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安胃颗粒的薄层鉴别与优化及有效成分含量测定
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 摘 要：目的 建立专属性强、可靠以及准确的质量控制方法以改善和提高安胃颗粒的质量标准。方法 运用硅胶

薄层层析色谱法，考察不同试剂的层析系统、温度和湿度以优化方中制黄连、丹参、乌药的薄层定性鉴别；运用紫外 –
分光光度法（UV-Vis）检测制剂中总生物碱的含量。结果 确定制黄连的展开系统为正丁醇 –冰醋酸 –水（7∶2.5∶2），
丹参的展开系统为甲苯 – 三氯甲烷 – 乙酸乙酯 – 甲醇 – 甲酸（2∶3∶4∶0.5∶2），乌药的展开系统为三氯甲烷 –
乙酸乙酯 – 甲酸（4∶3∶0.2），三个药的阴性均无干扰。经 UV-Vis 测定，该制剂总生物碱含量为 4.8328 mg/g，
RSD% 为 1.83%。结论 本研究建立了一种能有效提高安胃颗粒质量标准的方法，并具有重复性好、专属性强的特点。
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Thin layer identification and optimization of Anwei Granules and determination  
of active components
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ABSTRACT: Objective  To establish a specific, reliable and accurate quality control method to improve the quality 
standard of Anwei Granules. Methods  The chromatography system, temperature and humidity of different reagents were 
investigated by silica gel thin layer chromatography (TLC) to optimize the thin layer identification of Coptidis rhizoma, 
Radix salviae miltiorrhizae and Linderae Radix. The content of total alkaloids in the preparation was determined by UV-
Vis. Results  The development system of Coptidis rhizoma was determined to be n-butanol-acetic acid-water (7∶2.5∶2), 
the development system of Radix salviae miltiorrhizae was toluene-trichloromethane-ethyl acetate-methanol-formic acid 
(2∶3∶4∶0.5∶2), and the development system of Linderae Radix was trichloromethane-ethyl acetate-formic acid 
(4∶3∶0.2). The negative results of the three drugs were not interfered. The total alkaloid content was 4.8328 mg/g and 
RSD% was 1.83% by UV-Vis assay. Conclusion  In this study, an effective method for improving the quality standard of 
Anwei Granules was established, which has the characteristics of good repeatability and strong specificity.
KEY WORDS: Anwei Granule; thin layer identification; ultraviolet spectrophotometry; total alkaloid

0  引  言

安胃颗粒是由院内制剂协定处方安胃汤制成的颗粒剂。方

剂是在全国名老中医林沛湘教授治疗慢性胃病的基础上由广西

名中医林寿宁教授重新组方而成 [1]，以平调寒热且消痞健胃、

行气化湿且祛瘀止痛为主要功效，以黄连、干姜、制半夏、百合、

乌药等药物为主，是治疗脾胃病的有效方剂 [2]。临床应用实践

证明治疗慢性萎缩性胃炎安胃汤的治疗效果非常显著。薄层鉴

别是定性分析少量物质的一种很重要的实验技术，是对药物专

属性很强的一种定性鉴别方法。而安胃颗粒的有效成分主要为

总生物碱，因而对安胃颗粒进行薄层鉴别研究及总生物碱的含

量测定，对建立其质量标准有重要的意义，为开展安胃颗粒的
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进一步研究提供重要的依据。

1  材料与方法

1.1  材料与试药
AL204 电子天平，制造商为梅特勒 – 托利多仪器上海有限

公司；离心沉淀器（800 型），制造商为长沙市科伟仪器厂；上

海科哲生化科技公司制造的 TH–Ⅱ型数控薄层色谱加热器；调

温电热套（DZTW 型，北京市永光明医疗仪器有限公司）；乙酸

乙酯（批准文号：2018120501，成都市科隆化学品有限公司）；

正丁醇（批准文号：2021062801，成都市科隆化学品有限公司）；

甲醇（批准文号：1906011，西陇科学股份有限公司）；天津市大

茂化学试剂厂制造的香草醛（批号：20200316）；芍药苷对照品

（批准文号：110736–202044，中国食品药品检定研究院）；盐酸

小檗碱（批准文号：110713-202015，中国食品药品检定研究院）；

丹酚酸 B（批准文号：111562-201917，中国食品药品检定研究院）。

1.2  薄层鉴别
1.2.1 黄连的薄层鉴别 [3]

