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摘要： 目的　 建立益气通脉胶囊 （川芎、 赤芍、 三七等） 的质量标准。 方法　 显微鉴别三七、 川芎， ＴＬＣ 法定性鉴别

川芎、 赤芍、 三七、 西洋参， ＨＰＬＣ 法测定三七皂苷 Ｒ１、 人参皂苷 Ｒｇ１、 人参皂苷 Ｒｅ、 人参皂苷 Ｒｂ１ 的含有量。
结果　 三七、 川芎显微特征稳定； ＴＬＣ 斑点清晰， 阴性无干扰； ４ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９８ ０），
平均加样回收率 ９３􀆰 ６３％ ～１０５􀆰 ４６％ ， ＲＳＤ １􀆰 ６％ ～２􀆰 ０％ 。 结论　 该方法重复性好， 专属性强， 可用于益气通脉胶囊的

质量控制。
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　 　 益气通脉胶囊为宝应县中医医院经验方， 由西

洋参、 三七、 黄精、 川芎、 赤芍等 ８ 味药材组成，
功效益气养阴、 活血通脉， 用于气阴不足兼血瘀症

所致头昏、 头晕、 胸闷、 胸痛， 但该方并无明确详

细的质量标准。 因此， 本实验通过查阅相关文献和

反复摸索， 制定三七、 川芎的显微鉴别方法， 确定

川芎、 赤芍、 西洋参、 三七的 ＴＬＣ 定性鉴别方

法［１］， 并通过 ＨＰＬＣ 法测定西洋参、 三七中三七皂

苷 Ｒ１、 人参皂苷 Ｒｇ１、 人参皂苷 Ｒｅ、 人参皂苷 Ｒｂ１

的含有量［２］， 以期控制该制剂质量［３］。
１　 材料

ＢＸ５１ 光学显微镜、 ３Ｘ Ｏｐｔｉｃａｌ Ｚｏｏｍ 数码相机

（日本 Ｏｌｙｍｐｕｓ 公司）； ＭＳ２０４Ｓ 电子天平 （瑞士

Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃Ｔｏｌｅｄｏ 公司）； ＨＨ⁃４ 数显恒温水浴锅 （常
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州国华电器有限公司）； ＴＬＣ Ｖｉｓｕａｌｉｚｅｒ 薄层成像系

统 （瑞士 Ｃａｍａｇ 公司）； 硅胶 Ｇ 薄层板、 高效硅胶

Ｇ 薄层板 （青岛海洋化工厂）； Ａｇｉｌｅｎｔ １２００ 高效液

相色谱仪 （美国安捷伦公司）。 乙腈为色谱纯［４］；
其他试剂均为分析纯； 水为纯化水。

川芎 （批号 １２０９１８⁃２０１６１２） 对照药材及芍药

苷 （批号 １１０７３６⁃２０１７４１）、 三七皂苷 Ｒ１ （批号

１１０７４５⁃２０１６１９）、 人 参 皂 苷 Ｒｇ１ （ 批 号 １１０７０３⁃
２０１７３１）、 人参皂苷 Ｒｅ （批号 １１０７５４⁃２０１６２６）、 人

参皂苷 Ｒｂ１ （批号 １１０７０４⁃２０１６２５）、 拟人参皂苷

Ｆ１１
［５⁃６］ （批号 ８４１⁃９９０３） 对照品均购于中国食品药

品检定研究院。
３ 批益气通脉胶囊来自宝应县中医医院制剂

室， 批号 １７０５０２、 １７０５２９、 １７０６１９， ０􀆰 ３ ｇ ／粒， １０
粒 ／板， ３ 板 ／盒。 缺川芎、 赤芍、 西洋参、 三七阴

性样品 （同时缺西洋参、 三七的为阴性对照）， 来

自宝应县中医医院制剂室。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 显微鉴别　 图 １～２ 显示， 三七中树脂道碎片

