
８０

ＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０２０年７月５日 第２９卷第１３期

Ｖｏｌ．２９牞Ｎｏ．１３牞Ｊｕｌｙ５牞２０２０

基金项目：国家药典委员会２０１８年国家药品标准提高中药立项品种犤中药２０１８Ｚ０４３犦。
第一作者：卢秋梅，女，大学本科，主管中药师，研究方向为中药材及中成药分析和质量标准，（电子信箱）６７０７４７６９１＠ｑｑ．ｃｏｍ。

ｄｏｉ：１０．３９６９／ｊ．ｉｓｓｎ．１００６－４９３１．２０２０．１３．０２３

醇超声再浓缩、乙醚脱脂甲醇超声后正丁醇萃取４种前
处理方法。结果表明，经过乙醚洗涤、甲醇提取、正丁醇

萃取、蒸干定容等步骤，溶剂峰减小，皂苷成分出峰明

显，分离度高，峰型较好，且杂质峰较少。

２０１５年版《中国药典牗一部牘》中三七含量测定项前
处理（采用乙醚放置１２ｈ，甲醇超声提取），既浪费时间，
又不能充分提取三七中皂苷类活性成分；改进后采用乙

醚振摇提取，甲醇超声提取、正丁醇萃取，既节约时间，

又能提高活性成分的提取率。

３．２ 人工牛黄药材前处理考察
参考２０１５年版《中国药典（一部）》中颈舒颗粒含量

测定项 －人工牛黄，采用 ＨＰＬＣ－ＵＶ法，乙腈－０．２％
磷酸水溶液（３５∶６５，Ｖ／Ｖ），等度洗脱，色谱峰出峰快，
且相应低；考虑到胆酸、猪去氧胆酸紫外吸收均为末端

吸收，于紫外波长 １９２ｎｍ检测时，灵敏度低。采用
ＨＰＬＣ－ＥＬＳＤ法，以乙腈－０．２％甲酸溶液为流动相，梯
度洗脱，基线稳定，检测的灵敏度更高。
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益肾化湿颗粒质量标准提高研究
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摘要：目的 提高益肾化湿颗粒的质量标准。方法 采用薄层色谱（ＴＬＣ）法定性鉴别处方中的人参、黄芪、甘草、黄连、陈皮、独活、白芍，
采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法测定处方中人参皂苷 Ｒｇ１、人参皂苷 Ｒｅ、人参皂苷Ｒｂ１、黄芪甲苷的含量。结果 ＴＬＣ斑点清晰，阴性对照无
干扰；人参皂苷 Ｒｇ１、人参皂苷 Ｒｅ、人参皂苷 Ｒｂ１、黄芪甲苷质量浓度在各自范围内线性关系良好（ｒ≥０．９９９０），平均加样回收率分别为
１０２．８１％，１０５．２３％，９９．９３％，９７．１８％，ＲＳＤ分别为 １．２４％，０．４７％，３．４３％，３．９０％牗ｎ＝６牘。结论 该方法重复性好、专属性强，可用

于益肾化湿颗粒的质量控制。
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益肾化湿颗粒为广州康臣药业有限公司独家品种，

处方源自《脾胃论》中的升阳益胃汤，由人参、黄芪、黄连

等 １６味中药组方犤１犦，功效为升阳补脾、益肾化湿、利水

消肿，用于脾虚湿盛证所致蛋白尿，兼见水肿、疲倦乏

力、畏寒肢冷、纳少等证犤２犦。该方传统剂型为汤剂，不易

贮存及携带，颗粒剂克服了汤剂的不足，具有稳定、易携带

的特点犤３犦。目前，该药仅有局颁标准牗国家食品药品监督管
理局标准ＹＢＺ０４４８２００９牘。在此基础上，本研究中新增了人
参的薄层色谱（ＴＬＣ）鉴别和黄芪中黄芪甲苷的高效液相色
谱（ＨＰＬＣ）法含量测定，修订了人参的ＨＰＬＣ含量测定方
法（增加人参皂苷 Ｒｇ１和 Ｒｅ指标），完善了黄芪、独活、
甘草、白芍、黄连和陈皮的ＴＬＣ鉴别方法。现报道如下。
１ 仪器与试药

