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蒙药益肾散是内蒙古通辽市科左中旗蒙医医院肾

病科专家海祺山的传统经验方，主要由诃子、大黄、方海

等蒙药组成。该药已在临床应用40余年，主要用于急慢

性肾炎、肾病综合征、肾功能不全等症的治疗。多年来

运用该药每年治疗患者量达3 000人次，治愈率达85％。

为更好地控制该制剂质量，保证临床用药安全、有

效，笔者对其进行了质量标准研究，采用薄层色谱法

（TLC）对制剂中的主药大黄、诃子进行了定性鉴别，并

以高效液相色谱法（HPLC）测定其中芦荟大黄素、大黄

酸、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚的含量。

1 材料
1.1 仪器

LC-20ATvp 型 HPLC 仪（包括 SPD-M20Avp 型检测

器、SHIMADZU-VP色谱工作站）、AUW220型电子分析

天平（日本Shimadzu公司）；KQ-600DB型超声波清洗器

（昆山市超声仪器有限公司，功率：250 W，频率：40

kHz）；AUY120型电子分析天平（广州市新英电器有限

公司）；ZF-I 型三用紫外分析仪（上海顾村电光仪器

厂）；JY02S 型紫外分析仪（北京君意东方电泳设备有

限公司）。

1.2 药品与试剂
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摘 要 目的：建立蒙药益肾散的质量标准。方法：采用薄层色谱法（TLC）对制剂中大黄、诃子进行定性鉴别；采用高效液相色谱

法测定制剂中芦荟大黄素、大黄酸、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚的含量：色谱柱为 Inertsil C18，流动相为甲醇-0.1％磷酸溶液（梯度

洗脱），流速为1.0 mL/min，检测波长为254 nm，柱温为35 ℃，进样量为10 μL。结果：大黄、诃子的TLC图斑点清晰，分离度好。芦

荟大黄素、大黄酸、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚检测进样量线性范围分别为23.55～117.75 ng（r＝0.999 9）、44.72～223.62 ng（r＝

0.999 8）、43.18～215.90 ng（r＝0.999 7）、77.41～387.12 ng（r＝0.999 9）、46.02～230.10 ng（r＝0.999 7）；精密度、稳定性、重复性试

验的RSD＜2.0％；加样回收率分别为95.80％～99.66％（RSD＝1.21％，n＝6）、95.01％～98.07％（RSD＝0.92％，n＝6）、95.06％～

97.84％（RSD＝0.50％，n＝6）、95.19％～97.66％（RSD＝1.07％，n＝6）、95.07％～98.20％（RSD＝0.95％，n＝6）。结论：该研究所

建标准可用于蒙药益肾散的质量控制。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish the quality standard for Mongolian medicine Yishen powder. METHODS：TLC was used

for the qualitative identification of Rheum palmatum and Terminalia chebula in the preparation；HPLC was used for the contents de-

termination of aloe emodin，rhein，emodin，chrysophanol and physcion：the column was Inertsil C18 with mobile phase of metha-

nol-0.1％ phosphoric acid（gradient elution）at a flow rate of 1.0 mL/min，detection wavelength was 254 nm，column temperature

was 35 ℃ and the injection volume was 10 μL. RESULTS：The TLC pots of R. palmatum and T. chebula were clear and well-sepa-

rated，negative control without interference. The linear range was 23.55-117.75 ng for aloe emodin（r＝0.999 9），44.72-223.62 ng

for rhein（r＝0.999 8），43.18-215.90 ng for emodin（r＝0.999 7），77.41-387.12 ng for chrysophanol（r＝0.999 9）and 46.02-230.10

ng for physcion （r＝0.999 7）；RSDs of precision，stability and reproducibility tests were lower than 2.0％；recoveries were

95.80％-99.66％（RSD＝1.21％，n＝6），95.01％-98.07％（RSD＝0.92％，n＝6），95.06％-97.84％（RSD＝0.5％，n＝6），95.19％-

