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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０３５～７０２μｇ，平均加样回收率为９９１％。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

ＨＰＬＣＥＬＳＤ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
１１　仪器　岛津ＬＣ１０ＡＴ高效液相色谱仪；Ａｌｌｔｅｃｈ
蒸发光散射检测器；赛多利斯ＣＰ２２５Ｄ型电子天平；
ＫＱ１００Ｂ型超声波清洗仪。
１２　试剂　蒸馏水、乙腈为色谱纯，其余试剂分析
纯。

１３　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
２１　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∶０８∶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

２２　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（８５∶０５）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）。
２３　黄芪甲苷含量测定
２３１　色谱条件　色谱柱：ＤｉａｎｍｏｎｓｉｌＣ１８（规格
４６ｍｍ×２００ｍｍ；５μｍ）；流动相：乙腈水（３４∶６６）；
柱温：３０℃；流速：０８ｍＬ／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 ２５０／ｍｉｎ。理论塔板数为 ２
５００。
２３２　溶液的制备
２３２１　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
０４５μｍ微孔滤膜过滤，取续滤液即得。
２３２２　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。

２３２３　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０３５
ｍｇ的对照品溶液。
２３３　专属性试验　分别取上述 ３种溶液，按照
２３１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）

２３４　精密度试验　精密量取同一对照品溶液１０
μＬ，按２３１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１１２％。
２３５　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０７０２４ｍｇ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 ００３５ｍｇ、０１４０５ｍｇ、
０３５１２ｍｇ、０５６１９ｍｇ的对照品溶液。取上述不同
浓度黄芪甲苷对照品溶液按２３１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） ４５２０２ ４５１１７ ４４９０１ ４５１２１ ４４９２７ ４４８９６ ４５００７ ４４９２９ ４５１７８
样品中黄芪甲苷量（ｍｇ） ０８６５６ ０８６４０ ０８５９９ ０８６４１ ０８６０４ ０８５９８ ０８６１９ ０８６０４ ０８６５２
黄芪甲苷加入量（ｍｇ） ０５１６２ ０５１６２ ０５１６２ ０８６０４ ０８６０４ ０８６０４ １２９０６ １２９０６ １２９０６
黄芪甲苷测定量（ｍｇ） １３７２５ １３９７６ １３８２３ １７１６７ １７０９０ １７００７ ２１３５６ ２１２７８ ２１１９６

回收率（％） ９８２ １０３４ １０１２ ９９１ ９８６ ９７７ ９８７ ９８２ ９７２
平均回收率（％） ９９１
相对标准偏差（％） １９６

然对数为横坐标 Ｘ，做回归标准曲线，结果：黄芪甲
苷：Ｙ＝６３０９７＋０７９２２Ｘｒ＝０９９９９。表明黄芪
甲苷在０３５～７０２μｇ的范围内，线性关系良好。
２３６　稳定性考察　取本品，按２３２溶液制备项
下的方法制备供试品溶液，按２３１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０７７％。表明供试品溶液在０～
８ｈ内稳定。
２３７　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０８６０４ｍｇ
的对 照 品 母 液。取 本 品 颗 粒 适 量 （批 号 为

２０１５０４０１，黄芪甲苷含量为０１９１５ｍｇ／ｇ），研细，分
别精密称取约４５ｇ，精密加入对照品溶液适量，按
２３２供试品溶液制备项下的方法制备，按 ２３１
分离色谱条件测定，结果回收率良好。见表１。
２３８　 重复性试验 　 取本品颗粒 （批号为
２０１５０４０１），平行５份，按２３２供试品溶液制备项
下的方法制备，按２３１分离色谱条件测定，结果平
均含量为每克颗粒含黄芪甲苷０１９１５ｍｇ，相对标
准偏差为１１６％。
２３９　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２３２
供试品溶液制备项下的方法制备，按２３１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 ０１９１５
２０１５０５０１ ０１９４１
２０１５０５０２ ０１８３６
平均 ０１８９７

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）［４７］，高效液相色谱紫外检测法（ＨＰＬＣ
ＵＶ）［８１１］及高效液相色谱蒸发光散射法（ＨＰＬＣ
ＥＬＳＤ）［１２１７］，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：

０８～１２ｍＬ／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 ０８ｍＬ／
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０８ｍＬ／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。
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