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黄芪补气养血合剂质量标准研究
唐斌斌 １，杜书君 １△，郝保华 ２

（１． 山东省聊城市阳谷县人民医院，山东聊城２５２３００； ２． 西北大学生命科学学院，陕西西安７１００６９）
摘要：目的建立黄芪补气养血合剂的质量标准。方法采用薄层色谱法对制剂中的主要药味黄芪、白芍和补骨脂进行定性鉴别；采用高
效液相色谱法测定当归中主要活性成分阿魏酸的含量，色谱柱为Ｔｈｅｒｍｏ Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ），流动相为乙腈－ ０． ０８５％磷
酸溶液（１５ ∶ ８５），检测波长为３１６ ｎｍ，流速为１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，柱温为３５ ℃。结果３种药材的薄层鉴别方法专属性强；阿魏酸进样量在
０． ０１５ ～ ０． １８０ μｇ范围内与峰面积线性关系良好，ｒ ＝ ０． ９９９ ９ 牗 ｎ ＝ ５ 牘，平均回收率为９９． ７６％，ＲＳＤ为０． ８１％ （ｎ ＝ ６）。结论该方法操
作简单，灵敏度高，重复性好，专属性强，可用于黄芪补气养血合剂的质量控制。
关键词：黄芪补气养血合剂；质量标准；薄层色谱法；高效液相色谱法；阿魏酸；黄芪；白芍；补骨脂

中图分类号：Ｒ９３２；Ｒ２８４． １ 文献标识码：Ａ 文章编号：１００６ － ４９３１ 牗２０１８ 牘２２ － ００４０ － ０３
Ｓｔｕｄｙ ｏｎ Ｑｕａｌｉｔｙ Ｓｔａｎｄａｒｄ ｏｆ Ｈｕａｎｇｑｉ Ｂｕｑｉｙａｎｇｘｕｅ Ｍｉｘｔｕｒｅ

Ｔａｎｇ Ｂｉｎｂｉｎ１，Ｄｕ Ｓｈｕｊｕｎ１，Ｈａｏ Ｂａｏｈｕａ２
牗 １． Ｔｈｅ Ｐｅｏｐｌｅ′ ｓ Ｈｏｓｐｉｔａｌ ｏｆ Ｙａｎｇｇｕ Ｃｏｕｎｔｙ，Ｌｉａｏｃｈｅｎｇ，Ｓｈａｎｄｏｎｇ，Ｃｈｉｎａ ２５２３００； ２． Ｃｏｌｌｅｇｅ ｏｆ Ｌｉｆｅ Ｓｃｉｅｎｃｅｓ，Ｎｏｒｔｈｗｅｓｔ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，Ｘｉ′ ａｎ，Ｓｈａａｎｘｉ，

Ｃｈｉｎａ ７１００６９）
Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｏｂｊｅｃｔｉｖｅ Ｔｏ ｅｓｔａｂｌｉｓｈ ｔｈｅ ｑｕａｌｉｔｙ ｓｔａｎｄａｒｄ ｏｆ Ｈｕａｎｇｑｉ Ｂｕｑｉｙａｎｇｘｕｅ Ｍｉｘｔｕｒｅ． Ｍｅｔｈｏｄｓ Ｔｈｅ Ａｓｔｒａｇａｌｉ Ｒａｄｉｘ，Ｐａｅｏｎｉａｅ Ｒａｄｉｘ
Ａｌｂａ ａｎｄ Ｐｓｏｒａｌｅａｅ Ｆｒｕｃｔｕｓ ｉｎ ｔｈｅ Ｍｉｘｔｕｒｅ ｗｅｒｅ ｉｄｅｎｔｉｆｉｅｄ ｂｙ ＴＬＣ． Ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｍａｉｎ ａｃｔｉｖｅ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ（ｆｅｒｕｌｉｃ ａｃｉｄ）ｏｆ Ａｎｇｅｌｉｃａ
ｓｉｎｅｎｓｉｓ ｗａｓ ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ ｂｙ ＨＰＬＣ ｗｉｔｈ Ｔｈｅｒｍｏ Ｃ１８ ｃｏｌｕｍｎ（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ），ｔｈｅ ｍｏｂｉｌｅ ｐｈａｓｅ ｗａｓ ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ － ０． ０８５％
ｐｈｏｓｐｈｏｒｉｃ ａｃｉｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ（１５ ∶ ８５），ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ ｗａｓ ３１６ ｎｍ，ｔｈｅ ｆｌｏｗ ｒａｔｅ ｗａｓ １． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，ａｎｄ ｔｈｅ ｃｏｌｕｍｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
ｗａｓ ３５ ℃． Ｒｅｓｕｌｔｓ Ｔｈｅ ＴＬＣ ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ ３ ｋｉｎｄｓ ｏｆ Ｃｈｉｎｅｓｅ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｈｅｒｂｓ ｗａｓ ｈｉｇｈｌｙ ｓｐｅｃｉｆｉｃ． Ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅ ｓｉｚｅ ｏｆ ｆｅｒｕｌｉｃ
ａｃｉｄ ｗａｓ ｌｉｎｅａｒ ｉｎ ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ ０． ０１５ － ０． １８０ μｇ，ｒ ＝ ０． ９９９ ９（ｎ ＝ ５），ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｒａｔｅ ｗａｓ ９９． ７６％，ＲＳＤ ｗａｓ ０． ８１％（ｎ ＝ ６）．
Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ ｉｓ ｓｉｍｐｌｅ，ｈｉｇｈｌｙ ｓｅｎｓｉｔｉｖｅ，ｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｌｅ ａｎｄ ｓｐｅｃｉｆｉｃ，ｗｈｉｃｈ ｃａｎ ｂｅ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｑｕａｌｉｔｙ ｃｏｎｔｒｏｌ ｏｆ Ｈｕａｎｇｑｉ
Ｂｕｑｉｙａｎｇｘｕｅ Ｍｉｘｔｕｒｅ．
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ：Ｈｕａｎｇｑｉ Ｂｕｑｉｙａｎｇｘｕｅ Ｍｉｘｔｕｒｅ；ｑｕａｌｉｔｙ ｓｔａｎｄａｒｄ；ＴＬＣ；ＨＰＬＣ；ｆｅｒｕｌｉｃ ａｃｉｄ；Ａｓｔｒａｇａｌｉ Ｒａｄｉｘ；Ｐａｅｏｎｉａｅ Ｒａｄｉｘ Ａｌｂａ；Ｐｓｏｒａｌｅａｅ Ｆｒｕｃｔｕｓ

