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　 　 ［摘要］ 　目的 　建立芪黄扶正颗粒的质量控制方法 。方法 　采用 TLC法对方中黄芪 、熟地黄 、山茱萸 、当归 、川芎 、赤芍 、

牡丹皮 、麦门冬进行定性鉴别 ；采用 HPLC法对臣药山茱萸中马钱苷进行含量测定 。结果 　建立了主要药味的 TLC 鉴别方
法 ，斑点清晰 ，阴性无干扰 ；马钱苷在 ４ ．０２ ～ ８０ ．４０ μg／ml范围内线性关系良好（ r ＝ ０ ．９９９ ９） ，平均加样回收率为 ９９ ．０２％ ，

RSD为 ０ ．６４％ （n＝ ９） 。结论 　本研究建立的质量控制方法准确 、可靠 、专属性强 ，为芪黄扶正颗粒的质量控制奠定了基础 。
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Quality control methods for Qihuang Fuzheng particle
ZENG Lingjuna ，SONG Hongtaoa ，FENG Yinglia ，CHENG Huihuab （a ．Department of Pharmacy ，b ．Department of Radiation
Oncology ，Fuzhou General Hospital ，Fuzhou ３５００２５ ，China）

［Abstract］ 　 Objective 　 To establish the quality control methods for Qihuang Fuzheng particle ．Methods 　 A stragali Ra唱
dix ，Rehmanniae Radix Praeparata ， Corni Fructus ， Chuanx iong Rhizoma ， A ngelicae Sinensis Radix ， Paeoniae Radix
Rubra ，Moutan Cortex ，and Ophiopogonis Radix were identified with TLC ．HPLC method was used for loganin assay in Cor唱
ni Fructus ．Results 　 TLC identification methods for the main components were established ．The TLC spots were clear with
good separation ．No interference was detected from the negative samples ．The peak response and concentration of loganin
showed good linear relationship over the range of ４ ．０２唱８０ ．４０ μg／ml （r＝ ０ ．９９９ ９） ．The mean recovery of loganin was ９９ ．０２％

（RSD ＝ ０ ．６４％ ，n＝ ９） ．Conclusion 　 The established quality control methods are accurate ，reliable ，and specific ，which lay a
foundation for the quality control of Qihuang Fuzheng particle ．

