取 202102002 批 次 平 肝 益 肾 颗 粒 ， 按 照

“ 2.2.3” 项 下 方 法 制 备 供 试 品 溶 液 ， 按 “ 2.2.1” 项 下 色 谱 条 件 重

复 进 样 6 次 ， 分 别 测 定 天 麻 素 、 栀 子 苷 、 阿 魏 酸 、 异 钩 藤 碱 、 沙

苑 子 苷 及 山 柰 酚 的 峰 面 积 。 天 麻 素 、 栀 子 苷 、 阿 魏 酸 、 异 钩 藤

碱 、 沙 苑 子 苷 及 山 柰 酚 的 峰 面 积 值 分 别 为 0.82% 、 1.07%、

1.32% 、 0.97% 、 2.13% 、 1.77% ， 表 明 本 实 验 所 用 仪 器 的 精 密 度

良 好 。

2.2.7 稳 定 性 试 验 取 202102002 批 次 平 肝 益 肾 颗 粒 ， 按 照

“ 2.2.3” 项 下 方 法 制 备 供 试 品 溶 液 ， 分 别 在 0 、 3 、 6 、 9、 12 h 进 样 ，

按 照 “ 2.2.1” 项 下 色 谱 条 件 测 定 天 麻 素 、 栀 子 苷 、 阿 魏 酸 、 异 钩

藤 碱 、 沙 苑 子 苷 及 山 柰 酚 的 峰 面 积 。 天 麻 素 、 栀 子 苷 、 阿 魏 酸 、

异 钩 藤 碱 、 沙 苑 子 苷 及 山 柰 酚 的 值 依 次 为 1.03豫 、 0.67豫 、

0.94豫、 0.88豫、 1.43豫、 1.13豫， 表 明 平 肝 益 肾 颗 粒 在 室 温 下 放 置

12 h 内 具 有 良 好 的 稳 定 性 。

表 3 加样回收率试验结果 （n=6）

成 分 取 样 量 /g 样 品 含 量 /滋g 加 入 量 /滋g 测 得 量 /滋g 加 样 回 收 率 /% 平 加 样 回 收 率 /% /%

天 麻 素 0.500 9 45.08 52.65 93.75 92.45 92.66 1.73

0.505 7 45.51 52.65 94.79 93.60

0.498 8 44.89 52.65 94.45 94.14

0.502 9 45.26 52.65 94.82 94.13

0.496 2 44.65 52.65 91.57 89.31

0.510 8 45.97 52.65 94.59 92.34

栀 子 苷 0.503 3 1 313.61 1 361.25 2 560.52 91.60 92.14 2.63

0.518 7 1 353.81 1 361.25 2 651.22 95.31

0.506 2 1 321.18 1 361.25 2 519.76 88.05

0.492 2 1 284.64 1 361.25 2 533.45 91.74

0.491 7 1 283.34 1 361.25 2 526.30 91.31

0.507 3 1 324.05 1 361.25 2 615.06 94.84

阿 魏 酸 0.504 6 218.66 210.00 412.57 92.34 92.36 2.27

0.517 5 224.25 210.00 417.11 91.84

0.500 8 217.01 210.00 407.96 90.93

0.498 3 215.93 210.00 406.88 90.93

0.489 1 211.94 210.00 415.47 96.92

0.513 7 222.60 210.00 414.10 91.19

异 钩 藤 碱 0.502 7 197.75 174.75 355.46 90.25 90.91 2.84

0.498 8 196.22 174.75 359.38 93.37

0.492 6 193.78 174.75 343.28 85.55

0.489 1 192.40 174.75 352.86 91.82

0.502 9 197.83 174.75 358.20 91.77

0.510 8 200.94 174.75 362.88 92.67

沙 苑 子 苷 0.510 9 155.85 169.25 302.86 86.86 89.50 2.97

0.503 3 153.53 169.25 303.37 88.53

0.504 8 153.99 169.25 299.66 86.07

0.512 9 156.46 169.25 310.24 90.86