含黄色分泌物［７］； 川芎中油室大多已破碎， 偶可

见油室碎片， 分泌细胞壁薄， 含有较多的油滴［７］，
３ 批样品显微特征均稳定， 易于鉴别。

图 １　 三七显微鉴别图

Ｆｉｇ􀆰 １　 Ｉｍａｇｅ ｆｏｒ ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃ ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ Ｎｏｔｏ⁃
ｇｉｎｓｅｎｇ Ｒａｄｉｘ ｅｔ Ｒｈｉｚｏｍａ

２􀆰 ２　 ＴＬＣ 定性鉴别

２􀆰 ２􀆰 １　 川芎　 取本品内容物 ２ ｇ， 加 ２５ ｍＬ 乙醚轻

摇， 回流 １５ ｍｉｎ， 过滤， 蒸干， 残渣加 １ ｍＬ 乙酸

乙酯溶解， 作为供试品溶液［８⁃９］； 取对照药材 １ ｇ，
同法制成相应溶液［３，７］； 取阴性样品适量， 同法制

成相应溶液， 吸取上述 ３ 种溶液各 ５ μＬ， 点于同

一硅胶 Ｇ 薄层板上［６，１０］， 以正己烷⁃乙酸乙酯

（３ ∶ １） 为展开剂， 展开缸中预平衡 １５ ｍｉｎ， 上行

图 ２　 川芎显微鉴别图

Ｆｉｇ􀆰 ２　 Ｉｍａｇｅ ｆｏｒ ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃ ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ Ｃｈｕａｎｘ⁃
ｉｏｎｇ Ｒｈｉｚｏｍａ

展开， 展 距 ９ ｃｍ， 取 出， 晾 干， 置 于 紫 外 灯

（３６５ ｎｍ） 下检视［４，１１］， 结果见图 ３。 由图可知，
供试品色谱中在与对照药材相应位置上显相同颜色

荧光斑点［１２］， 阴性无干扰［１３］。

１． 阴性样品　 Ｓ． 对照药材　 ２～４． 样品（１７０５０２、 １７０５２９、 １７０６１９）
１． ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ 　 Ｓ． ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌ 　 ２ － ４． ｓａｍｐｌｅｓ
（１７０５０２， １７０５２９， １７０６１９）

图 ３　 川芎 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ３　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｃｈｕａｎｘｉｏｎｇ Ｒｈｉｚｏｍａ

２􀆰 ２􀆰 ２　 赤芍　 取本品内容物 ２ ｇ， 加 ２５ ｍＬ 乙醇，
轻摇， 超声 １５ ｍｉｎ， 过滤， 蒸干， 残渣加 １ ｍＬ 乙

醇溶解， 作为供试品溶液［４］； 取芍药苷对照品适

量， 甲醇制成每 １ ｍＬ 含 １ ｍｇ 该成分的对照品溶

液［２］； 取阴性样品适量， 同法制成相应溶液， 吸

取上述 ３ 种溶液各 ８ μＬ， 点于同一硅胶 Ｇ 薄层板

上［２］， 以氯仿⁃乙酸乙酯⁃甲醇⁃甲酸 （４０ ∶ ５ ∶ ２０ ∶
０􀆰 ５） 为展开剂， 展开缸中预平衡 １５ ｍｉｎ， 上行展

开， 展距 ９ ｃｍ， 取出， 晾干， 再喷以 ５％ 香草醛硫

酸溶液［７⁃８］， １０５ ℃下加热至斑点显色清晰［１１］， 置

于日光下检视， 结果见图 ４。 由图可知， 供试品色

谱在与对照品相应位置上显相同颜色斑点［２］， 阴

性无干扰。
２􀆰 ２􀆰 ３　 西洋参、 三七 　 取本品内容物 ２ ｇ， 加

２５ ｍＬ甲醇轻摇， 回流 ３０ ｍｉｎ， 滤过， 滤液蒸干，
７１５
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１． 阴性样品　 Ｓ． 对照品　 ２～４． 样品 （１７０５０２、 １７０５２９、 １７０６１９）
１． ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ　 Ｓ． ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ　 ２－４． ｓａｍｐｌｅｓ （１７０５０２，
１７０５２９， １７０６１９）

