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抗痫颗粒由石菖蒲、天麻、羌活、丹参等 １６味中药
材组方，具有健脾豁痰、熄风止痉之功效，主要用于治疗

癫痫、风痰痫（痰蒙心窍、气逆风动证），在陕西省西安中

医脑病医院多年临床经验方的基础上开发而成。本研究

中采用薄层色谱（ＴＬＣ）法定性鉴别处方中的天麻、羌
活、丹参、陈皮和枳实，采用超高效液相色谱（ＵＰＬＣ）法
测定天麻中天麻素和对羟基苯甲醇的含量，为该产品的

质量控制提供客观的定性定量评价方法。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

ＷａｔｅｒｓＡｃｑｕｉｔｙＨ－ＣＬＡＳＳ型超高效液相色谱仪（美国
Ｗａｔｅｒｓ公司）；ＢＳ２１０Ｓ型电子分析天平牗精度为０．１ｍｇ牘，
ＢＴ２５Ｓ型电子分析天平（精度为 ０．０１ｍｇ），均购自北京
赛多利斯天平有限公司；ＦＯＥＡ２６８１０Ｄ型纯水机（德国
Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公司）；ＫＨ－３００ＤＥ型数控超声波清洗机（昆山
禾创超声仪器有限公司，功率为１５０Ｗ，频率为４０ｋＨｚ）；

ＨＨ－４Ａ型四孔水浴锅（北京科伟永兴仪器有限公司）；
ＷＳ７０－１型红外快速干燥箱（上海市吴淞五金厂）；
１０１型电热鼓风干燥箱（北京市永光明医疗仪器厂）；
ＨＣＴＰ１１Ｂ１０型托盘药物天平（北京市宣武区天平厂）；
ＷＦＨ－２０１Ｂ型三用紫外分析仪（上海精科实业有限公
司，含ＷＦＨ－２０１Ｂ型紫外透射反射仪）。
１．２ 试药

天麻素对照品（批号为１１０８０７－２０１８０９，供含量测
定用，含量为 ９６．７％），对羟基苯甲醇对照品（批号为
１１１９７０－２０１７０２，供含量测定用，含量为 ９９．４％），丹酚
酸 Ｂ对照品（批号为 １１１５６２－２０１７１６，供含量测定用，
含量为 ９４．１％），橙皮苷对照品（批号为 １１０７２１－
２０１８１８，供含量测定用，含量为９５．３％），羌活对照药材
（批号为 １２０９３５－２０１４０８），丹参对照药材（批号为
１２０９２３－２０１６１５），陈皮对照药材（批号为 １２０９６９－
２０１５１０），枳实对照药材（批号为 １２０９３６－２０１６０６），均
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抗痫颗粒质量标准研究
卫向锋 １，张 艳 １，牛春玲 １，王卫峰 ２，王海峰 ３△

（１．陕西省西安中医脑病医院，陕西 西安 ７１００３２； ２．陕西省中医药研究院中药研究所，陕西 西安 ７１００３１；
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摘要：目的 建立抗痫颗粒的质量标准。方法 采用薄层色谱法定性鉴别抗痫颗粒中的天麻、羌活、丹参、陈皮和枳实，采用超高效液相

色谱法测定天麻中的天麻素和对羟基苯甲醇含量。结果 建立的薄层鉴别法重复性好，阴性对照无干扰。天麻素和对羟基苯甲醇进样

量分别在０．０１６８～０．３３６０μｇ（ｒ＝１）和 ０．００４７８～０．０９５６０μｇ（ｒ＝１）范围内与峰面积线性关系良好；平均回收率分别为 ９８．３４％和
９５．６８％，ＲＳＤ分别为１．０５％和０．７７％（ｎ＝６）。结论 该方法专属性强，可用于抗痫颗粒的质量控制。

