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摘要 }目的  快速简便的鉴别当归补血浸膏剂中的当归与党参 !甘草与芍药 ∀方法  用 �°�≤ 方法测定制剂中芍药苷和甘草

酸的含量 ∀薄层色谱法鉴别 w味药材 ∀结果  薄层色谱上均鉴别出制剂和各自药材的特征斑点 o而空白对照液无此斑点 ∀高

效液相色谱方法的建立 o相关系数分别为芍药苷 ρ� s q|||| o甘草酸 ρ� s q|||y o平均回收率芍药苷 || qxw h o� ≥⁄t qtt h ∀甘

草酸 |{ qz| h o � ≥⁄s qys h ∀结论  方法简便 o结果准确 ∀
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  当归补血浸膏具有气血双补之功效 o主治气血两虚 o面

色苍白 o心悸 o易疲劳等症 ∀是补血中成药之一 ∀在同类制

剂的鉴别试验中 o常采用每味药材分别地进行鉴别确认≈中

国药典≈≥  q一部 qusss oyx oz{  ∀对该制剂的薄层色谱采用

u种色谱条件 o即可鉴别当归与党参 !甘草与芍药 w味药材 ∀

用高效液相色谱法对该制剂中指标成分芍药苷与甘草酸进

行含量测定和方法建立 ∀

1  仪器及材料

1 q1  仪器

�≤2|�高效液相色谱仪 ~≥°⁄2y�∂ 紫外可见检测器 ~≥��2

y�自动进样器 ~≤2� w�数据处理机k日本岛津l ~⁄µ∏°°²±§固

定式点样器k美国l ~ ��≤��旋转薄膜蒸发仪k瑞士l ~≥�vuss

超声波仪 ∀

1 q2  材料

硅胶 �板k青岛 ts¦° ≅ us¦° os qux Λ°l ~甘草酸 !芍药苷

对照品k日本和光纯药工业株式会社含量 || qs h 以上l ~甲

醇 !乙晴k色谱纯l ~对照药材当归 !党参 !白芍 !甘草经四川大

学华西药学院生药教研室王天志教授鉴定 ~制剂样品由四川

大学华西药学院提供 ~其它试剂均为分析纯 ∀

2  定性鉴别

2 q1  对照药材提取物与阴性药材提取物的制备

分别取经粉碎的党参 !白芍 !甘草 !当归一定量 o加入

ys h的乙醇 ts倍 o冷浸 uw«后 o再按 vs°�r°¬±的速度进行渗

滤 o收集渗滤液 o回收乙醇液 o滤液浓缩 o喷雾干燥或冷冻干

燥得党参 !白芍 !甘草 !当归的对照药材提取物及各自缺味药

材的阴性对照药材提取物 ∀

2 q2  鉴别样品的制备

取本品制剂 {ªo党参 !白芍 !甘草对照药材提取物粉末 s q

sxªo当归对照药材提取物粉末 s qsuª以及缺党参 !甘草阴性

对照药材提取物 s qzªo缺白芍阴性对照药材提取物 s qyªo缺

当归阴性对照药材提取物 s qvªo分别加入 us°�水 o混匀后 o

再加入醋酸乙脂 vs°�o超声波提取 vs°¬±o离心 ts°¬±o分取

上层液旋转薄膜蒸发器减压浓缩至干 o残留物加 t°�无水乙

醇溶解 o即得样品供试液 o党参 !白芍 !甘草 !当归对照药材试
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液以及缺党参 !白芍 !甘草 !当归阴性对照药材试液 ∀

取甘草酸和芍药苷对照品溶液 o分别加乙醇制成每 t°�

含 t°ª的对照品溶液 ∀

2 q3  鉴别

取样品供试液和白芍 !甘草对照药材试液以及缺白芍 !