97.66％（RSD＝1.07％，n＝6）and 95.07％-98.20％（RSD＝0.95％，n＝6）. CONCLUSIONS：The established standard can be used

for the quality control of Mongolian medicine Yishen powder.
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益肾散（通辽市科左中旗蒙医医院自制，批号：

20110207、20110406、20110711，规格：25 g）；大黄酸对照

品（批号：110757-201206，纯度：≥98％）、大黄素对照品

（批号：110756-201210，纯度：≥98％）、大黄酚对照品

（批号：110796-201209，纯度：≥98％）、大黄素甲醚对照

品（批号：758-201206，纯度：≥98％）、芦荟大黄素对照

品（批号：14031201，纯度：≥98％）、没食子酸对照品（批

号：110831-200302，纯度：≥98％）、大黄对照药材（批

号：20120823）、诃子对照药材（批号：20131106）均购自

中国食品药品检定研究院；硅胶 G（青岛海洋化工有限

公司分厂）；羧甲基纤维素钠（国药集团化学试剂有限公

司）；甲醇为色谱醇，其余试剂均为分析纯，水为纯化水。

2 方法与结果
2.1 定性鉴别

2.1.1 大黄 取样品 2.0 g，加甲醇 20 mL 浸泡 1 h，滤

过，取滤液 5 mL，蒸干；残渣加水 10 mL使溶解，再加盐

酸1 mL，加热回流30 min，立即冷却，用乙醚分2 次振摇

提取，每次 20 mL，合并乙醚液，蒸干，残渣加三氯甲烷

3 mL使溶解，经微孔滤膜（0.45 µm）滤过，取续滤液，即

得供试品溶液[12]。另取芦荟大黄素、大黄酸、大黄素、大

黄酚对照品适量，加甲醇制成质量浓度均为1 mg/mL的

单一对照品溶液。再取大黄对照药材 1 g，按供试品溶

液制备方法制成对照药材溶液。按 TLC 法[2015年版

《中国药典》（四部）][2]试验，吸取上述 6种溶液各 4～8 μ

L，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，以环己烷-乙酸乙酯-甲酸（12 ∶ 8 ∶ 1，V/V/V）为