　 　 ［Key words］ 　 Qihuang Fuzheng particle ；quality control ；loganin

　 　芪黄扶正汤为福州总医院放疗科临床验方 ，由

黄芪 、熟地黄 、山茱萸 、当归 、川芎 、赤芍 、牡丹皮 、麦

门冬等十一味中药组成 ，具有滋阴补肾 、补中益气 、

活血化瘀之功效 ，用于改善和减轻前列腺癌内分泌

治疗过程中产生的潮热 、乏力 、盗汗 、五心烦热 、免疫

功能低下等副作用 ，临床疗效显著 ，能明显提高前列

腺癌患者的生活质量和治疗依从性 。鉴于传统汤剂

存在剂量大 、使用和携带不便等问题 ，本课题组对其

进行了系列提取 、纯化工艺研究 ，并将其制备成了颗

粒剂 。为建立有效的质量控制方法 ，本研究对芪黄

扶正颗粒的主要药味进行 TLC 鉴别研究并建立指
标性成分的 HPLC含量测定方法 ，同时为芪黄扶正

颗粒质量标准的制订提供实验依据 。

1 　材料

1 ．1 　仪器 　 Agilent １２００型快速液相色谱仪（美国

安捷伦公司） ；AL２０４型分析天平（梅特勒唱托利多仪

器上海有限公司） ；KQ唱８００KDE 型高功率数控超声
波清洗器 （昆山市超声仪器有限公司 ，４００ W ，

４０ ０００ Hz） 。
1 ．2 　 试药 　 黄芪甲苷对照品 （含量 ：９８％ ，批号 ：

１１０７８１唱２０１３１４） 、黄芪对照药材 （批号 ：１２０９７４唱

２０１３１１） 、熟地黄对照药材（批号 ：１２１１９６唱２０１１０５） 、

马钱苷对照品（含量 ：９７％ ，批号 ：１１１６４０唱２０１００５） 、

山茱萸对照药材 （批号 ：１２１４９５唱２０１３０８） 、阿魏酸对

照品（含量 ：９９ ．６％ ，批号 ：１１０７７３唱２０１３１３） 、当归对

照药材 （批号 ：１２０９２７唱２０１０１４） 、川芎对照药材 （批

号 ：１２０９１８唱２０１４１１） 、芍药苷对照品（含量 ：９９％ ，批

号 ：１１０７３６唱２０１４３８） 、赤芍对照药材 （批号 ：１２１０９３唱

２０１４０３） 、牡丹皮对照药材（批号 ：１２１４９０唱２０１１０２） 、
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麦门冬对照药材（批号 ：１２１０１３唱２０１３１０）均购自中国

食品药品检定研究院 ；芪黄扶正颗粒（批号 ：１６０３０１ 、

１６０３１５ 、１６０３３１ ，福州总医院制剂室自制） ；甲醇 、乙

腈为色谱纯 ，水为超纯水 ，其余试剂为分析纯 。

2 　 TLC鉴别

2 ．1 　黄芪［１］
　取芪黄扶正颗粒 １０ g ，溶解于 ５０ ml

水中 ，过滤后取滤液 ，置分液漏斗中用水饱和正丁醇

溶液萃取（５０ ml × ３） ，合并正丁醇部位 ，用氨试液洗

涤（５０ ml × ３） ，弃去氨试液 ，再用正丁醇饱和的水洗

涤（５０ ml × ３） ，合并正丁醇部位 ，蒸干 ，残渣溶解于

１ ml甲醇 ，制得黄芪供试品溶液 。取与芪黄扶正颗

粒同法制备的缺黄芪阴性颗粒 １０ g ，按照供试品制
备方法处理制得黄芪阴性对照溶液 。另取黄芪对照

药材约 １ g ，用甲醇 ３０ ml加热回流提取 １ h ，趁热过
滤 ，滤液蒸干 ，残渣加水 ５０ ml 使溶解 ，其余同供试

品制备方法处理 ，制得黄芪对照药材溶液 。再取适

量黄芪甲苷对照品 ，溶解于甲醇中 ，制成每 １ ml含
１ mg的黄芪甲苷对照品溶液 。参照枟中华人民共和

国药典（２０１５ 年版）枠
［２］方法试验 ，依次吸取上述黄

芪甲苷对照品和黄芪对照药材各 ５ μl 、供试品和阴
性对照溶液各 １０ μl ，分别点于同一硅胶 G 薄层板
上 ，以二氯甲烷唱甲醇唱水（２０ ∶ ５ ∶ １）４ ℃ 放置过夜

