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摘要　目的：建立葛芪颗粒的质量标准。方法：使用薄层色谱法对黄芩和川芎进行鉴别。采用高效液相色谱法（ＨＰＬＣ）分
离并测定了黄芪甲苷的含量。色谱条件：ＤｉａｍｎｏｓｉｌＣ１８柱（４６０ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ），以乙腈：水（体积比３４∶６６）为流动相；
蒸发光散射检测器。结果：此方法线性为０３５～７０２μｇ，平均加样回收率为９９１％。结论：该方法操作较为简单、重复性
好、专属性强，可作为葛芪颗粒的质量标准。
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　　胰岛素抵抗（ＩＲ）在中医理论体系中尚无相对
应的中医病名，在辨证分型上，亦无标准可循。中心

性肥胖患者存在 ＩＲ已被大量临床研究和流行病学
调查所证实。现代医学认为，２型糖尿病患者早、中
期当属于中医“脾瘅”范畴，核心病机为中满内热，

治疗应清热泻火、化浊降脂为主［１］。动脉粥样硬化

（Ａｓ）是一种慢性的、进展性的、系统性的疾病，中医
认为其病机主要为气血津液的紊乱，脏腑功能失调

而形成的，属痰证、瘀证等，故属本虚标实之证［２］。

现代医家对Ａｓ的治疗主要是从两大方面着手：一是
清源，即清除体内之痰瘀等有形实邪；二是固本，即

通过健脾、补肾、调肝等从而达到泻浊、降脂的主要

目的［３］。这与糖尿病 ＩＲ的中医病因病机方面有着
相通之处，因而治法相似。

葛芪颗粒是上海交通大学医学院附属瑞金医院

研制，由黄芪、黄芩，川芎、麦冬和葛根五味药材制成

的中药复方制剂，具有益气养阴，活血清热的功效，

临床主要用于治疗 ＩＲ和 Ａｓ，体现了中医异病同治
的特点，疗效确切。方中黄芪是葛芪颗粒的君药，其

药用有效成分主要是黄芪甲苷。为了控制药品的质

量，本试验选择黄芪甲苷作为含量测定指标，建立

ＨＰＬＣＥＬＳＤ法分离测定葛芪颗粒中黄芪甲苷含量
的方法；且采用 ＴＬＣ法对处方中黄芩，川芎进行鉴
别，从而建立葛芪颗粒质量标准。

１　仪器与试药
１１　仪器　岛津ＬＣ１０ＡＴ高效液相色谱仪；Ａｌｌｔｅｃｈ
蒸发光散射检测器；赛多利斯ＣＰ２２５Ｄ型电子天平；
ＫＱ１００Ｂ型超声波清洗仪。
１２　试剂　蒸馏水、乙腈为色谱纯，其余试剂分析
纯。

１３　试药　黄芪甲苷（含量测定用），黄芩对照药
材，川芎对照药材，均来源于中国药品生物制品检定

所；葛芪颗粒，上海交通大学医学院附属瑞金医院研

制，批号为：２０１５０４０１。
２　方法与结果
２１　黄芩薄层色谱鉴别　称取本品３ｇ，研细，加乙
酸乙酯乙醇（３∶１）混合溶液 ３０ｍＬ，加热回流 ３０
ｍｉｎ，放冷滤过，滤液减压蒸干，加乙醇５ｍＬ溶解，作
为供试品溶液；取空黄芩样品３ｇ，同法制备，得空白
空黄芩样品溶液；另取黄芩对照药材１ｇ，同法制备，
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得对照药材溶液。吸取上述样品溶液、对照药材溶

液各５μＬ，分别点于同一聚酰胺薄层板上，以二甲
苯乙酸乙酯乙醇甲酸（１０∶３∶０８∶１）为展开剂，展
开，取出晾干，紫外３６５ｎｍ下检视。结果：供试品色
谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色

