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高效液相色谱法测定３种剂型黄芪中黄芪甲苷
和毛蕊异黄酮葡萄糖苷含量

王 谦，赖 慧，陈 立，李 建，米晓琴，赵福兰△

（西南医科大学附属中医医院药剂科，四川泸州６４６０００）
摘要：目的比较３种剂型黄芪中有效成分的含量。方法采用高效液相色谱蒸发光散射检测法测定黄芪甲苷含量，采用高效液相色谱
紫外光检测法测定毛蕊异黄酮葡萄糖苷含量。结果黄芪饮片、黄芪配方颗粒、黄芪最细粉中黄芪甲苷的平均含量分别为（０． ０７４ ６ ±
０． ００３ ５）％，（０． ０５６ ± ０． ００４ ５）％，牗 ０． １２９ ± ０． ００５ １ 牘％，毛蕊异黄酮葡萄糖苷的平均含量分别为（０． ０３１ ± ０． ００２ １）％，（０． ０２２ ±
０． ００２ ４）％，牗 ０． ０２５ ± ０． ００１ ９ 牘％。结论３种剂型黄芪中黄芪甲苷和毛蕊异黄酮葡萄糖苷含量均达到２０１５年版《中国药典牗一部牘》规
定标准。黄芪最细粉中黄芪甲苷的含量最高，黄芪饮片中毛蕊异黄酮葡萄糖苷含量最高。本研究中建立的方法操作简便，可用于３种黄
芪剂型中有效成分的含量测定。
关键词：黄芪；黄芪甲苷；毛蕊异黄酮葡萄糖苷；饮片；配方颗粒；最细粉；高效液相色谱法；含量测定
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中药黄芪为豆科植物膜荚黄芪Ａｓｔｒａｇａｌｕｓ ｍｅｍ
ｂｒａｎａｃｅｕｓ牗Ｆｉｓｃｈ牘 Ｂｇｅ．或蒙古黄芪Ａｓｔｒａｇａｌｕｓｍｅｍｂｒａｎａｃｅｕｓ
牗 Ｆｉｓｃｈ牘 Ｂｇｅ． Ｖａｒ． ｍｏｎｇｈｏｌｉｃｕｓ 牗 Ｂｇｅ． 牘 Ｈｓｉｏ的干燥根，主
要含皂苷类、氨基酸、多糖等成分。研究表明，黄芪甲
苷和毛蕊异黄酮葡萄糖苷为黄芪的活性指标成分，故
２０１５年版《中国药典牗一部牘》以黄芪药材中黄芪甲苷及
毛蕊异黄酮葡萄糖苷的含量作为其质量评价指标犤 １ 犦。中
药配方颗粒生产中均采用企业自拟标准，至今尚未形成
国家统一的质量标准犤 ２ － ３ 犦。中药最细粉是利用超微粉碎
技术将药物粉碎至粒径小于５０ μｍ，使动植物细胞膜破
裂，显著提高了有效成分的溶出度及其生物利用率犤 ４ 犦。

本研究中采用高效液相色谱法测定黄芪甲苷和毛蕊异
黄酮葡萄糖苷含量，以评价黄芪饮片、最细粉和配方颗
粒的质量。
１ 仪器与试药
１． １ 仪器

ＬＣ － ２０ＡＴ型高效液相色谱仪、ＡＵＷ１２０Ｄ型电子
天平（日本岛津公司）；Ａｌｌｔｅｃｈ ３３００型蒸发光散射检测
器（ＥＬＳＤ，瑞士步琦公司）；ＢＭ１９２６型索氏提取器牗成都
寰宇鑫成特种玻璃有限公司牘。
１． ２ 试药

黄芪甲苷对照品（批号为１１１９２０ － ２０１２０３）、
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Ａ． 黄芪甲苷对照品溶液 Ｂ． 黄芪＋黄芪甲苷溶液
Ｃ．毛蕊异黄酮葡萄糖苷对照品溶液
Ｄ．黄芪＋毛蕊异黄酮葡萄糖苷溶液

