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胃炎颗粒中３种活性成分的定性鉴别及芍药苷含量测定

胡 婧，胡 斌，邓 莉，马 攀
（陆军军医大学西南医院药学部，重庆４０００３８）

摘要：目的建立胃炎颗粒中３种主要中药成分的定性鉴别和芍药苷含量测定的方法。方法采用薄层色谱（ＴＬＣ）法对方中黄芪、白芍、
白芷进行定性鉴别；采用高效液相色谱法测定芍药苷的含量，色谱柱为Ａｇｉｌｅｎｔ － ＴＣ Ｃ１８柱牗 ２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ牘，流动相为乙腈－
甲醇－ ０． １％磷酸溶液（７ ∶ １３ ∶ ８０），流速为１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，检测波长为２３０ ｎｍ，柱温为３０ ℃。结果ＴＬＣ鉴别法专属性强，色谱斑点清晰，
阴性对照无干扰。芍药苷色谱峰与其他色谱峰分离良好，进样质量浓度在２０ ～ １２０ μｇ ／ ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好牗 ｒ ＝ ０． ９９９ ９ 牘；
平均加样回收率为１０１． ４４％，ＲＳＤ为１． ００％ 牗 ｎ ＝ ６ 牘；３批次９个样品每１０ ｇ中芍药苷的含量平均值为１４． ６２ ｍｇ。结论该方法可用于
制剂中黄芪、白芍、白芷的成分鉴别及芍药苷的含量测定。
关键词：胃炎颗粒；质量标准；芍药苷；薄层色谱法；高效液相色谱法；定性鉴别；含量测定
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·研究·
Ｄｒｕｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ

胃炎颗粒系我院中医科的经验方，在古方芍药甘草
汤、黄芪建中汤的基础上筛选优化而来犤 １ － ２ 犦，是由蒲公
英、黄芪、白芍、白芷、陈皮、建曲、甘草、佛手等８味中药
材组方的复方制剂，具有健脾益气、舒肝和胃、止呕降
逆、清热消炎的功效。主药白芍的主要成分为芍药苷，也
是本品的有效指标成分之一犤 ３ 犦。为了有效地控制胃炎颗
粒的质量，本研究中对胃炎颗粒进行了定性、定量研究，
运用薄层色谱（ＴＬＣ牘法对３种主药成分进行鉴别，采用
高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法测定指标性成分芍药苷的含
量，旨在为其质量控制和临床应用提供参考，保障用药

安全。
１ 仪器与试药
１． １ 仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ １２００型高效液相色谱仪牗美国安捷伦公
司牘；ＡＳ２０６０Ｂ型超声清洗器牗天津奥特赛恩斯仪器有限
公司牘；硅胶Ｇ薄层板（青岛海洋化工有限公司）。
１． ２ 试药

芍药苷对照品牗批号为１１０７３６ － ２０１３３７，含量为
９４． ９％ 牘，黄芪甲苷对照品（批号为１１０７８１ － ２００５１２），
白芷对照药材（批号为１２０９４５ － ２０１３０９），均由中国食
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３２

品药品检定研究院提供；胃炎颗粒牗 ３批，自制，规格为
每包１０ ｇ 牘；甲醇（色谱纯，美国Ｔｅｄｉａ公司），水为超纯
水，其他试剂均为分析纯。
２ 方法与结果
２． １ 薄层色谱鉴别