黄芪补气养血合剂是阳谷县人民医院经过２０余年
临床实践总结的有效方剂，由黄芪、当归、补骨脂、白芍、
女贞子、白术等１０余味中药组方，有补气养血、健脾补
肾功效，用于治疗气血亏虚、脾肾不足证引起的白细胞
减少症及术后气血虚弱等症效果良好。两症属中医“虚
劳”“气血虚”等范畴犤 １ 犦，治疗多采用扶正固本之法。为了
确保黄芪补气养血的质量稳定性和临床有效性，本研究
中建立了制剂中黄芪、白芍和补骨脂的薄层鉴别方法，
以及当归中阿魏酸含量的测定方法。现报道如下。
１ 仪器与试药

仪器：Ａｇｉｌｅｎｇｔ １２００型高效液相色谱仪（美国Ａｇｉ
ｌｅｎｔ公司）；ＹＰ － ５００１型电子精密天平（上海良平仪器
仪表有限公司）；ＹＦＸ２０ ／ ３ ＋ １型常压循环３ ＋ １一体煎
药机（北京东华原医疗设备有限责任公司）；ＱＨ － ２夹
层锅（郭店前中不锈钢制品厂）；ＢＳＡ２２４Ｓ型电子天平
（赛多利斯科学仪器北京有限公司）。

试药：黄芪甲苷对照品（批号为１１０７８１ － ２０１６１６），
芍药苷对照品（批号为１１０７３６ － ２０１４３８），补骨脂素对
照品（批号为１１０７３９ － ２０１３１０），异补骨脂素对照品（批

号为１１０７３８ － ２０１３１３），阿魏酸对照品（批号为
１１０７７３ － ２０１６１４），均购自中国食品药品检定研究院；黄
芪补气养血合剂（批号分别为２０１７０５１５，２０１７０５１８，
２０１７０５２２，阳谷县人民医院制剂室自制）；乙腈和磷酸为
色谱纯，其他试剂均为分析纯；试验用水为双蒸水。
２ 方法与结果
２． １ 薄层色谱鉴别

黄芪犤 ２ 犦 ３０２，犤 ３ － ５ 犦：取本品２０ ｍＬ，加水饱和的正丁醇提
取２次，每次２０ ｍＬ，合并正丁醇液，用氨试液２０ ｍＬ洗
涤，弃去氨溶液，再用正丁醇饱和的水洗涤３次，每次
２０ ｍＬ，正丁醇液蒸干，残渣加甲醇１ ｍＬ使溶解，作为供
试品溶液。另取黄芪甲苷对照品，加甲醇制成每１ ｍＬ含
１ ｍｇ的溶液，作为对照品溶液。取缺黄芪的阴性样品，
按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。照薄层色
谱法犤 ２０１５ 年版《中国药典牗四部牘》通则０５０２，以下简称
“通则０５０２”犦试验，精密吸取上述３种溶液各２ μＬ，分
别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以１０ ℃以下放置分层的
三氯甲烷－甲醇－水（１３ ∶ ７ ∶ ２）的下层溶液为展开剂，
展开，取出，晾干，喷以１０％硫酸乙醇溶液，在１０５ ℃
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Ａ Ｂ Ｃ