１．１ 仪器
Ｐ３００Ｈ型超声波清洗器（德国 Ｅｌｍａ公司，功率为

３００Ｗ，频率为 ３７ｋＨｚ）；ＴＬＣ板加热器，ＴＬＣＶｉｓｕａｌｉｚｅｒ
薄层成像系统牗瑞士Ｃａｍａｇ公司牘；ＸＰ２６型电子天平牗精
度为０．１ｍｇ牘；ＭＳ２０４Ｓ型电子天平牗精度为０．００１ｍｇ），均
购自瑞士ＭｅｔｔｌｅｒＴｏｌｅｄｏ公司；ＳＴ１６型高速离心机（美国
赛默飞公司）；ＴＷ１２型恒温水浴锅牗德国Ｊｕｌａｂｏ公司牘；
硅胶 Ｇ６０薄层板（德国 Ｍｅｒｃｋ公司）；１２６０Ⅱ型高效液
相色谱仪（美国安捷伦公司牘，包括 Ａｌｌｔｅｃｈ６０００蒸发光
散射检测器，ＯｐｅｎｌａｂＣＤＳ２．２色谱工作站。
１．２ 试药

益肾化湿颗粒（批号分别为 ２０１８０６０８，２０１８０６０９，
２０１８０７０１，规格为每袋 １０ｇ）及所有阴性样品均购自广
州康臣药业有限公司；对照药材黄芪（批号为１２０９７４－
２０１６１２）、人参（批号为１２０９１７－２０１７１２）、独活（批号为
１２０９４０－２０１６１２）、甘草（批号为 １２０９０４－２０１６２０）、白
芍（批号为 １２０９０５－２０１６１０）、黄连（批号为 １２０９１３－
２０１６１１）、陈皮（批号为 １２０９６９－２０１５１０），以及对照品
人参皂苷 Ｒｇ１（批号为 １１０７０３－２０１８３２）、人参皂苷 Ｒｅ
（批号为 １１０７５４－２０１８２７）、人参皂苷 Ｒｂ１（批号分别为
１１０７０４－２０１７２６，１１０７０４－２０１８２７）、黄芪甲苷（批号为
１１０７８１－２０１７１７）、芍药苷（批号为 １１０７３６－２０１８４２）、
盐酸小檗碱（批号为１１０７１３－２０１８１４）、橙皮苷（批号为
１１０７２１－２０１８１８）、二氢欧山芹醇当归酸酯（批号为
１１１５８３－２０１３０４），均购自中国食品药品检定研究院；乙
腈为色谱纯，其他试剂均为分析纯，水为纯化水。

２ 方法与结果

２．１ ＴＬＣ鉴别
人参、黄芪：取本品 ４ｇ，加水 ４０ｍＬ溶解，离心，取

上清液，用乙醚萃取 ３次，每次 ３０ｍＬ，合并乙醚液（备
用），分取水溶液（溶液 １）１０ｍＬ，用水饱和正丁醇振
摇提取３次，每次１０ｍＬ，合并正丁醇液，用氨试液提取
３次，每次３０ｍＬ，弃去氨试液，正丁醇蒸干，残渣加甲醇
２ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。取人参对照药材０．５ｇ，
黄芪对照药材１ｇ，同法制成对照药材溶液。分别取缺人
参、黄芪的阴性样品适量，同法制得缺人参、黄芪阴性对

照品溶液。取人参皂苷 Ｒｇ１、人参皂苷Ｒｅ、人参皂苷 Ｒｂ１
及黄芪甲苷对照品，加甲醇制成每１ｍＬ含１ｍｇ的混合
溶液，作为对照品溶液。吸取上述溶液１～２μＬ，分别点
于同一硅胶 Ｇ薄层板上，以正丁醇 －乙酸乙酯－稀氨
液（５→５０，４∶１∶５，Ｖ／Ｖ／Ｖ）的上层溶液为展开剂，另槽
加入１０ｍＬ浓氨试液，预平衡１５ｍｉｎ，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，
置日光及紫外光（３６５ｎｍ）下检视。色谱图见图１。可见，
供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液和对照品溶液色