0.498 8 152.16 169.25 305.75 90.75

0.494 1 150.73 169.25 309.67 93.91

0.502 6 21.78 26.25 45.87 91.77

0.516 3 22.37 26.25 47.34 95.12

山 柰 酚 0.510 5 22.12 26.25 45.92 90.65 92.90 1.98

0.501 0 21.70 26.25 46.66 95.10

0.496 0 21.49 26.25 45.64 92.00

0.493 8 21.40 26.25 45.75 92.75

74



2025年1月第31卷第1期 January.2025 Vol.31 No.1

2.2.8 重 复 性 试 验 取 202102002 批 次 平 肝 益 肾 颗 粒 ， 按 照

“ 2.2.3” 项 下 方 法 制 备 供 试 品 溶 液 6 份 ， 按 照 “ 2.2.1” 项 下 色 谱

条 件 依 次 测 定 6 份 供 试 品 溶 液 中 天 麻 素 、 栀 子 苷 、 阿 魏 酸 、 异

钩 藤 碱 、 沙 苑 子 苷 及 山 柰 酚 的 峰 面 积 。 天 麻 素 、 栀 子 苷 、 阿 魏

酸 、 异 钩 藤 碱 、 沙 苑 子 苷 及 山 柰 酚 值 分 别 为 1.03豫、 0.67豫、

0.94豫 、 0.88豫 、 1.43豫 、 1.13豫 ， 表 明 本 实 验 方 法 的 重 复 性 符 合

要 求 。

2.2.9 加 样 回 收 率 试 验 精 密 称 取 202102002 批 次 平 肝 益 肾

颗 粒 6 份 ， 每 份 约 0.5 g， 置 于 10 mL 容 量 瓶 中 ， 分 别 加 入 等 体 积

的 混 合 对 照 品 溶 液 ， 用 甲 醇 定 容 至 刻 度 ， 混 匀 ， 进 样 ， 按 照

“ 2.2.1” 项 下 色 谱 条 件 分 别 测 定 并 记 录 峰 面 积 。 天 麻 素 、 栀 子

苷 、 阿 魏 酸 、 异 钩 藤 碱 、 沙 苑 子 苷 及 山 柰 酚 的 加 样 回 收 率 RSD

值 分 别 为 1.73% 、 2.63% 、 2.27% 、 2.84% 、 2.97% 、 1.98% ， 均 符 合

要 求 。 （ 见 表 3）

2.2.10 平 肝 益 肾 颗 粒 含 量 测 定 精 确 称 取 202102001、

202102002、 202102003 批 次 平 肝 益 肾 颗 粒 ， 按 照 “ 2.2.3” 项 下

方 法 制 备 供 试 品 ， 按 照 “ 2.2.1” 项 下 色 谱 条 件 测 定 平 肝 益 肾 颗

粒 所 含 6 种 成 分 的 含 量 。 （ 见 表 4）

表 4 3个批次平肝益肾颗粒中 6种成分含量 （滋g/g，n=3）

批 次

202102001 202102002 202102003

天 麻 素 90.09 90.51 89.38 89.99

栀 子 苷 2.58伊103 2.62伊103 2.64伊103 2.62伊103

阿 魏 酸 429.01 433.06 437.66 433.33

异 钩 藤 碱 384.22 399.86 397.22 393.38

沙 苑 子 苷 284.25 318.45 312.44 305.05

山 柰 酚 39.91 46.40 43.67 43.33

3 讨 论

高 血 压 在 中 医 学 中 属 “ 眩 晕 ” 范 畴 ， 病 位 在 肝 肾 ， 与 心 脾

密 切 相 关 。 《 素 问 · 至 真 要 大 论 篇 》 言 “ 诸 风 掉 眩 ， 皆 属 于 肝 ” [11]，

首 次 阐 释 眩 晕 的 病 位 主 要 在 肝 。 肾 为 肝 之 母 。 若 肝 血 不 足 ， 肾

精 无 以 为 化 ， 致 肾 阴 亏 虚 、 相 火 上 亢 而 发 为 眩 晕 ； 若 肾 阴 亏

虚 ， 水 不 涵 木 ， 致 肝 肾 阴 虚 、 肝 阳 上 亢 而 发 为 眩 晕 [12]。 平 肝 益 肾

颗 粒 中 天 麻 息 风 止 痉 ， 平 抑 肝 阳 ； 钩 藤 清 热 平 肝 ， 息 风 定 惊 ；

