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摘要# 目的!建立参芪益气散 "黄芪’ 党参’ 陈皮等# 的质量标准& 方法!0J-法对黄芪和陈皮进行定性鉴别$
VQJ-法对毛蕊异黄酮葡萄糖苷含有量进行定量测定& 结果!0J-斑点分离清晰$ 阴性无干扰& 毛蕊异黄酮葡萄糖苷
在 %$S" e$’)S/ #:I4J范围内线性关系良好 "J$ c(S+++ %#$ 平均回收率 ++S/)! "FHKc"S/#!#& 结论!该方法简
便$ 重复性良好$ 可为参芪益气散的质量控制提供科学依据&
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!!参芪益气散由黄芪’ 党参’ 白术’ 五味子’ 麦
冬’ 陈皮’ 附子’ 炙甘草组成$ 具有补气养血’ 健
脾行气’ 增强机体免疫力等功效& 为了更好地控制
临床用药质量标准$ 保证用药安全性$ 同时为其临
床应用提供可靠依据$ 本实验通过 0J-法对参芪
益气散中的黄芪’ 陈皮进行定性鉴别$ 采用 VQJ-
法对方剂中君药黄芪的毛蕊异黄酮葡萄糖苷含有量
进行定量测定$ 该方法简便$ 重复性好$ 可为该制
剂质量标准的建立提供了科学依据&

EF仪器与材料
\5C1_B$)+’ 高效液相色谱仪$ 配置 \5C1_B$#/+

紫外检测器’ 四元泵’ 自动进样器’ 柱温箱’ 在线
脱气机( G]\"$(K电子天平 "十万分之一$ 日本
岛津公司#( VV*Û$ 恒温水浴锅 "上海百申仪器
设备有限公司#( ĥ*$’(K.数控超声波清洗器
"昆山市超声仪器有限公司#( 硅胶 W板 "青岛海
洋化工厂分厂#& 甲醇’ 乙酸乙酯’ 甲酸均为分析
纯( 乙腈’ 甲醇为色谱纯 "德国 L1_>< 公司#( 水
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为超纯水&
黄芪’ 陈皮均购自河北省保定康华医药药材有

限责任公司$ 经专家鉴定均达到 0中国药典1
$("( 版相关项下要求& 黄芪甲苷 "批号 ""(,/"*
$("%"##’ 橙皮苷 "批号 ""(,$"*$("%")#’ 毛蕊异
黄酮葡萄糖苷"批号 """+$(*$("’(’# 对照品均购自
中国食品药品检定研究院& 参芪益气散"$(( :I瓶#
由某药厂提供&
GF方法与结果
$S"!0J-法定性鉴别
$S"S"!供试品溶液的制备
$S"S"S"!黄芪!称取参芪益气散 "(S( :$ 加入氯
仿*正丁醇混合溶液 "$ s"# ,’ 4J$ 水浴回流
%( 469$ 冷却至室温$ 滤过$ 蒸干$ 残渣加 ’( 4J
$!氢氧化钾*甲醇溶液溶解$ 加热回流 " 8$ 倒入
蒸发皿中加热蒸干$ 残渣加 %( 4J蒸馏水溶解$ 移
至分液漏斗中$ 加入氯仿*正丁醇混合溶液 "$ s"#
’( 4J振摇提取$ 分取氯仿*正丁醇层$ 加入 ’( 4J
新配 "!磷酸二氢钾溶液$ 洗涤$ 静置$ 弃去磷酸
二氢钾液层$ 蒸干$ 残渣加 " 4J甲醇溶解$ 即得&
$S"S"S$!陈皮!称取参芪益气散 ’S( :$ 加入石油
醚 ")( e+( f# ’( 4J$ 超声 "$’( \’ #( <V7#
$( 469$ 过滤$ 挥干石油醚$ 加入甲醇 )( 4J$ 超
声 #( 469$ 静置至室温$ 漏斗过滤$ 滤液蒸干$ 残
渣加适量水溶解$ 倒入处理好的K*"(" 大孔树脂柱
"内径 " e"S’ >4$ 柱高 ’ e"( >4#$ 蒸馏水洗脱至
流出液澄清$ 依次用 "(( 4J’(!乙醇和"(( 4J
,’!乙醇洗脱$ 收集 ,’!乙醇洗脱液$ 倒入蒸发
皿内蒸干$ 残渣加甲醇 " 4J溶解$ 即得&
$S"S$!阴性溶液的制备!根据参芪益气散的组方比
例$ 制备不含黄芪’ 陈皮的对照品$ 按 ,$S"S"- 项
下方法制备阴性溶液&
$S"S%!对照品溶液的制备!精密称取黄芪甲苷对
照品适量$ 加甲醇制成每 " 4J含 " 4:该成分的溶
液& 再精密量取甲醇 " 4J$ 加入橙皮苷对照品适
量至饱和状态$ 即得&
$S"S#!鉴定方法!按照 0中国药典1 $("( 版一部
附录薄层色谱法 "NP.# )"* $ 精密吸取适量供试品’
对照品’ 阴性溶液$ 点于同一硅胶 W薄层板上$
展开剂分别为 "( f以下放置过夜的氯仿*乙酸乙酯*
甲醇*水 ""( s$( s"" s’# 下层溶液 "黄芪# 和氯
仿*甲醇*水 "%( s, s"# 下层溶液 "陈皮#& 将已
点样的薄层板放入展开缸内展开$ 取出$ 晾干$ 分
别喷以 "(!硫酸乙醇溶液 "黄芪# 和 ’!三氯化

