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黄芪三七合剂是根据川北医学院第二临床医学院

肾内科谢席胜主任医师临床验方开发的院内制剂，由黄

芪、三七、当归、牛膝、昆布、薏苡仁、山药、甘草等中药组

方，有益气养血、活血利水、健脾助运之功效，临床主要

用于改善 ３－４期慢性肾脏病患者的临床症状，延缓其
病情向终末期发展。前期研究发现，黄芪三七复方能降

低尿蛋白水平，调节血脂，改善高凝血状态，调节血清白

蛋白水平及免疫状态，继而延缓病情进展，提高慢性肾

脏病患者的生存质量犤１－２犦。汤剂煎煮烦琐，携带、储藏不

便，且口感差，患者依从性差。为此，本课题组在不改变

原方汤剂的物质基础上将其开发成合剂，并在前期完成

了黄芪三七合剂制备工艺研究。为有效控制其质量，本

研究中拟对制剂中黄芪、三七、当归进行定性鉴别，并对

其中有效成分人参皂苷Ｒｇ１进行含量测定，以建立该制
剂的质量标准。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

ＬＣ－２０ＡＴ型高效液相色谱仪（日本Ｓｈｉｍａｄｚｕ公司）；
ＭＳ１０５ＤＵ型电子分析天平（梅特勒 －托利多国际有限
公司）；ＪＹ１０００２型电子分析天平（上海舜宇恒平科学仪

黄芪三七合剂质量标准研究

张仕瑾 １，兰 杨 １，王娅俐 １，赵茂林 ２，郭廷东 １，张 燕 １，唐志立 １，谢席胜 ３△

（１．川北医学院第二临床医学院·四川省南充市中心医院药学部·个体化药物治疗南充市重点实验室，
四川 南充 ６３７０００； ２．川北医学院医学影像学院，四川 南充 ６３７１００ ３．川北医学院第二临床医学院·

四川省南充市中心医院肾内科，四川 南充 ６３７０００）
摘要：目的 建立黄芪三七合剂的质量标准。方法 采用薄层色谱法对制剂中黄芪、三七、当归进行定性鉴别；采用高效液相色谱法测定

人参皂苷Ｒｇ１含量，色谱柱为 ＳｈｉｍａｄｚｕＣ１８柱（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈－水（１９∶８１，Ｖ／Ｖ），流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波
长为２０３ｎｍ，柱温为３５℃，进样量为１０μＬ。结果 黄芪、三七、当归薄层色谱图中，斑点清晰，阴性对照无干扰。人参皂苷Ｒｇ１质量浓度
在０．１７８～０．８９０μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好；精密度、稳定性、重复性试验的 ＲＳＤ均小于２．０％；平均加样回收率为９９．３０％，

ＲＳＤ为１．１０％（ｎ＝６）。结论 所建立的定性、定量方法专属性强，操作简单，重复性好，可用于黄芪三七合剂的质量控制。

关键词：黄芪三七合剂；薄层色谱法；高效液相色谱法；人参皂苷 Ｒｇ１；质量标准
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１．当归对照药材溶液 ２．黄芪甲苷对照品溶液 ３．三七皂苷Ｒ１对照品溶液 ４．阴性对照品溶液 ５－７．供试品溶液

Ａ．当归 Ｂ．黄芪 Ｃ．三七 Ｄ．黄芪、三七
图１ 薄层色谱图

１．ＡｎｇｅｌｉｃａｅＳｉｎｅｎｓｉｓＲａｄｉｘｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｏｌｕｔｉｏｎ ２．ａｓｔｒａｇａｌｏｓｉｄｅⅣ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ３．ｎｏｔｏｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲ１ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

４．ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ５－７．ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ａ．ＡｎｇｅｌｉｃａｅＳｉｎｅｎｓｉｓＲａｄｉｘ Ｂ．ＡｓｔｒａｇａｌｉＲａｄｉｘ Ｃ．ＮｏｔｏｇｉｎｓｅｎｇＲａｄｉｘｅｔＲｈｉｚｏｍａ Ｄ．ＡｓｔｒａｇａｌｉＲａｄｉｘａｎｄＮｏｔｏｇｉｎｓｅｎｇＲａｄｉｘｅｔＲｈｉｚｏｍａ

Ｆｉｇ．１ ＴＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

器有限公司）；ＴＧＬ－１６Ｍ型台式高速冷冻离心机（济南
鑫贝西生物技术有限公司）；ＫＱ－２５０Ｖ型超声波清洗
器（昆山市超声仪器有限公司）；ＵＰＨ－１Ｖ－２０Ｔ型超纯
水制造系统（四川优普超纯科技有限公司）。

１．２ 试药

黄芪三七合剂（南充市中心医院制剂室，批号分别

为 ０２２４，０２２５，０２２６）；当归对照药材（批号为 １２０９２７－
２０１６１７），人参皂苷 Ｒｇ１对照品（批号为 １１０７０３－
２０１８３２，含量为 ９２．４％），黄芪甲苷对照品（批号为
１１０７８１－２０１７１７，含量为 ９６．９％），三七皂苷 Ｒ１对照品
（批号为１１０７４５－２０１８２０，含量为９３．１％），均购自中国
食品药品检定研究院；乙腈为色谱纯，其余试剂均为分