两 药 共 为 君 药 。 沙 苑 子 补 益 肝 肾 ， 蒺 藜 平 抑 肝 阳 ， 两 药 共 为 臣

药 。 川 芎 行 气 活 血 ， 祛 风 止 痛 ； 杜 仲 、 桑 寄 生 补 益 肝 肾 ； 川 牛 膝

味 微 苦 而 善 泄 降 ， 可 引 血 下 行 ； 栀 子 清 泻 肝 火 以 平 抑 肝 阳 。 五

药 共 为 佐 药 。 诸 药 合 用 ， 共 奏 平 肝 息 风 、 补 益 肝 肾 、 清 热 活 血

之 功 。

TLC 法 可 以 有 效 分 离 中 药 所 含 成 分 ， 不 仅 是 常 见 的 中 药

鉴 别 和 质 量 控 制 的 技 术 方 法 ， 还 是 构 建 中 药 复 方 制 剂 质 量 控

制 标 准 的 技 术 [13]。 本 研 究 选 择 平 肝 益 肾 颗 粒 中 钩 藤 、 天 麻 、 川

芎 及 川 牛 膝 进 行 TLC 的 定 性 鉴 别 ， 并 进 行 方 法 学 验 证 。 研 究

结 果 表 明 ， 钩 藤 、 天 麻 、 川 芎 及 川 牛 膝 的 鉴 别 点 明 显 ， 阴 性 无

干 扰 ， 且 不 受 湿 度 、 温 度 、 薄 层 板 的 影 响 ， 可 以 作 为 平 肝 益 肾

颗 粒 的 定 性 鉴 别 指 标 。 基 于 《 中 华 人 民 共 和 国 药 典 》 [14]， 本 研 究

预 试 验 发 现 ， 钩 藤 TLC 鉴 别 中 展 开 剂 石 油 醚 （ 60耀90 益） - 丙

酮 -乙 酸 乙 酯 （ 6颐4颐2） 与 氯 仿 - 乙 酸 乙 酯 - 甲 醇 （ 10颐4颐2） ， 展 开 效

果 清 晰 度 和 鉴 别 点 的 分 离 程 度 相 差 不 大 ， 考 虑 三 氯 甲 烷 存 在

毒 性 ， 选 择 以 石 油 醚 （ 60耀90 益） - 丙 酮 - 乙 酸 乙 酯 （ 6颐4颐2） 为 展

开 剂 ； 天 麻 TLC 鉴 别 中 展 开 剂 选 用 不 同 比 例 的 乙 酸 乙 酯 - 甲

醇 -水 ， 最 终 选 定 乙 酸 乙 酯 -甲 醇 -水 （ 9.0颐0.5颐0.2） 为 展 开 剂 ； 川

芎 TLC鉴 别 中 ， 分 别 考 察 展 开 剂 正 己 烷 -乙 酸 乙 酯 （ 3颐1） 、 （ 2颐1） 和

（ 4颐1） ， 综 合 其 薄 层 色 谱 图 及 Rf 值 （ 比 移 值 ） ， 最 终 选 定 正 己 烷 -

乙 酸 乙 酯 （ 2颐1） 为 展 开 剂 。

鉴 于 平 肝 益 肾 颗 粒 的 组 方 原 理 ， 结 合 《 中 华 人 民 共 和 国

药 典 》 [14]， 本 研 究 中 选 取 天 麻 中 天 麻 素 、 钩 藤 中 异 钩 藤 碱 、 杜 仲

中 山 柰 酚 、 沙 苑 子 中 沙 苑 子 苷 、 川 芎 中 阿 魏 酸 及 焦 栀 子 中 栀

子 苷 6 种 具 有 降 压 作 用 的 成 分 进 行 含 量 测 定 研 究 [15-23] 。 在

HPLC 法 中 ， 本 实 验 系 统 考 察 了 流 动 相 对 色 谱 峰 的 影 响 ， 预 试

验 分 别 用 甲 醇 -水 、 乙 腈 -水 ， 以 及 乙 腈 - 磷 酸 （ 0.1% 、 0.2%） 、 乙

腈 - 乙 酸 （ 0.1% 、 0.2%） 等 作 为 流 动 相 ， 结 果 乙 腈 -0.1% 磷 酸 作

为 流 动 相 时 ， 待 测 成 分 分 离 度 以 及 峰 型 达 到 最 佳 , 响 应 最 高 。

同 时 ， 预 试 验 选 取 30 益 、 35 益 、 40 益 3 种 柱 温 进 行 考 察 ， 发 现

色 谱 柱 柱 温 为 40 益 时 ， 所 得 到 的 待 测 物 质 的 峰 形 、 分 离 度 均

最 佳 。

本 研 究 建 立 了 平 肝 益 肾 颗 粒 中 钩 藤 、 天 麻 、 川 芎 及 川 牛

膝 的 TLC定 性 鉴 别 方 法 ， 以 及 天 麻 素 、 异 钩 藤 碱 、 山 柰 酚 、 沙 苑

子 苷 、 阿 魏 酸 及 栀 子 苷 6 种 主 要 成 分 的 含 量 测 定 方 法 ， 专 属 性

强 、 重 现 性 好 ， 可 用 于 平 肝 益 肾 颗 粒 的 质 量 控 制 。
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