图 ４　 赤芍 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ４　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｐａｅｏｎｉａｅ Ｒａｄｉｘ Ｒｕｂｒａ

残渣加 ２０ ｍＬ 水溶解， 加水饱和正丁醇振摇提取 ２
次［５］， 每次 ２５ ｍＬ， 合并提取液［１４⁃１５］， 正丁醇饱和

水洗涤 ２ 次［２⁃３］， 每次 １０ ｍＬ， 分取正丁醇液［７，９］，
蒸干， 残渣加 １ ｍＬ 甲醇溶解， 作为供试品溶

液［４，８］； 取拟人参皂苷 Ｆ１１、 人参皂苷 Ｒｂ１、 人参皂

苷 Ｒｅ、 人参皂苷 Ｒｇ１、 三七皂苷 Ｒ１ 对照品适量，
甲醇制成每 ｌ ｍＬ 各含 ２ ｍｇ 上述成分的对照品溶

液； 取阴性对照适量， 同法制成相应溶液， 吸取上

述 ３ 种溶液各 ５ μＬ， 点于同一硅胶 Ｇ 薄层板

上［４，１１］， 以三氯甲烷⁃无水乙醇⁃水 （２０ ∶ ２０ ∶ ２）
为展开剂， 展开缸中预平衡 １５ ｍｉｎ， 上行展开， 展

距 ９ ｃｍ， 取出， 晾干， 再喷以 １０％ 硫酸乙醇溶

液［１１］， １０５ ℃下加热至斑点显色清晰［４，１５］， 分别置

于日光、 紫外光灯 （３６５ ｎｍ） 下检视， 结果见图

５。 由图可知， 供试品色谱在与对照品相应位置上

显相同颜色斑点或荧光斑点［２，１０］， 阴性无干扰。
２􀆰 ３　 ＨＰＬＣ 含有量测定

２􀆰 ３􀆰 １　 色谱条件和系统适应性试验 　 Ｉｎｅｒｔｓｉｌ 􀳏
ＯＤＳ⁃ＳＰ 色谱柱 （５ μｍ， ４． ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ）； 流动

相乙腈 （Ａ） ⁃水 （ Ｂ）， 梯度洗脱， 程序见表 １；
体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ２８ ℃； 检测波长

２０３ ｎｍ； 进样量 １０ μＬ， 色谱图见图 ６。 由图可知，
各成分分离度良好， 阴性无干扰， 理论塔板数按人

参皂苷 Ｒｂ１ 计应不低于 ４ ０００。
表 １　 梯度洗脱程序

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｇｒａｄｉｅｎｔ ｅｌｕｔｉｏｎ ｐｒｏｇｒａｍｓ
时间 ／ ｍｉｎ Ａ 乙腈 ／ ％ Ｂ 水 ／ ％
０～３５ ２０􀆰 ５ ７９􀆰 ５
３５～５５ ３０ ７０
５５～６８ ４５ ５５
６８～８５ ６５ ３５
８５～９０ ６５ ３５
９０～９１ ２０􀆰 ５ ７９􀆰 ５
９１～１０６ ２０􀆰 ５ ７９􀆰 ５

Ｓ１． 三七皂苷 Ｒ１ 　 Ｓ２． 人参皂苷 Ｒｇ１ 　 Ｓ３． 人参皂苷 Ｒｅ　 Ｓ４． 人

参皂苷 Ｒｂ１ 　 Ｓ５． 拟人参皂苷 Ｆ１１ 　 Ｓ６． 对照品溶液　 １ ～ ３． 样

品 （１７０５０２、 １７０５２９、 １７０６１９） 　 ４． 阴性对照

Ｓ１． ｎｏｔｏｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅ Ｒ１ 　 Ｓ２． ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅ Ｒｇ１ 　 Ｓ３． ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅ Ｒｅ

Ｓ４． ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅ Ｒｂ１ 　 Ｓ５． ｐｓｅｕｄｏ⁃ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅ Ｆ１１ 　 Ｓ６． ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ

ｓｕｂｓｔａｎｃｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ　 １－３． ｓａｍｐｌｅｓ （１７０５０２， １７０５２９， １７０６１９） 　
４． ｎｅｇａｔｉｖｅ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ

图 ５　 三七、 西洋参 ＴＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ５ 　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ Ｎｏｔｏｇｉｎｓｅｎｇ Ｒａｄｉｘ ｅｔ
Ｒｈｉｚｏｍａ ａｎｄ Ｐａｎａｃｉｓ ｑｕｉｎｑｕｅｆｏｌｉｉ Ｒａｄｉｘ

２􀆰 ３􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液 　 精密称取各对照品适量，
置于 ２５ ｍＬ 量瓶中， 甲醇溶解定容至刻度， 摇匀，
制成分别含三七皂苷 Ｒ１、 人参皂苷 Ｒｇ１、 人参皂苷

Ｒｅ、 人 参 皂 苷 Ｒｂ１ ３１７􀆰 １２、 ５５２􀆰 ３２、 ６４６􀆰 ７２、
５６１􀆰 ２８ μｇ ／ ｍＬ 的溶液， 即得。
２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液　 取质量差异项下本品内容

物， 研细， 混匀， 精密称取约 ０􀆰 ５ ｇ， 置于具塞锥

形瓶中， 精密加入 ２５ ｍＬ 甲醇， 称定质量， 静置

１ ｈ， ８０ ℃水浴回流 ２ ｈ， 放冷， 甲醇补足减失的

质量， 摇匀， 滤过， 取续滤液， 即得。
２􀆰 ３􀆰 ３　 线性关系考察　 精密量取对照品溶液 ０􀆰 ５、
１、 ２、 ３、 ４、 ５、 ６ ｍＬ， 置于 １０ ｍＬ 量瓶中， 甲醇

稀释定容至刻度， 分别精密量取 １０ μＬ［４］， 在

“２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定［１０］。 以溶液质量

浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标 （Ｙ） ［１６］进行

回归， 结果见表 ２， 可知各成分在各自范围内线性

关系良好。
　 　 然后， 甲醇多次稀释对照品溶液， 以信噪比
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１． 三七皂苷 Ｒ１ 　 ２． 人参皂苷 Ｒｇ１ 　 ３． 人参皂苷 Ｒｅ　 ４． 人参皂

苷 Ｒｂ１

１． ｎｏｔｏｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅ Ｒ１ 　 ２． ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅ Ｒｇ１ 　 ３． ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅ Ｒｅ

４． ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅ Ｒｂ１

图 ６　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ６　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

　 　 　 表 ２　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分 回归方程 ｒ
线性范围 ／

（μｇ·ｍＬ－１）
三七皂苷 Ｒ１ Ｙ＝ ３􀆰 ６０３Ｘ－３􀆰 ０６１ ６ ０􀆰 ９９９ ０ １５􀆰 ８５６～１９０􀆰 ２７２
人参皂苷 Ｒｇ１ Ｙ＝ ３􀆰 ９４０ ６Ｘ＋７􀆰 ０８１ ９ ０􀆰 ９９９ ０ ２７􀆰 ６１６～３３１􀆰 ３９２
人参皂苷 Ｒｅ Ｙ＝ １􀆰 ７４２ ４Ｘ＋１􀆰 ７５４ ７ ０􀆰 ９９９ ０ ３２􀆰 ３３６～３８８􀆰 ０３２
人参皂苷 Ｒｂ１ Ｙ＝ ２􀆰 ７７７ ５Ｘ＋３８􀆰 ５８９ ０􀆰 ９９８ ０ ２８􀆰 ０６４～３３６􀆰 ７６８

Ｓ ／ Ｎ＝３ 为检测限， Ｓ ／ Ｎ＝１０ 为定量限。 结果， 三七皂

苷 Ｒ１ 检测限、 定量限分别为 ２􀆰 ４４８、 ８􀆰 ６０６ μｇ ／ ｍＬ，
人参皂苷 Ｒｇ１ 分别为 ０􀆰 ６２８、 ３􀆰 ５８０ μｇ ／ ｍＬ， 人参皂