谱相应位置上分别显相同颜色的斑点或荧光斑点，阴性

对照无干扰。

甘草：取水溶液１，用水饱和正丁醇振摇提取３次，
每次２０ｍＬ，合并正丁醇液，正丁醇蒸干，残渣加甲醇２ｍＬ
使溶解，作为供试品溶液。取甘草对照药材 ０．５ｇ，加水

１ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９１０１１ １ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９１０１１

Ａ Ｂ
１．缺黄芪阴性对照品溶液 ２．黄芪甲苷对照品溶液

３．黄芪对照药材溶液
４－６．供试品溶液（批号分别为２０１８０６０８，２０１８０６０９，２０１８０７０１）

７．人参对照药材溶液 ８．人参皂苷 Ｒｇ１对照品溶液
９．人参皂苷Ｒｅ对照品溶液 １０．人参皂苷 Ｒｂ１对照品溶液

１１．缺人参阴性对照品溶液
Ａ．日光 Ｂ．紫外光（３６５ｎｍ）

图１ 人参、黄芪薄层色谱图



８２

ＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０２０年７月５日 第２９卷第１３期

Ｖｏｌ．２９牞Ｎｏ．１３牞Ｊｕｌｙ５牞２０２０

时间

０～３５ｍｉｎ
３５～５５ｍｉｎ
５５～７０ｍｉｎ
７０～１００ｍｉｎ

流动相 Ａ
１９
１９→２９
２９
２９→４０

流动相 Ｂ
８１
８１→７１
７１
７１→６０

·质量研究·

ＱｕａｌｉｔｙＲｅｓｅａｒｃｈ

Ａ Ｂ Ｃ
１ ２ ３ ４ ６ １ ２ ３ ４ ５ ６１ ２ ３ ４ ５ ６

１－３．供试品溶液（批号分别为２０１８０６０８，２０１８０６０９，２０１８０７０１） ４．对照药材溶液 ５．对照品溶液 ６．阴性对照品溶液

Ａ．甘草 Ｂ．黄连 Ｃ．陈皮
图２ 甘草、黄连、陈皮薄层色谱图

Ｕ／ｍＶ
１１０

９０

７０

５０

３０

１０
ｔ／ｍｉｎ

４６５０５４５８６２６６７０７４７８８２８６９０９４

１
４８．５００

４９．６５１
２

８４．４９６
３

８８．８１４
４

Ｕ／ｍＶ

ｔ／ｍｉｎ
４６５０５４５８６２６６７０７４７８８２８６９０９４

１
４８．６２４

４９．６８２
２

８４．５０４
３

３００
２５０
２００
１５０
１００
５０
０

８８．７５４
４

Ｕ／ｍＶ

ｔ／ｍｉｎ
４６５０５４５８６２６６７０７４７８８２８６９０９４

３００
２５０
２００
１５０
１００
５０
０

８８．９７６
４

Ｕ／ｍＶ

ｔ／ｍｉｎ
４６５０５４５８６２６６７０７４７８８２８６９０９４

２５００

２０００

１５００

１０００

５００

０

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ

１
４８．５９５

４９．６４５
２

３
８４．８９５

１．人参皂苷 Ｒｇ１ ２．人参皂苷Ｒｅ ３．人参皂苷 Ｒｂ１ ４．黄芪甲苷

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．缺人参阴性对照品溶液 Ｄ．缺黄芪阴性对照品溶液
图５ 含量测定高效液相色谱图

表１ 流动相梯度洗脱程序（％）

４０ｍＬ，煎煮 ３０ｍｉｎ，滤过，取滤液同法制成对照药材溶
液。取缺甘草阴性样品适量，同法制得缺甘草阴性对照

品溶液。吸取上述３种溶液各５μＬ，分别点于同一硅胶
Ｇ薄层板上使成条带状，以乙酸乙酯－冰醋酸－甲酸－
水（１５∶１∶１∶２，Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，展开，取出，晾
干，喷以１０％硫酸乙醇，１０５℃加热至斑点显色清晰，日
光下检视。色谱图见图 ２Ａ。可见，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。

