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麸炒白术配方颗粒特征图谱及白术内酯Ⅲ含量测定研究 
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摘要：目的  建立麸炒白术饮片和麸炒白术配方颗粒中白术内酯Ⅲ的含量测定方法，并同时建立麸炒白术配方颗粒的

HPLC 特征图谱。方法  采用色谱柱为 Welch Xtimate C18 柱(250 mm×4.6 mm，5 μm)；流动相为乙腈-水溶液，梯度洗脱；

体积流量 1.0 mL·min1；柱温 30 ℃；检测波长 224 nm；进样量 10 μL。结果  建立了麸炒白术饮片及颗粒中白术内酯Ⅲ

的含量测定方法，白术内酯Ⅲ在 0.031 3~0.782 4 μg 内与色谱峰面积呈良好的线性关系；麸炒白术饮片和麸炒白术配方颗

粒平均加样回收率分别 102.0%(RSD=1.88%)，101.0%(RSD=1.02%)；建立了麸炒白术配方颗粒的 HPLC 特征图谱，确立

了 8 个特征峰。结论  该方法准确、可靠，为麸炒白术配方颗粒的工艺研究及质量控制提供了参考依据。 
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Study on HPLC Specific Chromatogram of Bran-processed Atractylodes Formula Granule and 

Determination of Atractylenolide Ⅲ 
 

HUANG Yan1, YAO Jianbiao2, LAI Yunfeng2, WANG Ruwei2*(1.Pharmacy College of Zhejiang Chinese Medicine 
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ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish an HPLC method for the determination of atractylenolide  in branⅢ -processed 
atractylodes and bran-processed Atractylodes Formula granule, and to establish the specific chromatogram of bran-processed 
Atractylodes Formula granule. METHODS  The chromatographic separation was performed on a Welch Xtimate C18 column 

(250 mm×4.6 mm, 5 μm). The mobile phase was a mixture of acetonitrile-water in gradient elution at a flow rate of 1.0 mL·min1. 
The detection wavelength was 224 nm and the column temperature was set at 30 .℃  RESULTS  The linear range of 
atractylenolide  in branⅢ -processed atractylodes and bran-processed Atractylodes Formula granule was 0.031 3-0.782 4 μg, with 
average recovery of 102.0%(RSD=1.88%) and 101.0%(1.02%). The HPLC specific chromatogram of bran-processed 
Atractylodes Formula granule showed 8 characteristic peaks. CONCLUSION  The method is reliable and accurate, and can 
provide a reference for the technical study and quality control of bran-processed Atractylodes Formula granule. 
KEY WORDS: bran-processed Atractylodes Formula granule; atractylenolide ; Ⅲ content determination; specific chromatogram; 
quality study 
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白术为菊科植物白术Atractylodes acrocephala 

Koidz.的干燥根茎[1]，为传统的“浙八味”药材之

一，主产地为浙江，在全国各地均有种植。其炮

制品主要有土炒白术和麸炒白术，白术麸炒后，

其燥性缓和，健脾作用增加，性味归经同白术，

常用于脾胃不和，痰饮停滞，脘腹痞满等[2-3]。麸

炒白术配方颗粒是麸炒白术饮片经现代提取技术

及制剂工艺精制而成，在临床上可代替麸炒白术

饮片，因而对其的研究有着十分积极的意义。麸

炒白术中的白术内酯类成分为麸炒白术的特征成

分，同时也是主要有效成分[4-11]。中国药典2015年

版未规定白术的含量测定指标，并且现有的质量

研究报道主要为测定白术中内酯类成分的含量，

对于麸炒白术配方颗粒的成分研究还鲜有报道。

本研究参照《中药配方颗粒管理暂行规定》制备

配方颗粒，以此为基础，建立了麸炒白术饮片及

颗粒中白术内酯Ⅲ的含量测定方法，同时建立了

麸炒白术配方颗粒的特征图谱，确立了8个特征

峰，为麸炒白术配方颗粒的质量控制及工艺研究

提供了参考依据。 

1  仪器及材料 

Agilent 1260 高效液相色谱仪(美国 Agilent 公

司)，配二极管阵列检测器。白术内酯Ⅲ对照品(中

国食品药品检定研究院，批号：111978-201501，
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纯度：99.9%)；白术内酯Ⅱ对照品(中国食品药品