甘草阴性对照药材试液 o芍药苷 !甘草酸对照品溶液各 ts

Λ�o点样于硅胶 �板 o用醋酸乙酯2甲醇2水2冰醋酸 kzΒuΒtΒu

滴l混合液为展开剂 o预饱和 ts°¬±o展距 tu ¦° o风干后用 x

h香草醛乙醇液2ts h硫酸乙醇液ktΒtl混合试液喷雾显色 o

tsx ε 加热数分钟至斑点清晰 ∀供试品色谱与白芍对照药材

和芍药苷对照品相应的 �©值位置 s qxx有一致的紫色鉴别斑

点 o而对应的缺白芍阴性对照药材 �©值位置无相同的紫色

鉴别斑点 o以此鉴别白芍 ∀供试品色谱与甘草对照药材和甘

草酸对照品相应的 �©值位置 s qx{有一致的黄色鉴别斑点 o

而对应的缺甘草阴性对照药材 �©值位置无相同的黄色斑

点 o以此鉴别甘草 ∀见图 t ∀

图 1  ×�≤图谱

Φιγ 1  ≤«µ²°¤·²ªµ¤° ²©×�≤

t q当归补血浸膏 ~u q白芍对照药材 ~v q芍药苷对照品 ~w q缺白芍阴性

对照样品 ~x q甘草对照药材 ~y q甘草酸对照品 ~z q缺甘草阴性对照样

品

t q§¤±ª∏²¥∏¬∏̈ ­¬±ª¤²~u q¥¤¬¶«¤²~v q³¤̈ ²±¬̄²µ¬±~w q±̈ ª¤·¬√̈ ¶¤°³̄ k̈º¬·«²∏·

¥¤¬¶«¤²l ~x qª¤±¦¤²~y qª̄¼¦¼µµ«¬½¬¦¤¦¬§~z q±̈ ª¤·¬√¨¶¤°³̄ k̈º¬·«²∏·ª¤±¦¤²l

取样品供试液和党参 !当归对照药材试液以及缺党参 !