图１ 高效液相色谱图

毛蕊异黄酮葡萄糖苷（批号为１１９３４８ － ２０１４３２），均购自
成都市食品药品检验所；黄芪饮片（四川禾一天然药业
有限公司，批号为１４０９０１），黄芪配方颗粒（委托四川新
绿色药业科技发展股份有限公司加工，每袋１． ４ ｇ，相当
于黄芪药材１０ ｇ），黄芪最细粉（委托泸州百草堂中药饮
片有限公司加工），３种剂型均为同一批次黄芪药材制
得；乙腈为色谱纯，水为重蒸水，其余制剂均为分析纯。
２ 方法与结果
２． １ 色谱条件

黄芪甲苷：色谱柱为Ｋｒｏｍａｓｉｌ １００ －５Ｃ１８柱（１５０ｍｍ×
４． ６ ｍｍ，５ μｍ）；流动相为乙腈－水（３２ ∶ ６８，Ｖ ／ Ｖ）；柱温
为４０ ℃；流速为１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；ＥＬＳＤ检测器流动气体压
力为３５０ ｋＰａ；漂移管温度为４５ ℃ 犤１，５ 犦。

毛蕊异黄酮葡萄糖苷：色谱柱为Ｋｒｏｍａｓｉｌ １００ － ５
Ｃ１８ 柱（１５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ）；流动相为乙腈牗Ａ牘 －
０． ２％甲酸溶液牗Ｂ牘，梯度洗脱（０ ～ ２０ ｍｉｎ时Ａ为２０％→
４０％，２０ ～ ３０ ｍｉｎ时Ａ为４０％）；检测波长为２６０ ｎｍ；
柱温为４０ ℃；流速为１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ犤１，６ 犦。
２． ２ 溶液制备
２． ２． １ 黄芪甲苷

对照品溶液：称取黄芪甲苷对照品７． ６４ ｍｇ，精密称
定，用甲醇定容至１０ ｍＬ，制备成质量浓度为０． ７６４ ｇ ／ Ｌ
的溶液，即得。

黄芪配方颗粒供试品溶液：取黄芪配方颗粒０． ５６ ｇ，
精密称定，置索氏提取器中，加入甲醇４０ ｍＬ，冷却过夜，
加入适量甲醇，加热回流４ ｈ，浓缩至干，残渣加１０ ｍＬ
水，微热使溶解，以水饱和正丁醇４０ ｍＬ提取４次，合并
正丁醇液；氨试液４０ ｍＬ洗涤２ 次，弃氨液，蒸干，残
渣加水５ ｍＬ使溶解，通过Ｄ１０１型大孔吸附树脂柱
牗 １． ５ ｃｍ × １２ ｃｍ 牘，加水５０ ｍＬ洗脱，去水，４０％乙醇
３０ ｍＬ洗脱，去洗脱液，加８０ ｍＬ ７０％乙醇洗脱，收集洗
脱液，蒸干，甲醇溶解，置５ ｍＬ容量瓶中，加甲醇定容，
摇匀，即得。

黄芪最细粉供试品溶液：取黄芪最细粉４ ｇ，精密称
定，加水１０ ｍＬ，微热使溶解，其余同配方颗粒供试品溶
液项下方法制备。

黄芪饮片供试品溶液：同黄芪最细粉供试品溶液项
下方法制备。
２． ２． ２ 毛蕊异黄酮葡萄糖苷

对照品溶液：称取毛蕊异黄酮葡萄糖苷对照品
４． ３５ ｍｇ，精密称定，用甲醇定容至１０ ｍＬ，制备成质量
浓度为０． ４３５ ｇ ／ Ｌ的对照品溶液。

黄芪配方颗粒供试品溶液：取黄芪配方颗粒０． １４ ｇ，
置圆底烧瓶中，加甲醇５０ ｍＬ，称定质量，加热回流４ ｈ，
冷却，再称定质量，用甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，

