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芪珠升白口服液多指标成分测定及质量评价
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!A*陕西中医药大学"陕西 咸阳 DA!"$C#!*陕西省中药基础与新药研究重点实验室"陕西 咸阳 DA!"$C#

B*陕西中医药大学第二附属医院"陕西 咸阳 DA!"$C#$*陕西中医药大学制药厂"陕西 咸阳 DA!"aB$

摘&要"目的 建立芪珠升白口服液质量评价方法"为制定质量标准提供依据' 方法 采用薄层色谱!SX=$法

对黄芪&珠子参和当归进行定性鉴别"采用^3;(1:(!C#% 型高效液相色谱仪"选用F2(1;:7-EG'HB 色谱柱"以乙腈H

"*Ai磷酸水为流动相梯度洗脱"检测波长为 !"B 2N测定方中主要药效成分特女贞苷&人参皂苷 I,&竹节参皂

苷
.

3&甘草酸含量' 结果 SX=斑点分离度好"阴性无干扰#特女贞苷&人参皂苷I,&竹节参皂苷
.

3&甘草酸质量

浓度分别在 "*AD"a gA*D"a" NQ.NX

hA

&"*A""" gA*"""" NQ.NX

hA

&"t"a%C g"*a%C" NQ.NX

hA和 "t"a%C g

"ta%C" NQ.NX

hA范围内线性关系良好"相关系数分别为 "*###C&"*###a&"*###a&"*###D"平均加样回收率分别

为 #a*!Ci&#%*#"i&#%*DCi&#a*"#i"I'G分别为 A*Cai&!*Dai&A*a$i&!*%ai' 结论 所建立的定性定量
方法稳定可行"重复性好"可用于芪珠升白口服液质量评价'

关键词"芪珠升白口服液#多指标成分#质量评价#薄层色谱法#含量测定

中图分类号"I!aC&&&文献标识码"J& 文章编号"!"#CHAB$"!!"!!$"$H"AA$H"%

GEF"A"*AB$!$KL*@2M7*L:@;@N*!"!!*"$*"!!

&&芪珠升白口服液是陕西中医药大学附属医院

在长期临床实践基础上"结合民间使用经验"选用

黄芪&女贞子&珠子参&当归&灵芝&甘草制成的一

种用于放化疗致白细胞减少的复方中药制剂"具

有升高白细胞&增强机体免疫功能的作用*AH$+

' 目

前对其研究主要包括升高白细胞和改善免疫功能

等药效学的初步研究*%+

"未对其进行定性&定量分

析"难以准确控制其质量' 本研究采用薄层色谱

法对黄芪&珠子参&当归进行定性鉴别#采用高效

液相色谱!OTX=$法对女贞子中活性成分特女贞

苷"珠子参中活性成分人参皂苷 I,和竹节参皂苷

.

3"甘草中活性成分甘草酸进行定量分析"并参

照 !"!" 年版,中国药典- !四部$对芪珠升白口服

液的相对密度&)O值等进行测定*C+

"以期为芪珠

升白口服液的质量控制提供参考'

MN仪器与试药

M*MN仪器N^3;(1:(!C#% 型高效液相色谱仪!包

括自动进样器"四元泵"柱温箱"!##aTGJ检测

器$#'Za!""OG型超声波清洗器!上海冠特超声仪

器有限公司$#OOH! 型恒温水浴锅!北京科伟永兴

仪器有限公司$#\_!"$ 型电子天平!万分之一"瑞

士梅特勒H托利多公司$#远红外辐热炉!米技电子

电器上海有限公司$'

M*ON试药N黄芪&珠子参&女贞子&当归&灵芝&甘

草饮片均购自陕西兴盛德药业有限责任公司"经

检验均符合陕西省中药饮片标准#特女贞苷&人参

皂苷I,&竹节参皂苷
.

3&甘草酸铵!批号分别为

O'A#%A%'A&O'A#AA%_!&O'A#!A%_A&O>A#AA%'!"