４ １ ２ ３ ５ ４ １ ２ ３ ５′ ５″

１ － ３． 供试品溶液（批号为２０１７０５１５，２０１７０５１８，２０１７０５２２） ４． 阴性对照品溶液 ５． 对照品溶液
５′． 补骨脂素对照品溶液 ５″． 异补骨脂素对照品溶液

Ａ． 黄芪 Ｂ． 白芍 Ｃ． 补骨脂
图１ 薄层色谱图

加热至斑点显色清晰。供试品溶液色谱中，在与对照品
溶液色谱相应位置上显相同颜色的斑点，阴性对照无干
扰。详见图１Ａ。

白芍犤 ２ 犦 １０５，犤 ６ － ７ 犦：取本品２０ ｍＬ，加水饱和正丁醇提取
２次，每次２０ ｍＬ，合并正丁醇液，用氨试液２０ ｍＬ洗涤，
弃去氨溶液，再用正丁醇饱和的水洗涤３次，每次２０ ｍＬ，
正丁醇液蒸干，残渣加甲醇１ ｍＬ使溶解，作为供试品溶
液。取芍药苷对照品，加甲醇制成每１ ｍＬ含２ ｍｇ的溶
液，作为对照品溶液。取缺白芍的阴性样品，按供试品溶
液制备方法制备阴性对照品溶液。照薄层色谱法牗通则
０５０２ 牘试验，精密吸取上述３种溶液各５ μＬ，分别点于
同一硅胶Ｇ薄层板，以三氯甲烷－乙酸乙酯－甲醇－
甲酸（４０ ∶ ５ ∶ １０ ∶ ０． ２）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以
５％香草醛硫酸溶液，置１０５ ℃加热至斑点显色清晰。供
试品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相应位置上显相
同颜色斑点，阴性对照无干扰。详见图１Ｂ。

补骨脂犤 ２ 犦 １８７，犤 ８ － ９ 犦：取本品２０ ｍＬ，加乙醚２０ ｍＬ振摇
提取，取乙醚液，蒸干，残渣加乙酸乙酯２ ｍＬ使溶解，作
为供试品溶液。另取补骨脂素、异补骨脂素对照品，分别
加乙酸乙酯制成每１ ｍＬ含２ ｍｇ的溶液，作为对照品溶
液。取缺补骨脂的阴性样品，按供试品溶液制备方法制
备阴性对照品溶液。照薄层色谱法牗通则０５０２ 牘试验，吸
取上述４种溶液各２ μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层板，
以正己烷－乙酸乙酯（４ ∶ １）为展开剂，展开，取出，晾
干，喷以１０％氢氧化钾甲醇溶液，置紫外光灯（３６５ ｎｍ）
下检视。供试品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相
应位置上显相同颜色荧光斑点，阴性对照无干扰，详
见图１ Ｃ。
２． ２ 阿魏酸含量测定
２． ２． １ 色谱条件及系统适用性试验

色谱柱：Ｔｈｅｒｍｏ Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ）；

流动相：乙腈－ ０． ０８５％磷酸溶液（１５ ∶ ８５）；检测波长：
３１６ ｎｍ；流速：１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；柱温：３５ ℃；进样量：１０ μＬ。
理论板数按阿魏酸峰计应不低于２ ０００。
２． ２． ２ 溶液制备

取阿魏酸对照品适量，精密称定，置棕色容量瓶中，
加甲醇制成每１ ｍＬ含１５ μｇ的溶液，即得对照品溶液。
精密量取本品３ ｍＬ，置１０ ｍＬ容量瓶中，加甲醇稀释至
刻度，摇匀，过滤，滤液经０． ２２ μｍ滤膜滤过，即得供试
品溶液。取缺当归药材的阴性样品，按供试品溶液制备
方法制备，即得阴性对照品溶液。
２． ２． ３ 方法学考察

专属性试验：分别取２． ２． ２项下３种溶液，按拟订
色谱条件进样，记录色谱峰。结果供试品溶液和对照品
溶液色谱在相同保留时间处有色谱峰，阴性无干扰，且
分离度较好，表明方法专属性好。详见图２。