检定研究院，批号：111976-201501；纯度：99.9%)；

苍术酮对照品(成都普菲德生物技术有限公司，批

号：16030401，纯度≥96%)；麸炒白术饮片(金华

市益康医药有限公司，批号：150101，150102，

150103) ； Agilent Zorbax XDB-C18 色 谱 柱

(250 mm×4.6 mm， 5 μm)； Kromasil 100 C18 

Dimensions 色谱柱(250 mm×4.6 mm，5 μm)；

Welch Xtimate C18 色谱柱 (250 mm×4.6 mm，

5 μm)。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件 

以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂(规定色谱

柱：柱长为 25 cm，内径为 4.6 mm，粒径为 5 μm，

Welch Xtimate C18 柱)；以乙腈为流动相 A，水为

流动相 B，梯度洗脱程序：0~30 min，40%→50% A；

30~45 min，50% A；45~50 min，95% A；柱温为

30 ℃；流速为 1.0 mL·min1；检测波长为 224 nm。 

2.2  配方颗粒的制备 

参照《中药配方颗粒管理暂行规定》，以 3 批

麸炒白术饮片为源头，制备 15 批麸炒白术配方颗

粒。制备工艺：取麸炒白术饮片 2 kg，加水煎煮 2

次，每次加 4 倍量水，每次煎煮 1 h，滤过，滤液

浓缩至相对密度约 1.20(60 )℃ ，85 ℃减压干燥，

粉碎，加糊精适量，混 ，制粒，即得麸炒白术

配方颗粒。 

2.3  供试品和对照品溶液制备 

2.3.1  对照品溶液的制备  精密称取白术内酯Ⅲ 

9.79 mg，白术内酯Ⅱ 3.62 mg，苍术酮 9.21 mg，

分别用甲醇溶解并定容至 50，25，50 mL 量瓶中，

混 ，即得母液，冰箱中保存备用。 

2.3.2  供试品溶液的制备  麸炒白术饮片供试品

溶液：取本品粉末 1.00 g，精密称定，置锥形瓶中，

加入 80%甲醇 50 mL，密塞，称定质量，超声

20 min，放至室温，称定质量，用 80%甲醇补足质

量，过滤，取续滤液，备用，避光操作。 

麸炒白术配方颗粒供试品溶液(供含量测定

用)：取本品粉末1.00 g，精密称定，置锥形瓶中，

加入80%甲醇50 mL，密塞，称定质量，超声20 min，

放至室温，称定质量，用80%甲醇补足质量，过滤，

取续滤液，备用，避光操作。 

麸炒白术配方颗粒供试品溶液(供特征图谱检

测用)：取本品粉末2.00 g，置锥形瓶中，加入80%

甲醇50 mL，密塞，超声20 min，滤过，蒸干，用

60%甲醇溶解，转移定容至5 mL，过滤，取续滤

液，备用，避光操作。 

2.3.3  空白对照溶液制备  麸炒白术饮片空白对

照溶液：具塞锥形瓶中加入 80%甲醇 50 mL，按

“2.3.2”项下方法制得空白对照溶液。 

麸炒白术配方颗粒空白对照溶液：按配方颗

粒有关标准，由相关辅料按“2.2”项下方法制得

配方颗粒，再按“2.3.2”项下方法制得空白对照

溶液。 

2.4  白术内酯Ⅲ含量测定方法学考察 

2.4.1  专属性考察  取对照品溶液、供试品溶液

及空白对照溶液，按“2.1”项下方法进样检测，

结果白术内酯Ⅲ能达到基线分离，空白对照无干

扰，结果见图 1。 

 
图 1  高效液相色谱图 
A阴性供试品溶液；B对照品溶液；C麸炒白术饮片供试品溶液；

D麸炒白术配方颗粒供试品溶液；1白术内酯Ⅲ；2白术内酯Ⅱ。 

Fig. 1  HPLC chromatograms 
Anegative sample solution; Bcontrol solution; Csample solution of 

bran-processed atractylodes; Dsample solution of bran-processed 

atractylodesformula granule; 1atractylenolide Ⅲ; 2atractylenolide Ⅱ. 