宝鸡辰光生物科技有限公司"含量%#ai$#黄芪甲

苷!批号%"DaAH!"""a"中国食品药品检定研究院$#

色谱乙腈&磷酸!天津市科密欧化学试剂有限公

司"分析纯$#GA"A 大孔树脂!批号%AD"C!%"上海

蓝季科技发展有限公司$#硅胶 \板 !批号%

!"A#"#"B"青岛海洋化工有限公司$'

ON方法与结果

O*MN含量测定

O*M*MN色谱条件N色谱柱%F2(1;:7-EG'HB 色谱柱

!$*C NNz!%" NN"%

&

N$#流动相乙腈!J$H"*Ai

!

!!

基金项目"陕西省科技厅项目!!"A#UGX'R"$H"BH"!"#陕西中医药大学学科创新团队项目!!"A#H̀XA!"

通讯作者"宋小妹&教授' [HN37-(:,2Q673,NbA!C*@,N
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磷酸水!_$"洗脱程序!" g!% N72"A%i g!"iJ#

!% gBD N72"!"i g!%iJ#BD g%! N72"!%i g

B"i#%! g%% N72"B"i gB%i"%% gC" N72"B%i g

$"i#C" gD" N72"$"i g$!i$#检测波长 !"B 2N#

流速 A*" NX/N72

hA

#进样量 A"

&

X#柱温 B" |'

O*M*ON混合对照品溶液的制备N分别取特女贞

苷&人参皂苷I,&竹节参皂苷
.

3&甘草酸对照品适

量"精密称定"置棕色容量瓶中"加甲醇 A" NX"

制成特女贞苷 A*D"a NQ/NX

hA

&人参皂苷 I,

A*"" NQ/NX

hA

&竹节参皂苷
.

3"*a%C NQ/NX

hA

&

甘草酸 "ta%C NQ/NX

hA 的混合对照品溶液'

!A" |以下保存$'

O*M*PN供试品溶液的制备N取口服液 ! NX"通过

GA"A 大孔树脂!内径为 A*% @N"柱高为 B" @N$"依

次用 !_+水"B_+!"i乙醇"%_+C"i乙醇洗脱"

收集 C"i乙醇洗脱液"蒸干"残渣用甲醇溶解于

% NX量瓶中"用甲醇稀释至刻度"摇匀"作为供试

品溶液"备用'

O*M*QN阴性样品溶液的制备N按处方比例及生

产工艺分别制备不含女贞子&珠子参&甘草药材的

口服液阴性样品"按(!*A*B)项下方法制备"即得'

O*M*TN专属性考察N取供试品溶液&对照品溶

液&阴性样品溶液"按(!*A*A)项下色谱条件进行

测定"阴性无干扰' 结果见图 A'

J*供试品溶液#_*对照品溶液#=g[*女贞子&珠子参&甘草阴性对照溶液#A*特女贞苷#!*人参皂苷I,#

B*竹节参皂苷
.

3#$*甘草酸铵

图 A&OTX=色谱图

O*M*UN线性关系考察N精密吸取(!*A*!)项下制

备好的混合对照品溶液 !*" NX&A*% NX&A*" NX&

"*% NX&"*! NX置 ! NX量瓶中"加甲醇定容至刻

度' 在(!*A*A)项下条件测定峰面积"以对照品质

量浓度!G$与峰面积!$$作标准曲线"得回归方

程"结果见表 A'

表 A&$ 种指标成分的线性范围考察结果

成分 回归方程
相关

系数

线性范围

!NQ.NX

hA

$

特女贞苷
$va*$"B zA"

C

GHA*"Aa zA"

%

"*###C "*AD"a gA*D"a"

人参皂苷I,

$v!*#a% zA"

C

GHA*a$C zA"

$

"*###a "*A""" gA*""""

竹节参皂苷
.

3

$v!*a$a zA"

C

GH!*A!# zA"

$

"*###a "*"a%C g"*a%C"

甘草酸铵
$vA*CAA zA"

C

GHA*D"a zA"

$

"*###D "*"a%C g"*a%C"

O*M*VN精密度实验N精密吸取混合对照品溶液

A"

&

X"连续重复进样 C 次"按(!*A*A)项下色谱条

件测定峰面积"结果特女贞苷&人参皂苷I,&竹节参

皂苷
.