关键词：抗痫颗粒；质量控制；天麻素；对羟基苯甲醇；超高效液相色谱法；薄层色谱法
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１．对照品溶液 ２－４．供试品溶液 ５．阴性对照品溶液 ６－８．对照药材溶液（分别为丹参、陈皮、枳实）

Ａ．天麻 Ｂ．羌活 Ｃ．丹参 Ｄ．陈皮和枳实
图１ 薄层色谱图

１．ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ２－４．ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ ５．ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

６－８．ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｏｌｕｔｉｏｎ（ＳａｌｖｉａＭｉｌｔｉｏｒｒｈｉｚａｅＲａｄｉｘｅｔＲｈｉｚｏｍａ，ＰｅｒｉｃａｒｐｉｕｍＣｉｔｒｉＲｅｔｉｃｕｌａｔａｅａｎｄＡｕｒａｎｔｉｉＦｒｕｃｔｕｓＩｍｍａｔｕｒｕｓ）

Ａ．ＧａｓｔｒｏｄｉａｅＲｈｉｚｏｍａ Ｂ．ＮｏｔｏｐｔｅｒｙｇｉｉＲｈｉｚｏｍａｅｔＲａｄｉｘ Ｃ．ＳａｌｖｉａＭｉｌｔｉｏｒｒｈｉｚａｅＲａｄｉｘｅｔＲｈｉｚｏｍａ

Ｄ．ＰｅｒｉｃａｒｐｉｕｍＣｉｔｒｉＲｅｔｉｃｕｌａｔａｅａｎｄＡｕｒａｎｔｉｉＦｒｕｃｔｕｓＩｍｍａｔｕｒｕｓ

Ｆｉｇ．１ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

由中国食品药品检定研究院提供；液相用试剂（色谱纯，

德国Ｍｅｒｃｋ公司）；色谱用水为超纯水；其他试剂均为分
析纯（天津富宇化学试剂厂）；抗痫颗粒（医院制剂，批号

分别为２０１８１１０１，２０１８１１０２，２０１８１１０３）。
２ 方法与结果

２．１ 薄层色谱鉴别犤１－１２犦

天麻：取样品 ５ｇ，研成细粉，置锥形瓶中，加 ７０％
甲醇１５ｍＬ，超声处理３０ｍｉｎ，滤过，滤液作为供试品溶
液。同法制备缺天麻的阴性对照品溶液。取天麻素对照

品适量，加甲醇，制得质量浓度为１ｍｇ／ｍＬ的对照品溶
液。分别吸取上述 ３种溶液，点于同一硅胶 Ｇ板上，点
样量为５μＬ，以乙酸乙酯－甲醇－水（９∶１∶０．１，Ｖ／Ｖ／Ｖ）
为展开剂展开，显色剂用１０％磷钼酸乙醇溶液，１０５℃
加热显色。结果供试品溶液色谱中检出天麻素，阴性对

照无干扰，详见图１Ａ。
羌活：取样品 ５ｇ，研成细粉，置锥形瓶中，加甲醇

１５ｍＬ，超声处理 ２０ｍｉｎ，取上清液作为供试品溶液。再
同法制备缺羌活的阴性对照品溶液。取羌活对照药材１ｇ，
按供试品溶液制备方法制备对照药材溶液。分别吸取上

述３种溶液，点于同一硅胶 Ｇ板上，点样量为 ５μＬ，以
三氯甲烷 －甲醇 －氨水（７∶２∶０．５，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂
展开，置紫外光灯（３６５ｎｍ）下检视。结果供试品溶液色
谱中检出羌活，阴性对照无干扰，详见图１Ｂ。

丹参：取样品 ５ｇ，研成细粉，置锥形瓶中，加 ７５％
甲醇 ２５ｍＬ，超声处理 ３０ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干后加水
２０ｍＬ溶解，调 ｐＨ至１～２，再用乙酸乙酯提取２次，每
次 ２５ｍＬ，水浴蒸干，加甲醇 １ｍＬ使溶解，作为供试品
溶液。再同法制备缺羌活的阴性对照品溶液。取丹参对