黄芪：取样品适量，研细，称取１０ ｇ置具塞锥形瓶
中，加甲醇５０ ｍＬ，在温水（４０ ～ ５０ ℃）中超声（６０ ｋＨｚ）处
理３０ ｍｉｎ，滤过，滤液水浴蒸干，残渣加温水（４０ ～ ５０ ℃）
２０ ｍＬ溶解，用水饱和的正丁醇萃取２次，每次３０ ｍＬ，
合并正丁醇液，用氨试液洗２次，每次３０ ｍＬ，弃去氨试
液，水洗２次，每次３０ ｍＬ，弃去水液，将正丁醇液水浴
蒸干，残渣加甲醇１ ｍＬ使溶解，作为供试品溶液犤 ４ 犦。另
取黄芪甲苷对照品，加甲醇制成每１ ｍＬ含０． ５ ｍｇ的溶
液，作为对照品溶液犤 ５ 犦。按处方比例取缺黄芪的各药材，
加水煎煮，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（通则０５０２）试验，分别取上述溶液各
１０ μＬ，点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以三氯甲烷－甲
醇－水（１３ ∶ ７ ∶ ２）１０ ℃以下放置分层的下层溶液为展开
剂，展开，取出，晾干，喷以１０％硫酸乙醇溶液，在１０５ ℃
加热至斑点显色清晰，日光下检视。供试品溶液色谱中，
在与对照品溶液色谱相应位置上，日光下显相同颜色斑
点犤 ６ 犦，紫外光灯（３６５ ｎｍ）下显相同颜色荧光斑点犤 ７ 犦 ３０２，阴
性对照无干扰，详见图１ Ａ。

白芍：取样品适量，研细，称取１０ ｇ置具塞烧瓶中，加
无水乙醇５０ ｍＬ，振摇，密塞，超声（６０ ｋＨｚ）处理１０ ｍｉｎ，
静置分层，滤过，收集滤液，蒸干，残渣加无水乙醇１ ｍＬ
溶解，即得供试品溶液。另取芍药苷对照品，加无水乙醇
制成每１ ｍＬ含１ ｍｇ的溶液，作为对照品溶液犤 ７ 犦 １０５。按
处方比例取缺白芍的各药材，加水煎煮，按供试品溶液
制备方法制备阴性对照品溶液。照２０１５年版《中国药典
牗四部牘》薄层色谱法（通则０５０２）试验，吸取上述溶液各
１０ μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以三氯甲烷－
甲醇－甲酸（２０ ∶ ４ ∶ ０． ０５）为展开剂犤 ８ 犦，展开，取出，晾
干，喷以１０％硫酸乙醇溶液，１０５ ℃加热至斑点显色清
晰，日光下检视。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斑点，阴性对照无干扰，详见
图１ Ｂ。

白芷：取样品适量，研细，称取粉末５ ｇ置烧杯中，
加水３０ ｍＬ溶解，超声３０ ｍｉｎ，离心５ ｍｉｎ，取上清液，溶
液转至分液漏斗中，用石油醚牗 ６０ ～ ９０ ℃ 牘 ３０ ｍＬ萃取，
静置１０ ｍｉｎ，弃去石油醚层，剩余水层再用３０ ｍＬ乙酸
乙酯萃取，静置１０ ｍｉｎ，取乙酸乙酯层水浴蒸干至１ ｍＬ。
另取白芷对照药材１ ｇ，同法制得对照药材溶液。按处方

比例取缺白芷的各药材，加水煎煮，同法制成阴性样品
溶液。照２０１５年版《中国药典牗四部牘》薄层色谱法（通则
０５０２）试验，吸取上述３种溶液各２０ μＬ，分别点于同一
硅胶ＧＦ２５４薄层板，以二氯甲烷－甲醇（２０ ∶ １）为展开
剂，在２０ ℃下展开，取出，晾干，置紫外光灯（２５４ ｎｍ）下
检视。供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液色谱相应位
置上显相同颜色的斑点，阴性对照无干扰，详见图１ Ｃ。

２． ２ 含量测定 犤 ９ 犦

２． ２． １ 色谱条件与系统适用性试验
色谱柱：Ａｇｉｌｅｎｔ － ＴＣ Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ ×４． ６ ｍｍ，５μｍ）；