苷 Ｒｅ 分别为 ３􀆰 ７２０、 １３􀆰 ９５３ μｇ ／ ｍＬ、 人参皂苷

Ｒｂ１ 分别为 ０􀆰 １０２、 ２７􀆰 １５１ μｇ ／ ｍＬ。
２􀆰 ３􀆰 ４　 精密度试验 　 精密吸取对照品溶液各

１０ μＬ， 在 “ ２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６
次［１６］， 测得三七皂苷 Ｒ１、 人参皂苷 Ｒｇ１、 人参皂

苷 Ｒｅ、 人参皂苷 Ｒｂ１ 峰面积 ＲＳＤ［１７］分别为 １􀆰 ４％ 、
１􀆰 ２％ 、 １􀆰 ２％ 、 ０􀆰 ９％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ３􀆰 ５　 稳定性试验 　 精密称取批号 １７０５０２ 样品

０􀆰 ５ ｇ， 按 “２􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液，
于 ０、 ４、 ８、 １２、 ２４、 ４８ ｈ 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条

件下进样 １０ μＬ 测定［１８］， 测得三七皂苷 Ｒ１、 人参

皂苷 Ｒｇ１、 人参皂苷 Ｒｅ、 人参皂苷 Ｒｂ１ 峰面积 ＲＳＤ
分别为 １􀆰 ６％ 、 １􀆰 ５％ 、 １􀆰 ５％ 、 ０􀆰 ９％ ， 表明溶液在

４８ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ３􀆰 ６　 重复性试验　 精密称取批号 １７０５０２ 样品 ６
份， 每份 ０􀆰 ５ ｇ， 按 “２􀆰 ３􀆰 ２” 项下方法制备供试

品溶液， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定［１９］，
测得三七皂苷 Ｒ１、 人参皂苷 Ｒｇ１、 人参皂苷 Ｒｅ、
人参皂苷 Ｒｂ１ 含有量 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ４％ 、 １􀆰 ５％ 、
１３％ 、 ０􀆰 ８％ ， 表明该方法重复性较好。
２􀆰 ３􀆰 ７　 加样回收率试验　 精密称取批号 １７０５２９ 样

品 ６ 份， 每份 ０􀆰 ２５ ｇ， 精密加入含三七皂苷 Ｒ１、
人参皂苷 Ｒｇ１、 人参皂苷 Ｒｅ、 人参皂苷 Ｒｂ１ １ ９８２、
４ ０５４、 ３ ５６４、 ３ ７８４ μｇ ／ ｍＬ 的对照品溶液 ０􀆰 ２ ｍＬ
及甲醇 ２４􀆰 ８ ｍＬ， 按 “２􀆰 ３􀆰 ２” 项下方法制备供试

品溶液， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 计

算回收率， 结果见表 ３。
表 ３　 各成分加样回收率试验结果 （ｎ＝６）

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔｓ ｆｏｒ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
（ｎ＝６）

成分
取样量 ／

ｇ
原有量 ／

ｍｇ
加入量 ／

ｍｇ
测得量 ／

ｍｇ
回收率 ／

％

平均回收

率 ／ ％
（ＲＳＤ ／ ％ ）

三七皂苷 Ｒ１ ０􀆰 ２５５ ８ ０􀆰 ２８７ ５ ０􀆰 ３９６ ４ ０􀆰 ７０３ ９ １０５􀆰 ０５ １０５􀆰 ４６
０􀆰 ２５４ ６ ０􀆰 ２８６ ０ ０􀆰 ３９６ ４ ０􀆰 ７０７ ３ １０６􀆰 ２９ （１􀆰 ８）
０􀆰 ２５２ ７ ０􀆰 ２８４ ０ ０􀆰 ３９６ ４ ０􀆰 ７０８ １ １０７􀆰 ００
０􀆰 ２４９ ７ ０􀆰 ２８０ ５ ０􀆰 ３９６ ４ ０􀆰 ６８４ ４ １０１􀆰 ８９
０􀆰 ２５６ ０ ０􀆰 ２８８ ０ ０􀆰 ３９６ ４ ０􀆰 ７０７ ９ １０５􀆰 ９２
０􀆰 ２５５ １ ０􀆰 ２８７ ０ ０􀆰 ３９６ ４ ０􀆰 ７０９ ６ １０６􀆰 ６２