照药材１ｇ，按供试品溶液制备方法制备对照药材溶液。
取丹酚酸Ｂ对照品适量，加乙醇制得质量浓度为１ｍｇ／ｍＬ
的对照品溶液。分别吸取上述 ４种溶液，点于同一硅
胶Ｇ板上，点样量为５μＬ，以甲苯 －三氯甲烷 －乙酸乙
酯 －甲醇 －甲酸（２∶３∶４∶０．５∶２，Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ）
为展开剂展开，置紫外光灯（３６５ｎｍ）下检视。结果供
试品溶液中检出丹参和丹酚酸 Ｂ，阴性对照无干扰，
详见图 １Ｃ。

陈皮和枳实：取本品５ｇ，研成细粉，置锥形瓶中，加
甲醇３０ｍＬ，超声处理２０ｍｉｎ，滤过，取滤液１５ｍＬ，浓缩
至１ｍＬ，作为供试品溶液。再按供试品溶液制备方法制
备缺枳实和陈皮的阴性对照品溶液。取橙皮苷对照品适

量，加甲醇制得质量浓度为１ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液。再
取陈皮和枳实对照药材各１ｇ，同法制成对照药材溶液。
分别吸取上述４种溶液，点于同一硅胶Ｇ板上，点样量
为５μＬ，以乙酸乙酯－甲醇－水（１００∶１７∶１３，Ｖ／Ｖ／Ｖ）
为展开剂展开约 ４ｃｍ，取出晾干，再以甲苯 －乙酸乙
酯 －甲酸 －水（２０∶１０∶１∶１，Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ）的上层溶液
为展开剂展至 １０ｃｍ，以三氯化铝试液为显色剂，置紫
外光灯（３６５ｎｍ）下检视。结果供试品溶液色谱中检出橙
皮苷，阴性对照无干扰，详见图１Ｄ。
２．２ 含量测定犤１３－１５犦

２．２．１ 色谱条件及系统适用性试验

色谱柱：ＢＥＨＣ１８柱（５０ｍｍ×２．１ｍｍ，１．７μｍ）；流
动相：乙腈 －０．０５％磷酸溶液（３∶９７，Ｖ／Ｖ）；流速：
０．３ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２２０ｎｍ；柱温：室温；进样量：天
麻素对照品溶液２μＬ，对羟基苯甲醇对照品溶液１μＬ，
供试品溶液及空白对照溶液各 ２μＬ。理论板数按天麻

·检验检测·
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Ａ
２．３９８９
２．３８６９
２．３７９１
２．３９４１
２．３７８６
２．３７３３

Ｂ
０．４６５７
０．４６３３
０．４６１８
０．４６４７
０．４６１７
０．４６０７

Ａ
２．４３５２
２．４３５２
２．４３５２
２．４３５２
２．４３５２
２．４３５２

Ｂ
０．４８０８
０．４８０８
０．４８０８
０．４８０８
０．４８０８
０．４８０８

Ａ
４．７５３７
４．７９８１
４．７８３９
４．８１７９
４．７７７２
４．７４９１

Ｂ
０．９２８８
０．９２３６
０．９２００
０．９２９８
０．９１９８
０．９１６２

Ａ
９６．７０
９９．０１
９８．７５
９９．５３
９８．５０
９７．５６

Ｂ
９６．３２
９５．７４
９５．３０
９６．７３
９５．２８
９４．７４

Ａ

９８．３４

Ｂ

９５．６８

Ａ

１．０５

Ｂ

０．７７

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
０ １ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８

