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参芪益气口服液质量标准研究*

李 萍，曾 金，欧人豪，韦祖巧，肖 萍△

（广西壮族自治区柳州市妇幼保健院 · 柳州市生殖与遗传研究所 · 广西科技大学附属妇产医院 儿童医院，广西 柳州 545001）
摘要：目的 建立参芪益气口服液的质量标准。方法 采用薄层色谱（TLC）法对黄芪、党参、当归、山银花进行定性鉴别；采用高效液

相色谱（HPLC）波长切换法测定方中主要药效成分毛蕊异黄酮葡萄糖苷、阿魏酸、绿原酸的含量，色谱柱为 Agilent HC - C18柱（250 mm ×
4. 6 mm，5 μm），流动相为乙腈 - 0. 1% 磷酸溶液（1∶999，V / V），梯度洗脱（0～10 min 时 10%A，10～60 min 时 10%A～18%A），流速

为 1. 0 mL / min，检测波长为绿原酸、毛蕊异黄酮葡萄糖苷 260 nm（0～25 min，45～60 min），阿魏酸 315 nm（25～45 min），柱温为

30 ℃，进样量为 20 μL，检测时间为 60 min。结果 TLC 斑点显色清晰，分离度好，阴性对照无干扰。绿原酸、阿魏酸、毛蕊异黄酮葡萄

糖苷的进样量分别在 70. 40～704. 00 μg，1. 36～13. 60 μg，1. 28～12. 80 μg 范围内与峰面积线性关系良好；平均加样回收率分别为

99. 44%，101. 04%，97. 97%，RSD 分别为 2. 54%，1. 57%，2. 09%（n = 6）；精密度、重复性、稳定性试验结果的 RSD 均小于 2%（n = 6）。

结论 该方法操作简便，结果准确，稳定性和重复性均较好，可用于控制参芪益气口服液的质量。

关键词：参芪益气口服液；薄层色谱法；高效液相色谱法；毛蕊异黄酮葡萄糖苷；阿魏酸；绿原酸；质量标准
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Quality Standard of Shenqi Yiqi Oral Liquid
LI Ping，ZENG Jin，OU Renhao，WEI Zuqiao，XIAO Ping

（Liuzhou Maternity and Child Healthcare Hospital · Liuzhou Institute of Reproduction and Genetics · Affiliated Maternity Hospital and Affiliated

Children's Hospital of Guangxi University of Science and Technology，Liuzhou，Guangxi，China 545001）

AbstractAbstract：：Objective To establish the quality standard of Shenqi Yiqi Oral Liquid. Methods Astragali Radix，Codonopsis Radix，
Angelicae Sinensis Radix and Lonicerae Flos were qualitatively identified by the thin - layer chromatography（TLC） method. The
contents of calycosin - 7 - glucoside，ferulic acid and chlorogenic acid were determined by the high - performance liquid
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参芪益气口服液由黄芪、党参、当归、山银花、山

药、黄精等 11味药材组方，系广西壮族自治区柳州市妇

幼保健院在研制剂，主要用于妇女产后益气、消炎，提

高产妇免疫力，预防产后病，治疗妇女产后气血两

虚［1 - 3］。方中黄芪补中益气、升阳固表，党参健脾益气、

养血补气，为君药；当归养血和营，助黄芪、党参益气生

血之功，为臣药；山药、黄精平补肺脾肾三经，益气养

阴，气阴双补，同为臣药；山银花清热解毒、宣表透邪、

芳香避秽，为佐药；甘草益气和中，调和诸药，为使药。

本研究中建立了测定黄芪、当归、山银花中主要有效成

分毛蕊异黄酮葡萄糖苷、阿魏酸、绿原酸含量的高效液

相色谱（HPLC）法，以及对黄芪、党参、山银花、当归进

行定性鉴别的薄层色谱（TLC）法。现报道如下。

1 仪器与试药

1. 1 仪器

岛津 LC - 20AT型高效液相色谱仪（日本岛津公

司）；FA1004型电子分析天平（上海天平仪器厂，精度为

0. 000 1 g）；ZF - 1型三用紫外分析仪（上海精科实业有

限公司）；KQ - 300DB型数控超声波清洗器（昆山市超声

仪器有限公司，功率为300 W，频率为40 kHz）；TDZ4 - WS
型台式低速离心机（湖南湘仪实验室仪器开发有限公

司）；DHG - 9023AD型电热恒温鼓风干燥箱（上海东麓

仪器设备有限公司）；5～50 μL移液器（BIO - DL公司，

编号为NZ53228）。

1. 2 试药

毛蕊异黄酮葡萄糖苷对照品（批号为 111920 -
201606，纯度为97. 6%），绿原酸对照品（批号为110753 -
201716，纯度为99. 3%），阿魏酸对照品（批号为110773 -
201614，纯度为99. 0%），党参对照药材（批号为121057 -
201206），黄芪对照药材（批号为 121462 - 201705），当

归对照药材（批号为 120927 - 201617），山银花对照药

材（批号为 121595 - 201202），均购自中国食品药品检

定研究院；参芪益气口服液由广西壮族自治区柳州市

妇幼保健院药剂科制剂室提供；甲醇（色谱纯，天津市

四友精细化学品有限公司，批号为 633379）；乙腈（色谱

纯 ，天 津 市 科 密 欧 化 学 试 剂 有 限 公 司 ，批 号 为

20200221）；氨水（批号为 160115）；磷酸（分析纯，批号

为 181210），均购于西陇科学股份有限公司；乙酸乙酯

（分析纯，广东省化学试剂工程技术研究开发中心，批号为

20180226）；甲醇（分析纯，广东光华科技股份有限公司，批

号为20190417）；其他试剂均为分析纯，水为纯化水。

2 方法与结果

2. 1 样品制备

按处方量称取中药材适量，加 7倍量纯化水，浸泡

30～60 min，加热煎煮，提取 2次，第 1次 1. 5 h，第 2次
1. 0 h，合并提取液，过滤，滤液浓缩至100 mL，即得参芪

益气口服液提取液。共制备 3批样品（批号分别为

20051301，20051302，20051303），保存于阴凉处，备用。

2. 2 TLC 鉴别

黄芪：取本品 20 mL，转移至分液漏斗中，用水饱和

正丁醇液提取 3次，每次 20 mL，合并正丁醇液，用 1%
NaOH溶液洗涤 3次，每次 20 mL，弃去NaOH溶液，正丁

醇液用水饱和正丁醇水洗至中性，弃去水液，正丁醇液

水浴蒸干，残渣用 2 mL甲醇溶解，作为供试品溶液。另

取缺黄芪的阴性样品，同法制成阴性对照品溶液。另取

黄芪对照药材 5 g，加水饱和正丁醇液 50 mL，加热回流

60 min，过滤，滤液按供试品溶液制备方法从“用 1%
NaOH溶液洗涤 3次”开始制备，作为对照药材溶液。照

2020年版《中国药典（一部）》附录ⅥB TLC法［4］试验，吸

取上述溶液各 10 μL，分别点于同一硅胶G板，以二氯

甲烷 - 甲醇 - 水（6. 0∶1. 2∶0. 3，V / V / V）为展开剂，喷

以 10%硫酸乙醇溶液，105 ℃加热 3～5 min显色。结果

对照品溶液与供试品溶液色谱在薄层板相应位置上显

相同紫色斑点，且阴性对照无干扰（见图1 A）。

党参：取样品 20 mL，用水饱和正丁醇液 50 mL萃

取，取正丁醇液用氨试液洗涤 3次，每次 20 mL，弃去氨

试液；用正丁醇饱和的水溶液洗涤至中性，正丁醇液水

浴蒸干，残渣加甲醇 2 mL使溶解，作为供试品溶液。另

取缺党参的阴性对照品，同法制成阴性对照品溶液。取

党参对照药材 5. 0 g，加水饱和正丁醇液 50 mL，回流提

chromatography（HPLC）wavelength switching method. The chromatographic column was Agilent HC - C18 column（250 mm × 4. 6 mm，
5 μm），the mobile phase was acetonitrile - 0. 1% phosphoric acid solution（1∶999，V / V） with gradient elution（10%A at 0 -
10 min，10%A - 18%A at 10 - 60 min），the flow rate was 1. 0 mL / min，the detection wavelength was 260 nm（0 - 25 min，45 - 60 min）
for chlorogenic acid and calycosin - 7 - glucoside，315 nm （25 - 45 min） for ferulic acid，the column temperature was 30 ℃，

the injection volume was 20 μL，and the detection time was 60 min. Results TLC spots showed clear color and good resolution，
and the negative samples had no interference. The linear ranges of chlorogenic acid，ferulic acid and calycosin - 7 - glucoside were
70. 40 - 704. 00 μg，1. 36 - 13. 60 μg and 1. 28 - 12. 80 μg，respectively. The average recoveries of chlorogenic acid，ferulic acid
and calycosin - 7 - glucoside were 99. 44%，101. 04%，97. 97% with RSDs of 2. 54%，1. 57%，2. 09%（n = 6），respectively. The RSDs
of precision，repeatability and stability tests were less than 2%（n = 6）. Conclusion The method is simple，accurate，stable and
reproducible，which can be used for the quality control of Shenqi Yiqi Oral Liquid.
Key wordsKey words：：Shenqi Yiqi Oral Liquid；TLC；HPLC；calycosin - 7 - glucoside；ferulic acid；chlorogenic acid；quality standard
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取 1 h，滤过，氨试液洗涤 3次，每次 20 mL，弃去氨试液；

用正丁醇饱和的水溶液洗涤至中性，正丁醇液水浴蒸

干，残渣加甲醇 2 mL使溶解，作为对照药材溶液。照

2020年版《中国药典（一部）》附录ⅥB TLC法试验［4］，吸
取上述溶液各 15 μL，分别点于同一硅胶G板，以乙酸

乙酯 - 乙醇 - 水（8. 0∶1. 0∶0. 5，V / V / V）为展开剂，展

开，取出，晾干，喷以 10%硫酸乙醇溶液，105 ℃加热显

色。对照品溶液与供试品溶液色谱在薄层板相应位置上

显相同的紫红色斑点，且阴性对照无干扰（见图1 B）。
当归：取样品 20 mL，用乙醚 20 mL振摇提取，分取

乙醚液，挥干，残渣加甲醇 1 mL使溶解，作为供试品溶

液。另取缺当归的阴性样品，同法制成阴性对照品溶液。

取当归对照药材0. 5 g，加乙醚20 mL，超声处理10 min，滤
过，滤液蒸干，残渣加甲醇 1 mL使溶解，作为对照药材

溶液。照 2020年版《中国药典（一部）》附录ⅥB TLC法

试验［4］，吸取上述溶液各10 μL，分别点于同一硅胶G板，

以正己烷 -乙酸乙酯（6∶3，V / V）为展开剂，展开，取出，

晾干，在紫外灯 365 nm下检视。结果对照品溶液与供试

品溶液色谱在薄层板相应位置上显相同的蓝色荧光斑

点，且阴性对照无干扰（见图1 C）。

山银花：取样品 5 mL，水浴蒸干，加甲醇 4 mL使溶

解，滤过，滤液浓缩至 2 mL，作为供试品溶液。另取缺山

银花的阴性样品，同法制成阴性对照品溶液。取山银花

对照药材 0. 5 g，加甲醇 20 mL，摇匀，放置 12 h，滤过，滤

液作为对照药材溶液。取绿原酸对照品 10. 8 mg，精密

称定，加甲醇溶解并定容至 10 mL容量瓶中，即得质量

浓度为 1. 08 mg / mL的绿原酸对照品溶液。照 2020年
版《中国药典（一部）》附录ⅥB TLC法试验［4］，吸取上

述溶液各 3 μL，分别点于同一聚酰胺薄膜，以微乳 -甲

酸（9∶1，V / V）为展开剂，其中微乳液为十二烷基硫酸

钠 - 正丁醇 - 正己烷 - 水（6. 75∶15. 75∶2. 50∶7. 50，

V / V / V / V）体系，展开，取出，晾干，在 365 nm紫外灯下

检视。结果对照品溶液、对照药材溶液与供试品溶液色

谱在薄层板相应位置上显相同的蓝色荧光斑点，且阴

性对照无干扰（见图1 D）。

2. 3 含量测定

2. 3. 1 色谱条件

色谱柱：Agilent HC - C18柱（250 mm × 4. 6 mm，

5 μm）；流动相：乙腈 - 0. 1%磷酸溶液（1∶999，V / V），梯

度洗脱（0～10 min 时 10%A，10～60 min 时 10%A～
18%A）；流速：1. 0 mL / min；检测波长：绿原酸、毛蕊异

黄酮葡萄糖苷 260 nm（0～25 min，45～60 min），阿魏酸

315 nm（25～45min）；柱温：30 ℃；进样量：20 μL；检测时

间：60 min。
2. 3. 2 溶液制备

分别取绿原酸对照品50. 2 mg，阿魏酸对照品11. 6 mg，
毛蕊异黄酮葡萄糖苷对照品 22. 4 mg，精密称定，置

25. 0 mL容量瓶中，用流动相溶解，定容，得质量浓度分

别 2. 008，0. 464，0. 896 mg / mL的对照品贮备液。精密

量取上述对照品贮备液 8. 765，0. 732，0. 357 mL，加流

动相定容至 25. 0 mL容量瓶中，摇匀，即得质量浓度分

别为绿原酸 0. 704 0 mg / mL，阿魏酸 0. 013 6 mg / mL，
毛蕊异黄酮葡萄糖苷 0. 0128 mg / mL的混合对照品溶

液。精密吸取样品 1. 0 mL，加流动相稀释并定容至

10. 0 mL容量瓶中，振摇，离心（转速为 3 600 r / min）
5 min，上清液用 0. 45 μm微孔滤膜滤过，即得供试品溶

液。分别制备缺黄芪、当归、山银花的阴性样品，按供试

品溶液方法制备阴性对照品溶液。

2. 3. 3 方法学考察

专属性试验：分别吸取混合对照品溶液、供试品溶

液和阴性对照品溶液，按 2. 3. 1项下色谱条件进样分

析。对照品溶液和供试品溶液中绿原酸、阿魏酸、毛蕊

1. 阴性对照品溶液 2. 对照药材溶液 3. 对照品溶液 4 - 6. 供试品溶液

A. 黄芪（日光） B. 党参（日光） C. 当归（365 nm） D. 山银花（365 nm）
图1 薄层色谱图

1. Negative reference solution 2. Reference medicinal material solution 3. Reference solution 4 - 6. Test solution
A. Astragali Radix（sunlight） B. Codonopsis Radix（sunlight） C. Angelicae Sinensis Radix（365 nm） D. Lonicerae Flos（365 nm）

Fig. 1 TLC chromatograms

A B C D
1 2 4 5 6 1 2 4 5 6 1 2 4 5 6 1 2 3 4 5 6
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异黄酮葡萄糖苷的色谱峰分离良好，阴性对照品溶液

中指标成分相应保留时间均无吸收峰，表明该方法专

属性良好。色谱图见图2。
线性关系考察：分别精密吸取 2. 3. 2项下混合对照

品贮备液 0. 5，1. 0，2. 0，3. 0，4. 0，5. 0 mL，用流动相定

容至 5. 0 mL，得到系列质量浓度的混合对照品溶液，进

样分析，记录峰面积。以峰面积（Y）为纵坐标、进样量

（X，μg）为横坐标进行线性回归，得回归方程为 Y绿 =
15. 586X绿 + 15. 526（r = 0. 999 8），Y阿 = 115 379X阿 -
18 029（r = 0. 999 8），Y毛 = 75 598X毛 + 4 974. 9（r =
0. 999 7）。结果表明，绿原酸、阿魏酸、毛蕊异黄酮葡萄

糖苷的进样量分别在70. 40～704. 00 μg，1. 36～13. 60 μg，
1. 28～12. 80 μg范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取同一批（批号为 20051301）样品，按

2. 3. 2项下方法制备供试品溶液，按 2. 3. 1项下色谱条

件连续进样测定 6次，记录峰面积。结果绿原酸、阿魏

酸、毛蕊异黄酮葡萄糖苷峰面积的RSD分别为 0. 86%，

0. 75%，1. 07%（n = 6），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一批（批号为 20051301）样品，按

2. 3. 2项下方法制备供试品溶液，按 2. 3. 1项下色谱条

件下分别于 0，2，4，6，10，24 h时进样测定，记录峰面

积。结果绿原酸、阿魏酸、毛蕊异黄酮葡萄糖苷峰面积

的RSD分别为 1. 15%，1. 08%，0. 61%（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 20051301）样品，按

2. 3. 2项下方法平行制备供试品溶液 6份，按 2. 3. 1项
下色谱条件进样测定，记录峰面积，并计算含量。结果

绿原酸、阿魏酸、毛蕊异黄酮葡萄糖苷含量的RSD分别

为1. 47%，1. 30%，1. 69%（n = 6），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取同一批（批号为 20051301）样品

0. 5 mL，共 6份，分别加入 0. 5 mL已知质量浓度（绿原

酸为0. 704 0 mg / mL，阿魏酸为0. 013 6 mg / mL，毛蕊异

黄酮葡萄糖苷为0. 012 8 mg / mL）的混合对照品贮备液，

加流动相定容至10. 0 mL，振摇，离心，上清液用0. 45 μm
微孔滤膜滤过，按 2. 3. 1项下色谱条件进样测定。结果

见表1。
2. 4 样品含量测定

取 3批样品，按 2. 3. 2项下方法制备供试品试液，

分别按 2. 3. 1项下色谱条件进样测定，记录峰面积。3批
样品含量测定结果见表2。
3 讨论

3. 1 TLC 鉴别

对参芪益气口服液中黄芪、党参、当归、山银花分

别进行了 TLC鉴别，所建立的方法分离度好，无拖尾，

专属性强，重复性好。黄芪的鉴别参考了 2020年版《中

国药典（一部）》所收录的方法和相关文献［5 - 6］，［7］315，最
后确定了适合本制剂的黄芪 TLC法，该法无需二次展

开，且展开剂用量较少，节约了时间和成本。

采用药典收录的TLC法［7］293不能鉴别党参，展开剂

尝试了氯仿 -甲醇 -水（6. 5∶3. 5∶1. 0，V / V / V）的下层

液，斑点清晰，但堆积于前沿，无法鉴别，最后调整为氯

仿 - 甲醇 - 水（8. 0∶1. 0∶0. 5，V / V / V），所得图谱斑点

比移值适中且分离度好。

山银花的鉴别采用微乳薄层色谱（METLC）法，展

开剂为微乳 -甲酸（9∶1，V / V），样品处理方法同药典方

法［7］32，所得图谱特征斑点清晰，分离度好。METLC法是

1. 绿原酸 2. 阿魏酸 3. 毛蕊异黄酮葡萄糖苷

A. 混合对照品溶液 B. 供试品溶液 C - E. 阴性对照品溶液

图2 高效液相色谱图

1. Chlorogenic acid 2. Ferulic acid 3. Calycosin - 7 - glucoside
A. Mixed reference solution B. Test solution C - E. Negative reference solution

Fig. 2 HPLC chromatograms
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对传统 TLC法的提高和改进，主要用于黄酮、皂苷、生

物碱等成分的鉴别［8］，微乳液点样量更小，检测灵敏度

高，斑点清晰、圆而集中、不拖尾，且不使用刺激性强、

挥发性大的有机溶剂，减少了环境污染，降低了试验成

本。当归的鉴别参考 2020年版《中国药典（一部）》当归

项下收载的TLC法［7］139及文献［9］。

3. 2 含量测定方法

参考文献［10 - 14］，色谱柱考察了Diamonsil - C18
（2）柱、迪马Platisil - ODS柱及Agilent HC - C18柱，结果

发现Diamonsil - C18（2）柱、迪马Platisil - ODS柱分离度

差，基线高，不能达到有效分离；采用含碳量较高的Agilent
HC - C18柱对样品的分离度好，柱效高，峰形好。

流动相考察了甲醇 - 水、乙腈 - 水、甲醇 - 0. 1%
磷酸溶液、乙腈 - 0. 1%磷酸溶液、乙腈 - 0. 2%磷酸溶

液、乙腈 - 0. 2%甲酸溶液，最终确定最佳流动相为乙

腈 - 0. 1%磷酸溶液。组方含 11味药材，成分较复杂，样

品的处理方法对结果影响较大，分别采用甲醇、50%甲

醇、1%盐酸 -甲醇流动相稀释，采用乙酸乙酯、丙酮等

液液萃取法及固相萃取法。结果表明，使用流动相乙腈 -
0. 1%磷酸溶液（1∶9，V / V）稀释操作简单，得到的目标

成分含量高且杂质少。

3. 3 方法评价

由于样品中绿原酸的含量较阿魏酸、毛蕊异黄酮

葡萄糖苷高很多，故本研究中采用波长切换法。阿魏酸

和毛蕊异黄酮葡萄糖苷选择最大吸收波长 260 nm和

316 nm，绿原酸则设定为吸收值不高的 260 nm，方便获

取适宜的色谱图并减少波长切换次数。此外，使用波长

切换法测定本制剂含量可有效节约时间和成本。
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表1 参芪益气口服液中3个成分的加样回收试验结果（n = 6）
Tab. 1 Results of recovery test of three components in Shenqi Yiqi Oral Liquid（n = 6）

样品含量（μg）
A

2 254. 00
2 254. 00
2 254. 00
2 254. 00
2 254. 00
2 254. 00

B
33. 73
33. 73
33. 73
33. 73
33. 73
33. 73

C
21. 19
21. 19
21. 19
21. 19
21. 19
21. 19

加入量（μg）
A

2 180. 00
2 180. 00
2 180. 00
2 180. 00
2 180. 00
2 180. 00

B
25. 06
25. 06
25. 06
25. 06
25. 06
25. 06

C
25. 09
25. 09
25. 09
25. 09
25. 09
25. 09

测得量（μg）
A

4 442. 00
4 470. 00
4 363. 00
4 347. 00
4 430. 00
4 479. 00

B
59. 28
59. 68
58. 64
58. 65
59. 09
58. 96

C
46. 10
46. 59
45. 23
45. 34
45. 84
45. 53

回收率（%）

A
100. 37
101. 65
96. 74
96. 01
99. 82
102. 06

B
101. 96
103. 55
99. 40
99. 44
101. 20
100. 68

C
99. 28
101. 24
95. 82
96. 25
98. 25
97. 01

X（%）

A

99. 44

B

101. 04

C

97. 97

RSD（%）

A

2. 54

B

1. 57

C

2. 09

注：A为绿原酸，B为阿魏酸，C为毛蕊异黄酮葡萄糖苷。表2同。

Note：A is chlorogenic acid，B is ferulic acid，and C is calycosin - 7 - glucoside（for Tab. 1 and Tab. 2）.
表2 参芪益气口服液中3个成分的含量测定结果（μg / mL）
Tab. 2 Results of content determination of three components in

Shenqi Yiqi Oral Liquid（μg / mL）

成分

A
B
C

批号

20051301
4 132. 18
74. 41
41. 97

20051302
4 149. 45
72. 82
44. 74

20051303
4 047. 61
73. 75
42. 66

X

4 109. 75
73. 66
43. 12
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