人参皂苷 Ｒｇ１ ０􀆰 ２５５ ８ １􀆰 ５０７ ５ ０􀆰 ８１０ ８ ２􀆰 ３０３ ９ ９８􀆰 ２２ ９８􀆰 ３８
０􀆰 ２５４ ６ １􀆰 ５００ ５ ０􀆰 ８１０ ８ ２􀆰 ３１２ ３ １００􀆰 １２ （２􀆰 ０）
０􀆰 ２５２ ７ １􀆰 ４８９ ５ ０􀆰 ８１０ ８ ２􀆰 ２７９ ５ ９７􀆰 ４４
０􀆰 ２４９ ７ １􀆰 ４７１ ５ ０􀆰 ８１０ ８ ２􀆰 ２４８ ４ ９５􀆰 ８２
０􀆰 ２５６ ０ １􀆰 ５０９ ０ ０􀆰 ８１０ ８ ２􀆰 ２９９ ４ ９７􀆰 ４９
０􀆰 ２５５ １ １􀆰 ５０３ ５ ０􀆰 ８１０ ８ ２􀆰 ３２４ １ １０１􀆰 ２１

人参皂苷 Ｒｅ ０􀆰 ２５５ ８ １􀆰 ４５２ ５ ０􀆰 ７１２ ８ ２􀆰 １１２ １ ９２􀆰 ５４ ９３􀆰 ６３
０􀆰 ２５４ ６ １􀆰 ４４５ ５ ０􀆰 ７１２ ８ ２􀆰 １２１ ４ ９４􀆰 ８３ （１􀆰 ６）
０􀆰 ２５２ ７ １􀆰 ４３５ ０ ０􀆰 ７１２ ８ ２􀆰 ０９２ １ ９２􀆰 １９
０􀆰 ２４９ ７ １􀆰 ４１８ ０ ０􀆰 ７１２ ８ ２􀆰 ０７７ ６ ９２􀆰 ５３
０􀆰 ２５６ ０ １􀆰 ４５４ ０ ０􀆰 ７１２ ８ ２􀆰 １２２ ５ ９３􀆰 ７８
０􀆰 ２５５ １ １􀆰 ４４９ ０ ０􀆰 ７１２ ８ ２􀆰 １３２ ８ ９５􀆰 ９３

人参皂苷 Ｒｂ１ ０􀆰 ２５５ ８ ３􀆰 ０４７ ５ ０􀆰 ７５６ ８ ３􀆰 ７６３ ７ ９４􀆰 ６４ ９６􀆰 ５４
０􀆰 ２５４ ６ ３􀆰 ０３３ ０ ０􀆰 ７５６ ８ ３􀆰 ７７９ ７ ９８􀆰 ６６ （１􀆰 ７）
０􀆰 ２５２ ７ ３􀆰 ０１１ ０ ０􀆰 ７５６ ８ ３􀆰 ７４１ ７ ９６􀆰 ５５
０􀆰 ２４９ ７ ２􀆰 ９７５ ０ ０􀆰 ７５６ ８ ３􀆰 ７１０ ８ ９７􀆰 ２２
０􀆰 ２５６ ０ ３􀆰 ０５０ ５ ０􀆰 ７５６ ８ ３􀆰 ７６８ ０ ９４􀆰 ８１
０􀆰 ２５５ １ ３􀆰 ０４０ ０ ０􀆰 ７５６ ８ ３􀆰 ７７７ ０ ９７􀆰 ３８

２􀆰 ３􀆰 ８ 　 样品含有量测定 　 将 ３ 批样 品［１３］ 按

“２􀆰 ３􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ３􀆰 １”
项色谱条件下进样测定［９］， 计算含有量， 结果见