的下层溶液为展开剂 ，展开 ，取出 ，晾干 ，喷以

１０％ 硫酸乙醇溶液 ，加热至斑点显色清晰 。供试品

色谱中 ，在与黄芪甲苷对照品及黄芪对照药材色谱

相应位置上 ，显相同的棕红色斑点 ，阴性对照无干

扰 ，见图 １ 。 　 　

2 ．2 　熟地黄［３］
　取“２ ．１”项下供试品作为熟地黄鉴

别用供试品 。取与芪黄扶正颗粒同法制备的缺熟地

图 1 　黄芪的 TLC鉴别
１ ．对照品 ；２ ．对照药材 ；３ ～ ５ ．供试品 ；６ ．阴性对照

黄阴性颗粒 １０ g ，按照供试品制备方法处理 ，制得熟

地黄阴性对照溶液 。取熟地黄对照药材 ２ g ，加水
６０ ml回流提取 ６０ min ，趁热过滤 ，滤液放冷后按照

供试品制备方法处理制得熟地黄对照药材溶液 。按

照文献［２］方法试验 ，依次吸取熟地黄对照药材 、供

试品和阴性对照溶液各 ５ μl ，分别点于同一硅胶 G
薄层板上 ，以乙酸乙酯唱丁酮唱甲酸唱水（１０ ∶ １ ∶ １ ∶ １）

为展开剂 ，展开 ，取出 ，晾干 ，置紫外灯（３６５ nm）下
检视 。供试品色谱中 ，在与熟地黄对照药材色谱相

应位置上 ，显相同的蓝色斑点 ，阴性对照无干扰 ，见

图 ２ 。

图 2 　熟地黄的 TLC鉴别
１ ．对照药材 ；２ ～ ４ ．供试品 ；５ ．阴性对照

2 ．3 　山茱萸［４］
　取“２ ．１”项下供试品作为山茱萸鉴

别用供试品 。取与芪黄扶正颗粒同法制备的山茱萸

阴性颗粒 １０ g ，按照供试品制备方法处理制得山茱
萸阴性对照溶液 。另取山茱萸对照药材约 １ g ，用甲
醇 ３０ ml回流提取 ３０ min ，趁热过滤 ，滤液蒸干 ，残

渣溶于 ５０ ml水中 ，其余同供试品制备方法处理 ，制

得山茱萸对照药材溶液 。再取马钱苷对照品适量 ，

溶解于甲醇中 ，制成每 １ ml含１ mg的马钱苷对照品
溶液 。按照文献［２］方法试验 ，依次吸取上述马钱苷

对照品溶液和山茱萸对照药材溶液各 ２ μl 、供试品
溶液和阴性对照溶液各 １０ μl ，分别点于同一硅胶 G
薄层板上 ，以乙酸乙酯唱９５％ 乙醇唱冰醋酸（５０ ∶ １０ ∶

１）为展开剂 ，展开 ，取出 ，晾干 ，喷以 ５％ 香草醛硫酸

溶液 ，加热至斑点显色清晰 。供试品色谱中 ，在与马

钱苷对照品及山茱萸对照药材色谱相应的位置上 ，

显相同的紫红色斑点 ，阴性对照无干扰 ，见图 ３ 。

2 ．4 　当归和川芎［５］
　取芪黄扶正颗粒 ３ g ，加水溶

解至 ３０ ml ，过滤 ，以稀盐酸调节滤液 pH 至 ２ ～ ３ ，

置分液漏斗中 ，用乙醚振摇提取（３０ ml × ３） ，合并乙

１３５
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图 3 　山茱萸的 TLC鉴别
１ ．马钱苷对照品 ；２ ．山茱萸对照药材 ；