（1）供试液的制备

新制备的安胃颗粒称取 2.5 g，加入甲醇溶解到 25 mL 容量

瓶中，超声 20 min 过滤蒸干后加入甲醇 1 mL 溶解，即得。

（2）阴性对照液的制备

取去掉黄连的处方按照“1.2.1(1)”中供试品溶液的制备方

法制得。

（3）对照品溶液的制备

加甲醇溶解盐酸小檗碱对照品，制成 1 mg/mL 的对照品

溶液。

（4）展开系统的筛选

用毛细管吸取供试品溶液 6 μL，共吸取 3 份，对照品盐酸

小檗碱 4 μL 和阴性对照溶液 6 μL 各一份，分别点于同一硅胶

G 薄层板上，按照两个系统进行展开，分别为展开系统 1（《中

华人民共和国药典》规定）：环己烷∶乙酸乙酯∶异丙醇∶甲醇∶

水∶三乙胺（3∶3.5∶1∶1.5∶0.5∶1）和展开系统 2：正丁醇∶

冰醋酸∶水（7∶2.5∶2），各自展开后将层析板取出晾干用紫外

线灯进行检视检测，检测波长为 365 nm。

1.2.2 丹参的薄层鉴别 [4-5]

（1）供试液的制备

取安胃颗粒 10 g，加入 50 mL 水稀释后，再加 0.1 mL 盐酸，

超声 30 min，过滤，然后将所得滤液用 20 mL 乙酸乙酯萃取，

一共萃取 2 次，合并乙酸乙酯层，蒸干后加入无水乙醇溶解至

1 mL 作供试液。

（2）阴性对照液的制备

按照上述供试品溶液的制备方法去掉处方中的丹参，制成

缺少丹参的阴性对照溶液。

（3）对照品溶液的制备

加甲醇溶解丹酚酸 B 对照品，制成 1 mg/mL 的对照品溶液

备用。

（4）展开系统的筛选

分别用毛细管吸取供试液 6、8 μL，丹酚酸 B 4 μL 和阴性

对照溶液 4 μL 分别点于准备好的硅胶 G 薄层板中的同一下划

线上，探索展开系统，经过对比不同的展开系统后，最终确定

以甲苯：三氯甲烷∶乙酸乙酯∶甲醇∶甲酸（2∶3∶4∶0.5∶2）
为最佳展开系统。以甲苯∶三氯甲烷∶乙酸乙酯∶甲醇∶甲酸

（2∶3∶4∶0.5∶2）作为展开剂在玻璃层析缸中展开，然后从中

取出，放置到试剂挥发完全，晾干为止，再喷 2% FeCl3 的乙醇

溶液，在温度 105℃ 下慢慢加热，直至斑点清晰显示。

1.2.3 乌药的薄层鉴别 [6-7]

（1）供试液的制备

取安胃颗粒 10 g，加热水 25 mL 超声 l0 min 后过滤，得到

的滤液用水饱和过的正丁醇 15 mL 进行液液萃取，共萃取 2 次，

合并正丁醇层，再用旋转蒸发仪进行蒸干，蒸干后得到的残渣

加入甲醇 2 mL 溶解，即制备得到所需要的供试品溶液。

（2）对照药材溶液的制备

取对照药材 1 g，水浴回流提取 30 min，过滤，所得到的滤

液参照供试液的制备方法进行制备，即制得对照药材的溶液。

（3）阴性对照溶液的制备

将处方中的乌药去掉参照上面供试品溶液的制备方法制得。

1.3  含量测定方法 [8]