2.4.2  线性关系考察  精密量取“2.3.1”项下白

术内酯Ⅲ对照品溶液适量，采用倍数稀释法进行

稀释，得到 6 个不同浓度的系列对照溶液，按“2.1”

项下色谱条件进行分析，并记录色谱峰面积。以

色谱峰峰面积(Y)对进样量(X)进行线性回归，得回

归方程、相关系数 (r) 和线性范围，结果为

Y=27.10X5.128，R2=0.999，线性范围 0.031 3~ 
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0.782 4 μg。 

2.4.3  仪器精密度试验  精密吸取“2.3.1”项下

白术内酯Ⅲ对照品母液，采用倍数稀释法，稀释

至 19.58 μg·mL1。精密吸取白术内酯Ⅲ对照品溶

液 10 μL，连续进样 5 次，按“2.1”项下色谱条件

测定峰面积值，求得白术内酯Ⅲ精密度 RSD 为

0.57%。 

2.4.4  稳定性试验  按“2.3.2”项下方法制备供

试品溶液，分别于制备后 0，4，8，12，24，36 h

注入液相色谱仪，记录白术内酯Ⅲ峰面积。测得

麸炒白术饮片和麸炒白术配方颗粒的峰面积的

RSD 分别为 0.86%和 0.78%，表明供试品溶液在

36 h 内稳定。 

2.4.5  重复性试验  按“2.3.2”项下方法制备 6

份供试品溶液，进样分析，测得麸炒白术饮片和

麸炒白术配方颗粒含量的 RSD 分别为 1.55%和

0.98%，表明本法重复性良好。 

2.4.6  回收率试验  取已知含量的同一批样品 6

份，每份取约 0.5 g，精密称定，按“2.3.2”项下

方法制备供试品溶液，精密加入白术内酯Ⅲ对照

品溶液，进样测定，计算回收率，结果见表 1 和

表 2。麸炒白术饮片和麸炒白术配方颗粒的回收率

平均值分别为 102.0%和 101.0%，RSD 分别为

1.88%和 1.02%。麸炒白术饮片和麸炒白术配方颗

粒的回收率、RSD 均符合要求，说明方法的回收

率良好。 

2.4.7  样品的测定  取不同批次的麸炒白术饮片

和麸炒白术配方颗粒样品，按“2.3.2”项下的方

法制备供试品溶液，按“2.1”项下色谱条件进行

测定，记录色谱峰面积。含量测定结果见表 3，表

明相同批次麸炒白术饮片制备的配方颗粒，含量测

定结果相近，表明配方颗粒的制备工艺相对稳定。 

表 1  麸炒白术饮片中白术内酯Ⅲ加样回收率试验(n=6) 

Tab. 1  Recovery of atractylenolide  in branⅢ -processed 
atractylodes(n=6) 

称样量/ 

mg 

样品含 

量/mg 

加入量/ 

mg 

测得值/ 

mg 

回收率/ 

% 

平均回

收率/%

RSD/
% 

506.7 0.212 8 0.195 6 0.416 6 104.2 

102.0 1.88

506.9 0.212 9 0.195 6 0.409 0 100.3 

506.5 0.212 7 0.195 6 0.408 6 100.2 

506.8 0.212 9 0.195 6 0.409 5  99.6 

506.8 0.212 9 0.195 6 0.413 3 102.5 

506.7 0.212 8 0.195 6 0.416 7 104.2 

表 2  麸炒白术配方颗粒中白术内酯Ⅲ加样回收率试验

(n=6) 
Tab. 2  Recovery of atractylenolide  in branⅢ -processed 
atractylodes formula granule(n=6) 

称样量/

mg 

样品含

量/mg

加入量/

mg 

测得值/ 

mg 

回收率/ 

% 

平均回

收率/%

RSD/
% 

506.9 0.131 8 0.125 4 0.2573 100.1 

101.0 1.02

507.1 0.131 8 0.125 4 0.2583 100.9 

507.2 0.131 9 0.125 4 0.2574 100.1 

506.3 0.131 6 0.125 4 0.2602 102.6 

506.5 0.131 7 0.125 4 0.2596 102.0 

507.4 0.131 9 0.125 4 0.2579 100.4 

表 3  样品中白术内酯Ⅲ含量测定结果 

Tab. 3  Contents of atractylenolide Ⅲ in bran-processed 
atractylodesand formula granule  

