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摘 要 目的：建立天麻蜜制片的质量标准。方法：采用薄层色谱（TLC）法对制剂中天麻素和对羟基苯甲醇进行鉴别；测定制剂

中水分、灰分和浸出物含量；采用高效液相色谱法测定制剂中天麻素和羟基苯甲醇含量。色谱柱为 Diamonsil C18，流动相为乙

腈-0.05％磷酸（3 ∶97，V/V），流速为1.0 ml/min，检测波长为220 nm，柱温为25 ℃，进样量为10 μl。结果：天麻素和对羟基苯甲醇的

TLC图斑点清晰，分离度好。制剂水分＜35.0％，总灰分＜2.0％，浸出物＞40.0％。天麻素、羟基苯甲醇检测质量浓度线性范围分

别为 25.2～126.0、12.7～63.5 μg/ml（r 均为 0.999 9）；精密度、稳定性、重复性试验的 RSD＜2.0％；加样回收率分别为 99.49％～

102.40％、98.75％～102.63％，RSD分辊为1.09％、1.53％。结论：该方法操作简便、重复性好，可用于天麻蜜制片的质量控制。

关键词 天麻蜜制片；质量标准；高效液相色谱法；天麻素；羟基苯甲醇
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish the quality standard for Gastrodia elata hency-fired tablet. METHODS：TLC was used to

identify the gastrodin and benzyl alcohol and determine the content of moisture，ash and extract；HPLC was used to determine the

content of gastrodin and benzyl alcohol. Column was Diamonsil C18 with mobile phase of acetonitrile-0.05％ phosphate（3 ∶ 97，V/V）

at flow rate of 1.0 ml/min，detection wavelength was 220 nm，column temperature was 25 ℃ and volume injection was 10 μl. RE-

SULTS：The TLC of gastrodin and benzyl alcohol showed clear spots and good separation. The moisture content＜35.0％，total ash

contents＜2.0％ and extract content＞40.0％. Linear range of gastrodin was 25.2-126.0，12.7-63.5 μg/ml（r＝0.999 9），respectively；

RSDs of precision，reproducibility and stability tests were lower than 2.0％；recovery was 99.49％-102.40％（RSD＝1.09％，n＝6），

98.75-102.63％（RSD＝1.53，n＝6），respectively. CONCLUSIONS：The method is simple and good reproducibility，and can be

used for the quality control of Gastrodia elata hency-fired tablet.

KEYWORDS Gastrodia elata hency-fired tablet；Quality standard；HPLC；Gastrodin；Benzyl alcohol
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天麻是古今医家常用的名贵中药[1]，具有息风止痉、平抑

肝阳，祛风通络之功效。天麻蜜制片是由天麻中的佳品贵州

鲜天麻精制而成的饮片。将鲜天麻切片加以蜂蜜蜜炙[2-4]，作

用有三：其一，起协同作用，增强天麻的滋阴补血、益气固精、

安神定志等补益作用；其二，起矫味作用，赋予天麻良好的适

口性，便于直接服用；其三，可保存天麻中的各种有效成分，充

分发挥天麻的药效作用。笔者通过考察天麻蜜制片的薄层色

谱（TLC）鉴别、水分、灰分、浸出物，以及天麻素和对羟基苯甲

醇的含量，初步建立了天麻蜜制片的质量标准。

1 材料
1.1 仪器

2695型高效液相色谱（HPLC）仪，包括二级管阵列检测器

（美国Waters公司）；KQ-250DB型超声波清洗仪（昆山市超声

仪器有限公司）；AΜW2200型十万分之一电子天平（日本岛津
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公司）；pH酸度计（德国Sartorius公司）；SHB-IV型循环水式真

空泵（郑州长城科工贸有限公司）。

1.2 药品与试剂

天麻蜜制片（贵州同威生物科技有限公司，批号：

20150101、20150102、20150103）；天 麻 对 照 药 材（批 号 ：

120944-201009）、天麻素对照品（批号：110807-201306，纯度：

96.8％）均购自中国食品药品检定研究院；对羟基苯甲醇对照

品（上海源叶生物科技有限公司，批号：20140302，纯度：

98％）；蜂蜜（贵州夜郎蜂业科技有限公司，批号：20150505）；

硅胶G薄层板（青岛海洋化工厂）；乙腈为色谱纯，其余试剂均

为分析纯，水为超纯水。

2 方法与结果[5-9]

2.1 定性鉴别

2.1.1 天麻素 取样品 80 ℃下烘干，粉碎成粉末，精密称取

0.5 g，加70％甲醇5 ml，超声（功率：250 W，频率：40 kHz）处理

30 min，滤过，取滤液，作为供试品溶液。另取天麻对照药材

0.5 g，同供试品溶液制备方法制成对照药材溶液。再取天麻

素对照品适量，加甲醇制成每 l ml含 l mg的对照品溶液。按

TLC法（2010版《中国药典》（一部）附录Ⅵ B）试验，吸取上述

溶液各5 μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以乙酸乙酯-甲醇-

水（9 ∶1 ∶0.2，V/V/V）为展开剂，展开，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，置日光下检视。