3&甘草酸铵峰面积的 I'G分别为 "t$Ai&

"t%ai&"*#ai&A*"#i' 表明该仪器精密度良好'

O*M*XN重复性实验N精密移取同一批口服液样

品!批号%!A"B"A$! NX"按(!*A*B)项下方法制备"

平行 C 份"精密吸取 A"

&

X"注入液相色谱仪测定"

特女贞苷&人参皂苷 I,&竹节参皂苷
.

3&甘草酸铵

平均含量分别为 "*D"$ NQ/NX

hA

&"*D$% NQ/NX

hA

&

"*%#% NQ/NX

hA

&"*$B! NQ/NX

hA

"I'G分别为

A*CCi&!*"Ci&!*"!i&A*D#i"表明本方法重复

性良好'

O*M*SN稳定性实验N取口服液!批号%!A"B"A$"
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按(!*A*B)项下方法制备"分别在 ""B"C"#"A! 和

!$ 5按(!*A*A)项下色谱条件测定"结果特女贞

苷&人参皂苷I,&竹节参皂苷
.

3&甘草酸铵峰面积

的I'G为 A*$$i&A*B!i&A*aDi&!*"Ai"表明本

品 !$ 5内稳定性良好'

O*M*MWN加样回收率实验N取重复性试验项下的

样品 A NX"平行 C 份"精密加入特女贞苷&人参皂

苷I,&竹节参皂苷
.

3&甘草酸铵对照品适量"再按

(!*A*B)项下方法制备"测定含量"平均回收率分

别为 #a*!Ci&#%*#"i&#%*DCi&#a*"#i"I'G分

别为 A*Cai&!*Dai&A*a$i&!*%ai"表明回收率

良好' 结果见表 !'

表 !&回收率实验结果!# vC$

成分 取样量!NX$ 样品含量!NQ$ 对照品加入量!NQ$ 测得量!NQ$ 回收率!i$ 平均回收率!i$ I'G!i$

特女贞苷 A*" "*D"$ "*a%$ A*%B$ #D*A# #a*!C A*Ca

A*" "*D"$ "*a%$ A*%$C #a*%#

A*" "*D"$ "*a%$ A*%!a #C*$#

A*" "*D"$ "*a%$ A*%B% #D*BA

A*" "*D"$ "*a%$ A*%$# #a*#%

A*" "*D"$ "*a%$ A*%CD A"A*"%

人参皂苷I, A*" "*D$% "*%" A*!A% #$*"" #%*#" !*Da

A*" "*D$% "*%" A*!$" ##*""

A*" "*D$% "*%" A*!AB #B*C"

A*" "*D$% "*%" A*!AD #$*$"

A*" "*D$% "*%" A*!$B ##*C"

A*" "*D$% "*%" A*!A# #$*a"

竹节参皂苷
.

3 A*" "*%#% "*$!a "*### #$*B# #%*DC A*a$

A*" "*%#% "*$!a A*"AA #D*!"

A*" "*%#% "*$!a "*##% #B*$C

A*" "*%#% "*$!a A*""A #$*aC

A*" "*%#% "*$!a A*""# #C*DB

A*" "*%#% "*$!a A*"A$ #D*#"

甘草酸铵 A*" "*$B! "*$!a "*a$D #C*#C #a*"# !*%a

A*" "*$B! "*$!a "*a%% #a*aB

A*" "*$B! "*$!a "*aB# #%*"#

A*" "*$B! "*$!a "*a$% #C*%"

A*" "*$B! "*$!a "*a%% #a*aB

A*" "*$B! "*$!a "*aD" A"!*B$

O*M*MMN耐用性实验N本实验考察了F2(1;:7-EG'H

B色谱柱!$*C NNz!%" NN"%

&

N$和 S5(1N,_G'

O<)(1:7-=

Aa

色谱柱!%

&

N"$*C NNzA%" NN$"各组

分均能够达到较理想分离度"该方法耐用性良好'

O*M*MON样品含量测定N取a批口服液"按(!*A*B)

项下方法制备"按(!*A*A)项下条件测定' 结果见

表 B' 计算 a 批样品中特女贞苷&人参皂苷 I,&竹

节参皂苷
.