铁乙醇溶液 "陈皮#$ 晾干& 陈皮在常温下斑点既
已显现$ 而黄芪在 ""( f下加热后斑点方可显现$
日光下检视$ 结果见图 " e$&

"&黄芪甲苷!$&阴性样品!%&参芪益气散
"&5BC_5:52?B6D1G!$&91:5C6‘1B54Z21!%&H819l6Y6l6Q?AD1_

图 EF黄芪7@$色谱图
L#SQEF7@$*-&"R%("S&%R,"&5)&#->-3$!’16#-*-/’$+-7$(

"&橙皮苷!$&阴性样品!%&参芪益气散
"&81BZ1_6D69!$&91:5C6‘1B54Z21!%&H819l6Y6l6Q?AD1_

图 GF陈皮7@$色谱图
L#S GF7@$*-&"R%("S&%R,"&%$&#$+’&$/03-&-’;’#$/-#.$01

$S$!VQJ-法定量测定
$S$S"! 色谱条件 ! \5C1_BX01__5*-"/ 色谱柱
"$’( 44m#S) 44$ ’ #4#( 柱温 $’ f( 检测波
长 $)( 94( 体积流量 "S( 4JI469( 进样量 "( #J(
流动相乙腈 "G# *(S$!甲酸 ".#$ 梯度洗脱
"程序见表 "#&
$S$S$!溶液的制备
$S$S$S"!对照品溶液!精密称取一定量毛蕊异黄
酮葡萄糖苷对照品$ 加甲醇制成 ’$+S( #:I4J贮
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备液$ # f冰箱保存&
表 EF梯度洗脱程序

7%PQEF‘&%!#).()/3(#".’&"S&%R1

时间I469 G乙腈I! .(S$!甲酸I!
( e$( $( e#( /( e)(
$( e%( #( )(
%( e%) $( /(

$S$S$S$!供试品溶液!精密称取参芪益气散 "过
#( 目筛# /S( :$ 置于圆底烧瓶中$ 精密加入甲醇
’( 4J$ 称定质量$ 加热回流 # 8$ 放冷$ 甲醇补
足减失的质量$ 摇匀$ 滤过$ 精密量取滤液
$’ 4J$ 蒸干$ 残渣加甲醇溶解$ 转移至 ’ 4J量
瓶中$ 加甲醇至刻度$ 摇匀$ (S#’ #4微孔滤膜过
滤$ 取续滤液$ 即得&
$S$S$S%!阴性溶液!取不含黄芪的参芪益气散$
按相同处方比例制备阴性样品$ 按 ,%S"S$S$- 项
下方法制备阴性溶液&
$S$S%!方法学考察
$S$S%S"!系统适应性!在 ,%S"S"- 项色谱条件
下进样分析供试品’ 对照品’ 阴性溶液$ 发现制剂
中其他成分对待测峰无干扰$ 保留时间一致$ 理论
塔板数大于 % ’(($ 色谱图见图 %&