当归阴性对照药材试液各 ts Λ�o点样于硅胶 �板 o用石油醚

2醋酸乙酯2冰醋酸kyΒwΒtl混合液为展开剂 o预饱和 ts°¬±o展

距 tu ¦° o风干后用 x h香草醛乙醇液 }ts h硫酸乙醇液ktΒ

tl喷雾后 otsx ε 加热数分钟至斑点清晰 ∀供试品色谱与党

参对照药材对应的 �©值位置 s qv有颜色一致的兰色鉴别斑

点 o而对应的缺党参阴性对照药材 �©值位置无相同兰色斑

点 o以此鉴别党参 ∀见图 u ∀在紫外灯 vyx ±°下观察 o供试品

色谱与当归对照药材对应的 �©值位置 s qw{有颜色一致的的

黄绿色荧光鉴别斑点 o而对应的缺当归阴性对照药材 �©值

位置无相同的黄绿色荧斑点 o以此鉴别当归 o见图 u ∀

3  含量测定

3 q1  供试品溶液的制备

3 q1 q1  测定甘草酸含量的供试品溶液的制备  取供试品

6ªo精密称定 o加入稀乙醇 o溶解混匀后 o定容至 xs°�o即得

供试品溶液 t ∀

3 q1 q2  测定芍药苷含量的供试品溶液的制备  取供试品

2ªo精密称定 o加入稀乙醇 o溶解混匀后 o定容至 xs°�o即得供

试品溶液 u ∀

图 2  � q×�≤ 图谱k日光l ~�q×�≤ 图谱 k�∂vyx±°l

Φιγ 2  � q≤«µ²°¤·²ªµ¤° ²© ×�≤k§¤¼̄¬ª«·l�q≤«µ²°¤·²ªµ¤° ²© ×�≤

k�∂vyx±°l

t当归补血浸膏 ~u q党参对照药材 ~v q缺党参阴性对照样品 ~w q当归

对照药材 ~x q缺当归阴性对照样品

t q§¤±ª∏¬¥∏¬∏̈ ­¬±ª¤²~u q§¤±ª¶«̈ ±~v q±̈ ª¤·¬√̈ kº¬·«²∏·§¤±ª¶«̈ ±l ~w q§¤±ª2

ª∏¬~x q±̈ ª¤·¬√̈ ¶¤°³̄ k̈º¬·«²∏·§¤±ªª∏¬l

3 q2  对照品溶液的制备

分别取经干燥至恒重的甘草酸 xs°ªo芍药苷 ut°ªo精密

称定 o用稀乙醇溶解定容至 tss°�k储备液l o再分别准确量取

ts qs°�至 tss°�量瓶中 o用稀乙醇溶解定容 o即得甘草酸对

照品溶液和芍药苷对照品溶液 ∀

3 q3  色谱条件

色谱柱 ≥«¬°³¤¦® ≤�≤ �⁄≥ ky qs°° ≅ txs°° os qx Λ°l ~流

动相 }甘草酸测定采用四甲基氢化氨溶液kts ψ vssl2甲醇kvy

Βywl o磷酸调 ³� � y qss ~芍药苷测定采用乙腈2s qt h 磷酸溶

液ktxΒ{xl ~�∂ 检测波长 }甘草酸为 uxw±° o芍药苷为 uvs±° o

柱温 }甘草酸测定 ws ε o芍药苷测定室温 ∀

3 q4  专属性试验

分别取定性鉴别用的缺甘草阴性对照药材 !甘草酸对照

品 !当归补血浸膏制剂以及缺芍药阴性对照药材 o芍药苷对

照品 o当归补血浸膏制剂 o按 v qt方法制备样品 o按上述色

谱条件进样分析 o结果表明 o甘草酸和芍药苷各自的保留时

间内无干扰峰出现 ∀见图 v o图 w ∀

3 q5  线性关系考察

准确量取/ v qu0甘草酸储备液ks qx°ªr°�l t qs ov qs ox qs o

z qs ots qs°�分别置 ts°�量瓶中 o加稀乙醇稀释至刻度 o摇

匀 o在上述色谱条件下分别进样分析 ∀结果表明 }在s qsx ∗

s qwx°ªr°�的甘草酸浓度范围内峰面积与浓度呈良好的线

性关系 o回归方程 }Ψ� w xsu n vws zxuξ , ρ� s q|||y

准确量取/ v qu0芍药苷储备液ks qut°ªr°�l t qs ov qs ox q

s oz qs ots qs°�分置 ts°�量瓶中 o加稀乙醇稀释至刻度 o摇

匀 o在上述色谱条件下分别进性分析 ∀结果表明 }在s qsut ∗
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s qut°ªr°�的芍药苷浓度范围内峰面积与浓度呈良好的线

性关系 o回归方程 }Ψ� t z{t .x n ysz |ssξ , ρ� s q||| |

图 3  甘草酸测定的 �°�≤图谱

Φιγ 3  �°�≤ ≤«µ²°¤·²ªµ¤° ©²µ§̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²©ª̄¼¦¼µµ«¬½¬¦¤¦¬§

t q甘草酸对照品 ~u q缺甘草阴性对照样品 ~v q当归补血浸膏

t qª̄¼¦¼µµ«¬½¬¦¤¦¬§~u q±̈ ª¤·¬√̈ ¶¤°³̄¨kº¬·«²∏·ª¤±¦¤²l ~v q§¤±ª∏¬¥∏¬∏̈ ­¬±2

ª¤²

图 4  芍药苷测定的 �°�≤图谱

Φιγ 4  �°�≤ ≤«µ²°¤·²ªµ¤°¨©²µ§̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²©³¤̈ ²±¬̄²µ¬±