黄连：取本品４ｇ，加９５％乙醇１５ｍＬ，超声３０ｍｉｎ，
过滤，滤液浓缩至５ｍＬ，作为供试品溶液（溶液２）。取黄
连对照药材０．２ｇ，同法制成对照药材溶液。取缺黄连阴
性样品适量，同法制得缺黄连阴性对照品溶液。取盐酸

小檗碱对照品，加甲醇制成每 １ｍＬ含 ０．５ｍｇ的溶液，
作为对照品溶液。吸取供试品溶液、对照药材溶液及阴

性样品溶液各４μＬ、对照品溶液２μＬ，分别点于同一硅
胶Ｇ薄层板上使呈条带状，以甲苯－乙酸乙酯－甲醇－异
丙醇 －水（６∶３∶２∶１．５∶０．３，Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开
剂，另槽加入１０ｍＬ浓氨试液，预平衡１５ｍｉｎ，展开，取出，
晾干，置紫外光（３６５ｎｍ）下检视。色谱图见图２Ｂ。可见，供
试品溶液色谱中，在与对照药材溶液和对照品溶液色谱相

应位置上显相同颜色的荧光斑点，阴性对照无干扰。

陈皮：取陈皮对照药材 ０．３ｇ，加 ９５％乙醇 １５ｍＬ，
超声３０ｍｉｎ，过滤，滤液蒸干，定容至５ｍＬ，作为对照药

材溶液。取缺陈皮阴性样品适量，同法制得缺陈皮阴性

对照品溶液。取橙皮苷对照品，加甲醇制成每 １ｍＬ含
０．４ｍｇ的溶液，作为对照品溶液。吸取溶液２、对照药材
溶液及缺陈皮阴性对照品溶液各４μＬ、对照品溶液２μＬ，
分别点于同一硅胶 Ｇ薄层板上（条状点样），以三氯甲
烷 －甲醇 －水（２８∶１０∶１，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，展开，取
出，晾干。喷以５％三氯化铝乙醇溶液，在１０５℃加热数
分钟，置紫外光（３６５ｎｍ）下检视。色谱图见图２Ｃ。可见，
供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液和对照品溶液色谱

相应位置上显相同颜色的荧光斑点，阴性对照无干扰。

２．２ 含量测定
２．２．１ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：ＷａｔｅｒｓＸｓｅｌｅｃｔＨＳＳＴ３十八烷基硅烷键合
硅胶柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；流动相：乙腈（Ａ）－
水（Ｂ），梯度洗脱程序见表 １；蒸发光散射检测器，漂移
管温度：１０５℃，载气流速：３．０Ｌ／ｍｉｎ。在此色谱条件
下，各成分分离度良好，阴性对照无干扰，理论板数按人

参皂苷Ｒｇ１峰计算应不低于６０００。色谱图见图３。
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化合物

人参皂苷 Ｒｇ１
人参皂苷 Ｒｅ
人参皂苷 Ｒｂ１
黄芪甲苷

线性回归方程

Ｙ＝１．５４３４Ｘ＋４．２２７５
Ｙ＝１．５７３０Ｘ＋４．２２７５
Ｙ＝１．３８７４Ｘ＋４．４８７６
Ｙ＝１．７６１９Ｘ＋４．６１８１

相关系数牗ｒ牘

０．９９９０
０．９９９１
０．９９９３
０．９９９３

线性范围（ｍｇ／ｍＬ）

０．０２４２～０．７７５３
０．０２６５～０．８４７１
０．０１９４～０．７７５６
０．０２５１～０．４９５６

批号

１７０６０３
１７０７０１
１７０８０３
１７０９０３
１７１００４
１７１２０２
１８０４０２
１８０５０１
１８０５０４
１８０６０４
１８０６０８
１８０６０９
１８０７０１
１８０６１０
１８０８０３
１８０９０１
１８１０１０
１８１２０６
Ｘ