的斑点；空白样品无干扰（图１）［３］。

图１　黄芩薄层鉴别图

　　注：从左到右依次为空白溶液、供试品溶液、对照药材溶
液、供试品溶液和空白溶液

２２　川芎薄层色谱鉴别　称取本品３ｇ，研细，加二
氯甲烷２０ｍＬ，加热回流３０ｍｉｎ，滤过，滤液水浴蒸
干，用乙醇２ｍＬ溶解，作为供试品溶液；取空川芎样
品３ｇ，同法制备，得空白空川芎样品溶液；另取川芎
对照药材１ｇ，同法制成为对照药材溶液。照薄层色
谱法（通则０５０２）试验，吸取上述样品溶液、对照药
材溶液各５μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ薄层板上，以
正己烷乙酸乙酯（８５∶０５）为展开剂，展开，取出晾
干，紫外３６５ｎｍ下检视。供试品色谱中，在与对照
药材色谱相应的位置上，显相同颜色斑点；空白样品

无干扰（图２）。
２３　黄芪甲苷含量测定
２３１　色谱条件　色谱柱：ＤｉａｎｍｏｎｓｉｌＣ１８（规格
４６ｍｍ×２００ｍｍ；５μｍ）；流动相：乙腈水（３４∶６６）；
柱温：３０℃；流速：０８ｍＬ／ｍｉｎ；蒸发光散射检测器
条件：雾化器温度４８℃；漂移管温度为 １０６℃；载
气：氮气；气体流量为 ２５０／ｍｉｎ。理论塔板数为 ２
５００。
２３２　溶液的制备
２３２１　供试品溶液的制备　取本品１２ｇ，研细，
混匀，精密称取９ｇ，放置索氏提取器中，用１００ｍＬ
甲醇加热提取２ｈ，减压蒸干甲醇，残渣加水１５溶
解，用３０ｍＬ水饱和正丁醇萃取 ５次，合并正丁醇
液，用氨试液洗涤３次，２０ｍＬ／次，氨试液弃去，正丁

醇液减压蒸干，用乙腈溶解并定容至５ｍＬ量瓶，用
０４５μｍ微孔滤膜过滤，取续滤液即得。
２３２２　空白样品溶液的制备　取空黄芪样品９
ｇ，放置索氏提取器中，用１００ｍＬ甲醇加热提取２ｈ，
同法制备。

２３２３　对照品溶液制备　精密称取黄芪甲苷的
对照品适量，加乙腈制成每１ｍＬ含黄芪甲苷约０３５
ｍｇ的对照品溶液。
２３３　专属性试验　分别取上述 ３种溶液，按照
２３１色谱条件进样１０μＬ，结果对照品溶液的保留
时间分别约为１６ｍｉｎ左右（见图 Ｉ），样品图谱在此
保留时间１６ｍｉｎ左右同样发现有峰（见图 ＩＩ），空白
样品在此保留时间１６ｍｉｎ左右没有相同的峰（见图
ＩＩＩ），阴性样品无干扰。

图２　川芎薄层鉴别图
　　注：从左到右依次为供试品溶液、对照药材溶液、供试品
溶液、空白溶液和供试品溶液

图３　黄芪甲苷ＨＰＬＣ图谱
　　注：对照品（Ⅰ）、供试品（Ⅱ）和阴性样（Ⅲ）

２３４　精密度试验　精密量取同一对照品溶液１０
μＬ，按２３１分离色谱条件进样测定６次，结果：黄
芪甲苷峰面积的相对标准偏差为１１２％。
２３５　线性关系考察　精密称取黄芪甲苷对照品
适量，加乙腈制成每毫升含黄芪甲苷０７０２４ｍｇ的
对照品母液。分别精密移取对照品母液适量，加乙

腈制成每毫升含黄芪甲苷 ００３５ｍｇ、０１４０５ｍｇ、
０３５１２ｍｇ、０５６１９ｍｇ的对照品溶液。取上述不同
浓度黄芪甲苷对照品溶液按２３１分离色谱条件进
样１０μＬ，以峰面积自然对数为纵坐标Ｙ，进样量自
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表１　加样回收率试验