线性关系考察：精密吸取质量浓度为１５ μｇ ／ ｍＬ的
阿魏酸对照品溶液１，２，４，８，１２ μＬ，按拟订色谱条件分
别进样测定，以阿魏酸进样量（Ｘ，μｇ）为横坐标、峰面积
牗 Ｙ牘为纵坐标绘制标准曲线，得回归方程Ｙ ＝２４ ８９５Ｘ －
４５． ３２３，ｒ ＝ ０． ９９９ ９（ｎ ＝ ５）。结果表明，阿魏酸进样量在
０． ０１５ ～ ０． １８０ μｇ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密吸取质量浓度为１５ μｇ ／ ｍＬ的阿
魏酸对照品溶液１０ μＬ，重复进样６次，测定峰面积。结
果的ＲＳＤ为０． ８３％（ｎ ＝ ６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一供试品溶液（批号为
２０１７０５１５），分别于０，２，４，８，１２，２４ ｈ时进样，测定阿魏
酸的峰面积。结果的ＲＳＤ为１． ０２％（ｎ ＝ ６），表明供试
品溶液在２４ ｈ内稳定。

重复性试验：取同一批（批号为２０１７０５１５）样品，按
２． ２． ２项下方法制备供试品溶液６份，按拟订色谱条件
测定。结果阿魏酸的平均含量为２８． ６８ μｇ ／ ｍＬ，ＲＳＤ为
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表１ 阿魏酸加样回收试验结果牗 ｎ ＝ ６ 牘
取样量
（ｍＬ）
１． ０
１． ０
１． ０
１． ０
１． ０
１． ０

样品含量
（ｍｇ）
０． ０２８ ７２
０． ０２８ ７２
０． ０２８ ７２
０． ０２８ ７２
０． ０２８ ７２
０． ０２８ ７２

加入量
（ｍｇ）
０． ０３
０． ０３
０． ０３
０． ０３
０． ０３
０． ０３

测得量
（ｍｇ）
０． ０５８ ７４
０． ０５８ ４３
０． ０５９ ０６
０． ０５８ ６５
０． ０５８ ３９
０． ０５８ ６１

回收率
（％）
１００． ０７
９９． ０３
１０１． １３
９９． ７７
９８． ９０
９９． ６３

Ｘ
（％）

９９． ７６

ＲＳＤ
（％）

０． ８１

０． ９８％（ｎ ＝ ６），表明方法重复性良好。
加样回收试验：精密量取已知含量（阿魏酸含量为

２８． ７２ μｇ ／ ｍＬ）的样品６份，每份１ ｍＬ，分别精密加入质
量浓度为１５ μｇ ／ ｍＬ的阿魏酸对照品溶液各２ ｍＬ，按
２． ２． ２项下方法制备供试品溶液，进样测定，计算回收
率。结果见表１。

２． ２． ４ 样品含量测定
取３批样品，按２． ２． ２项下方法制备供试品溶液，

各精密吸取１０ μＬ，按拟订色谱条件进样测定。结果批
号为２０１７０５１５，２０１７０５１８，２０１７０５２２的３批样品中阿魏
酸的含量分别为２８． ６１，２８． ８３，２９． １３ μｇ ／ ｍＬ。
３ 讨论

参考《中国药典》及有关文献，曾对该制剂中的主要
药材进行薄层鉴别，其中黄芪、白芍、补骨脂的薄层鉴别
斑点清晰，阴性对照无干扰。本研究中对党参进行薄层
色谱鉴别，由于党参中主要成分为党参炔苷，极性较大，
采用不同方法处理样品犤 ２ 犦 ２８１，犤 １０ － １１ 犦，均无法完全排除阴
性干扰，故未建立党参的薄层色谱鉴别方法。

当归补血活血，为黄芪补气养血合剂的主要药味，
对其指标成分阿魏酸进行了含量测定研究。阿魏酸极性
较大，在热水、甲醇、乙醇、乙酸乙酯等溶剂中均有较好
的溶解性，故供试品溶液制备方法可采用直接稀释法或
萃取法犤 １２ 犦，本研究中采用甲醇直接稀释法，与药典所载
７０％甲醇提取法基本一致。测定阿魏酸含量时，考察了
不同体系和不同比例的流动相犤乙腈－ ０． １％磷酸溶液
（１７ ∶ ８３）犤 １３ 犦、甲醇－ ０． １％磷酸溶液（３０ ∶ ７０）犤 １４ 犦、甲醇－
０． ８％冰醋酸液（２２ ∶ ７８）犤 １５ 犦 犦，色谱峰分离程度均不理

想，经过多次试验，适当调整后，结果以乙腈－ ０． ０８５％
磷酸溶液（１５ ∶ ８５）为流动相得到的色谱峰分离度较好，
阴性对照无干扰。

本研究中确立了黄芪补气养血合剂中黄芪、白芍和
补骨脂的薄层鉴别方法及当归中阿魏酸的含量测定方
法，试验结果表明，该方法操作简单，灵敏度高，重复性
好，专属性强，可用于黄芪补气养血合剂的质量控制。
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