３ ～ ５ ．供试品 ；６ ．阴性对照

醚部位 ，蒸干 ，残渣溶解于 １ ml甲醇 ，即得供试品溶

液 。取与芪黄扶正颗粒同法制备的缺当归和川芎的

阴性颗粒 ３ g ，按照供试品溶液制备方法处理 ，制得

阴性对照溶液 。分别取当归 、川芎对照药材各 １ g ，
以水 ３０ ml回流提取６０ min ，趁热过滤 ，以稀盐酸调

节滤液 pH至 ２ ～ ３ ，其余按照供试品溶液制备方法

处理 ，分别制得当归和川芎对照药材溶液 。再称取

适量阿魏酸对照品 ，用甲醇溶解制成每 １ ml含１ mg
的阿魏酸对照品溶液 。按照文献［２］方法试验 ，依次

吸取阿魏酸对照品 、当归对照药材 、川芎对照药材 、

供试品和阴性对照溶液各 ５ μl ，分别点于同一硅胶
G薄层板上 ，以甲苯唱乙酸乙酯唱冰乙酸（９ ∶ ４ ∶ １）为

展开剂 ，展开 ，取出 ，晾干 ，置紫外光灯（３６５ nm）下
检视 。供试品色谱中 ，在与阿魏酸对照品及当归和

川芎对照药材色谱相应位置上 ，显相同的蓝色荧光

斑点 ，阴性对照无干扰 ，见图 ４ 。

2 ．5 　赤芍和牡丹皮［６］
　取“２ ．１”项下供试品作为赤

芍和牡丹皮鉴别用供试品 。取与芪黄扶正颗粒同法

制备的赤芍和牡丹皮阴性颗粒 １０ g ，按照供试品溶
液制备方法处理 ，制得阴性对照溶液 。分别取赤芍 、

牡丹皮对照药材各 ０ ．５ g ，加水 ６０ ml 回流提取
６０ min ，趁热过滤 ，放冷后按照供试品溶液制备方法

处理 ，分别制得赤芍和牡丹皮对照药材溶液 。再称

取适量芍药苷对照品 ，加甲醇溶解制成每 １ ml 含
１ mg的芍药苷对照品溶液 。 参照文献 ［２］方法试

验 ，依次吸取上述芍药苷对照品溶液和赤芍 、牡丹皮

图 4 　当归和川芎的 TLC鉴别
１ ．对照品 ；２ ．当归对照药材 ；３ ．川芎对照药材 ；

４ ～ ６ ．供试品 ；７ ．阴性对照

对照药材溶液各 ５ μl 、供试品溶液和阴性对照溶液
各 １０ μl ，分别点于同一硅胶 G 薄层板上 ，以乙酸乙

酯唱甲醇唱甲酸（１０ ∶ ２ ∶ ０ ．１）为展开剂 ，展开 ，取出 ，

晾干 ，喷以 ５％ 香草醛硫酸溶液 ，加热至斑点显色清

晰 。供试品色谱中 ，在与芍药苷对照品及赤芍和牡

丹皮对照药材色谱相应的位置上 ，显相同的褐色斑

点 ，阴性对照无干扰 ，见图 ５ 。

2 ．6 　麦门冬［７］
　取芪黄扶正颗粒 １０ g ，加 ３０ ml水

和 ２ ml盐酸使溶解 ，水浴回流提取 ３０ min ，趁热过
滤 ，滤液放冷至室温 ，置分液漏斗中用三氯甲烷振摇

提取（３０ ml × ３） ，合并三氯甲烷部位 ，蒸干 ，残渣溶

解于 １ ml甲醇 ，制得供试品 。另取与芪黄扶正颗粒

同法制备的麦门冬阴性颗粒 １０ g 及麦门冬对照药
材 １ g ，按照供试品溶液制备方法处理 ，制得麦门冬

阴性对照及麦门冬对照药材溶液 。按照文献［２］方

法试验 ，依次吸取麦门冬对照药材 、供试品和阴性对

照溶液各 ５ μl ，分别点于同一硅胶 G 薄层板上 ，以

环己烷唱乙酸乙酯 （１ ∶ １）为展开剂 ，展开 ，取出 ，晾

干 ，喷以 １０％ 硫酸乙醇溶液 ，加热至斑点显色清晰 。

供试品色谱中 ，在与麦门冬对照药材色谱相应位置

上 ，显相同的黑色斑点 ，阴性对照无干扰 ，见图 ６ 。

3 　含量测定

3 ．1 　色谱条件 　色谱柱 ：DIKMA Diamonsil C１８柱

（４ ．６ mm × ２００ mm ，５ μm） ，检测波长 ：２４０ nm ，柱

温 ：２５ ℃ ，流速 ：１ ．０ ml／min ，进样量 ：１０ μl ，以乙腈唱

２３５
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图 5 　赤芍和牡丹皮的 TLC鉴别
１ ．对照品 ；２ ．赤芍对照药材 ；３ ．牡丹皮对照