ｔ／ｍｉｎ
０ １ ２ ３ ４ ５ ６ ７

ｔ／ｍｉｎ
０ １ ２ ３ ４ ５ ６ ７

ｔ／ｍｉｎ
０ １ ２ ３ ４ ５ ６ ７

ｔ／ｍｉｎ

１．天麻素 ２．对羟基苯甲醇

Ａ，Ｂ．对照品溶液 Ｃ．供试品溶液 Ｄ．阴性对照品溶液
图２ 超高效液相色谱图

１．ｇａｓｔｒｏｄｉｎ ２．ｐ－ｈｙｄｒｏｘｙｂｅｎｚｅｎｙｌｍｅｔｈａｎｏｌ

Ａ，Ｂ．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｃ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｄ．Ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．２ ＵＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

１．２８７
１

２．３０３
２

１
１．２６９

２
２．３８３

样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

表１ 加样回收试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ．１ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｓ（ｎ＝６）

注：Ａ为天麻素，Ｂ为对羟基苯甲醇。
Ｎｏｔｅ：Ａｉｓｇａｓｔｒｏｄｉｎ，Ｂｉｓｐ－ｈｙｄｒｏｘｙｂｅｎｚｅｎｙｌｍｅｔｈａｎｏｌ．

素峰计大于５０００，ＵＰＬＣ图谱中，天麻素色谱峰分离良
好，阴性对照无干扰。详见图２。
２．２．２ 溶液制备

取天麻素对照品适量，精密称定，溶于１００ｍＬ乙腈－水
（３∶９７，Ｖ／Ｖ）混合溶液（质量浓度为 ０．０４２ｍｇ／ｍＬ），
即得。取对羟基苯甲醇对照品适量，精密称定，溶于

２５０ｍＬ乙腈 －水（３∶９７，Ｖ／Ｖ）混合溶液（质量浓度为
０．０２３９ｍｇ／ｍＬ），即得对照品溶液。取抗痫颗粒 ５ｇ，精
密称定，置锥形瓶中，精密加入稀乙醇２５ｍＬ，超声提取
３０ｍｉｎ，放冷，用溶剂补足减失的质量，摇匀，滤过，精密
量取续滤液１０ｍＬ，浓缩至干，加乙腈－水（３∶９７，Ｖ／Ｖ）
混合溶液，转移至 ２５ｍＬ容量瓶中，并稀释至刻度，摇
匀，微孔滤膜滤过，即得供试品溶液。同法制备缺丹参的

阴性对照品溶液。

２．２．３ 方法学考察

线性关系考察：分别精密量取上述天麻素对照品溶

液（０．４，０．８，１．０，２．０，４．０，８．０μＬ）及对羟基苯甲醇对
照品溶液（０．４，０．８，１．０，２．０，４．０，８．０μＬ），按拟订色谱
条件进样测定，以进样量（Ｘ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为纵
坐标进行线性回归，得回归方程 Ｙ天＝８０１０６６０．３１Ｘ天－
１１９０７．３０（ｒ＝１）及 Ｙ羟 ＝８５４２５９８．１３Ｘ羟 －３９７６．０８

（ｒ＝１）。结果表明，天麻素和对羟基苯甲醇进样量分别
在 ０．０１６８～０．３３６０μｇ和 ０．００４７８～０．０９５６０μｇ范
围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：分别精密吸取天麻素对照品溶液（质

量浓度为 ０．０４２ｍｇ／ｍＬ）及对羟基苯甲醇对照品溶液
（质量浓度为０．０２３９ｍｇ／ｍＬ），按拟订色谱条件连续进
样 ６次。结果天麻素和对羟基苯甲醇峰面积的 ＲＳＤ分
别为０．１４％和０．２４％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取新制备的同一供试品溶液，在室温

下测定１０ｈ内的稳定性（每隔２ｈ测１次）。结果天麻素
和对羟基苯甲醇峰面积的 ＲＳＤ分别为 ０．８３％和
２．５８％牗ｎ＝６牘，表明供试品溶液在１０ｈ内基本稳定。

重复性试验：取同一批（批号为２０１８１１０１）样品６份，
依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件测定天麻素和对

