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多动安颗粒质量标准研究
卫向锋 １，孙婷婷 ２，张 红 ２△，牛春玲 １

（１．西安中医脑病医院制剂科，陕西 西安 ７１００３２； ２．陕西省中医药研究院，陕西 西安 ７１０００３）
摘要：目的 建立多动安颗粒的质量标准。方法 对处方中黄连、佛手、熟地黄、麻黄药材进行薄层色谱（ＴＬＣ）法鉴别。采用高效液相色谱
（ＨＰＬＣ）法测定处方中盐酸小檗碱的含量，色谱柱为ＡｇｉｌｅｎｔＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈－０．０５ｍｏｌ／Ｌ磷酸二氢钾溶液
（５０∶５０，Ｖ／Ｖ，每１００ｍＬ中含十二烷基硫酸钠０．４ｇ，ｐＨ＝４．０），检测波长为３４５ｎｍ，柱温为３５℃，流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，进样量为１０μＬ。
结果 ＴＬＣ色谱图中斑点清晰，阴性对照无干扰。盐酸小檗碱进样量在０．０４４～０．２６４μｇ范围内与峰面积线性关系良好（ｒ＝０．９９９９）；平
均加样回收率为９９．６７％，ＲＳＤ为２．７０％（ｎ＝６）。结论 该方法操作简便、专属性强、重复性好，可作为多动安颗粒的质量控制方法。
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多动安颗粒为医院制剂，由紫河车、熟地黄、石菖

蒲、制远志、泽泻、黄连、生麻黄、佛手等１１味中药组方，
具有益肾填精、宁心安神、柔肝清火的功效，用于治疗缺

陷障碍（多动症）之精亏肝亢证。多动安颗粒为医院协定

处方，临床应用时间长，疗效显著，但药味种类繁多且成

分复杂，尚无其质量控制方法。本研究中采用薄层色谱

（ＴＬＣ）法对处方中主要起作用的 ４味中药黄连、佛手、
熟地黄、麻黄进行定性鉴别，采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）
法对处方中盐酸小檗碱进行定量检测。现报道如下。

１ 仪器与试药

仪器：２０１０－ＡＴ型高效液相色谱仪（日本岛津公司，
包括ＵＶ检测器，ＬＣ－Ｓｏｌｕｔｉｏｎ工作站）；ＵＰ３２００Ｈ型超声
波清洗器（熊猫集团南京电子计量有限公司，功率１５０Ｗ，
频率４０ｋＨｚ）；ＳＱＰ型电子天平（赛多利斯科学仪器＜北
京＞有限公司，ｄ＝０．１ｍｇ）；ＪＭ－Ｂ型电子天平（余姚
市纪铭称重校验设备有限公司，ｄ＝１ｍｇ）；ＸＭＴＤ－６０００

型电子恒温不锈钢水浴锅（上海宜昌仪器纱筛厂）；ＤＦＴ－
２００Ａ型高速粉碎机（温岭市林大机械有限公司）。

试药：对照药材黄连（批号为 １２０９１３－２０１３１０）、佛
手（批号为１２０９３３－２０１００４）、熟地黄（批号为１２１１９６－
２０１１０５），对照品盐酸小檗碱（批号为 ７１３－９４０４）、盐酸
麻黄碱（批号为０７１４－９９０３），购自中国食品药品检定研
究院；多动安颗粒（医院制剂，批号为 １９０１０１，１９０１０２，
１９０１０３）；乙腈为色谱纯，其他试剂均为分析纯。
２ 方法与结果

２．１ 定性鉴别
黄连：取本品 ６ｇ，研细，加甲醇 ２５ｍＬ，超声处理

３０ｍｉｎ，滤过，滤液作为供试品溶液；另取黄连对照药材
０．２５ｇ，同法制备对照药材溶液；取盐酸小檗碱对照品
适量，加甲醇制成每 １ｍＬ含 ０．５ｍｇ的溶液，作为对照
品溶液。按处方比例和制法制备缺黄连的阴性对照品溶