结果显示，供试品色谱中，在与对照药材和对照品色谱相应的

位置上显相同颜色的斑点，详见图1A。

2.1.2 对羟基苯甲醇 按“2.1.1”项下方法制成供试品溶液和

对照药材溶液。另取对羟基苯甲醇对照品适量，加乙醇制成

每 l ml含 l mg的对照品溶液。按TLC法（2010版《中国药典》

（一部）附录Ⅵ B）试验，吸取上述供试品溶液10 μ1，对照药材

溶液和对照品溶液各5 μ1，分别点于同一硅胶G薄层板上，以

石油醚（60～90 ℃）-乙酸乙酯（1 ∶ 1，V/V）为展开剂，展开，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，置日光下检视。结果显示，供试品色谱中，在与对照药材

和对照品色谱相应的位置上显相同颜色的斑点，详见图1B。

2.2 检查项目

2.2.1 水分 参照2010年版《中国药典》（一部）附录Ⅸ H水分

测定法第一法，将样品切碎至直径＜3 mm的碎末，称取碎末2

g，精密称定，按规定方法测定，测得 3批样品水分含量均＜

35.0％，结果见表1。建议天麻蜜制片的水分不得超过40.0％。

表1 样品水分、总灰分、浸出物含量测定结果

Tab 1 Determination results of moisture，total ash and ex-

tract content of samples

批号
20150101

20150102

20150103

水分，％
32.43

34.90

34.76

总灰分，％
1.75

1.81

1.78

浸出物含量，％
42.97

41.00

43.11

2.2.2 总灰分 参照2010年版《中国药典》（一部）附录Ⅸ K灰

分测定法，取“2.1.1”项下烘干样品粉末 2～4 g，按规定方法测

定，测得 3批样品总灰分均＜2.0％。建议天麻蜜制片的总灰

分不得超过4.5％，结果见表1。

2.2.3 浸出物含量 参照2010年版《中国药典》（一部）ⅩA浸

出物测定法，取“2.1.1”项下烘干样品粉末2～4 g，以75％乙醇

为浸出溶剂，按规定方法测定，测得 3批样品浸出物含量均＞

40.0％，结果见表 1。建议天麻蜜制片的浸出物含量不得少于

40.0％。

2.3 含量测定

2.3.1 色谱条件与系统适用性试验 色谱柱：Diamonsil C18

（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流动相：乙腈-0.05％磷酸（3 ∶97，V/V）；

流速：1.0 ml/min；检测波长：220 nm；柱温：25 ℃；进样量：10

μl。在上述色谱条件下进样测定，记录色谱图，理论板数均大于

5 000，分离度均大于2，各成分基线分离良好，详见图1。

2.3.2 混合对照品溶液的制备 取天麻素和对羟基苯甲醇对

照品各适量，分别精密称定，加乙腈-水溶液（3 ∶ 97，V/V，下同）

制成每 l ml含天麻素50 μg、对羟基苯甲醇25 μg的混合对照品

溶液，即得。

2.3.3 供试品溶液的制备 取“2.1.1”项下烘干样品粉末约 2

g，精密称定，置于具塞锥形瓶中，精密加入乙醇50 ml，称定质

量，超声（功率：120 W，频率：40 kHz）处理 30 min，放冷，再称

定质量，用乙醇补足减失的质量，滤过；精密量取续滤液10 ml，

浓缩至近干无醇味，残渣加乙腈-水溶液溶解，置于25 ml量瓶

A B

图1 薄层色谱图
A.天麻素；B. 对羟基苯甲醇；1～3.供试品（批号：20150101、20150102、

20150103）；4.对照药材；5.对照品

Fig 1 TLC chromatograms
A. gastrodin；B.benzyl alcohol；1-3.test sample（batch number：2015010，

20150102，20150103）；4.reference cru herbs；5. reference substance
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图2 高效液相色谱图
A.混合对照品；B.供试品；C.蜜空白对照；1.天麻素；2.对羟基苯甲醇

Fig 2 HPLC chromatograms
A. mixed reference substance；B. test sample；C. honey blank control；1.

gastrodin；2.benzyl alcohol
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中，用乙腈-水溶液定容，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