样品号 １ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９

称量样品（ｇ） ４５２０２ ４５１１７ ４４９０１ ４５１２１ ４４９２７ ４４８９６ ４５００７ ４４９２９ ４５１７８
样品中黄芪甲苷量（ｍｇ） ０８６５６ ０８６４０ ０８５９９ ０８６４１ ０８６０４ ０８５９８ ０８６１９ ０８６０４ ０８６５２
黄芪甲苷加入量（ｍｇ） ０５１６２ ０５１６２ ０５１６２ ０８６０４ ０８６０４ ０８６０４ １２９０６ １２９０６ １２９０６
黄芪甲苷测定量（ｍｇ） １３７２５ １３９７６ １３８２３ １７１６７ １７０９０ １７００７ ２１３５６ ２１２７８ ２１１９６

回收率（％） ９８２ １０３４ １０１２ ９９１ ９８６ ９７７ ９８７ ９８２ ９７２
平均回收率（％） ９９１
相对标准偏差（％） １９６

然对数为横坐标 Ｘ，做回归标准曲线，结果：黄芪甲
苷：Ｙ＝６３０９７＋０７９２２Ｘｒ＝０９９９９。表明黄芪
甲苷在０３５～７０２μｇ的范围内，线性关系良好。
２３６　稳定性考察　取本品，按２３２溶液制备项
下的方法制备供试品溶液，按２３１色谱条件分别
在０、２、４、６、８ｈ内测定黄芪甲苷峰面积，结果峰面
积相对标准偏差为０７７％。表明供试品溶液在０～
８ｈ内稳定。
２３７　加样回收率试验　精密称取黄芪甲苷对照
品适量，加乙腈制成每１ｍＬ含黄芪甲苷０８６０４ｍｇ
的对 照 品 母 液。取 本 品 颗 粒 适 量 （批 号 为

２０１５０４０１，黄芪甲苷含量为０１９１５ｍｇ／ｇ），研细，分
别精密称取约４５ｇ，精密加入对照品溶液适量，按
２３２供试品溶液制备项下的方法制备，按 ２３１
分离色谱条件测定，结果回收率良好。见表１。
２３８　 重复性试验 　 取本品颗粒 （批号为
２０１５０４０１），平行５份，按２３２供试品溶液制备项
下的方法制备，按２３１分离色谱条件测定，结果平
均含量为每克颗粒含黄芪甲苷０１９１５ｍｇ，相对标
准偏差为１１６％。
２３９　样品测定　取３批不同批号样品颗粒（批号
分别为２０１５０４０１，２０１５０５０１和２０１５０５０２），按２３２
供试品溶液制备项下的方法制备，按２３１分离色
谱条件测定。见表２。

表２　３批样品黄芪甲苷含量

批号 黄芪甲苷（ｍｇ／ｇ）

２０１５０４０１ ０１９１５
２０１５０５０１ ０１９４１
２０１５０５０２ ０１８３６
平均 ０１８９７

３　讨论
本试验曾经采用索氏提取、水浴加热回流提取、

超声提取等不同提取方法和不同提取时间以及不同

正丁醇提取次数来提取黄芪甲苷进行测定，含量有

高低不同，最后选择本文章的索氏提取加热回流的

方法，加样回收率和重复性符合要求。

黄芪甲苷 的 含 量 测 定 法 有 薄 层 扫 描 法

（ＴＬＣ）［４７］，高效液相色谱紫外检测法（ＨＰＬＣ
ＵＶ）［８１１］及高效液相色谱蒸发光散射法（ＨＰＬＣ
ＥＬＳＤ）［１２１７］，由于薄层扫描法（ＴＬＣ）测定黄芪甲苷
的含量重复性比较差，紫外检测的高效液相法则需