表 ４。 然后， 按三七皂苷 Ｒ１、 人参皂苷 Ｒｇ１、 人参

皂苷 Ｒｅ、 人参皂苷 Ｒｂ１ 平均含有量的 ８０％ 设限，
分别为 ０􀆰 ３０、 １􀆰 ６０、 １􀆰 ３０、 ３􀆰 ００ ｍｇ ／粒， 拟规定样
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品中［５，１８］含西洋参、 三七量以各成分总含有量计，
不得少于 ６􀆰 ０ ｍｇ ／粒。

表 ４　 各成分含有量测定结果 （ｎ＝３）
Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔ⁃

ｕｅｎｔｓ （ｎ＝３）
成分 批号 含有量 ／ （ｍｇ·粒－１） 平均值 ／ （ｍｇ·粒－１）

三七皂苷 Ｒ１ １７０５０２ ０􀆰 ３８０ １ ０􀆰 ３８４ ９
１７０５２９ ０􀆰 ３４５ ０
１７０６１９ ０􀆰 ４２９ ９

人参皂苷 Ｒｇ１ １７０５０２ １􀆰 ９８１ ２ １􀆰 ９８４ ８
１７０５２９ １􀆰 ８０９ ０
１７０６１９ ２􀆰 １６３ ９

人参皂苷 Ｒｅ １７０５０２ １􀆰 ８７７ １ １􀆰 ６７７ ０
１７０５２９ １􀆰 ７４２ ７
１７０６１９ １􀆰 ７６２ ２

人参皂苷 Ｒｂ１ １７０５０２ ３􀆰 ７３８ ３ ３􀆰 ７９９ ５
１７０５２９ ３􀆰 ６５７ ０
１７０６１９ ４􀆰 ００２ ９

３　 讨论

３􀆰 １　 ＴＬＣ 条件筛选　 川芎的 ＴＬＣ 条件参照 ２０１５ 年

版 《中国药典》， 采用乙醚回流提取作为提取方

法； 比较了硅胶 Ｇ 预制薄层板、 硅胶 Ｈ 预制薄层

板、 高效硅胶 Ｇ 预制薄层板 （青岛海洋化工厂）
上， 发现高效硅胶 Ｇ 板虽然斑点较清晰， 但 Ｒ ｆ 值

相对其他 ２ 种板稍逊， 综合考虑选择硅胶 Ｇ 板作

为点样薄层板； 考察了不同展开系统， 最终采用正

己烷⁃乙酸乙酯 （３ ∶ １）， 此时斑点清晰， 分离度

好， Ｒ ｆ 值适宜； 比较了点样 ２、 ５、 ８、 １０ μＬ， 发

现点样 ５ μＬ 时斑点清晰可见， 分离度良好， 无拖

尾现象； 样品放置 ２４ ｈ 后再点样， 发现斑点仍清

晰可见， 表明稳定性较好； 温度、 湿度对川芎 ＴＬＣ
定性鉴别的影响不显著， 两者分别在 １５ ～ ２２ ℃、
３８％ ～６５％ 范围内时薄层层析结果稳定， 斑点清晰。