3&甘草酸铵的平均含量分别为

"tCaB NQ/NX

hA

&"*DAa NQ/NX

hA

&"*C"% NQ/NX

hA

&

"t%$" NQ/NX

hA

'

O*ONSX=法定性鉴别

O*O*MN黄芪SX=鉴别N参照文献*D+和 !"!" 年版

,中国药典-四部通则 "%"! 薄层色谱法*a+

"取口服

液 !" NX"加水饱和正丁醇萃取 ! 次"每次 !" NX"

弃去下层水液"合并 ! 次正丁醇液"再以氨试液洗

涤 ! 次"每次 !" NX"弃去下层氨试液"正丁醇液蒸

干"残渣加甲醇 ! NX溶解后"制成供试品溶液#按

照处方比例取 % Q"相同口服液制备工艺制成缺黄

芪的样品"同法制成阴性对照溶液#另取黄芪甲苷

对照品"加甲醇制成每 A NX含 A NQ的对照品溶

液' 吸取上述三种溶液各 %

&

X"分别点于同一硅

胶\薄层板上"以三氯甲烷H甲醇H水 !A%rDr!$

A" |以下放置的下层溶液为展开剂"展开"取出"

晾干"喷以 A"i硫酸乙醇溶液"于 A"% |加热至斑

点显色清晰"分别在日光和紫外光!BC% 2N$下检

视' 供试品色谱中"在与对照品色谱相应的位置

上"日光下显相同棕褐色斑点#紫外光下显相同颜

色的橙黄色荧光斑点' 结果见图 !' 阴性无干扰"

斑点分离较好'
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表 B&含量测定结果!# v!$

批号
特女贞苷

!NQ.NX

hA

$

人参皂苷I,

!NQ.NX

hA

$

竹节参皂苷
.

3

!NQ.NX

hA

$

甘草酸铵

!NQ.NX

hA

$

!A"B"A "*D"B "*D$% "*%#D "*$B%

!A"$"A "*CC% "*C#% "*C!C "*CA%

!A"%"A "*CDD "*C## "*%#$ "*%!a

!A"C"A "*CA" "*C"D "*%AA "*$D!

!A"D"A "*DD$ "*a$C "*C#B "*%aB

!A"a"A "*CD$ "*D"# "*C"# "*%D#

!A"#"A "*CaC "*D$" "*CA% "*%C#

!AA""A "*CD! "*D"$ "*%#% "*%BD

&&&&&&J&&&&&&&&&&&&_

A gB*供试品溶液#$*黄芪甲苷#%*阴性对照溶液

图 !&黄芪SX=图!J为日光&_为紫外光$

O*O*ON珠子参SX=鉴别N参照文献*#+和 !"!" 年

版,中国药典-四部通则 "%"! 薄层色谱法*a+

"取口

服液 % NX"用水饱和正丁醇振摇提取 B 次"每次

A% NX"合并正丁醇液"蒸干"残渣加甲醇 %NX加热

使溶解"作为供试品溶液#按照处方比例取 % Q"相

同口服液制备工艺制成缺珠子参的样品"同法制

成阴性对照溶液#对照药材 A Q"加水 B" NX回流

A 5"滤过"滤液浓缩至 A" NX同法制成对照药材溶

液#另取人参皂苷 I,对照品适量"加甲醇制成每

A NX含 ! NQ的对照品溶液' 吸取上述四种溶液

各 %

&

X"分别点于同一硅胶 \薄层板上"以正丁

醇H乙酸乙酯H甲醇H甲酸H水!A%rA"r"*%r"*Br!$的

上层溶液为展开剂"展开"取出"晾干"喷以 A"i硫

酸乙醇溶液"于 A"% |加热至斑点显色清晰"在紫

外光!BC% 2N$下检视' 结果见图 B' 在与对照品

色谱相应的位置上"紫外光下显相同颜色的荧光

斑点"阴性无干扰"斑点分离较好'