柱温：３０ ℃；流动相：乙腈－甲醇－ ０． １％磷酸溶液
（７ ∶ １３ ∶ ８０）犤 １０ 犦；检测波长：２３０ ｎｍ；流速：１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；
进样量：１０ μＬ；柱温：３０ ℃。理论板数以芍药苷峰计大
于３ ０００，且分离度大于１． ５。
２． ２． ２ 溶液制备

取芍药苷对照品１０． ２９ ｍｇ，精密称定，置５０ ｍＬ容
量瓶中，用甲醇溶解，并定容至刻度，密塞，摇匀，制成质
量浓度为０． １９５ ３ ｇ ／ Ｌ的芍药苷对照品溶液，再精密移
取３ ｍＬ，置１０ ｍＬ容量瓶中，用甲醇定容至刻度，密塞，
摇匀，即得对照品溶液。取胃炎颗粒适量，研细，称取
１ ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇５０ ｍＬ，
密塞，称定质量，超声牗 ６０ ｋＨｚ牘处理３０ ｍｉｎ，冷却，擦干
外部，称定质量，用甲醇补足减失的质量犤 １１ 犦，摇匀，滤
过，取滤液离心（１３ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ，５ ｍｉｎ），取上清液，即得。
按处方比例取缺白芍的各药材，加水煎煮，依法制备阴
性对照品溶液。
２． ２． ３ 方法学考察

专属性考察：分别精密吸取２． ２． ２项下３种溶液各
１０ μＬ，注入液相色谱仪，按拟订色谱条件测定，记录色
谱图。在此色谱条件下，芍药苷能较好地分离，且峰形良
好，保留时间适中，阴性对照无干扰。色谱图见图２。

１ ２ ３ ４ ５ １ ２ ３ ４ ５ １ ２ ３ ４ ５

１． 阴性对照品溶液 ２． 对照药材溶液
３ － ５． 供试品溶液（批号分别为１７０７０１０１，１７１００９，１７１１１３０２）

Ａ． 黄芪 Ｂ． 白芍 Ｃ． 白芷
图１ 薄层色谱图

Ａ Ｂ Ｃ
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０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０ ３５
Ｂ

１７５
１５０
１２５
１００
７５
５０
２５
０
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１７５
１５０
１２５
１００
７５
５０
２５
０

０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０ ３５

１． 芍药苷
Ａ． 阴性对照品溶液 Ｂ． 供试品溶液（批号为１７１１１３０２ 牘

Ｃ． 芍药苷对照品溶液（批号为１１０７３６ － ２０１３３７）
图２ 高效液相色谱图

１

ｔ ／ ｍｉｎ

ｔ ／ ｍｉｎ

ｔ ／ ｍｉｎ

Ｃ

１

线性关系考察：取芍药苷对照品２６． ６２ ｍｇ，置
２５ ｍＬ容量瓶中，加甲醇稀释至刻度，制成质量浓度为
１ ０１０． ４９ μｇ ／ ｍＬ的芍药苷对照品溶液，分别取０． ２，
０． ４，０． ６，０． ８，１，１． ２ ｍＬ稀释至１０ ｍＬ，制成质量浓度为
１１． ７２，２３． ４４，３５． １５，４６． ８７，５８． ５９，７０． ３１ μｇ ／ ｍＬ的溶
液，进样１０ μＬ，测定，记录色谱图，以进样质量浓度（Ｘ，
Ｃ）为横坐标、峰面积（Ｙ，Ａ）为纵坐标绘制标准曲线，得
回归方程Ｙ ＝ １３． ０８３ Ｘ － １． ２６８，ｒ ＝ ０． ９９９ ９（ｎ ＝ ６）。结
果表明，芍药苷进样质量浓度在２０ ～ １２０ μｇ ／ ｍＬ范围
内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取样品（批号为１７１１１３０２），精密称
定，依法制备供试品溶液，连续进样６次，记录峰面积。
结果的ＲＳＤ为０． ２６％（ｎ ＝ ６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取样品（批号为１７１１１３０２），精密称
定，依法制备供试品溶液，分别于０，２，４，６，１２，２４ ｈ时
进样，测定峰面积，结果的ＲＳＤ为０． ５７％（ｎ ＝ ６），表明
供试品溶液在２４ ｈ内稳定。