饮片批号
白术内酯Ⅲ

含量/mg·g1

饮片相应的 

颗粒批号 

白术内酯Ⅲ 

含量/mg·g1 

150101 0.42 

20160501 0.26 

16051801 0.26 

16051802 0.25 

16051901 0.28 

16051902 0.27 

150102 0.38 

20160502 0.24 

16051903 0.25 

16051904 0.23 

16052401 0.23 

16052402 0.26 

150103 0.38 

20160503 0.24 

16052403 0.23 

16052404 0.24 

16052405 0.25 

16052406 0.25 

2.5  麸炒白术配方颗粒特征图谱方法学考察 

2.5.1  专属性考察  精密量取白术内酯Ⅲ、白术

内酯Ⅱ对照品溶液适量配成混合对照品溶液后，

取混合对照品溶液、供试品溶液及空白对照溶液，

按“2.1”项下方法进样检测，结果空白对照无干

扰，见图 2。 

 
图 2  麸炒白术配方颗粒特征图谱 
S白术内酯Ⅲ；6白术内酯Ⅱ。 

Fig. 2  HPLC specific chromatogram of bran-processed 
Atractylodes Formula granule 
Satractylenolide  ;Ⅲ  6atractylenolide Ⅱ. 
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2.5.3  仪器精密度试验  精密吸取同一供试品溶

液 10 μL，连续进样 5 次，结果表明各共有峰相对

保留时间的 RSD<0.106%，以及峰 4、峰 6 相对于

S 峰的相对峰面积 RSD 均<0.266%，说明仪器精

密度良好。 

2.5.4  稳定性试验  取同一供试品溶液 10 μL，分

别在 0，2，4，6，8，12，24 h 进样，检测图谱，

结果表明各色谱峰相对保留时间的 RSD<0.58%，

以及峰 4、峰 6 相对于 S 峰的相对峰面积 RSD 均

<0.306%，表明供试品溶液在 24 h 内稳定。 

2.5.5  重复性试验  精密称取同一样品 6 份，制

备成供试品溶液，按相同方法检测，结果表明各

共有峰相对保留时间的 RSD<0.126%，以及峰 4、

峰 6 相对于 S 峰的相对峰面积 RSD 均<0.401%，

表明该方法重复性良好。 

2.6  麸炒白术配方颗粒特征峰、相对保留时间及

相对峰面积的确定 

将麸炒白术配方颗粒按供试品溶液的制备方

法进行制备，精密吸取供试品溶液各 10 μL，注入

高效液相色谱仪进行测定，由图 3 色谱图可知，

白术内酯Ⅲ色谱峰分离良好，峰形稳定，且各样

品中均含有此峰，故将保留时间为 21.077 min 的

色谱峰(白术内酯Ⅲ)作为参照峰(S 峰)，确定了 8

个特征峰。综合其他品种测定结果[12]，其中峰 4 和

峰 6 相对峰面积较大而且色谱分离良好，因此用

来计算相对峰面积。结果见表 4，各峰的平均相对

保留时间分别为 0.357，0.408，0.487，0.737，1.628，

1.696，1.922；RSD分别为 0.156%，0.161%，0.040%，

0.038%，0.221%，0.050%，0.201%；将各峰平均

相对保留时间定为特征图谱规定值，此后检测相

对保留时间应在规定值的±5%以内。峰 4 的相对

峰面积≥0.03，峰 6 的相对峰面积≥0.10。 

3  讨论 

对比麸炒白术饮片、麸炒白术配方颗粒色谱

图中各峰面积的峰比，发现麸炒白术配方颗粒与

麸炒白术饮片相比，白术内酯Ⅲ的占比明显增加，

说明在饮片到颗粒的制备过程中，白术内酯Ⅲ的

转移率 高，为颗粒中的主要内酯类成分，因而

本次研究建立了麸炒白术饮片、麸炒白术配方颗

粒中白术内酯Ⅲ的含量测定方法，为麸炒白术配

方颗粒的质量控制提供了参考依据(注：白术内酯

Ⅱ在麸炒白术饮片制备成配方颗粒过程中转移率

较低，不纳入含量测定指标，因此配置其对照品

溶液仅用于定性研究)。另外在麸炒白术饮片含量

测定方法建立的过程中，发现用相同的方法制备

供试品溶液时，不同人员、不同时间操作每次所

测含量值有一定差异。分析其原因，认为可能是

在操作过程中苍术酮存在一定转化[12-18]，因此对

供试品溶液在高温、强光照下的稳定性进行考察。

结果见表 5，表明麸炒白术饮片样品溶液在 65 ℃

烘箱放置 24 h 时苍术酮的峰面积有一定减小趋

势，白术内酯Ⅲ有一定增大的趋势，但变化幅度 

表 4  麸炒白术配方颗粒特征图谱测定结果 

Tab. 4  The test of HPLC specific chromatogram of bran-processed atractylodesformula granule 