液。照２０１５年版《中国药典（四部）》通则０５０２中薄层色

·质量研究·
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谱法试验，分别精密吸取供试品溶液、对照药材溶液与

阴性对照品溶液各３μＬ，对照品溶液１μＬ，分别点于同
一以羧甲基纤维素纳为黏合剂的硅胶 Ｇ薄层板上，
以环己烷 －乙酸乙酯 －异丙醇 －甲醇 －水 －三乙胺
（３∶３．５∶１∶１．５∶０．５∶１，Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，
置用浓氨试液预饱和２０ｍｉｎ的展开缸内，展开，取出，晾
干，置紫外光灯（３６５ｎｍ）下检视犤１犦。供试品溶液色谱中，在

与对照药材溶液和对照品溶液色谱相应位置上显相同颜

色的荧光斑点，且阴性对照无干扰。结果见图１Ａ。
佛手：取样品 １２ｇ，研细，加甲醇 ４０ｍＬ，超声处理

３０ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇１ｍＬ使溶解，作为
供试品溶液。另取佛手对照药材１ｇ，同法制得对照药材
溶液。按处方比例依法制备阴性对照品溶液。照２０１５年
版《中国药典（四部）》通则０５０２中薄层色谱法试验，吸
取供试品溶液与阴性对照品溶液各 ５μＬ、对照药材溶
液 ２μＬ，分别点于同一以羧甲基纤维素纳为黏合剂的
硅胶 Ｇ薄层板上，以正己烷 －乙酸乙酯（３∶１，Ｖ／Ｖ）为
展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯（３６５ｎｍ）下检视犤２犦。

供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液色谱相应位置上显

相同颜色的荧光斑点，且阴性对照无干扰。结果见图１Ｂ。
熟地黄：取样品３３ｇ，研细，加水８０ｍＬ，煎煮３０ｍｉｎ，

用脱脂棉滤过，滤液用乙酸乙酯振摇提取 ３次，每次
５０ｍＬ，合并乙酸乙酯液，蒸干，残渣加甲醇 １ｍＬ使溶
解，作为供试品溶液。另取熟地黄对照药材 ４ｇ，同法制
备对照药材溶液。按处方比例依法制备缺熟地黄的阴性

对照品溶液 犤３犦。照 ２０１５年版《中国药典（四部）》通则
０５０２中薄层色谱法试验，精密吸取供试品溶液、阴性对
照品溶液与对照药材溶液各 ５μＬ，分别点于同一羧甲
基纤维素纳为黏合剂的硅胶 Ｇ薄层板上，以二甲苯 －
乙酸乙酯（１∶１，Ｖ／Ｖ）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以
２，４－二硝基苯肼乙醇试液显色。供试品溶液色谱中，在
与对照药材溶液色谱相应位置上显相同颜色的斑点，且

阴性对照无干扰。结果见图１Ｃ。
麻黄：取样品１００ｇ，研细，加浓氨试液适量，加三氯

甲烷１００ｍＬ，超声处理４０ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣加
甲醇１ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。另取盐酸麻黄碱对
照品，加甲醇制成每 １ｍＬ含 １ｍｇ的溶液，作为对照
品溶液。按处方比例依法制备缺麻黄药材阴性对照品

溶液犤４犦。２０１５年版《中国药典（四部）》通则中０５０２薄层
色谱法试验，吸取供试品溶液与阴性对照品溶液各

２５μＬ、对照品溶液 ５μＬ，分别点于同一以羧甲基纤维
素钠为黏合剂的硅胶 Ｇ薄层板上，以正丁醇 －冰醋
酸 －水（８∶２∶１，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，展开，取出，晾干，
喷以茚三酮试液，在 １０５℃加热至斑点显色清晰。供试
品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相应位置上显相同

颜色的斑点，且阴性对照无干扰。结果见图１Ｄ。

２．２ 含量测定
２．２．１ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；流
动相：乙腈－０．０５ｍｏｌ／Ｌ磷酸二氢钾溶液（５０∶５０，Ｖ／Ｖ，
每１００ｍＬ中含十二烷基硫酸钠０．４ｇ，ｐＨ＝４．０）；检测波
长：３４５ｎｍ；柱温：３５℃；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；进样量：１０μＬ。
理论板数按盐酸小檗碱峰计应不低于５０００犤５犦。
２．２．２ 溶液制备