人参皂苷Ｒｇ１
０．２１２６
０．２１４２
０．１９９１
０．１８６１
０．１９６４
０．１６１１
０．１５４６
０．１８３６
０．２０６５
０．２４１３
０．２６０２
０．２２１３
０．１７４４
０．２６３６
０．２４８５
０．２０５９
０．２６０４
０．２３９５

人参皂苷 Ｒｅ
０．３５３７
０．３５９７
０．３２２２
０．３６９６
０．４１４１
０．３６５０
０．３０７６
０．３４７１
０．３８８１
０．４６４７
０．４８８９
０．４９７１
０．２９９４
０．４６６４
０．４９４５
０．４０２３
０．５１０９
０．４６０２

人参皂苷 Ｒｂ１
０．５９１３
０．６０７２
０．５６０１
０．６７２９
０．６９７５
０．７０７６
０．６０６３
０．６３６０
０．７０９１
０．８９０９
０．８９１５
０．８８０３
０．６３５８
０．８６７９
０．８６８９
０．７３９６
０．９１２８
０．８３８９

人参皂苷总量

１．１５７６
１．１８１１
１．０８１４
１．２２８６
１．３０８０
１．２３３７
１．０６８５
１．１６６７
１．３０３７
１．５９６９
１．６４０６
１．５９８７
１．１０９６
１．５９７９
１．６１１９
１．３４７８
１．６８４１
１．５３８６
１．３５８６

黄芪甲苷含量

０．５５７４
０．５５００
０．５５２６
０．４２７６
０．４３７０
０．４０７８
０．２３７４
０．２５６４
０．２６３７
０．２４２５
０．２３７６
０．２３１４
０．２２７４
０．２４９３
０．２８８８
０．３１５１
０．３１４６
０．２６６４
０．３３６８

待测成分

人参皂苷

Ｒｇ１

人参皂苷

Ｒｅ

人参皂苷

Ｒｂ１

黄芪甲苷

取样量

（ｇ）

２．１５７４
２．００４４
２．０３１０
２．０１７７
２．０３９８
２．０１２１
２．１５７４
２．００４４
２．０３１０
２．０１７７
２．０３９８
２．０１２１
２．１５７４
２．００４４
２．０３１０
２．０１７７
２．０３９８
２．０１２１
２．１５７４
２．００４４
２．０３１０
２．０１７７
２．０３９８
２．０１２１

样品含量

（ｍｇ）

０．６０４５０
０．５６１６３
０．５６９０９
０．５６５３６
０．５７１５５
０．５６３７９
１．１３０２６
１．０５０１１
１．０６４０４
１．０５７０７
１．０６８６５
１．０５４１４
２．００７６８
１．８６５２９
１．８９００５
１．８７７６７
１．８９８２４
１．８７２４６
０．５３５９０
０．４９７８９
０．５０４５０
０．５０１２０
０．５０６６９
０．４９９８１

加入量

（ｍｇ）

０．４１４５５
０．４１４５５
０．４１４５５
０．４１４５５
０．４１４５５
０．４１４５５
１．００７４６
１．００７４６
１．００７４６
１．００７４６
１．００７４６
１．００７４６
１．５０４２１
１．５０４２１
１．５０４２１
１．５０４２１
１．５０４２１
１．５０４２１
０．５３８４７
０．５３８４７
０．５３８４７
０．５３８４７
０．５３８４７
０．５３８４７

测得量

（ｍｇ）

１．０３１４９
０．９９０３７
０．９８９１２
０．９９９５１
０．９９２２５
０．９９０４４
２．１８２６８
２．１０８３１
２．１２７７８
２．１２３８８
２．１２７６８
２．１１５１４
３．４８９６５
３．４１７９２
３．４６５６８
３．３４４５８
３．３９９０５
３．３１３８１
１．０５９００
１．０３３５８
１．０５０７９
０．９９６１６
１．００９６１
１．０３６４７

回收率

（％）

１０３．００
１０３．４２
１０１．３２
１０４．７３
１０１．４８
１０２．９２
１０４．４６
１０５．０４
１０５．５９
１０５．８９
１０５．１２
１０５．３１
９８．５２
１０３．２２
１０４．７５
９７．５２
９９．７７
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表２ 各成分线性关系考察结果

