
◇药物分析◇

参芪首乌颗粒质量标准研究
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摘要：目的　建立参芪首乌颗粒的质量标准。方法　采用薄层色谱法对黄芪进行定性鉴别；采用高效液相色谱法对制何首乌
进行定量测定，色谱条件为ＫｒｏｍａｓｉｌＣ１８色谱柱，流动相为乙腈水（２０∶８０）；流速：１．０ｍＬ·ｍｉｎ

－１；检测波长为３２０ｎｍ。结果　

在选定的薄层色谱条件下，黄芪的薄层图谱清晰，分离度好。制何首乌含量测定的线性范围为６７．５～６７５．０ｍｇ·Ｌ－１（ｒ＝
０．９９９８），样品平均加样回收率（ｎ＝６）为９９．７％，ＲＳＤ为１．４７％。结论　该法结果准确，重现性好，可用于参芪首乌颗粒的质
量控制。
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　　参芪首乌颗粒是在参芪首乌补汁的基础上改
剂型而得，参芪首乌补汁由党参、黄芪、制何首乌、

黄精四味组成，收载于《中华人民共和国卫生部药

品标准中药成方制剂第四册》，标准号为：ＷＳ３－Ｂ
－０７６２－９１。其功效为补气养血，益肝肾。用于气
血不足，肝肾亏损贫血，神经衰弱，产后血亏。颗粒

剂同糖浆剂相比，分装剂量准确，质量更稳定，其生

产、运输、携带、储存更方便，因此比糖浆剂更受患

者的欢迎。

原参芪首乌补汁的标准非常简单［１］，没有任何

药材的薄层鉴别和含量测定，非常不利于药品的质

量控制。质量控制不好，药品的疗效就得不到保

证。因此我们在原标准的基础上大幅度地提高了

质量标准，增加了黄芪药材的薄层鉴别和２，３，５，４′
四羟基二苯乙烯２０βＤ葡萄糖苷的含量测定方
法。和原标准相比，更能充分有效地保证产品的

质量。

１　仪器与试药
１．１　仪器　Ａｇｉｌｅｎｔ１１００高效液相色谱仪［安捷伦

科技（中国）有限公司，北京］；ＤＡＤ紫外检测器。
１．２　试药　２，３，５，４′四羟基二苯乙烯２０βＤ葡
萄糖苷（以下简称为葡萄糖苷）对照品 （批号：

１１０８４４２０１１０９）、黄芪甲苷对照品（批号：１１０７８１
２０１３１４）购自中国食品药品检定研究院；参芪首乌
颗 粒 （自 制，批 号：２０１５１１１０１、２０１５１１０２、
２０１５１１０３）。乙腈为色谱纯；其他试剂为分析纯。
２　方法与结果
２．１　黄芪薄层色谱鉴别　供试品溶液：取本品适
量，称取５ｇ，加水１５０ｍＬ溶解，然后加水饱和的正
丁醇溶液提取，共２次，每次３０ｍＬ，合并正丁醇液，
用浓度为１％的氢氧化钠溶液洗涤，共２次，每次２０
ｍＬ，弃去碱水层，再用正丁醇饱和的水洗涤有机层，
洗至中性后弃去水层，取有机层溶液置水浴上蒸

干，加甲醇０．５ｍＬ溶解蒸干后的残渣，作为供试品
溶液。

对照品溶液：取黄芪甲苷对照品若干，加甲醇

制成１ｍＬ含１ｍｇ的溶液，即得。
阴性样品溶液：按处方量称取缺黄芪的其他药
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味，制成阴性样品，按上述供试品溶液的制备方法

制备。

试验方法：采用薄层色谱法（中国药典２０１５年
版四部通则０５０２）试验，各取１０μＬ上述三种溶液，
点于同一硅胶 Ｇ薄层板上，展开剂为三氯甲烷甲
醇水（７∶３∶１）的下层溶液，在展缸里展开后取出，喷
硫酸乙醇溶液（１０→１００），在１０５℃加热至斑点显
色清晰。在对照品色谱相应的位置上，供试品色谱

显相同颜色的斑点，而阴性样品色谱无斑点，表明

阴性无干扰（图１）。

　　注：１．黄芪甲苷对照品；２～４．２０１５１１１０１、２０１５１１０２、２０１５１１０３

三批样品；５．阴性对照。

图１　参芪首乌颗粒中黄芪的薄层色谱鉴别

２．２　含量测定
２．２．１　色谱条件　色谱柱：ＫｒｏｍａｓｉｌＣ１８（４．６ｍｍ×
２５０ｍｍ，５μｍ）；流动相为乙腈水（２０∶８０）；流速：
１０ｍＬ·ｍｉｎ－１；检测波长：３２０ｎｍ；进样量：１０μＬ。
理论板数按葡萄糖苷峰计算应不低于３０００，且葡
萄糖苷与相邻峰的分离度应大于２．０。
２．２．２　对照品溶液的制备　精密称取葡萄糖苷对
照品适量，加稀乙醇制成每１ｍＬ含０．２ｍｇ的溶液，
即得。

２．２．３　供试品溶液的制备　取装量差异下的本
品，研细，取约２ｇ，精密称定，置锥形瓶中，精密加
入稀乙醇２５ｍＬ，密塞，称定重量，超声处理（功率
１００Ｗ，频率４０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，放冷，再称定重量，用
稀乙醇补足减失的重量，摇匀，取上清液滤过，取续