要近２００ｎｍ的末端吸收波长测定，空白干扰大，故
本试验采用及高效液相色谱蒸发光散射法（ＨＰＬＣ
ＥＬＳＤ）测定，此方法减少了误差，重复性较好，专属
性较强，加样回收率满足了含量测定的要求。

在色谱条件的优化过程中，曾分别对不同流速：

０８～１２ｍＬ／ｍｉｎ，不同流动相体系：乙腈水（３２∶
６８）、乙腈水（３７∶６３）等做了系列比较考察，结果采
用乙腈水（３４∶６６）作为流动相，流速为 ０８ｍＬ／
ｍｉｎ，主峰与其他峰能够达到基线分离，保留时间在
１６ｍｉｎ左右，空白无干扰。因此，本研究采用乙腈
水（３４∶６６）作为流动相，流速为０８ｍＬ／ｍｉｎ。

本试验曾对麦冬和葛根进行薄层鉴别 ＴＬＣ试
验，结果空白样品均有干扰。

本文以高效液相色谱蒸发光散射法（ＨＰＬＣ
ＥＬＳＤ）测定葛芪颗粒中主要成分黄芪甲苷的含量，
以薄层色谱法（ＴＬＣ）对黄芩和川芎进行鉴别，方法
分析条件易于操作，控制精确，３种待测成分分离度
良好，空白均无干扰，重现性较好，为中药葛芪颗粒