展开剂，预饱和 20 min，展开，取出，晾干，置紫外光灯

（365 nm）下检视。结果，供试品色谱中，在与对照药材

和对照品色谱相应位置上显相同颜色的斑点，详见图1。

2.1.2 诃子 取样品 2.0 g，加甲醇 15 mL，超声处理 30

min，滤过，经微孔滤膜（0.45 μm）滤过，取续滤液，即得

供试品溶液[3-4]。另取没食子酸对照品适量，以甲醇为溶

剂制成 1 mL含1.5 mg的对照品溶液。再取诃子对照药

材 1 g，按供试品溶液制备方法制成对照药材溶液。吸

取上述3种溶液各4～8 μL，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，以氯仿-乙酸乙酯-甲

酸（6 ∶ 4 ∶ 1，V/V/V）为展开剂，预饱和20 min，展开，取出，

晾干，喷以2％三氯化铁乙醇溶液，105 ℃加热至斑点显

色清晰，置日光下检视。结果，供试品色谱中，在与对照

药材和对照品色谱相应位置上显相同颜色的斑点，详见

图2。

2.2 含量测定

2.2.1 色谱条件 色谱柱：Inertsil C18（150 mm×4.6 mm，

5 μm）；流动相：甲醇（A）-0.1％磷酸溶液（B），梯度洗脱

（0.01～15 min，58％→60％A；15～40 min，60％→82％A；

40～50 min，82％→70％A；50～55 min，70％→58％A）；

流速：1.0 mL/mim；检测波长：254 nm；柱温：35 ℃；进样

量：10 μL[5-8]。

2.2.2 混合对照品溶液 分别精密称取芦荟大黄素、大

黄酸、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚7.85、8.98、7.22、7.74、

7.67 mg，各置于50 mL量瓶中，加甲醇制成芦荟大黄素、

大黄酸、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚质量浓度分别为

157.0、179.6、144.4、154.8、153.4 µg/mL的单一对照品贮

备液。精密吸取上述单一对照品贮备液适量，置于同一

10 mL量瓶中，加甲醇定容，制成芦荟大黄素、大黄酸、大

黄素、大黄酚、大黄素甲醚质量浓度分别为 47.1、89.45、

86.4、154.8、92.04 µg/mL的混合对照品溶液。

2.2.3 供试品溶液 取样品1 g，精密称定，置于具塞锥

形瓶中，精密加甲醇 25 mL，称定质量，加热回流 1 h，放

冷，再次称定质量，用甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过；

挥干溶剂，残渣加8％盐酸溶液10 mL，超声处理2 min，

再加三氯甲烷10 mL，加热回流1 h，冷却，置于分液漏斗

中，用少量三氯甲烷洗涤容器，并入分液漏斗中；分取三

氯甲烷层，酸液再用三氯甲烷提取 4次，每次 10 mL，合

并三氯甲烷液，减压回收溶剂至干，残渣加甲醇使溶解，

转移至 10 mL 量瓶中，加甲醇定容，摇匀，经微孔滤膜

（0.45 µm）滤过，取续滤液，即得。

2.2.4 系统适用性试验 取“2.2.2”“2.2.3”项下混合对

照品溶液、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，详见图 3。结果，供试品溶液与混合

对照品溶液均在相同保留时间处出现芦荟大黄素、大黄

1 2 3 4 5 6 7 8

1～3.供试品；4.对照药材；5.芦荟大黄素；6.大黄酸；7.大黄素；8.大黄酚

1-3.test samples；4.control medicinal materials；5.aloe emodin；6.rhein；

7.emodin；8.chrysophanol

图1 大黄的薄层色谱图

Fig 1 TLC of Rheum palmatum

1 2 3 4 5

1.对照品；2.对照药材；3～5.供试品

1.reference substance；2. control medicinal material；3-5.test samples

图2 诃子的薄层色谱图

Fig 2 TLC of Terminalia chebula
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酸、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚吸收峰，且与其他组分

峰达到基线分离，分离度均＞1.5；理论板数以大黄素峰

计＞3 000。

2.2.5 线性关系考察 分别精密量取“2.2.2”项下混合

对照品溶液2.5、5、7.5、10、12.5 μL，按“2.2.1”项下色谱条

件进样测定，记录峰面积。以待测成分进样量（x，ng）

为横坐标、峰面积（y）为纵坐标进行线性回归，得回归

方程与线性范围，详见表 1。

表1 回归方程与线性范围

Tab 1 Regression equation and linear ranges

待测成分
芦荟大黄素
大黄酸
大黄素
大黄酚
大黄素甲醚

回归方程
y＝5 015.7x－2 910.3

y＝4 011.1x－8 896.6

y＝3 446.7x+2 230.9

y＝5 461.6x－7 986.4

y＝3 297.0x－3 522.1

r

0.999 9

0.999 8

0.999 7

0.999 9

0.999 7

线性范围，ng

23.55～117.75

44.72～223.62

43.18～215.90

77.41～387.12

46.02～230.10

2.2.6 精密度试验 取“2.2.2”项下混合对照品溶液适

量，按“2.2.1”项下色谱条件连续进样测定6次，记录峰面

积。结果，芦荟大黄素、大黄酸、大黄素、大黄酚、大黄素

甲醚峰面积的RSD分别为0.85％、1.25％、0.88％、0.92％、

1.20％（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.2.7 稳定性试验 取“2.2.3”项下供试品溶液（批号：