颗粒编号 
峰 1 相对 

保留时间 

峰 2 相对 

保留时间 

峰 3 相对 

保留时间 

峰 4 相对 

保留时间 

峰 5 相对 

保留时间 

峰 6 相对 

保留时间 

峰 7 相对 

保留时间 

20160501 0.358 0.407 0.487 0.737 1.635 1.697 1.930 

16051801 0.357 0.407 0.487 0.737 1.634 1.696 1.928 

16051802 0.358 0.407 0.487 0.737 1.628 1.697 1.922 

16051901 0.357 0.407 0.487 0.737 1.629 1.697 1.927 

16051902 0.357 0.408 0.487 0.737 1.622 1.696 1.920 

20160502 0.357 0.407 0.487 0.737 1.626 1.696 1.918 

16051903 0.358 0.407 0.486 0.737 1.631 1.697 1.926 

16051904 0.358 0.407 0.487 0.737 1.628 1.695 1.922 

16052401 0.356 0.407 0.487 0.737 1.624 1.696 1.920 

16052402 0.356 0.407 0.486 0.737 1.629 1.695 1.921 

20160503 0.357 0.407 0.487 0.737 1.626 1.696 1.919 

16052403 0.357 0.408 0.487 0.737 1.623 1.694 1.916 

16052404 0.356 0.410 0.487 0.737 1.627 1.696 1.921 

16052405 0.357 0.408 0.487 0.737 1.626 1.696 1.922 

16052406 0.357 0.408 0.487 0.737 1.626 1.696 1.919 

平均相对保留时间 0.357 0.408 0.487 0.737 1.628 1.696 1.922 

RSD/% 0.156 0.161 0.040 0.038 0.221 0.050 0.201 

相对保留时间区间 0.339~0.449 0.387~0.428 0.462~0.511 0.700~0.774 1.546~1.709 1.611~1.781 1.826~2.018
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不大。另外，麸炒白术饮片样品溶液在强光照射

(4 500 lx)6 h 时苍术酮的峰面积从 915.44 变为

58.27，有较大减小趋势，白术内酯Ⅲ的峰面积也

一定幅度的增加，因此为保证麸炒白术饮片含量

测定方法的准确性和稳定性，所有操作过程均需

避光操作。 

表 5  麸炒白术饮片样品溶液的影响因素实验 

Tab. 5  The test of influencing factors of bran-processed 
atractylodes solution 

麸炒白术饮片 

样品溶液 

白术内酯Ⅲ 

峰面积 

苍术酮 

峰面积 

0 h 216.92 915.44 

强光照 450 0 lx 2 h 229.60 583.25 

强光照 450 0 lx 4 h 247.06 102.47 

强光照 450 0 lx 6 h 258.26 58.27 

强光照 450 0 lx 24 h 277.10 28.11 

65  2℃  h 215.05 880.31 

65  4℃  h 216.11 882.66 

65  6℃  h 217.10 853.00 

65  24℃  h 228.13 811.42 

本研究在方法建立的过程中做了提取溶剂的

考察，包括不同浓度的甲醇和乙醇，提取倍数的

考察，提取时间的考察。 终确定方法为提取溶

剂为 80%乙醇 50 mL，超声 20 min。后取同一供

试品溶液，比较不同厂家不同型号色谱柱下各峰

的分离情况。色谱信息见实验材料。发现 Welch 

Xtimate C18 色谱柱(250 mm×4.6 mm，5 μm)各峰

的分离效果均良好，故需要规定色谱柱。另考察

不同柱温下(25，30，32，35 )℃ 色谱峰分离情况，

测得各共有峰相对保留时间 RSD<1.86%，各共有

峰相对峰面积 RSD<1.97%，方法耐用性较为良好。

但当温度为 35 ℃时，各峰保留时间提前，个别峰

的分离效果较差，因此建议柱温采用 30 ℃。 

4  结论 

本实验采用HPLC测定麸炒白术饮片和麸炒

白术配方颗粒中白术内酯Ⅲ的含量，线性关系良

好，精密度、重复性、回收率均符合要求，样品

稳定性好；同时建立麸炒白术配方颗粒的特征图

谱，各批颗粒色谱图中各特征峰稳定存在，且共

有峰相对保留时间的RSD均<0.2%，仅各色谱峰峰

面积有所变化。本研究方法可从多方面多角度控

制麸炒白术配方颗粒的质量，为其工艺研究及质

量标准的建立提供了参考依据。 
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