重复性试验：取样品（批号为１７１１１３０２）６份，精密
称定，依法制备供试品溶液，进样，记录色谱图。结果样
品中芍药苷的平均含量为１． ０６６ ９ ｍｇ ／ ｇ，ＲＳＤ为
０． ３６％（ｎ ＝ ６），表明方法重复性好。

加样回收试验：取样品牗批号１７１１１３０２，含量为
１． ０６６ ７ ｍｇ ／ ｇ 牘 ０． ５ ｇ，精密称定，共６份，分别加入芍药
苷对照品溶液犤取芍药苷对照品（批号为１１０７３６ －
２０１３３７，含量为９４． ９％）１３． ８２ ｍｇ 犦，精密称定，依法制
备，用甲醇稀释至５０ ｍＬ，摇匀，精密吸取上述溶液各
２ ｍＬ，分别加入上述６份样品中，依法测定，计算回收
率。结果见表１。由于中药的成分复杂，杂质峰较多，
且样品颜色较深，加样回收范围从９８％ ～ １０２％扩大
至９５％ ～ １０５％ ，ＲＳＤ小于２． ０％ （ｎ ＝ ６），准确度符
合要求。

２． ２． ４ 样品含量测定
取样品（批号分别为１７０７０１０１，１７１００９，１７１１１３０２）

各３份，依法制备供试品溶液，进样，测定峰面积。结果，
３个批次９个样品中每１０ ｇ芍药苷的含量平均值为
１４． ６２ ｍｇ。考虑到中药材原料含量的波动，以平均值下
浮２０％作为本品含量的下限犤 ９ 犦，即１４． ６２ ｍｇ ／ １０ ｇ ×
８０％ ＝ １１． ６９ ｍｇ ／ １０ ｇ，故暂订本品每袋（１０ ｇ）含芍药苷
牗 Ｃ２３Ｈ２８Ｏ１１ 牘总量不得少于１１ ｍｇ。
３ 讨论

胃炎颗粒成分复杂犤 １２ － １３ 犦，白芍为主药，芍药苷为白
芍中含量较高且较稳定的成分犤 １４ － １５ 犦，故将其作为指标
性成分进行含量控制，采用ＨＰＬＣ法测定其含量。在前
期的研究中，采用５０％的乙醇对胃炎颗粒进行提取，流
动相采用的是乙腈－水（１９ ∶ ８１）犤 １６ 犦。本研究预试验中，
发现在此条件下的色谱图出现了明显的杂质峰干扰，且
目标峰芍药苷的峰面积较小，重复性差。根据芍药苷的
理化性质，特别是溶解性，采用甲醇和乙醇作为提取溶
剂进行比较，结果甲醇的提取率明显高于乙醇。样品处
理时，采用不同比例含水量甲醇（２０％，５０％，８０％，１００％）
进行提取，发现１００％甲醇的提取效率最高，且杂质也