"&毛蕊异黄酮葡萄糖苷
"&>52b>?B69*,*M*$*K*:2E>?B6D1

图 HF<J@$色谱图
L#SQHF<J@$*-&"R%("S&%R1

$S$S%S$!线性关系!精密称取对照品贮备液适量$
制成每 " 4J含 $’)S/ #:对照品的溶液$ 稀释至

%$S"’ ’$S+’ )#S$’ "$/S’’ $’)S/ #:I4J$ 进样
"( #J测定& 以对照品溶液质量浓度为横坐标
" #̂$ 峰面积为纵坐标 "b# 绘制标准曲线$ 得回
归方程bc%# "’,^i#" #"% "J$ c(S+++ %#$ 表明
毛蕊异黄酮葡萄糖苷在 %$S" e$’)S/ #:I4J范围
内呈良好的线性关系&
$S$S%S%!检测限及定量限!以信噪比 " HIM#
% s"计$ 对照品溶液检测限为 (S(+, #:I4J( 以
"( s"计$ 其定量限为 (S$’( #:I4J&
$S$S%S#!精密度试验!精密量取同一对照品溶液$
在 ,%S"S"- 项色谱条件下连续进样 ’ 次$ 测得毛
蕊异黄酮葡萄糖苷峰面积 FHK为 $S%"!$ 表明仪
器精密度良好&
$S$S%S’!稳定性考察!精密量取参芪益气散
/S( :$ 按 ,%S"S$- 项下方法制备供试品溶液$ 于
(’ #’ /’ "$’ $#’ #/ 8 进样 ) 次$ 测得毛蕊异黄
酮葡萄糖苷峰面积 FHK为 "S,’!$ 表明供试品溶
液在#/ 8内稳定性良好&
$S$S%S)!重复性试验!精密称取同批次参芪益气
散 ) 份$ 每份 / :$ 按 ,%S"S$- 项下方法制备供试
品溶液$ 在 ,%S"S"- 项色谱条件下测定$ 测得毛
蕊异黄酮葡萄糖苷含有量 FHK为 $S+$!$ 表明该
方法重复性良好&
$S$S%S,!加样回收率试验!精密称取同批次含有
量已知的参芪益气散 ) 份$ 每份 / :$ 精密加入对
照品溶液 ")+S( #:I4J# 适量$ 按 ,%S"S$- 项下
方法制备供试品溶液$ 在 ,%S"S"- 项色谱条件下
进样$ 计算回收率$ 结果见表 $&

表 GF加样回收率试验结果 %*NI’
7%PQGF8)13/(1",&)*"+)&X ()1(1%*NI’

称样量I

:
原有量I

4:
加入量I

4:
测得量I

4:
回收率I

!
平均回收

率I!

FHKI

!
/S((/ ( (S#%’ ) (S#$$ " (S/)+ / "($S/,
/S((, + (S#%’ ) (S#$$ " (S/"% ) ++S(%
/S((, / (S#%’ ) (S#$$ " (S,,+ % "((S%/
/S((% ( (S#%’ % (S#$$ " (S/’, ) "((S(# ++S/) "S/#
/S((# ’ (S#%’ # (S#$$ " (S/’’ , ++S’,
/S((’ + (S#%’ ’ (S#$$ " (S/#) ( +,S$)

$S$S%S/!含有量测定!取 % 批参芪益气散$ 每批
% 份$ 按 ,%S"S$- 项下方法制备供试品溶液$ 在
,%S"S"- 项色谱条件下测定含有量$ 结果见表 %&
HF讨论

中药鉴别方法主要是通过眼观’ 鼻闻’ 手摸’
口尝等手段进行鉴别)$* $ 近年来随着新技术的应
用和发展$ 相关方法也随之提高$ 其中显微)%* ’
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!! 表 HF含量测定结果 %*NH’
7%PQHF8)13/(1",*".().(!)()&R#.%(#".%*NH’

批号 毛蕊异黄酮葡萄糖苷I"#:+:i"# 平均值I"#:+:i"#

Xg"’(%") ’+S/+

Xg"’(#$" ,,S/( )/S+#

Xg"’(’$( )+S"$

色谱)#*,* ’ 质谱)/* 及近年来发展的 KMG分子鉴
别)+*等技术在中药质量控制上作出了巨大贡献&
0J-鉴别黄芪时$ 以黄芪甲苷)"(*""*为对照品$ 首
先采用 0中国药典1 方法对单味药进行鉴别$ 可
检出该成分$ 再对参芪益气散进行鉴别$ 发现在对
照品处的斑点为棕褐色$ 而供试品在相应位置上为
蓝色$ 并且阴性有干扰$ 经过多次改进后采用本实
验鉴别方法$ 发现主斑点清晰$ 分离效果好$ 阴性
对照无干扰$ 耐用性理想& 0J-鉴别陈皮时$ 以橙
皮苷)"$*为对照品$ 采用 0中国药典1 方法$ 发现
效果不理想$ 而本实验方法阴性无干扰$ 分离效果
明显&

参芪益气散的定量测定方法最初是按照 0中
国药典1 检测黄芪中的黄芪甲苷$ 但样品制备过
程复杂繁琐$ 而毛蕊异黄酮葡萄糖苷在黄芪中的含
有量较高)"%* $ 为该药材主要成分)"#* $ 而且供试品
制备方法简便易行$ 0中国药典1 新增其为黄芪的
检测成分)"* $ 故最终选择测定该成分的含有量&

制备供试品溶液时$ 首先采用 0中国药典1
方法加热回流 # 8& 为了简化操作$ 本实验尝试超
声后再加热回流$ 比较了 ’’ "(’ "’’ $(’ %(’
#(’ ’(’ )( 469超声时间$ 结果发现其对毛蕊异黄
酮葡萄糖苷含有量影响不大$ 故选定超声 "( 469&
再考察了 (S’’ "’ "S’’ $’ $S’’ %’ %S’’ #’ ) 8
加热回流时间$ 发现在 (S’ e% 8 之间含有量呈上
升趋势$ % 8后变化不大& 虽然超声 "( 469 后再加
热回流 % 8时$ 该成分含有量与 0中国药典1 基本

一致$ 但由于需要操作 $ 次$ 故最终选择 0中国
药典1 方法进行提取&
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