表３ 各成分加样回收试验结果（ｎ＝６）

表４ １８批样品各成分含量测定结果（ｍｇ／ｇ，ｎ＝１８）

２．２．２ 溶液制备

取各对照品适量，精密称定，加甲醇制成每１ｍＬ含
人参皂苷Ｒｇ１０．０８ｍｇ、人参皂苷Ｒｅ０．１３ｍｇ、人参皂苷
Ｒｂ１０．２０ｍｇ和黄芪甲苷 ０．０７ｍｇ的混合溶液，即得对
照品溶液。取本品约 ４ｇ，混匀，研细，精密称定，置具塞
锥形瓶中，精密加水 ５０ｍＬ，超声处理（功率为 ３００Ｗ，
频率为 ３７ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，放冷，再称定质量，用水补足减
失的质量，离心１０ｍｉｎ，取上清液２５ｍＬ，加乙醚振摇提
取３次，每次３０ｍＬ，弃去乙醚液，水液再用水饱和正丁
醇提取５次，每次２５ｍＬ，合并正丁醇提取液，用氨试液
充分洗涤２次，每次４０ｍＬ，合并氨试液，用水饱和正丁
醇提取 ２次，每次 ２０ｍＬ，合并正丁醇液，蒸干，残渣加
甲醇溶解，转移至５ｍＬ容量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，
即得供试品溶液。分别取缺人参阴性样品、缺黄芪阴性

样品，按供试品溶液制备方法制备缺人参和缺黄芪阴性

对照品溶液。

２．２．３ 方法学考察

线性关系考察：配制线性关系考察样品溶液 ６份，
进样１０μＬ，以质量浓度的对数（Ｘ，ｍｇ／ｍＬ）为横坐标、
峰面积的对数（Ｙ）为纵坐标绘制校正曲线。结果见表２。

重复性试验：取样品（批号为 １８０６０８）６份，精密称
定，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件测定。结果人参

皂苷Ｒｇ１，Ｒｅ，Ｒｂ１及黄芪甲苷含量的 ＲＳＤ分别为１．７５％，
３．３３％，２．８８％，３．０７％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

稳定性试验：取样品（批号为 １８０６０８）４ｇ，精密称
定，依法制备供试品溶液，分别于０，４，８，１２，１６，２０，２４，
２８ｈ时按拟订色谱条件测定。结果人参皂苷 Ｒｇ１，Ｒｅ，
Ｒｂ１及黄芪甲苷含量的 ＲＳＤ分别为 ３．７１％，２．４０％，
１．８１％，１．７３％（ｎ＝８），表明供试品溶液２８ｈ内稳定。

加样回收试验：取样品（批号为 １８０６０８）６份，每份
２ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入混合对照品
溶液（质量浓度分别为 ０．４１４５５，１．００７４６，１．５０４２１，
０．５３８４７ｍｇ／ｍＬ的人参皂苷 Ｒｇ１，Ｒｅ，Ｒｂ１和黄芪甲苷）
１ｍＬ，挥干，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件进样
测定，计算回收率。结果见表３。
２．２．４ 样品含量测定

为确保含量数据更具有代表性，广州康臣药业有限

公司增加样品１５批，共１８批样品，依法制备供试品溶
液，按拟订色谱条件进样测定，计算含量。结果见表 ４。
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按人参皂苷总量、黄芪甲苷含量平均值的８０％设限，结
果分别为１．０８，０．２６ｍｇ／ｇ。拟规定样品中每１ｇ含人参
以人参皂苷 Ｒｇ１（Ｃ４２Ｈ７２Ｏ１４）、人参皂苷Ｒｅ（（Ｃ５４Ｈ９２Ｏ２３）和
人参皂苷 Ｒｂ１（Ｃ５４Ｈ９２Ｏ２３）的总量计，不得少于 １．０８ｍｇ；
每１ｇ含黄芪以黄芪甲苷（Ｃ４１Ｈ６８Ｏ１４）计，不得少于０．２６ｍｇ。
３ 讨论