20110207）适量，分别于室温下放置0、2、4、6、8、10、12 h

时按“2.2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积。结

果，芦荟大黄素、大黄酸、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚峰

面积的 RSD 分别为 1.41％、1.60％、1.38％、1.63％、

1.31％（n＝7），表明供试品溶液在室温放置 12 h内基本

稳定。

2.2.8 重复性试验 精密称取同一批样品（批号：

20110207）适量，按“2.2.3”项下方法制备供试品溶液，共

6份，再按“2.2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积并

计算含量。结果，芦荟大黄素、大黄酸、大黄素、大黄酚、

大黄素甲醚平均含量分别为 0.48、0.66、0.85、1.48、0.53

mg/g，RSD分别为 0.41％、0.60％、0.78％、0.74％、0.66％

（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.2.9 加样回收率试验 取已知含量样品（批号：

20110207）适量，共 6份，分别加入一定质量待测成分对

照品，按“2.2.3”项下方法制备供试品溶液，再按“2.2.1”

项下色谱条件进样测定，记录峰面积并计算加样回收

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

芦荟大黄素

大黄酸

大黄素

大黄酚

大黄素甲醚

称样量，g

0.502 3

0.503 4

0.502 8

0.502 4

0.503 1

0.502 9

0.502 3

0.503 4

0.502 8

0.502 4

0.503 1

0.502 9

0.502 3

0.503 4

0.502 8

0.502 4

0.503 1

0.502 9

0.502 3

0.503 4

0.502 8

0.502 4

0.503 1

0.502 9

0.502 3

0.503 4

0.502 8

0.502 4

0.503 1

0.502 9

样品含
量，mg

0.237 9

0.238 9

0.239 1

0.237 1

0.237 5

0.237 3

0.341 4

0.321 9

0.316 9

0.340 6

0.342 3

0.341 8

0.395 4

0.402 1

0.389 7

0.395 1

0.395 7

0.395 5

0.739 6

0.735 4

0.729 5

0.738 5

0.739 7

0.737 9

0.245 2

0.246 8

0.248 1

0.244 9

0.246 0

0.245 1

加入量，
mg

0.235 5

0.235 5

0.235 5

0.235 5

0.235 5

0.235 5

0.357 8

0.357 8

0.357 8

0.357 8

0.357 8

0.357 8

0.432 1

0.432 1

0.432 1

0.432 1

0.432 1

0.432 1

0.774 2

0.774 2

0.774 2

0.774 2

0.774 2

0.774 2

0.282 6

0.282 6

0.282 6

0.282 6

0.282 6

0.282 6

测得量，
mg

0.463 5

0.469 1

0.470 6

0.470 1

0.471 5

0.472 0

0.691 3

0.672 8

0.667 8

0.683 8

0.684 4

0.681 7

0.816 4

0.824 9

0.808 7

0.870 0

0.810 4

0.810 6

1.495 7

1.479 8

1.469 5

1.476 2

1.476 7

1.480 5

0.519 2

0.519 4

0.525 6

0.513 6

0.517 7

0.514 9

加样回收
率，％

95.80

97.75

98.30

98.94

99.36

99.66

97.80

98.07

98.07

95.93

95.62

95.01

97.43

97.84

96.97

95.32

95.98

95.06

97.66

96.15

95.50

95.28

95.19

95.92

96.90

96.40

98.20

95.07

96.14

95.48

平均加样回
收率，％

97.32

96.75

96.60

95.96

96.79

RSD，
％

1.21

0.92

0.50

1.07

0.95

2.2.10 样品含量测定 取 3批样品各适量，分别按

“2.2.3”项下方法制备供试品溶液，再按“2.2.1”项下色

谱条件进样测定，记录峰面积并计算样品含量，结果

见表 3。

表3 样品含量测定结果（n＝3，mg/g）

Tab 3 Results of contents determination of samples

（n＝3，mg/g）

样品批号
20110207

20110406

20110711

芦荟大黄素
0.474 9

0.473 5

0.474 4

0.460 2

0.461 2

0.460 5

0.473 3

0.472 9

0.471 9

大黄酸
0.653 2

0.653 7

0.652 1

0.653 8

0.652 7

0.641 5

0.653 7

0.652 4

0.651 1

大黄素
0.791 1

0.793 6

0.792 3

0.780 1

0.793 2

0.791 2

0.794 5

0.797 1

0.697 5

大黄酚
1.467 4

1.466 7

1.464 8

1.460 8

1.464 7

1.452 8

1.467 7

1.462 9

1.459 7

大黄素甲醚
0.500 5

0.506 8

0.493 1

0.487 9

0.490 6

0.486 6

0.493 8

0.492 4

0.483 7

3 讨论
制剂中大黄、诃子的TLC鉴别借鉴了 2015 年版《中

国药典》方法，展开剂比例作了适当调整，结果均能达到

良好分离，斑点清晰，重复性好。
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图3 高效液相色谱图

Fig 3 HPLC chromatograms
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笔者采用HPLC测定制剂中5 种蒽醌类成分的含量