药材 ；４ ～ ６ ．供试品 ；７ ．阴性对照

图 6 　麦门冬的 TLC鉴别
１ ．对照药材 ；２ ～ ４ ．供试品 ；５ ．阴性对照

０ ．１％ 磷酸溶液（１０ ∶ ９０）为流动相 。

3 ．2 　溶液的制备
3 ．2 ．1 　 对照品溶液 　 精密称取马钱苷对照品约

２０ mg ，置 ２５ ml棕色量瓶 ，用 ７０％ 甲醇溶解并稀释

至刻度 ，制得 ８０４ ．０ μg／ml的对照品溶液 。

3 ．2 ．2 　 供试品溶液 　 精密称取芪黄扶正颗粒约

３ g ，置 ２５ ml棕色量瓶 ，加适量 ７０％ 甲醇 ，超声处理

１０ min ，用 ７０％ 甲醇稀释至刻度 ，即得供试品溶液 。

3 ．2 ．3 　 阴性对照溶液 　 取山茱萸阴性颗粒 ，按照

“３ ．２ ．２”项下同法处理 ，即得 。

3 ．3 　方法学考察
3 ．3 ．1 　系统适用性与专属性试验 　 依次精密吸取

对照品 、供试品和阴性对照溶液各 １０ μl ，按照“３ ．１”

项下测定 。结果阴性对照色谱图中 ，在与对照品色

谱图相应位置无色谱峰 ，供试品色谱图中 ，马钱苷与

相邻成分分离良好 ，分离度为 ６ ．７２ ，理论塔板数为

１５ ９６４ ，表明所建立的方法专属性较好 ，能用于马钱

苷的定量测定 ，见图 ７ 。

图 7 　芪黄扶正颗粒 HPLC图
A ．对照品溶液 ；B ．供试品溶液 ；C ．阴性对照溶液 ；１ ．马钱苷

3 ．3 ．2 　线性关系 　精密量取对照品溶液 １ ．０ ml置
１０ ml棕色量瓶 ，用 ７０％ 甲醇稀释至刻度 ，配制成浓

度为 ８０ ．４０ μg ／ml的对照品溶液 ；再从８０ ．４０ μg／ml
的对照品溶液中分别精密吸取 ０ ．５ 、１ ．０ 、１ ．５ 、２ ．５ 、

５ ．０ ml溶液置 １０ ml棕色量瓶 ，并用 ７０％ 甲醇稀释

至刻度 ，摇匀 ，得系列浓度的马钱苷对照品溶液 。按

照“３ ．１”项下测定 。以峰面积为纵坐标（Y ） ，对照品

浓度为横坐标（X ，μg／ml） ，进行线性回归 ，得线性方

程 ：Y ＝ １８ ．５０ X － ３ ．２７３ ，r ＝ ０ ．９９９ ９ 。结果表明 ，马

钱苷浓度在 ４ ．０２ ～ ８０ ．４０ μg／ml范围内呈现良好的
线性关系 。

3 ．3 ．3 　 精密度试验 　 取同一份对照品溶液

（４０ ．２０ μg／ml）６份 ，按照“３畅１”项下测定 ，计算峰面

积 RSD值 。结果峰面积 RSD 为 ０畅１０％ ，表明本方

法精密度良好 。

3 ．3 ．4 　重复性试验 　 从同一批样品中精密称取样
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品 ６份 ，每份约 ３ g ，按照“３畅１”和“３畅２畅２”项下同法

操作 ，计算马钱苷含量和 RSD值 。结果马钱苷平均

含量为３４７畅５１ μg／g ，RSD为 ０畅３５％ ，表明本方法重

复性良好 。

3 ．3 ．5 　稳定性试验 　取同一份供试品溶液 ，室温下

放置 ，分别于 ０ 、２ 、４ 、８ 、１２ h 后测定 ，计算马钱苷含

量并计算 RSD值 。结果 RSD 为 ０畅２２％ ，表明供试

品溶液在室温下放置 １２ h基本稳定 。

3 ．3 ．6 　加样回收率试验 　 称取已知含量的同一批

芪黄扶正颗粒 ９ 份 （批号 ：１６０３０１ ，马钱苷含量

３４７畅５１ μg／g） ，依次精密加入样品含量 ８０％ 、

１００％ 、１２０％ 的马钱苷对照品 ，按“２ ．２ ．３”和“２ ．２ ．１”