t q芍药苷对照品 ~u q缺芍药阴性对照样品 ~v q当归补血浸膏剂

t q³¤̈ ²±¬̄²µ¬±~u q±̈ ª¤·¬√̈ ¶¤°³̄¨kº¬·«²∏·¥¤¬¶«¤²l ~v q§¤±ªª∏¬¥∏¬∏̈ ­¬±ª¤²

3 q6  稳定性试验

分别准确量取同一批供试品溶液 ts Λ�按上述色谱条

件 o进样分析 o每隔 t«测定 t次 o共测定 x次 o甘草酸和芍药

苷含量的 � ≥⁄分别为 t qtu h及 t qts h ∀每天测定 t次 o连

续测定 v§o日间甘草酸和芍药苷含量的 � ≥⁄ u qst h 及

u qvu h ∀

3 q7  回收率试验

分别精密称取制剂处方中缺甘草阴性对照药材提取物

tªo缺芍药阴性对照品提取物 s qtªo各 x份 o准确加入甘草

酸对照品溶液和芍药苷对照品溶液一定量 o按/ v qt qt0和/ v q

t qu0供试品溶液的制备方法同样操作 o分别准确量取回收率

试验用供试液和甘草酸 !芍药苷对照品溶液各 ts Λ�o按各自

的色谱条件进行测定 o结果见表 t ∀

表 1  回收率试验结果

Ταβ 1  ×«̈ µ̈¶∏̄·²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·

对照品
加入量

k°ªl

实测量

k°ªl

回收率

k h l

平均回收

率k h l

� ≥⁄

k h l

甘草酸 t qx|{ t qx{u || qss

t qx|{ t qxzs |{ qux

t qx|{ t qxy| |{ qsz |{ qz| s qys

t qx|{ t qx|u || qyu

t qx|{ t qx{s |{ q{z

芍药苷 t qssx s q||{ || qvs

t qssx s q||t |{ qyt

t qssx t qstv tss q{s || qxw t qtt

t qssx s q|{| |{ qwt

t qssx t qstt tss qys

3 q8  重复性试验

准确量取甘草酸对照品溶液ks qsx°ª#°�pt ts Λ�o连续

进样 y次 o� ≥⁄为 s q|w h o准确量取芍药苷对照品溶液ks q

sut°ªr°�l ts Λ�o连续进样 x次 o� ≥⁄为 s q{s h ∀

3 q9  样品测定

分别取 v批供试品溶液 t和供试品溶液 u按上述甘草酸

和芍药苷色谱条件分别进样 tsΛ�测定 o用甘草酸或芍药苷

的峰面积计算该制剂中指标成分的含量 o结果见表 u ∀

表 2  当归补血浸膏中甘草酸与芍药苷的测定结果

Ταβ 2  ×«̈ ¦²±·̈±·¶²©³¤̈ ²±¬̄²µ¬± ¤±§ª̄¼¦¼µµ«¬½¬¦¬± §¤±ªª∏¬¥∏¬2

∏̈ ­¬±ª¤²

指标成分 批号
含量

k°ªrªl

平均含量

k°ªrªl

� ≥⁄

k h l

甘草酸 ussst s quty

s qutv s qutx s q|z

s qutz

usssu s qt|v

s qt|t s qt|v s qts

s qt|x

usssv s quvz

s quvx s quvw t qxw

s quvs

芍药苷 ussst s q|tt

s q|s| s q|sw t quu

s q{|t

usssu s q{ts

s q{st s q{sz s qy{

s q{tt

usssv s q{{{

s q{y| s q{{s t qvt

s q{|s

4  讨论

4 q1  在薄层色谱鉴别中的药材对照液和阴性k空白l对照液

o均由药材的单味浸膏粉和阴性浸膏粉制得 o与制剂的生产

工艺相一致 ∀保证了色谱鉴别方法的统一性 o平行性 ∀

4 q2  鉴别方法中的对照品提取物和阴性对照品的取样量是

根据各自的提取收率和处方中的比例计算而得 ∀

4 q3  在鉴别中 o党参和当归未找到理想的标准对照品 o所以

采用单味药材提取物作为斑点的对照 ∀

收稿日期 }ussv2sv2ts
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