时，流动相的磷酸溶液设置范围为0.1％～0.4％。结果，

磷酸溶液体积分数为0.1％时色谱峰的对称度较好。笔

者曾比较了不同比例的乙腈-水、甲醇-水、甲醇-水- 磷酸

等多种溶剂系统作为流动相，结果以甲醇-0.1％磷酸溶

液作为流动相时，色谱峰形好，保留时间适宜，分离效

果较好。

综上所述，本研究所建标准可用于蒙药益肾散的质

量控制。
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清喉利咽颗粒的UPLC指纹图谱建立及主成分分析
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摘 要 目的：建立清喉利咽颗粒的超高效液相色谱（UPLC）指纹图谱，并结合主成分分析法（PCA）为其质量控制提供参考。方

法：采用UPLC法。色谱柱为ACQUITY UPLC BEH C18，流动相为乙腈（A）-0.1％磷酸水溶液（B）（梯度洗脱），流速为0.4 mL/min，

检测波长为280 nm，柱温为30 ℃，进样量为2 μL。以鞣花酸为参照物，分析12批清喉利咽颗粒样品，采用“中药指纹图谱相似度

评价系统”软件进行相似度分析，并根据对照品对其中的共有峰进行指认，同时对共有峰进行主成分分析。 结果：12批清喉利咽

颗粒指纹图谱标定了18个共有峰，指认了6个主要色谱峰（没食子酸、鞣花酸、柚皮苷、橙皮苷、新橙皮苷、黄芩苷）；12批样品与对

照指纹图谱相似度均≥0.984。经主成分分析，18个共有峰可综合为3个主成分，累计方差贡献率为78.277％；黄芩苷和16号峰为

清喉利咽颗粒指纹图谱中影响比较大的指标。结论：该方法可为清喉利咽颗粒的质量评价提供参考。

关键词 清喉利咽颗粒；超高效液相色谱法；指纹图谱；主成分分析

Establishment of the UPLC Fingerprint and Analysis of Principal Component of Qinghou Liyan Granule

NIU Xiaohua，CHEN Hongyuan（Chongqing Three Gorges Medical College，Chongqing 404100，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To establish the UPLC fingerprint for Qinghou liyan granule，and provide reference for its quality

control by combining with principal component analysis（PCA）. METHODS：UPLC was performed on the column of ACQUITY

UPLC BEH C18 with mobile phase of acetonitrile（A）-0.1％ aqueous phosphoric acid solution（B）（gradient elution）at a flow rate

of 0.4 mL/min，the detection wavelength was 280 nm，column temperature was 30 ℃，and injection volume was 2 μL. Using ellag-

ic acid as a reference，12 batches of samples were analyzed，“Similarity Evaluation Software for Chromatographic Fingerprint of

Traditional Chinese Medicine”was used for the similarity analysis and identification of the common peaks，and the PCA was used

for common peaks. RESULTS：There were 18 common peaks in the fingerprints of 12 batches of samples，and 6 principal peaks

（gallic acid，ellagic acid，naringin，hesperidin，neohesperidin and baicalin）were identified；the similarity degree of 12 batches

and reference fingerprints were no less than 0.984. According to PCA，the 18 peaks can be integrated into 3 principal components，

with cumulative contribution rate of principal component of 78.277％；baicalin and 16 peaks were the discriminating factors of the

fingerprint of Qinghou liyan granule. CONCLUSIONS：The method can provide reference for the quality control of Qinghou liyan
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