项下方法同法操作 ，计算平均回收率 ，结果见表 １ 。

表 1 　芪黄扶正颗粒加样回收率试验结果（n＝ ９）

已知含量
（m／μg）

加入量
（m／μg）

测得量
（m／μg）

回收率
（％ ）

平均回
收率（％ ）

RSD
（％ ）

５２１ _．６８ ４１０ �．０４ ９３１ 摀．５２ ９９  ．９５ ９９ 灋．０２ ０ 骀．６４

５２２ _．１３ ４１０ �．０４ ９３２ 摀．２６ １００  ．０２

５２５ _．１６ ４１０ �．０４ ９３０ 摀．１９ ９８  ．７８

５２１ _．２０ ５２２ �．６０ １ ０３７ 摀．０２ ９８  ．７０

５２３ _．１１ ５２２ �．６０ １ ０３５ 摀．６２ ９８  ．０７

５２１ _．８２ ５２２ �．６０ １ ０３８ 摀．２３ ９８  ．８２

５２５ _．６１ ６２７ �．１２ １ １４８ 摀．２９ ９９  ．２９

５２０ _．５０ ６２７ �．１２ １ １４０ 摀．５６ ９８  ．８７

５２３ _．９８ ６２７ �．１２ １ １４２ 摀．６５ ９８  ．６５

3 ．3 ．7 　样品含量测定 　取 ３批芪黄扶正颗粒样品 ，

按“２ ．２ ．１”和“２ ．２ ．３”项下方法 ，测定马钱苷含量 ，结

果见表 ２ 。

表 2 　马钱苷含量测定结果（n＝ ３）

批号 含量（μg ／g）
１６０３０１ _３４７ u．５１

１６０３１５ _３２０ u．２５

１６０３３１ _３３０ u．８３

4 　讨论

4 ．1 　主要药味的鉴别 　本研究采用 TLC法建立了
芪黄扶正颗粒中黄芪 、熟地黄 、山茱萸 、当归 、川芎等

八味中药的定性鉴别方法 ，实现了对方中主要药味

的鉴别 ，能更全面地控制该制剂质量 。其中 ，黄芪 、

熟地黄 、山茱萸 、赤芍 、牡丹皮均采用相同的前处理

方法 ，简化了芪黄扶正颗粒的鉴别操作 。 枟中国药

典枠关于川芎的 TLC鉴别采用脂溶性较强的成分欧
当归内酯 A 为对照品 ，因欧当归内酯 A 水溶性较
差 ，以水为提取溶剂的芪黄扶正颗粒未能鉴定出该

成分 ；鉴于川芎和当归具有相同活性成分阿魏酸 ，故

以其为对照同时鉴定两药 。牡丹皮中虽有较高含量

的丹皮酚 ，水提液可鉴定出该成分 ，但丹皮酚为挥发

性成分 ，经颗粒制备 、干燥后损失较大 ，未能在终产

品颗粒剂中鉴定出 ，故以其另一主要成分芍药苷为

对照 ，建立与赤芍的同时鉴定方法 。

4 ．2 　指标性成分的选择 　 芪黄扶正颗粒君药为黄

芪和 熟 地 黄 ，黄 芪 指 标 性 成 分 为 黄 芪 甲

苷（ ≥ ０畅０４％ ）和毛蕊异黄酮葡萄糖苷（ ≥ ０ ．０２％ ） ，

熟地黄指标性成分为毛蕊花糖苷（ ≥ ０ ．０２％ ） ，含量

均较低 ，且蒸发光散射检测器不易于普及 ，经筛选 ，

选择了具有较高含量马钱苷（ ≥ ０ ．６％ ）的臣药山茱

萸作为含量测定药味 。

　 　 本研究建立了芪黄扶正颗粒主要药味的 TLC
鉴别方法 ，并建立了山茱萸中马钱苷的 HPLC 含量
测定方法 ，方法专属性 、可靠性强 ，能有效用于芪黄

扶正颗粒的质量控制 ，同时亦为芪黄扶正颗粒质量

标准的制订奠定了实验基础 。
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