取盐酸小檗碱对照品适量，精密称定，加甲醇制成

质量浓度为２２μｇ／ｍＬ的对照品溶液。
称取本品约０．６ｇ，研细，精密称定，置具塞锥形瓶中，

加入甲醇－盐酸（１００∶１，Ｖ／Ｖ）２５ｍＬ，超声处理３０ｍｉｎ，补
足减失的质量，滤过，取续滤液，即得供试品溶液。

按处方比例依法制备缺黄连的阴性对照品溶液。

２．２．３ 方法学考察

专属性试验：精密吸取上述 ３种溶液各 １０μＬ，按
拟订色谱条件进样测定。结果供试品溶液色谱中，在与

对照品溶液色谱相应保留时间处有相应色谱峰，而阴性

对照无干扰。详见图２。
线性关系考察：分别精密吸取上述对照品溶液 ２，

４，６，８，１０，１２μＬ，注入液相色谱仪，测定峰面积，并以进样
量（Ｘ）为横坐标，以峰面积（Ｙ）为纵坐标，进行线性回归，
得回归方程 Ｙ＝４Ｅ＋０６Ｘ－１０７９７，ｒ＝０．９９９９（ｎ＝６）。结

Ｃ Ｄ
４ １ ２ ３ ６ １ ２ ３ ５ ６

１－３．供试品（批号分别为１９０１０１，１９０１０２，１９０１０３）

４．对照药材溶液 ５．对照品溶液 ６．阴性对照品溶液

Ａ．黄连 Ｂ．佛手 Ｃ．熟地黄 Ｄ．麻黄
图１ 薄层色谱图

Ａ Ｂ
１ ２ ３ ４ ５ ６ １ ２ ３ ４ ６
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取样量（ｇ）

０．３４１４
０．３２９８
０．３２０９
０．３２６６
０．３４７５
０．３３５３

样品含量（ｍｇ）

０．２２０９
０．２１３３
０．２０７６
０．２１１３
０．２２４８
０．２１６９

加入量（ｍｇ）

０．２
０．２
０．２
０．２
０．２
０．２

测得量（ｍｇ）

０．４１７７
０．４１５４
０．４１３６
０．４１３２
０．４１５２
０．４１５７

回收率（％）

９８．４０
１０１．０５
１０３．００
１００．９５
９５．２０
９９．４０

Ｘ（％）

９９．６７

ＲＳＤ（％）

２．７０

ｔ／ｍｉｎ
０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ０ ５ １０ １５ ２０ ２５

ｔ／ｍｉｎ ｔ／ｍｉｎ

Ａ Ｂ Ｃ

１

１

０ ５ １０ １５ ２０ ２５

１．盐酸小檗碱
Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液

图２ 高效液相色谱图

表１ 盐酸小檗碱加样回收试验结果（ｎ＝６）

果表明，盐酸小檗碱进样量在０．０４４～０．２６４μｇ范围内
与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取同一对照品溶液，精密吸取对照品

溶液 １０μＬ，按拟订色谱条件连续进样 ６次。结果的
ＲＳＤ为０．０６１％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。
重复性试验：取同一批（批号为１９０１０１）样品适量，

研细，约０．６ｇ，共 ６份，精密称定，置具塞锥形瓶中，加
入甲醇 －盐酸（１００∶１，Ｖ／Ｖ）２５ｍＬ，超声提取 ３０ｍｉｎ，
补足减失的质量，摇匀，用 ０．４５μｍ微孔滤膜滤过，取
续滤液，按拟订相色谱条件测定。结果平均含量为

０．６４７ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ为２．２７％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。
稳定性试验：取同一批（批号为１９０１０１）样品０．６ｇ，

研细，精密称定，依法制备供试品溶液，分别在放置 ０，
２，４，６，８，１０ｈ时测定。结果含量的 ＲＳＤ为 ０．０８５％
（ｎ＝６），表明供试品溶液在１０ｈ内稳定性良好。