A gB*供试品溶液#$*对照药材溶液#

%*人参皂苷I,#C*阴性对照溶液

图 B&珠子参SX=图

O*O*PN当归 SX=鉴别N参照 !"!" 年版,中国药

典-一部当归项下薄层色谱鉴别*A"+和 !"!" 年版

,中国药典-四部通则 "%"! 薄层色谱法*a+

"取口服

液 A" NX"用乙醚振摇提取两次"每次 !" NX"合并

乙醚液"蒸干"残渣加乙醇 A NX使溶解"作为供试

品溶液#按照处方比例取 % Q"相同口服液制备工艺

制成缺当归的样品"同法制成阴性对照溶液#取当

归对照药材 A Q"加水 B" NX加热回流 A 5"滤过"滤

液浓缩至 A" NX同法制成对照药材溶液' 吸取上

述三种溶液各 A"

&

X"分别点于同一硅胶\薄层板

上"以正己烷H乙酸乙酯!!rA$为展开剂"展开"取

出"晾干"在紫外光!BC% 2N$下检视' 结果见图 $'

供试品色谱中"在与对照品色谱相应的位置上"紫

外光下显相同颜色的荧光斑点且阴性无干扰'

A gB*供试品溶液#$*对照药材溶液#

%*阴性对照溶液

图 $&当归SX=图
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O*PN检查

O*P*MN相对密度N照相对密度测定法!,中国药

典-!"!" 版四部 "C"A$对 B 批样品进行测定' 结

果见表 $'

表 $&相对密度测定结果!# vB$

批号 !A"B"A !A"$"A !A"%"A

相对密度 A*"# k"*!B A*"# k"*A! A*A" k"*A"

O*P*ON)O值N照 )O值测定法!中国药典 !"!"

版四部 "CBA$对 B 批样品测定' 结果见表 %'

表 %&)O值结果!# vB$

批号 !A"B"A !A"$"A !A"%"A

)O值 %*"% k"*"D $*a! k"*A" $*#C k"*"C

PN讨论

分别对芪珠升白口服液中黄芪&珠子参&当归进

行薄层鉴别"黄芪参照文献*D+与 !"!" 年版,中国药

典-!一部$确定采用正丁醇萃取后氨试液洗涤的方

法鉴别黄芪甲苷"所得图谱斑点清晰分离度较好'

珠子参与当归处理方法同 !"!" 年版,中国药典-

!一部$所收录的方法"并对当归展开条件优化为正

己烷H乙酸乙酯!!rA$使比移值适中"斑点清晰'

方中女贞子&珠子参&甘草在方中作为补益

药"据报道其均具有免疫调节或升高白细胞的作

用*AAHAB+

"根据 !"!" 年版,中国药典-对特女贞苷&

人参皂苷I,&竹节参皂苷
.

3&甘草酸铵进行定量

分析*A$+

"分别考察不同流动相甲醇H水"乙腈H水&

乙腈H"*Ai甲酸水与乙腈H"*Ai磷酸水"最终选取

乙腈H"*Ai磷酸水梯度洗脱后图谱基线平稳"分离

度较好' 本方为含 C 味药材的水煎液"成分复杂且

极性偏大"分别采用 %"i甲醇和稀乙醇稀释&正丁

醇萃取&大孔树脂洗脱收集的样品处理方法"结果

表明直接稀释与液液萃取的方法虽简单"可操作

性好但样品杂质过多影响较大"目标成分与杂质

峰较难达到有效分离"根据文献*A%H!"+与目标成分

特点选择GA"A大孔树脂进行提取"经预实验确定以

!_+水"B_+!"i乙醇"%_+C"i乙醇 !_+/5

hA洗

脱后收集 C"i乙醇洗脱液"此时供试品溶液提取

充分且无干扰"重复性"稳定性与回收率均良好'

本实验建立的薄层鉴别和含量测定方法可用于芪

珠升白口服液的质量评价与控制"也可为含有本

方药材的复方制剂含量测定提取方法提供参考'
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