1.3.1 供试品溶液的制备

新制备的安胃颗粒精密称取 2.5 g 放置于 25 mL 的量瓶中，

然后加入无水乙醇定容，定容至刻度以下，超声处理 20 min 放

冷后加无水乙醇定容。精密吸取过滤后续滤液 3 mL 放置 10 mL
容量瓶中加无水乙醇稀释至刻度摇匀，即制。

1.3.2 对照品溶液的制备

用无水乙醇溶解及稀释精密称取的 13.7 mg 盐酸小檗碱对

照品于 100 mL 容量瓶中，制成 137 mg/L 盐酸小檗碱对照品储

备液。

1.3.3 阴性对照品溶液的制备

取无白芍药材的阴性样品 5 g，用无水乙醇溶解于 25 mL
量瓶中，定容至刻度以下，超声 20 min 后放冷至室温，再加无

水乙醇补充损失溶液定容至刻度并摇匀，即制备得阴性对照品

的溶液。

2  结果与分析

2.1  展开系统的筛选及结果
2.1.1 黄连 TCL 鉴别结果

阴性对照均未见干扰斑点，而在供试品色谱相应的位置以

及对照品色谱相应的位置上，以展开系统 1 的薄层板中斑点未

分开，展开系统 2 则斑点分离明显，显示独立且颜色相同的荧光。

两个展开系统的薄层板结果表明，中国药典中规定了薄层色谱

鉴别方法并不适合本制剂中黄连的薄层鉴别，而展开系统 2， 
则为最优展开系统。黄连 TCL 鉴别结果如图 1~2 所示。

2.1.2 丹参 TCL 鉴别结果

结果如图 3，显示阴性对照未见干扰斑点，在供试品色谱

的相对应的位置以及对照品色谱相对应的位置上，斑点清晰分

离明显且均显相同颜色的蓝色。

2.1.3 乌药 TCL 鉴别结果

结果如图 4，显示阴性对照在对应的位置没有干扰，供试品及对

照药材色谱相对应的位置上，斑点清晰可见分离明显且显相同颜色。
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注：1~3——供试品；4——盐酸小檗碱；5——阴性对照