取续滤液２５ ｍＬ，回收溶剂，浓缩至干，甲醇溶解残渣，
置５ ｍＬ容量瓶中，加甲醇定容，摇匀，即得。

黄芪最细粉供试品溶液：取黄芪最细粉１ ｇ，精密称
定，置圆底烧瓶中，其余同黄芪配方颗粒供试品溶液项
下方法制备。

黄芪饮片供试品溶液：同黄芪最细粉供试品溶液项
下方法制备。
２． ３ 方法学考察

系统适用性试验：取上述对照品溶液各适量，按
２． １项下色谱条件进样测定，结果黄芪甲苷和毛蕊异黄
酮葡萄糖苷的理论板数均大于３ ０００，分离良好。在此条
件下的色谱图见图１。

线性关系考察：分别吸取２种对照品溶液各２． ５，
５． ０，１０． ０，１５． ０，２０． ０μＬ，按２． １项下色谱条件进样分析。
以峰面积（Ａ）对数值为纵坐标（Ｙ）、对照品进样量牗μｇ 牘
对数值为横坐标牗 Ｘ 牘进行线性回归，得黄芪甲苷与毛蕊
异黄酮葡萄糖苷回归方程分别为Ｙ 黄＝ １． ５２２ Ｘ 黄＋
１１． ３１０牗 ｒ ＝０． ９９８ ０，ｎ ＝５），Ｙ 毛＝３． ５７ × １０６Ｘ 毛＋１１ ７２８

Ｕ ／ ｍＶ

Ｕ ／ ｍＶ

Ｕ ／ ｍＶ

Ｕ ／ ｍＶ
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表１ 黄芪甲苷加样回收试验结果（ｎ ＝ ６）

表２ 毛蕊异黄酮葡萄糖苷加样回收试验结果（ｎ ＝ ６）
样品含量牗ｍｇ 牘

０． ７３
０． ７３
０． ７３
０． ７３
０． ７３
０． ７３

加入量牗ｍｇ 牘
０． ５１
０． ５４
０． ５１
０． ５３
０． ５２
０． ５２

测得量牗ｍｇ 牘
１． ２２
１． ２５
１． ２１
１． ２４
１． ２２
１． ２３

回收率（％）
９６． ０８
９６． ３０
９４． １２
９６． ２３
９４． ２３
９６． １５

Ｘ 牗％ 牘

９５． ５２

ＲＳＤ 牗％ 牘

１． ０９

样品含量牗ｍｇ 牘
０． ８６
０． ８６
０． ８６
０． ８６
０． ８６
０． ８６

加入量牗ｍｇ 牘
０． ５２
０． ５４
０． ５４
０． ５２
０． ５１
０． ５１

测得量牗ｍｇ 牘
１． ３６
１． ３７
１． ３６
１． ３５
１． ３５
１． ３４

回收率（％）
９６． １５
９４． ４４
９２． ５９
９４． ２３
９６． ０８
９４． １２

Ｘ 牗％ 牘

９４． ６０

ＲＳＤ 牗％ 牘

１． ４２

牗 ｒ ＝０． ９９９ ０，ｎ ＝５）。结果表明，黄芪甲苷与毛蕊异黄酮葡
萄糖苷进样量分别在 １． ９１ ～ １５． ２８ μｇ和１． ０９ ～ ８． ７０ μｇ
范围内时，其对数值与峰面积对数值线性关系良好。

精密度试验：精密吸取黄芪甲苷、毛蕊异黄酮葡萄
糖苷对照品溶液各１０ μＬ，在 ２． １项下色谱条件进样测
定，分别重复进样６次，测定各自峰面积。结果的ＲＳＤ分
别为１． ５６％和１． ３４％（ｎ ＝ ６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：室温下精密量取３种供试品溶液各
１０ μＬ，室温下分别于０，２，４，８，１２，２４ ｈ时进样，测定黄
芪甲苷及毛蕊异黄酮葡萄糖苷峰面积。结果的ＲＳＤ均
小于３％（ｎ ＝ ６），表明室温下供试品溶液在 ２４ ｈ内稳
定性良好。