羟基苯甲醇含量。结果天麻素平均含量为０．９５４６ｍｇ／ｇ，
ＲＳＤ为 １．７５％（ｎ＝６），对羟基苯甲醇平均含量为
０．１８５３ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ为１．５０％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的抗痫颗粒样品细粉６
份，每份约 ０．５ｇ，精密称定，分别加入一定量的天麻素
和对羟基苯甲醇对照品溶液，按拟订色谱条件进样测

定。结果见表１。

·检验检测·
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批号

２０１８１１０１
２０１８１１０２
２０１８１１０３

天麻素

０．９５３６
０．９２６８
０．９４６５

对羟基苯甲醇

０．１８８２
０．１８３５
０．１８５２

总量

１．１４１８
１．１１０３
１．１３１７

Ｘ

１．１２７９

表２ ３批样品中天麻素和对羟基苯甲醇的含量测定结果（ｍｇ／ｇ）
Ｔａｂ．２ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｇａｓｔｒｏｄｉｎａｎｄｐ－ｈｙｄｒｏｘｙ

ｂｅｎｚｅｎｙｌｍｅｔｈａｎｏｌｉｎ３ｂａｔｃｈｅｓｏｆｓａｍｐｌｅｓ（ｍｇ／ｇ）

２．２．４ 样品含量测定

取３批样品各适量，依法制备供试品溶液，按拟订
色谱条件进样测定。结果见表２。

３ 讨论

３．１ 薄层鉴别指标选择及色谱条件优化

处方中天麻、羌活、丹参、陈皮和枳实 ５味药材为
主药，且药效成分清楚，可建立稳定可行的薄层色谱

鉴别法，因此建立了 ５味药材的质量标准。考虑到抗
痫颗粒提取工艺为水煎煮，因此鉴别指标主要选择水

溶性有效成分，其中天麻鉴别指标选择其主要水溶性

有效成分天麻素 犤１６－１８犦；羌活鉴别指标选择羌活对照

药材 犤１９犦；丹参鉴别指标选择丹参对照药材和水溶性

有效成分丹酚酸 Ｂ犤２０犦；橙皮苷为陈皮和枳实中共有
水溶性有效成分 犤２１－２３犦，故选择橙皮苷为两者的鉴别

指标。根据研究结果，所建立的 ５味药材的薄层色谱
鉴别法有较强专属性，阴性对照均无干扰，可有效控

制抗痫颗粒的质量。

３．２ 含量测定指标选择及色谱条件优化

天麻素是天麻中主要有效成分，具有抗癫痫作用犤１７－１８犦，

主要作用机制为保护神经、胶质细胞和血管内皮损伤

而发挥抗癫痫作用。通过对治疗癫痫的中医处方的考

证发现，其核心药物均有天麻犤１８犦。本研究中以天麻素

和天麻素苷元（对羟基苯甲醇）为含量测定指标，采

用 ＵＰＬＣ法测定，用以表征制剂质量，检测波长采用
《中国药典》中“天麻”项下所用波长，流动相采用乙

腈 －０．０５％磷酸溶液，反复调整比例，以拖尾因子、分
离度、理论板数、基线作为评判标准，最终确定色谱条

件，即流动相为乙腈 －０．０５％磷酸溶液（３∶９７，Ｖ／Ｖ），
流速为 ０．３ｍＬ／ｍｉｎ。该方法精密度、重复性及回收率
均良好，供试品溶液在 １０ｈ内稳定性良好，可用于抗
痫颗粒的质量控制。
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犤２２犦李欣然，王 静，余晓燕，等 ．陈皮的研究进展犤Ｊ犦．中国医

药指南，２０１６，１４（２４）：３１－３２．
犤２３犦曲中原，冯晓敏，邹 翔，等．枳实研究进展犤Ｊ犦．食品与药品，

２０１７，１９（６）：４５３－４５６．
牗收稿日期：２０２０－０３－１０；修回日期：２０２０－０９－１２牘

·检验检测·

ＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＴｅｓｔ


