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优于苍术组，故选择以黄柏为主要参考对象（药对中黄柏均为

5 g），考察黄柏-苍术药对中生物碱含量的变化规律。

黄柏碱为黄柏的特征成分，尚未发现易混淆药材也含有

该成分，因此在检测小檗碱的同时增加黄柏碱的检测，更能有

效、专属地评价黄柏及其复方制剂的质量 [4]。小檗碱在 220、

265、345 nm波长处均有较大吸收，但此波长下黄柏碱没有吸

收，而在 285 nm波长处两者均有较大吸收，故选取 285 nm为
最终检测波长。

有资料显示，黄柏、苍术的配伍比例多集中在 1 ∶ 1～1 ∶ 3
（m/m）之间[5]。结合临床应用及文献资料，本课题组最终选择
黄柏-苍术药对以下述比例：3 ∶ 1、2 ∶ 1、1 ∶ 1、1 ∶ 0、0 ∶ 1、1 ∶ 2、1 ∶ 3
（m/m）为研究对象。

本试验选择以黄柏的质量为固定值，考察不同质量的苍
术对黄柏有效成分（黄柏碱和小檗碱）煎出量的影响，发现随
着苍术质量的增加，黄柏中有效成分的煎出量逐渐减少。这
可能与苍术中的有效成分影响了生物碱的溶出有关，具体机
制尚待进一步研究。
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表4 不同配伍比例的样品含量测定结果

Tab 4 Results of content determination of samples with dif-

ferent compatibility proportions

称样量，g

黄柏
5

5

5

5

5

5

0

苍术
0

1.66

2.5

5

10

15

5

生物碱含量，mg

黄柏碱
0.116

0.108

0.105

0.085

0.092

0.091

0

小檗碱
0.418 0

0.373 8

0.344 8

0.245 7

0.233 0

0.223 2

0
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摘 要 目的：建立芪七连胶囊的质量标准。方法：采用薄层色谱（TLC）法对芪七连胶囊中黄芪和三七进行定性鉴别；采用高效

液相色谱-蒸发光散射检测器法测定制剂中黄芪甲苷的含量。结果：TLC定性鉴别方法专属性强，阴性对照无干扰。黄芪甲苷进

样量在 0.529 5～4.236 0 μg 范围内与其峰面积积分值呈良好的线性关系（r＝0.999 7）；精密度、稳定性、重复性试验的 RSD 均＜

2％；平均加样回收率为99.34％，RSD＝1.10％（n＝6）。结论：所建标准可用于芪七连胶囊的质量控制。
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芪七连胶囊是一个广西科技攻关项目的新产品，已获得

广西科技厅和广西卫生厅的双重立项，也是广西中医学院附

属瑞康医院一种新的医院制剂，由黄芪、三七、黄连等7味药材

组成。经过广西中医学院附属瑞康医院多年来的临床验证和

300多例临床观察结果表明，芪七连胶囊具有降低血压、保护

血管内皮、降低内皮素（ET）、升高一氧化氮（NO）、减轻高血压

患者的氧化应激、清除自由基等多重作用，主治高血压病引起

的眩晕、烦躁、头痛如刺、胸闷心悸、手足麻木、乏力等症状。

为了有效控制芪七连胶囊的质量，笔者采用薄层色谱（TLC）法

对该制剂中的黄芪、三七进行了定性鉴别，并采用高效液相色

谱（HPLC）-蒸发光散射检测器（ELSD）法对君药黄芪中的黄芪

甲苷进行了含量测定。

1 材料
1.1 仪器

LC-2010AHT 型 HPLC 仪（日本岛津公司）；Model 400型

ELSD（美国SofTA公司）；SB3200T型超声仪[必能信超声（上

海）有限公司，功率：250 W，频率：40 kHz]。

1.2 药品与试剂

芪七连胶囊（广西中医学院附属瑞康医院自制中试产品，

批号：20091021、20100106、20100112、20100118）；黄芪甲苷

（批 号 ：110781-200613）、人 参 皂 苷 Rb1（批 号 ：110704-

200217）、人参皂苷Rg1（批号：110703-200424）、三七皂苷R1（批

号：110745-200312）对照品均购自中国食品药品检定研究院；

硅胶 G（青岛海洋化工有限公司）；乙腈（色谱纯，国药集团化

学试剂有限公司）；水为超纯水，其他试剂均为分析纯。

2 方法与结果
2.1 性状

本品为胶囊剂，内容物为棕褐色颗粒，气香，味微苦。

2.2 定性鉴别

2.2.1 黄芪的TLC鉴别[1] 取本品内容物 5 g，加甲醇 30 ml，

超声处理 20 min，滤过，滤液蒸干，残渣加水 10 ml使溶解，用

水饱和的正丁醇振摇提取2次（20 ml、10 ml），合并正丁醇液，

用氨试液洗涤 2次，每次 30 ml，氨试液弃去，正丁醇液用正丁

醇饱和的水洗涤 2次，每次 30 ml，正丁醇液蒸干，残渣加甲醇

1 ml使溶解，作为供试品溶液；按处方工艺制备缺黄芪的阴性

样品，同法制备阴性对照溶液；取黄芪甲苷对照品，加甲醇制

成每1 ml含1 mg的溶液，作为对照品溶液。照TLC法[1]试验，

吸取上述3种溶液各5 μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以三

氯甲烷-甲醇-水（13 ∶ 7 ∶ 2，V/V/V）10 ℃以下放置12 h的下层溶

液为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 10％硫酸乙醇溶液，于

105 ℃加热至斑点显色清晰，日光下检视。结果，供试品色谱

中，在与对照品色谱相应的位置上，显相同的棕褐色斑点；阴

性对照无干扰。黄芪的TLC图见图1。

2.2.2 三七的TLC鉴别[1] 取“2.2.1”项下供试品溶液作为本

试验所用供试品溶液；按处方工艺制备缺三七的阴性样品，同

法制备阴性对照溶液；取人参皂苷Rb1、人参皂苷Rg1与三七皂

苷R1对照品，加甲醇制成每1 ml各含0.5 mg的溶液，作为3种

对照品溶液。照TLC法[1]试验，吸取上述5种溶液各5 μl，分别

点于同一硅胶G薄层板上，以三氯甲烷-甲醇-水（13 ∶ 7 ∶ 2，V/V/

V）10 ℃以下放置12 h的下层溶液为展开剂，展开，取出，晾干，

喷以10％硫酸乙醇溶液，于105 ℃加热至斑点显色清晰，日光

下检视。结果，供试品色谱中，在与对照品色谱相应的位置

上，显相同的棕褐色斑点；阴性对照无干扰。三七的TLC图见

图2。

2.3 含量测定

2.3.1 对照品溶液的制备 精密称取干燥至恒质量的黄芪甲

苷对照品 13.24 mg，置 25 ml量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻

度，摇匀，从中取 2 ml，置 10 ml量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，

即得质量浓度为0.105 9 mg/ml的对照品溶液。

2.3.2 供试品溶液的制备 取芪七连胶囊研细的内容物 2 g，

精密称定，加甲醇50 ml，超声处理3次，每次30 min，合并提取

液，滤过，滤液蒸干，残渣加水 20 ml使溶解，用水饱和的正丁

醇提取5次，每次20 ml，合并提取液，用氨试液洗涤 2次，每次

20 ml，氨试液弃去，再用正丁醇饱和的水25 ml洗涤，洗涤液弃

去，正丁醇液蒸干，残渣加甲醇溶解并转移至50 ml量瓶中，加

甲醇至刻度，摇匀，用微孔滤膜（0.45 μm）滤过，作为供试品溶

液。

2.3.3 阴性对照溶液的制备 按处方比例及生产工艺制备缺

黄芪的阴性样品，照“2.3.2”项下方法制备阴性对照溶液。

2.3.4 色谱条件与系统适用性试验 色谱柱：Agilent SB-C18

（200 mm×4.6 mm，5 μm ）；流动相：乙腈-水（32 ∶ 68，V/V）；流

1 2 3 4 5

图1 黄芪的TLC图
1.样品（批号：20100106）；2.样品（批号：20100112）；3.样品（批号：

20100118）；4.黄芪甲苷对照品；5.缺黄芪的阴性对照

Fig 1 TLC of Astragali Radix
1. sample（lot No. 20100106）；2. sample（lot No. 20100112）；3. sam-

ple（lot No. 20100118）；4. astragaloside Ⅳ control；5.Astragali Radix

negative control

1 2 3 4 5 6 7

图2 三七的TLC图
1.样品（批号：20100106）；2.样品（批号：20100112）；3.样品（批号：

20100118）；4.人参皂苷Rb1对照品；5.人参皂苷Rg1对照品；6.三七皂苷

R1对照品；7.缺三七的阴性对照

Fig 2 TLC of Panax notoginseng
1. sample（lot No. 20100106）；2. sample（lot No. 20100112）；3. sam-

ple（lot No. 20100118）；4. ginsenoside Rb1 control；5. ginsenoside Rg1

control；6. notoginsenoside R1 control；7. P. notoginseng negative control
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速：1.0 ml/min；柱温：25 ℃；进样量：10 μl。ELSD的漂移管温

度：40 ℃；雾化气：空气；雾化气压力：275 kPa（40 psi）。在上述

色谱条件下，分别精密吸取对照品溶液、供试品溶液与阴性对

照溶液各10 μl，注入液相色谱仪中测定。结果表明，供试品中

黄芪甲苷峰与其他成分色谱峰有较好的分离度；阴性对照无

干扰。理论板数按黄芪甲苷色谱峰计算应不低于4 000。色谱

见图3。

2.3.5 标准曲线的制备 分别精密吸取黄芪甲苷对照品溶液

5、10、20、30、40 μl，注入液相色谱仪中，按上述色谱条件记录

色谱图，测定峰面积。以峰面积的自然对数值（y）为纵坐标，进

样量的自然对数值（x）为横坐标，进行线性回归，得回归方程为

y＝1.411 3x+10.167 4（r＝0.999 7，n＝5）。结果表明，黄芪甲苷

的进样量在 0.529 5～4.236 0 μg 范围内与其峰面积积分值呈

良好的线性关系。

2.3.6 精密度试验 取同一对照品溶液适量，连续进样 6次，

按上述色谱条件记录色谱图，测定峰面积。结果，RSD＝

1.44％（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.3.7 重复性试验 取同一批（批号：20091021）样品内容物

适量，共 6份，分别按“2.3.2”项下方法制备供试品溶液，照上

述色谱条件记录色谱图，测定峰面积，计算黄芪甲苷的含量。

结果，样品中黄芪甲苷的平均含量为 1.105 8 mg/g，RSD＝

1.73％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.3.8 稳定性试验 取同一供试品溶液（批号：20091021）适

量，按上述色谱条件分别于制备后 0、2、4、8、12、24 h 依次进

样，记录色谱图，测定峰面积。结果，RSD＝1.58％（n＝6），表

明供试品溶液在24 h内基本稳定。

2.3.9 加样回收率试验 取已知含量的同一批（批号：

20091021）样品内容物1.00 g，精密称定，平行6份，分别精密加

入黄芪甲苷对照品溶液（0.529 6 mg/ml）2 ml，按“2.3.2”项下方

法制备供试品溶液，照上述色谱条件进样测定，计算加样回收

率，结果见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝6）

编号
1

2

3

4

5

6

样品含量，mg

1.125 6

1.084 5

1.020 3

1.134 9

1.116 6

1.003 5

加入量，mg

1.059 2

1.059 2

1.059 2

1.059 2

1.059 2

1.059 2

测得量，mg

2.187 0

2.135 6

2.067 8

2.184 9

2.185 2

2.038 6

回收率，％
100.21

99.23

98.89

99.13

100.88

97.72

x，％

99.34

RSD，％

1.10

2.3.10 样品含量测定 取 3批样品内容物各适量，分别按

“2.3.2”项下方法制备供试品溶液，照上述色谱条件分别进样

10 μl，测定黄芪甲苷峰面积，计算样品中黄芪甲苷的含量，结

果见表2。

表2 样品含量测定结果（n＝3）

Tab 2 Results of content determination of samples（n＝3）

样品批号
20100106

20100112

20100118

黄芪甲苷含量，mg/g

1.066 2

1.041 1

1.055 6

RSD，％
1.24

1.37

1.19

3 讨论
在黄芪甲苷的含量测定试验中，采用乙腈-水（32 ∶68，V/V）

系统为流动相，可使被测定成分与干扰物质较好地分离开

来。因为黄芪是以提取物的形式存在于样品制剂中，黄芪甲

苷又溶于甲醇，所以采用甲醇为溶剂超声提取样品；由于提取

后直接测定时干扰物质多，故以氨试液溶解甲醇提取浓缩的

残渣后，再采用正丁醇萃取黄芪，从而除去干扰杂质[2]。

若用紫外检测器测定黄芪甲苷的含量，吸收较差，受溶剂

干扰大，不易进行分析，故改用ELSD测定[3-4]。近年来，ELSD

在色谱方面的应用已越来越多，特别是对无紫外吸收或无紫

外末端吸收的物质具有较高的检测灵敏度。鉴于《中国药典》已

对黄芪中黄芪甲苷进行了质量分数规定，不得少于0.040％[1]，考

虑到处方组成及干膏率等因素，拟定本品中黄芪甲苷的质量

分数不得少于0.050％，与《中国药典》保持一致。

综上，所建标准可用于芪七连胶囊的质量控制。
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图3 高效液相色谱图
A.黄芪甲苷对照品；B.供试品；C.阴性对照；1.黄芪甲苷

Fig 3 HPLC chromatograms
A.astragaloside Ⅳ control； B. test sample； C. negative control；1.

astragaloside Ⅳ
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