图 1 系统 1黄连展开 TCL图 
Fig.1 Expand system 1 TLC identification chromatogram of 

Coptidis rhizoma

注：1~3——供试品；4——盐酸小檗碱；5——阴性对照

图 2 系统 2黄连展开 TCL图 
Fig.2 Expand system 2 TLC identification chromatogram of 

Coptidis rhizoma

注：1~2——供试品；3——丹酚酸 B；4——阴性对照

图 3 丹参 TCL鉴别图 
Fig.3 TLC identification of Radix salviae miltiorrhizae

注：1~3——供试品；4——乌药对照药材；5——阴性对照

图 4 乌药 TCL鉴别图 
Fig.4 TLC identification chromatogram of Linderae Radix

2.2  确定紫外分光光度法中紫外吸收波长
分别取供试品溶液，对照品盐酸小檗碱的储备液和阴性样

品溶液在 200~500 nm 波长处进行扫描。在波长 350 nm 处可见

阴性样品溶液没有干扰，而样品溶液和盐酸小檗碱对照液在波

长 350 nm 处均可见多个吸收峰，但如图 5、图 6 和图 7 显示，

因此确定安胃颗粒提取物中总生物碱的测定波长为 350 nm。

2.3  线性关系考察
分别于 10 mL 量瓶中精密吸取 0.1、0.3、0.5、0.7、1.0 mL

盐酸小檗碱储备液，然后加入无水乙醇稀释定容至刻度，摇匀

制作为盐酸小檗碱对照品溶液，浓度分别为 1.37、4.11、6.85、
9.59、13.7 mg/L。以 350 nm 为检测波长，空白对照溶液为以无

水乙醇，采用紫外分光光度法对以上溶液进行吸光度的测定。

然后以对照品溶液质量浓度 C 为横坐标，吸收度 A 为纵坐标得

线性回归方程 A=0.0595C+0.0041，线性范围 1.37~13.7 mg/L。
2.4  精密的试验

取 9.59 mg/L 盐酸小檗碱对照溶液，以波长 350 nm 分别测

定 6 次吸光度，结果 RSD% 为 1.96%，证明了良好的仪器精密度。

2.5  稳定性试验
按 1.3.1 项下方法制备供试品溶液 1 份，分别于 0、2、4、6、

8、24 h 时测定吸收度 A，结果 RSD% 为 1.58%，说明样品 24 h
内稳定。

2.6  重复性试验
取同一批号的样品 6 份，按“1.3.1”项下方法平行配制 6

份供试品溶液并测定吸光度，结果安胃颗粒提取物中总生物碱

含量的平均值 4.8328 mg/g，RSD为 1.83%，说明该方法重复性好。

2.7  加样回收试验
取已知总生物碱含量的同一供试品按“1.3.1”项下方法平

行制备加样供试品溶液 6 份，分别测定吸光度 A，由计算结果

可知，盐酸小檗碱平均回收率为 97.23%，RSD 为 1.37%。

2.8  薄层鉴别结果与分析
在各药材的薄层鉴别中，在考察展开系统的同时也考察了

4、6、8 μL 的点样量，发现 8 μL 时点样量斑点显色清晰，故

点样量定为 8 μL。在黄连的定性鉴别色谱研究中，可能是由

于供试品经过复杂的处理，按照 2020 年版《中华人民共和国

药典》一部在黄连项下的“鉴别”中规定了黄连薄层色谱鉴

别的色谱条件——环己烷∶乙酸乙酯∶异丙醇∶甲醇∶水∶三

乙胺（3∶3.5∶1∶1.5∶0.5∶1）进行实验，发现斑点分离效果

并不理想，因此摸索了新的色谱条件——正丁醇∶冰醋酸∶水

（7∶2.5∶2），其 TLC 色谱图中斑点清晰，作为最终确定的展开

系统。而丹参和乌药在供试品和对照品对照的位置显相同颜色

斑点，阴性对照无干扰。均可列入标准正文。

2.9  含量测定结果与分析
取三批安胃颗粒，按照“1.3.1”项下制备供试品溶液的方

法制备三批供试品溶液，分别测定吸光度值，得到三批中间品

的总生物碱含量分别为 5.0244、4.9487、4.8602 mg/g。运用紫

外分光光度法测定安胃颗粒的总生物碱的含量，准确可靠且操

作简单，可作为安胃颗粒含量测定的重要检测方法之一。
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图 5 供试液紫外吸收峰 
Fig.5 UV absorption peak of the test solution 

图 6 对照品溶液紫外吸收峰 
Fig.6 UV absorption peak of control solution

图 7 阴性对照溶液紫外吸收峰 
Fig.7  UV absorption peak of negative solution 

3  讨论与结论

在我国胃癌是常见的，恶性程度仅次于肺癌的恶性肿瘤，

生存率仅为 27%[9]。慢性萎缩性胃炎（chronic atrophic gastritis，
CAG）主要表现为腹痛腹胀、嗳气、恶心呕吐、食欲减退等，

严重者甚至出现贫血，是我国常见的消化系统疾病之一 [10]。安

胃颗粒是在安胃汤的基础上新开发的院内制剂，是治疗慢性萎

缩性胃炎的有效方剂，其改良为颗粒剂的目的是便于携带及服

用。本研究主要为安胃颗粒制定质量标准。对药材的定性鉴别中，

通过对展开系统、点样量等因素的考察，对薄层色谱结果的对

比分析，找出具有分离效果好，重现性强的最优的薄层鉴别方法。

由于安胃颗粒原处方药材中大多数都含有生物碱，而处方中主

要的有效成分为总生物碱，因此含量测定确定为运用紫外分光

光度法进行的总生物碱的含量测定，以总生物碱的含量测定作

为本制剂的质量标准之一。
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