加样回收试验：取已知含量的样品共６份，研细，每
份约０．３ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，按供试品与对
照品比例 １∶１加入盐酸小檗碱对照品溶液，再依法制
备供试品溶液，按拟订色谱条件进样测定，计算加样加

收率。结果见表１。

２．２．４ 样品含量测定

取 ３批 样 品 （批 号 分 别 为 １９０１０１，１９０１０２，
１９０１０３），依法制备供试品溶液，各精密吸取 １０μＬ，注
入液相色谱仪。结果３批样品中盐酸小檗碱含量分别为
０．６４４，０．６５２，０．６４４ｍｇ／ｇ。
３ 讨论

３．１ 薄层鉴别条件选择
初期对处方中各药材进行定性鉴别考察。２０１５年

版《中国药典》中暂未收载紫河车薄层色谱鉴别标准，故

未将紫河车列入薄层色谱鉴别项。因本处方提取方法为

水煎煮法，石菖蒲、制远志及泽泻药材中成分大多为脂

溶性成分，薄层色谱法不能鉴别其相应成分斑点，故最

终选择黄连、佛手、麻黄、熟地黄作为薄层鉴别项。本试

验中对麻黄药材薄层展开剂进行选择，分别比较了三氯

甲烷－甲醇－浓氨试液（２０∶５∶０．５，Ｖ／Ｖ／Ｖ）和丙酮－
甲醇－浓氨试液（２０∶５∶０．５，Ｖ／Ｖ／Ｖ）犤６－７犦。结果表明
麻黄薄层鉴别中展开剂的极性应偏大，更换为正丁醇－
冰醋酸 －水（８∶２∶１，Ｖ／Ｖ／Ｖ），所得薄层色谱斑点集
中，分离度良好。

３．２ 含量测定指标选择
指标选择：初期根据处方中药材的化学成分及药理

作用对含量测定指标进行选择。由于远志药材中的远志

皂苷在制剂中质量不稳定，泽泻药材中乙酰泽泻醇 Ｂ
在水中溶解度低，故远志和泽泻中成分不适合作为该制

剂的质控指标。熟地黄药材和佛手药材中有效成分含量

较低，缺少对照品，故未将其作为质量控制指标。盐酸麻

黄碱和盐酸伪麻黄碱为麻黄药材中主要有效成分犤８犦，但

由于该制剂中这２种生物碱保留时间和含量均不稳定，
难以控制质量，故未将其作为质控指标。黄连中含生物

碱类成分，具有清热燥湿、泻火解毒功效犤９犦。现代药理学

研究表明，黄连具有降血糖、抗菌、抗氧化、抗肿瘤、抗心

律失常等活性，其中盐酸小檗碱为发挥药效的主要有效

成分犤１０犦。黄连具有广泛的药理活性，用于诸多中药制剂如

黄连上清丸、一清胶囊、人参再造丸等中，故选择黄连中盐

酸小檗碱含量作为该制剂的质量控制指标。

提取溶剂考察：取同一批（批号为 １９０１０１）样品适
量，研细，分别加入甲醇、甲醇－盐酸（１００∶１，Ｖ／Ｖ）、甲
醇－盐酸（１００∶３，Ｖ／Ｖ）和甲醇 －盐酸（１００∶５，Ｖ／Ｖ）
２５ｍＬ，超声处理 ３０ｍｉｎ，用上述溶液补足减失的质量，
摇匀，用０．４５μｍ微孔滤膜滤过，取续滤液。按拟订色谱条
件测定盐酸小檗碱含量结果分别为 ０．６３８０，０．６３７８，
０．５８３６ｍｇ／ｇ。可见，采用甲醇 －盐酸（１００∶１，Ｖ／Ｖ）比
例的溶剂提取的盐酸小檗碱含量最高，故选择用甲醇－
盐酸（１００∶１，Ｖ／Ｖ）作为样品提取溶剂。

提取时间考察：取同一批（批号为 １９０１０１）样品适
量，精密加入甲醇 －盐酸（１００∶１，Ｖ／Ｖ）２５ｍＬ，分别超
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