赤芍的 ＴＬＣ 条件参照 ２０１５ 年版 《中国药典》，
采用乙醇超声作为提取方法； 比较了硅胶 Ｇ 预制

薄层板 （青岛海洋化工厂、 德国 ＭＮ 公司）、 高效

硅胶 Ｇ 预制薄层板 （青岛海洋化工厂）， 发现均能

得到较好分离， 主斑点清晰， 其中ＭＮ 硅胶 Ｇ 板的

斑点清晰度优于青岛海洋硅胶 Ｇ 板， 但 Ｒ ｆ 值较低，
而后者虽然斑点略散， 但 Ｒ ｆ 值较适中， 故选择青

岛海洋硅胶 Ｇ 板作为点样薄层板； 比较了不同展

开系统， 最终采用三氯甲烷⁃乙酸乙酯⁃甲醇⁃甲酸

（４０ ∶ ５ ∶ ２０ ∶ ０􀆰 ５）， 此时斑点清晰， 分离度好，
Ｒ ｆ 值适宜； 比较了点样 ２、 ５、 ８、 １０ μＬ， 发现点

样 ８ μＬ 斑点清晰可见， 分离度良好， 无拖尾现象；
样品放置 ２４ ｈ 后点样， 发现斑点仍清晰可见， 表

明稳定性较好； 温度、 湿度对赤芍 ＴＬＣ 定性鉴别

的影响不显著， 两者分别在 １５～ ２２ ℃、 ３８％ ～ ６５％
范围内时薄层层析结果稳定， 斑点清晰。

西洋参、 三七的 ＴＬＣ 条件参考了 ２０１５ 年版

《中国药典》， 由于前者含有拟人参皂苷 Ｆ１１， 为其

特异性成分， 同时 ２ 种药材中共有成分较多， 以三

七皂苷 Ｒ１、 人参皂苷 Ｒｇ１、 人参皂苷 Ｒｅ、 人参皂

苷 Ｒｂ１ 相对含有量较高， 故选择上述 ５ 种成分进行

实验； 考察了不同提取方法， 最终采用甲醇回流蒸

干→加水溶解→正丁醇萃取→水洗作为提取方法；
比较了硅胶 Ｇ 预制薄层板、 硅胶 Ｈ 预制薄层板、
高效硅胶 Ｇ 预制薄层板 （青岛海洋化工厂）， 发现

对照品在硅胶 Ｇ、 硅胶 Ｈ 板上均不能完全分离，
而在高效硅胶 Ｇ 板上有较好分离， 主斑点清晰，
故选择其作为点样薄层板； 比较了不同展开系统，
最终采用三氯甲烷⁃无水乙醇⁃水 （２０ ∶ ２０ ∶ ２）； 比

较了点样 ２、 ５、 ８、 １０ μＬ， 发现点样 ５ μＬ 时斑点

清晰可见， 分离度良好， 无拖尾现象； 样品放置

２４ ｈ 后点样， 发现斑点然清晰可见， 表明稳定性

较好。 温度、 湿度对人参皂苷类成分 ＴＬＣ 定性鉴

别的影响较大， 两者分别在 ２０ ℃以下、 低于 ５０％
时薄层层析结果稳定， 斑点清晰。
３􀆰 ２　 ＨＰＬＣ 条件筛选 　 参考 ２０１５ 年版 《中国药

典》， 分别放置过夜、 １ ｈ 后再回流提取， 发现两

者无明显区别， 故确定提取方法为取样后加甲醇静

置 １ ｈ， ８０ ℃水浴下回流 ２ ｈ， 此时供试品溶液提

取充分， 简便易行； 以出峰数、 相邻对照品色谱峰

之间的分离度为主要指标， 优化色谱柱、 柱温、 流

动相、 梯 度 洗 脱 程 序、 检 测 波 长， 最 终 确 定

“２􀆰 ３􀆰 １” 项下色谱条件［２０］。
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芪仙地花颗粒质量标准的研究
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摘要： 目的　 建立芪仙地花颗粒 （黄芪、 淫羊藿、 虎杖等） 的质量标准。 方法 　 ＴＬＣ、 ＨＰＬＣ 法分别定性鉴别黄芪、
巴戟天， ＨＰＬＣ 法测定淫羊藿苷、 虎杖苷含有量。 结果　 ＴＬＣ 斑点清晰， 阴性无干扰； ＨＰＬＣ 色谱图中阴性对照无干

扰； 淫羊藿苷、 虎杖苷分别在 ０􀆰 ５１～ ２５􀆰 ４５、 ０􀆰 ５４～２７􀆰 ００ μｇ ／ ｍＬ 范围内呈良好的线性关系 （ ｒ＝ １）， 平均加样回收率

分别为 ９８􀆰 ７９％ （ＲＳＤ＝ ４􀆰 ５４％ ）、 ９９􀆰 ５０％ （ＲＳＤ＝ ３􀆰 ４７％ ）。 结论　 该方法准确、 稳定、 可行， 可用于芪仙地花颗粒的

质量控制。
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