重复性试验：称取３种样品，精密称定，同法制备供
试品溶液，精密吸取１０ μＬ，共６份，分别测定黄芪甲苷
及毛蕊异黄酮葡萄糖苷的峰面积。结果的ＲＳＤ均小于
２％（ｎ ＝ ６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知黄芪甲苷含量为０． ０８６％的同
一配方颗粒６份，每份１ ｇ，加入黄芪甲苷对照品０． ５ ｍｇ，
依法制备供试品溶液，进样检测。取已知毛蕊异黄酮葡
萄糖苷含量为０． ０７３％的同一配方颗粒６份，每份１ ｇ，
加入毛蕊异黄酮葡萄糖苷对照品０． ５ ｍｇ，依法制备供
试品溶液，同法测定。结果见表１和表２。

２． ４ 样品含量测定
取黄芪不同剂型样品各６份，依法制备供试品溶

液，进样测定。结果黄芪饮片、黄芪配方颗粒、黄芪最细
粉中黄芪甲苷的平均含量分别为（０． ０７４ ６ ± ０． ００３ ５）％，
（０． ０５６ ± ０． ００４ ５）％，牗 ０． １２９ ± ０． ００５ １ 牘％，毛蕊异黄酮
葡萄糖苷的平均含量分别为（０． ０３１ ± ０． ００２ １）％ ，
（０． ０２２ ± ０． ００２ ４）％，牗 ０． ０２５ ± ０． ００１ ９ 牘％。

３ 讨论
中药超微粉碎与传统中药打粉均为粉碎加工，但也

不完全相同。中药材传统打粉的粒度一般为１００ μｍ，而
中药微粉粒度可到几微米甚至更小犤 ６ － ７ 犦。在此粒度下，
植物细胞壁破碎产生的效应，以及颗粒的比表面积、表
面活性、分散性等都起了综合变化犤 ８ 犦。本研究结果显示，
黄芪最细粉中黄芪甲苷的含量远高于黄芪饮片中的含
量，可能是因为黄芪打成最细粉后，其细胞壁被破坏，有
效成分更易溶出。

中药配方颗粒仍有值得深究的地方。从临床用药情
况看，中药配方颗粒的药效与中药饮片的药效并无显著
差异，但配方颗粒是单味中药的提取犤 ９ － １０ 犦，省去了药物
间共同加热、缺少了药物间相互作用的过程，然而每味
中药所含成分有几十种甚至几千种，这些成分可能是药
方中的有效成分，但换到其他药方中，就无法起到应有
的作用犤１１ － １３犦。

本研究旨在比较不同剂型黄芪的质量差异，结果显
示，３种剂型黄芪中黄芪甲苷及毛蕊异黄酮葡萄糖苷含
量均符合 ２０１５年版《中国药典牗一部牘》规定，即黄芪饮
片中含黄芪甲苷不得少于０． ０４０％，毛蕊异黄酮葡萄糖
苷不得少于０． ０２０％。其中最细粉中黄芪甲苷含量最
高，而３种剂型黄芪的毛蕊异黄酮葡萄糖苷含量差异不
大，可能是因为毛蕊异黄酮葡萄糖苷暴露在空气中易氧
化，所以饮片中含量最高，配方颗粒和最细粉与空气接
触面积增大，氧化率高，故较饮片含量略低，但无明显差
异，且含量均超药典标准，不影响临床使用。另外，《中国
药典》并未收载黄芪打粉使用的炮制方法，通过本试验
可知，中药黄芪适合打粉使用犤 １４ 犦，同时本研究也为《四
川省中药饮片炮制规范》（２０１５版）犤 １５ 犦新增黄芪炮制方
法即粉碎成细粉使用提供了理论依据。
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