３．１ ＴＬＣ条件筛选
人参、黄芪：人参为新增项，黄芪为修订项。原标准

黄芪鉴别采用萃取、洗涤后还需上大孔树脂柱多溶剂洗

脱，操作烦琐，检验周期太长，故对原标准进行优化。人

参、黄芪、三七等的皂苷鉴别常使用三氯甲烷 －甲醇 －
水（１３∶７∶２，Ｖ／Ｖ／Ｖ）及三氯甲烷－乙酸乙酯－甲醇－
水（１５∶４０∶２２∶１０，Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ）展开，难以将人参皂苷
与黄芪甲苷较好地分离，且色谱条件受环境影响较大，

需严格控制温度和湿度，重复性相对较差犤４犦。根据相关

经验及参考文献犤５犦，选择展开条件。
甘草：原标准以甘草酸铵对照品为对照，甘草阴性

对照无干扰，但斑点信息较少，试验中曾喷以１０％硫酸
乙醇加热显色后再观察犤６犦，发现甘草阴性对照有干扰，

故参考文献犤７犦制订展开条件。
黄连：原标准中需要二次展开，操作较复杂，且加入

黄连对照药材后，发现阴性对照有干扰，故参考文献犤７犦
选择展开条件。

陈皮：修订时增加了陈皮对照药材，但在验证原标

准方法时发现阴性对照有干扰。参考２０１５年版《中国药
典牗一部牘》女金丸项下的展开条件犤８犦５２１－５２２，修订后的方

法操作简便，陈皮阴性对照无干扰，专属性强。

独活、白芍 独活：ＴＬＣ原标准的提取方式耗时长，
且斑点不清晰，常需加大点样量，而采用 ２．１项下乙醚
液挥干后作为供试品溶液，既节省溶剂，减少样品用量，

且斑点又清晰，阴性对照无干扰，方法专属性强。白芍在

原标准基础上增加了白芍对照药材，阴性对照无干扰，

方法专属性强。

３．２ ＴＬＣ条件考察
各 ＴＬＣ鉴别均考察了青岛海洋化工硅胶 Ｇ和

Ｍｅｒｃｋ硅胶Ｇ６０预制板２种不同薄层板的层析效果，各
成分的 Ｒｆ值存在一定差异，但与相邻成分分离度均良

好，表明 ２种薄
层板均能满足

鉴别的要求。另

固定薄层板，比

较在不同温湿

度条件下展开

的薄层效果，结果表明，温度和相对湿度对薄层色谱效

果无明显影响。

３．３ ＨＰＬＣ成分及色谱条件筛选
人参的主要有效成分为总皂苷，５种人参皂苷

（Ｒｂ１，Ｒｂ２，Ｒｇ１，Ｒｃ，Ｒｅ）占总皂苷含量的８０％，具有延缓
疲劳产生的作用，主要表现在调节中枢神经系统、改善

机体功能、消除疲劳等方面犤９犦。黄芪的主要有效成分为

黄芪甲苷，黄芪甲苷治疗肾性高血压大鼠时，不仅降压效

果显著，还可抑制肾氧化应激反应，缓解肾病理损伤犤１０犦。人

参、黄芪是益肾化湿颗粒的君药，其现代药理作用均与

益肾化湿颗粒的功能主治密切相关。因此，对人参皂苷

Ｒｇ１，Ｒｅ，Ｒｂ１和黄芪甲苷进行定量及定性分析，可更好
地控制该制剂的质量。

２０１５年版《中国药典（一部）》中人参含量测定项下人
参皂苷的测定波长为２０３ｎｍ犤８犦８－９；黄芪含量测定项下黄芪
甲苷含量测定采用蒸发光散射检测器法检测犤８犦３０２－３０３。最初

采用紫外光与蒸发光串联同步测定，在研究过程中，发现

样品在 ２０３ｎｍ波长处人参分离度较差、阴性对照有干
扰，且人参皂苷Ｒｇ１，Ｒｅ，Ｒｂ１在蒸发光下响应值也较高，
而原标准中在测定人参中的人参皂苷 Ｒｂ１时也采用蒸
发光散射检测器法，最终确定文中的色谱条件。
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