2.3.4 蜜空白对照溶液的制备 取蜂蜜少许（＜1 g），置于

100 ml量瓶中，摇匀，即得。

2.3.5 线性关系考察 分别精密称取天麻素对照品10.08 mg、

对羟基苯甲醇对照品 10.12 mg，分别置于 10 ml量瓶中，加乙

腈-水溶液溶解并定容，摇匀，即得天麻素、对羟基苯甲醇质量

浓度分别为 0.100 8、10.12 mg/ml的单一对照品溶液。分别精

密吸取上述对照品溶液各10、5 ml，置同一20 ml棕色量瓶中，

加乙腈-水溶液定容，摇匀，即得每 1 ml含天麻素 0.504 μg、对

羟基苯甲醇 0.253 μg的混合对照品溶液。精密量取上述混合

对照品贮备液1.0、2.0、3.0、4.0、5.0 ml，分别置于20 ml量瓶中，

用乙腈-水溶液定容，制成系列对照品贮备液。精密吸取上述

系列对照品溶液各10 μl，按“2.3.1”项下色谱条件进样测定，记

录峰面积。以质量浓度（x，μg/ml）为横坐标、峰面积（y）为纵坐

标进行线性回归，得天麻素回归方程为y＝8.554 1x+1.361 8（r＝

0.999 9，n＝5），对羟基苯甲醇回归方程为 y＝15.687x+2.817 5

（r＝0.999 9，n＝5）。结果表明，天麻素、羟基苯甲醇检测质量

浓度线性范围分别为25.2～126.0、12.7～63.5 μg/ml。

2.3.6 精密度试验 取“2.3.2”项下混合对照品溶液适量，连

续进样6次，记录峰面积。结果，天麻素、羟基苯甲醇峰面积的

RSD分别为0.37％、0.32％（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.3.7 稳定性试验 取“2.3.3”项下供试品溶液（批号：

20140501）适量，分别于放置0、2、4、8、16、24 h时进样测定，记

录峰面积。结果，天麻素、羟基苯甲醇面积的 RSD 分别为

0.83％、1.51％（n＝6），表明供试品溶液在24 h内基本稳定。

2.3.8 重复性试验 精密称取同一批样品（批号：20140501），

干燥后制成粉末（过3号筛），精密称定2 g，共6份，按“2.3.3”项

下方法制备供试品溶液，再按“2.3.1”项下色谱条件进样测定，

记录峰面积。结果，天麻素、羟基苯甲醇峰面积的RSD分别为

1.03％、1.35％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.3.9 加样回收率试验 取已含量的样品（批号：20140501）

适量，共 6份，分别精密加入天麻素、对羟基苯甲醇对照品

2.30、0.60 mg，按“2.3.3”项下方法制备供试品溶液，再按

“2.3.1”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2。

表2 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 2 Results of recovery tests（n＝6）

待测
成分
天麻素

对羟基苯
甲醇

取样量，
g

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

样品含
量，mg
2.02

2.08

1.98

1.96

2.03

2.01

0.81

0.78

0.84

0.76

0.83

0.8

加入量，
mg

2.30

2.30

2.30

2.30

2. 30

2.30

0.60

0.60

0.60

0.60

0.60

0.60

测得量，
mg
4.31

4.43

4.3

4.25

4.34

4.33

1.42

1.39

1.43

1.38

1.44

1.39

加样回收
率，％
99.50

102.40

101.01

99.49

100.49

101.00

101.23

101.28

98.81

102.63

101.20

98.75

平均加样回
收率，％
100.65

100.65

RSD，
％

1.09

1.53

2.3.10 样品含量测定 取 3批样品各适量，分别按“2.3.3”项

下方法制备供试品溶液，再按“2.3.1”项下色谱条件进样测定，

计算样品的质量分数，结果见表3。

表3 样品含量测定结果

Tab 3 Results of contents determination of samples

批号
20150101

20150102

20150103

天麻素和对羟基苯甲醇总量，％
0.33

0.30

0.29

由表2可知，3批天麻蜜制片中天麻素和对羟基苯甲醇总

质量分数为0.29～0.33％，平均为0.30％。建议天麻素和对羟

基苯甲醇总质量分数不得少于0.25％

3 讨论
根据不同批次天麻蜜制片试验测定结果，暂定天麻蜜制

片水分不得超过40.0％，灰分不得超过4.5％，浸出物含量不得

低于 40.0％，天麻素和对羟基苯甲醇总质量分数不得少于

0.25％。

在定性鉴别过程中，分别进行了天麻素和对羟基苯甲醇

TLC鉴别，与2010 版《中国药典》（一部）仅对天麻素进行定性

鉴别的方法比较，文中鉴别方法可更好地控制制剂质量。而

天麻素和对羟基苯甲醇极性相差不大，可在同一薄层板上显

示，但考虑2015版《中国药典》（一部）TLC鉴定中，两者是分开

鉴定，故笔者亦将两者分开鉴定。

本品含量测定采用天麻素和对羟基苯甲醇总质量分数主

要有两方面原因：其一，在分子结构上讲，天麻素较对羟基苯

甲醇多了一个β-D-吡喃葡萄糖，而此结构在不同环境下极易脱

落，从而形成对羟基苯甲醇，所以为更准确地对天麻素进行质

量控制，应计算二者总质量分数；其二，在 2015版《中国药典》

（一部）也将二者总质量分数作为含量测定指标。

综上所述，该方法操作简便、重复性好，可用于天麻蜜制

片的质量控制。
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