析纯，水为超纯水。

２ 方法与结果

２．１ 定性鉴别

当归：取样品５０ｍＬ，乙醚振摇提取２次，每次４０ｍＬ，
水相留存备用，合并有机相，水浴蒸干，加甲醇２ｍＬ溶
解固形物，作为供试品溶液。按黄芪三七合剂处方和工

艺制备缺当归的阴性样品，同法制得缺当归的阴性对照

品溶液。另取当归对照药材 ０．５ｇ，用 ２０ｍＬ乙醚超声
牗功率２５０Ｗ，频率４０ｋＨｚ牘提取１０ｍｉｎ，提取液滤过，水
浴蒸干，加甲醇１ｍＬ溶解固形物，作为对照药材溶液。
按 ２０１５年版《中国药典牗四部牘》通则 ０５０２“薄层色谱
法”项下方法，分别吸取上述 ３种溶液 ５～１０μＬ，点于
同一硅胶 Ｇ板上，以环己烷 －乙酸乙酯（３∶１，Ｖ／Ｖ）为
展开剂，展开前预饱和２０ｍｉｎ，待展距约８ｃｍ时，取出，
挥干溶剂，在紫外灯（３６５ｎｍ）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处显相同颜色的斑

点，阴性对照无干扰。见图１Ａ。
黄芪：取当归鉴别项下水相，乙酸乙酯洗涤２次（每次

４０ｍＬ），水相用水饱和正丁醇萃取 ２次（每次 ４０ｍＬ），
合并上层溶液，氨试液洗涤 ２次（每次 ２０ｍＬ），水浴蒸
干，加甲醇 １ｍＬ溶解固形物，作为供试品溶液。按黄芪
三七合剂处方和工艺制备缺黄芪的阴性样品，同法制得

阴性对照品溶液。另取黄芪甲苷对照品适量，加甲醇制

成１ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液。按２０１５年版《中国药典牗四
部牘》通则０５０２“薄层色谱法”项下方法，分别吸取上述３种
溶液５～１０μＬ，点于同一硅胶Ｇ板上，以三氯甲烷－甲
醇－水（１３∶７∶２，Ｖ／Ｖ／Ｖ）２～１０℃放置１２ｈ以上的下
层溶液为展开剂，展开前预饱和２０ｍｉｎ，待展距约１０ｃｍ
时，取出，挥干溶剂，喷以１０％硫酸乙醇溶液，加热至斑
点清晰。供试品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相应

位置处显相同颜色的斑点，阴性对照无干扰。见图１Ｂ。
三七：以黄芪鉴别项下供试品溶液制备方法制备供

试品溶液。按黄芪三七合剂处方和工艺制备缺三七的阴

性样品，按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。

另取三七皂苷Ｒ１对照品适量，加甲醇制成１ｍｇ／ｍＬ的
对照品溶液。后续操作同黄芪鉴别项下。结果供试品溶

液色谱中，在与对照品溶液色谱相应位置处显相同颜色

的斑点，阴性对照无干扰。见图１Ｃ。
黄芪、三七：由于黄芪甲苷和三七皂苷均属三萜皂

苷，结构相似。在同一展开系统中斑点清晰，分离度较

好。为方便操作，将两者采用同一展开系统同时进行鉴

别。供试品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相应位置

处显相同颜色的斑点，各斑点分离度好。见图１Ｄ。
２．２ 人参皂苷Ｒｇ１含量测定
２．２．１ 色谱条件

色谱柱：ＳｈｉｍａｄｚｕＣ１８柱（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；
流动相：乙腈 －水（１９∶８１，Ｖ／Ｖ）；流速：１ｍＬ／ｍｉｎ；检
测波长：２０３ｎｍ；柱温：３５℃；进样量：１０μＬ。

３ ４ ５ ６ ７ ３ ２ ５ ６ ７１ ４ ５ ６ ７ ２ ４ ５ ６ ７

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ

·检验检测·

ＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＴｅｓｔ



６０

ＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０２１年３月２０日 第３０卷第６期

Ｖｏｌ．３０牞Ｎｏ．６牞Ｍａｒｃｈ２０牞２０２１

样品含量（ｍｇ）

０．５６５１
０．５６５１
０．５６５１
０．５６５１
０．５６５１
０．５６５１

加入量（ｍｇ）

０．６０６２
０．６０６２
０．６０６２
０．６０６２
０．６０６２
０．６０６２

测得量（ｍｇ）

１．１７５９
１．１６９８
１．１６３１
１．１５９７
１．１７２６
１．１６１２

回收率（％）

１００．７６
９９．７５
９８．６５
９８．０９
１００．２１
９８．３３

Ｘ（％）

９９．３０

ＲＳＤ（％）

１．１０

Ａ Ｂ Ｃ
０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０

２０

１５

１０

５

０
１

０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０

２０

１５

１０

５

０
１

０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０

２０

１５

１０

５

０

１．人参皂苷Ｒｇ１
Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液

图２ 高效液相色谱图

１．ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｇ１
Ａ．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｃ．Ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．２ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ
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２．２．２ 溶液制备

取人参皂苷Ｒｇ１对照品适量，精密称定，加甲醇制成
质量浓度为４４５μｇ／ｍＬ的对照品贮备液，稀释１０倍，制
成质量浓度为４４．５μｇ／ｍＬ的对照品溶液。精密吸取摇匀
后的样品（批号为 ０２２４）２ｍＬ，置 ２５ｍＬ容量瓶中，用
７５％甲醇定容，１０℃下，６０００ｒ／ｍｉｎ离心 １０ｍｉｎ，取上
清液，经 ０．４５μｍ微孔滤膜滤过，取续滤液，即得供试
品溶液。按黄芪三七合剂处方和工艺制备缺三七的阴性

样品，同法制得阴性对照品溶液。

２．２．３ 方法学考察

专属性试验：精密吸取２．２．２项下３种溶液各１０μＬ，
按２．２．１项下色谱条件进样测定，记录色谱图，见图２。
结果在与对照品溶液色谱相同保留时间处阴性对照品

溶液色谱无干扰峰，表明专属性良好。

线性关系、检测限牗ＬＯＤ牘和定量限牗ＬＯＱ牘考察：
分别精密吸取对照品贮备液适量，加甲醇稀释成质量

浓 度 分 别 为 １７．８０，２６．７０，３５．６００，４４．５０，６６．７５，
８９．００μｇ／ｍＬ的溶液，按 ２．２．１项下色谱条件进样测
定。以人参皂苷 Ｒｇ１峰面积（Ｙ）为纵坐标、质量浓度
（Ｘ，μｇ／ｍＬ）为横坐标进行线性回归，得回归方程
Ｙ＝３３３２．２Ｘ－１１４４３（Ｒ２＝０．９９９７，ｎ＝６）。结果表
明，人参皂苷 Ｒｇ１质量浓度在 １７．８０～８９．００μｇ／ｍＬ范
围内与峰面积线性关系良好。以３倍信噪比对应的检测
水平计算，得 ＬＯＤ为 ３．９μｇ／ｍＬ，以 １０倍信噪比对应
的检测水平计算，得ＬＯＱ为５．０μｇ／ｍＬ。

精密度试验：精密吸取２．２．２项下对照品溶液１０μＬ，
按 ２．２．１项下色谱条件重复进样 ６次，记录峰面积。结
果的 ＲＳＤ为１．１３％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一批（批号为０２２４牘样品，依法制
备供试品溶液，室温下分别于０，２，４，６，８，１０，２４ｈ时进
样测定。结果峰面积的 ＲＳＤ为 １．６８％（ｎ＝７），表明供
试品溶液室温放置２４ｈ内基本稳定。

重复性试验：取同一批（批号为 ０２２４）样品，按
２．２．２项下方法制备供试品溶液，按２．２．１项下色谱条

件连续进样 ６次，测定。结果峰面积的 ＲＳＤ为 １．４２％
（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：精密吸取已知含量（０．５６５１ｍｇ／ｍＬ）
的样品 １ｍＬ，置 ２５ｍＬ容量瓶中，平行 ６份，分别精密
加入对照品溶液（１．２１２４ｍｇ／ｍＬ）０．５ｍＬ，按 ２．２．２项
下方法制备供试品溶液，按２．２．１项下色谱条件进样测
定。结果见表１。

２．２．４ 样品含量测定

取 ３批（批号分别为 ０２２４，０２２５，０２２６）样品各适
量，按 ２．２．２项下方法制备供试品溶液，再按 ２．２．１项
下色谱条件进样测定，记录峰面积，并计算样品含量。结

果 ３批样品人参皂苷 Ｒｇ１平均含量分别为 ０．５９０７，
０．５７１０，０．５６５４ｍｇ／ｍＬ。
３ 讨论

３．１ 展开剂选择

在黄芪薄层鉴别预试验过程中尝试了多种不同展

开系统，结果阴性样品始终存在干扰。进一步试验发现，

由于黄芪甲苷和人参皂苷 Ｒｇ１两者均为三萜皂苷类成
分，极性相似，未能分离，故在阴性样品中存在人参皂苷

Ｒｇ１干扰现象。参考文献犤３犦中黄芪甲苷与人参皂苷 Ｒｇ１
的分离方法，未能得到较好的结果。多次尝试后发现，将

三氯甲烷 －甲醇 －水（１３∶７∶２，Ｖ／Ｖ／Ｖ）２～１０℃放置
１２ｈ以上的下层溶液作为展开剂，能较好地分离黄芪甲
苷、三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷 Ｒｇ１等 ３种结构类似化合
物。为方便操作，特将黄芪与三七在同一薄层板上进行

表１ 加样回收试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ．１ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｓ（ｎ＝６）