取样量
（ｇ）
０． ５００ ８
０． ５０１ ２
０． ５０３ ４
０． ５０３ ９
０． ５０４ ２
０． ５０２ ７

样品含量
（ｍｇ）
０． ５３４ ２
０． ５３４ ６
０． ５３６ ９
０． ５３７ ５
０． ５３７ ８
０． ５３６ ２

加入量
（ｍｇ）
０． ５２４ ６
０． ５２４ ６
０． ５２４ ６
０． ５２４ ６
０． ５２４ ６
０． ５２４ ６

测得量
（ｍｇ）
１． ０６６
１． ０６４
１． ０７３
１． ０７０
１． ０７７
１． ０６０

回收率
（％）
１０１． ３７
１００． ９２
１０２． １９
１０１． ５１
１０２． ７８
９９． ８５

Ｘ
牗％ 牘

１０１． ４４

ＲＳＤ
牗％ 牘

１． ００

表１ 芍药苷加样回收试验结果（ｎ ＝ ６）
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最少。在流动相的选择上，在原有研究犤 １７ 犦及２０１５年版
《中国药典牗一部牘》白芍药材的含量测定方法犤 ７ 犦 １０５的基
础上进行进一步优化，鉴于芍药苷在酸性环境下较为稳
定，将原流动相中的水改为０． １％磷酸溶液，将乙腈改
为乙腈－甲醇（７ ∶ １３）的混合溶剂，结果芍药苷峰形对
称，基线平稳，有很好的分离效果，方法学验证结果符合
２０１５年版《中国药典》的相关规定，且减少了乙腈等有
机溶剂的用量，减少对人的危害和对环境的污染，可用
于胃炎颗粒中芍药苷的含量测定。

根据３批样品含量测定结果，考虑到本品含量随原
料产地及部位的不同含量有一定波动，并考虑大生产实际，
将本品的限度下浮２０％，则每袋含芍药苷为１１． ６９ ｍｇ。
２０１５年版《中国药典（一部）》白芍药材项下规定饮片
中芍药苷含量不得少于１． ６％，而每袋本制剂理论含
２． ６６７ ｇ白芍。按此限度及正文拟订的药材限度计算，
本品转移率为２７． ４％ 犤 １１． ６９ ｍｇ ／袋÷ 牗 １６ ｍｇ ／ ｇ ×
２． ６６７ ｇ ／袋牘 × １００％ ＝ ２７． ４％ 犦。故本品含量限度设定
是合理可行的。故暂订本品每袋（１０ ｇ）含芍药苷
牗 Ｃ２３Ｈ２８Ｏ１１ 牘总量不得少于１１ ｍｇ。
胃炎颗粒药味多，阴性干扰大，本试验中通过对提

取溶剂和展开剂的优化筛选，对方中黄芪、白芍、白芷进
行了薄层色谱鉴别。白芷薄层色谱鉴别中，先采用药典
的方法及常规制剂，选取的提取方式和展开溶剂，阴性
有干扰，分离度较差。考虑到白芷主要化学成分为香豆
素和挥发油，挥发油类通常采用水蒸气蒸馏法进行提
取，香豆素类则主要采取溶剂提取法犤 １０ 犦，因此，考察的
成分基本为香豆素类。乙醚虽可溶解多数香豆素，但能
溶出其他脂溶性成分也较多，即按药典方法进行提取后
的斑点干扰较多；而石油醚虽对大多数含氧香豆素的溶
解性并不好，但可除去其他脂溶性成分，利于减少阴性
干扰犤 １８ 犦；选择石油醚牗 ６０ ～ ９０ ℃ 牘先进行萃取，再用乙酸
乙酯提取剩余水层，取乙酸乙酯层。在采用药典规定展
开剂石油醚（６０ ～ ９０ ℃）－乙醚进行展开时，由于乙醚
易挥发，特征斑点重复性较差，选择极性略低于乙醚的
二氯甲烷作为基础展开剂犤 １９ 犦，分别采用石油醚、乙酸乙
酯、正丁醇、甲醇等溶剂进行配伍，发现以二氯甲烷－甲
醇为展开剂，分离效果较理想；先后采用了二氯甲烷－
甲醇牗 １０ ∶ １，１５ ∶ １，２０ ∶ １ 牘等比例调节。根据薄层色谱法
所规定的方法学要求，最终确定展开剂为二氯甲烷－甲
醇（２０ ∶ １）。

综上所述，胃炎颗粒虽在临床应用多年，但现行质
量标准制定已久，考察项目较少，标准不够完整，更无有
效或指标成分的含量控制，本研究中建立了较为完善的

质量标准，可满足日常生产中的质量控制，从而保证制
剂质量的稳定性和有效性。
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