的质量标准的制订提供了依据。

参考文献

［１］刘桂芳，刘文科，姬航宇，等．２型糖尿病中医诊疗思路［Ｃ］／／中

国中医科学院首席研究员学术论文集萃，２０１２．

［２］李洁，安佰海，韩晶．中药治疗动脉粥样硬化的研究进展［Ｊ］．中

国中医药科技，２０１４，２１（２）：２２７２２８．

［３］黄建民．颈动脉粥样硬化的中医治疗研究进展［Ｊ］．广西中医药

大学学报，２０１０，１３（３）：５８６０．

［４］杨荣兵，莫胜丹，吴蔓．柴葛洗剂的制备工艺及临床应用研究

［Ｊ］．河北医学，２０１２，１８（６）：７８２７８４．

［５］李晓蒙，李晓莹，徐位良，等．糖康安颗粒质量标准研究［Ｊ］．广东

药学院学报，２００２，１８（３）：１６９１７１．

［６］韩建伟，芦喜珍，熊丽．薄层扫描法测定通脉活络丸中黄芪甲苷

·０８４２· ＷＯＲＬＤＣＨＩＮＥＳＥＭＥＤＩＣＩＮＥ　Ｏｃｔｏｂｅｒ２０１７，Ｖｏｌ．１２，Ｎｏ．１０



的含量［Ｊ］．中国医院药学杂志，１９９９，１９（１１）：６６７６６８．

［７］刘金旗，时文霞，刘劲松，等．薄层扫描法测定健脑精喷雾剂中黄

芪甲甙的含量［Ｊ］．中药材，１９９６，１９（１０）：５２９５３０．

［８］阎汝南，王静竹，刘舒平，等．ＨＰＬＣ法测定黄芪中黄芪甲甙的含

量［Ｊ］．中国中药杂志，１９９８，２３（７）：３９８３９９．

［９］孙聪，韩业超，吴强．高效液相色谱法测定保元清血颗粒中黄芪

甲苷含量方法的建立及评价［Ｊ］．吉林大学学报：医学版，２０１２，３８

（４）：８０５８０８．

［１０］赵群涛，杨俊杰，方永凯，等．ＨＰＬＣＵＶ测定归脾丸（浓缩丸）中

酸枣仁皂苷Ａ和黄芪甲苷的含量［Ｊ］．中国执业药师，２０１５，１２

（９）：３６３９．

［１１］郝新才，赵萌，李澍韬．ＲＰＨＰＬＣ法测定丹桂香颗粒中黄芪甲苷

的含量［Ｊ］．陕西中医学院学报，２００６，２９（１）：６１６２．

［１２］吴永平，徐永梅，曹园，等．ＨＰＬＣＥＬＳＤ法测定黄芪提取物中黄

芪甲苷的含量［Ｊ］．中成药，２００１，２３（９）：６７３６７４．

［１３］林雅，施红．ＨＰＬＣＥＬＳＤ法测定石斛合剂中黄芪甲苷的含量

［Ｊ］．福建中医药大学学报，２００８，１８（１）：３１３２．

［１４］韩淑萍，孙建宇．ＨＰＬＣＥＬＳＤ测定补气口服液中黄芪甲苷含量

的方法研究［Ｊ］．中成药，２００６，２８（１２）：１８５８１８５９．

［１５］田景奎，吴丽敏，刘建建，等．ＨＰＬＣＥＬＳＤ测定芪休颗粒中黄芪

甲苷的含量［Ｊ］．中成药，２００４，２６（１０）：８１２８１４．

［１６］赵灵芝，朱丹妮，严永清．ＨＰＬＣＥＬＳＤ法测定黄芪中黄芪甲苷的

含量［Ｊ］．药物分析杂志，１９９９，１９（６）：４０３４０６．

（２０１７－０９－２５收稿　责任编辑：徐颖）

《世界中医药》杂志中药研究栏目征稿通知

　　 《世界中医药》杂志为世界中医药学会联合

会的会刊，目前该会已经成立了２６个中药相关专
业 （如中药、中药新剂型、中药药剂、中药分析、

中药化学、中药药理、药材资源、中药鉴定、方

剂、中药饮片等）委员会，这些专业委员会在各

自的学科建设、学术交流、人才培养等方面都发挥

着重要的作用，本杂志与各专业委员会联手，产、

学、研、用、政结合，优化学科建设，解决中药领

域面临的实际困难，实现 “学术、创新、转化、

共赢”为目的，共同推动学科的发展，在中药领

域的推广应用等方面做出了突出贡献。本杂志近几

年稳步发展，办刊质量逐步提升，影响不断扩大，据

中国科学技术信息研究所２０１５年期刊评价最新数
据显示，本杂志核心影响因子为０．７７３，在中医学类
期刊中排名第３，在中药学类期刊中排名第４，连续
７年被评定为中国科技核心期刊。杂志设置“中药
研究”栏目，陆续宣传展示国内外中药学研究进展

和最新动态，是中药研究高学术水平的交流平台。

如果您致力于中药领域的研究，请将您在新药研发、

中药资源与鉴定、中药分析、药剂学、中药化学、药

理、不良反应等方向的新成果、新技术、新方法与新

思路撰写成有创新性的文章或综述，在本杂志出版

发表。内容以７０００字符以上为宜，稿件一经录用，
优先安排发表。《世界中医药》杂志（ＣＮ１１－５５２９／
Ｒ；ＩＳＳＮ１６７３－７２０２）由国家中医药管理局主管，世
界中医药学会联合会主办，创刊于２００６年，是中国
第一本面向国内外公开发行的中医药类综合性学术

期刊，月刊。２００９年被国家科技部收录为“中国科
技核心期刊”。杂志全文收录在《中国期刊全文数

据库》《中文科技期刊数据库》《中国核心期刊数据

库》《中文科技期刊综合评价数据库》《美国乌利希

期刊指南收录期刊数据库》《美国化学文摘ＣＡ收录
期刊数据库》等一系列检索系统。

欢迎您踊跃投稿！

投稿请通过《世界中医药》杂志社官方网站：

ｗｗｗ．ｓｊｚｙｙｚｚ．ｃｏｍ，“在线投稿”入口注册投稿，并注
明“中药征稿”字样。

联系电话：００８６－１０－５８６５００２３，５８２３９０５５；传
真：００８６－１０－５８６５０２３６；Ｅ－ｍａｉｌ：ｓｊｚｙｙｚｚ＠ｖｉｐ．
１２６．ｃｏｍ

·１８４２·世界中医药　２０１７年１０月第１２卷第１０期