滤液，即得。

２．２．４　阴性样品溶液的制备　按参芪首乌颗粒处
方及制法制备不含制何首乌的阴性样品，按上述供

试品溶液的制备方法，即得。

２．２．５　系统适应性试验　精密吸取上述三种溶液

各１０μＬ，按上述色谱条件下进样，记录色谱图，见
图２。结果表明，该色谱条件下，葡萄糖苷峰与其他
峰分离良好，峰形对称，且阴性样品无干扰，理论板

数按葡萄糖苷峰计算不低于３０００，且葡萄糖苷峰
与相邻峰的分离度大于２．０。表明本方法具有良好
的专属性。ＨＰＬＣ图谱见图２。

　　注：Ａ．对照品；Ｂ．样品；Ｃ．缺制何首乌阴性对照样品；１：葡萄糖

苷。

图２　参芪首乌颗粒的高效液相色谱图

２．２．６　线性关系考察　精密称取葡萄糖苷对照品
适量，加稀乙醇制成每１ｍＬ含葡萄糖苷０．６７５ｍｇ
的对照溶液，作为线性储备液。分别精密量取线性

储备液０．５、１、２、３、５ｍＬ置５ｍＬ量瓶中，用稀乙醇
稀释成系列对照品溶液，进样，量取色谱峰峰面积。

将峰面积Ａ与相应的浓度Ｃ进行线性回归处理，回
归方程为：Ａ＝２６．３３Ｃ－１９８．２８（ｒ＝０．９９９８），线性
范围为 ６７．５～６７５．０ｍｇ·Ｌ－１。
２．２．７　精密度试验　取对照品溶液（每 １ｍＬ含
０２ｍｇ）重复测定６次，结果表明６次测定峰面积的
ＲＳＤ为０．７８％，表明该方法的精密度良好。
２．２．８　重复性试验　按含量测定方法，取同一批
样品（批号：２０１５１１０１）进行多次含量测定，结果样
品中葡萄糖苷含量的 ＲＳＤ为 ０２０％，表明重现性
良好。

２．２．９　溶液稳定性试验　按含量测定方法，取同
一批参芪首乌颗粒样品（批号：２０１５１１０１），分别在
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表１　回收率试验结果（ｎ＝６）

样品量／ｇ 添加前测定量／ｍｇ 加入对照品量／ｍｇ 添加后测定量／ｍｇ 回收量／ｍｇ 回收率／％ 平均回收率／％ ＲＳＤ／％

１．０２３８ ２．７０３ ２．８８ ５．５８６ ２．８８３ １００．１

０．９６４５ ２．５４６ ２．８１ ５．３９７ ２．８５１ １０１．５

１．１５３７ ３．０４６ ２．９４ ５．９６８ ２．９２２ ９９．４

１．０６７２ ２．８１７ ２．９０ ５．６５４ ２．８３７ ９７．８

０．９３５８ ２．４７１ ２．７５ ５．２４５ ２．７７４ １００．９

１．１６７７ ３．０８３ ３．６９ ６．７０８ ３．６２５ ９８．２

９９．７ １．４７

０、２、４、６、８、１２ｈ依次测定其中葡萄糖苷的含量，测
得峰面积的 ＲＳＤ结果为 ０．４７％。表明在１２ｈ内，
参芪首乌颗粒的样品溶液是稳定的。

２．２．１０　回收率试验　取已测含量的参芪首乌颗
粒样品（批号：２０１５１１０１）６份，每份约１ｇ，分别加入
精密称定的对照品，按照“２．２．３”项下方法处理，依
上述色谱条件测定其中葡萄糖苷的含量，并分别计

算回收率，结果见表１。
２．２．１１　样品测定　取本品１０批样品，按上述色谱
条件，测定样品中葡萄糖苷的含量，结果见表２。

表２　样品含量测定结果（ｎ＝１０）

批号 含量（ｍｇ／袋） 批号 含量（ｍｇ／袋）

２０１５１００１ １２．７ ２０１５１００６ １３．０

２０１５１００２ １３．５ ２０１５１００７ １２．７

２０１５１００３ １２．９ ２０１５１１０１ １３．３

２０１５１００４ １３．２ ２０１５１１０２ １３．１

２０１５１００５ １３．８ ２０１５１１０３ １３．６

３　讨论
３．１　薄层鉴别样品处理方法研究　方中黄芪药材
的薄层色谱鉴别参考《中国药典》２０１５年版一部黄
芪药材［７］的薄层色谱鉴别方法，并进行了改进。通

过比较药典中使用的用中性氧化铝柱洗脱的方法

和直接加水溶解样品的方法，结果表明无需经过柱

洗脱，薄层色谱即可达到良好的分离效果 ，从而简

化了样品的处理方法。

３．２　检测波长的选择　经对对照品溶液进行紫外
扫描，发现在 ３２０ｎｍ处有最大吸收峰，此结果与
《中国药典》２０１５年版一部制何首乌的含量测定方
法和有关文献报道相吻合［２５］，因此选用３２０ｎｍ为

检测波长。

３．３　流动相的选择　本实验参照《中国药典》中何
首乌药材的含量测定方法和有关文献报道［３６］，在

方法研究过程中，流动相比较了乙腈水（１８∶８２）、
乙腈水（２０∶８０）及乙腈水（２５∶７５），结果显示，采用
乙腈水（２０∶８０）为流动相，系统分离效果较好，故选
择本系统为流动相。

在该条件下，葡萄糖苷与其他峰分离良好，峰

形对称，且阴性样品无干扰，符合试验要求。

３．４　供试品溶液制备方法的考察　分别以稀乙醇
溶液、乙醇、８０％乙醇溶液超声提取来处理样品，结
果发现葡萄糖苷在稀乙醇溶液中提取完全，分离效

果好。同时试验中对样品的提取时间也进行了考

察，最终确定超声时间为３０ｍｉｎ。
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