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摘要 目的  建立 ° ≤ 2∞ ≥⁄法测定补中益气丸 浓缩丸 中黄芪甲苷的含量 ∀方法  采用高效液相色谱法蒸发光散射检测

器测定 ≤ 色谱柱 ∏ ≅ 流动相为乙腈 2水 Β 流速 ∞ ≥⁄参数 漂移管温度 ε 氮

气流速 ∀结果  平均回收率为 ≥⁄ ∀结论  该方法对黄芪甲苷的测定良好 ∀

关键词 ° ≤ 2∞ ≥⁄补中益气丸 浓缩丸 黄芪甲苷
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  补中益气丸 浓缩丸 由黄芪 !党参 !甘草 !白术 当归 !升

麻 !柴胡 !陈皮等八味药材炼制而成 有补中益气 升阳举陷之

功效 ∀黄芪对正常机体的抗体生成功能有明显促进作用 ∀现

代药理研究表明黄芪具有免疫调节 抗炎降压 镇静 !镇痛 !保

肝 !护心 清除多种自由基等作用 其主要活性成分为黄芪甲

苷 !胡萝卜苷 !异槲皮素等 故我们选用黄芪甲苷做样品中含

量测定的指标成分 ∀文献测定黄芪甲苷的方法主要有薄层扫

描法 比色法 但在实际工作中发现 上述方法步骤较多 受实

验条件的影响较大 重现性也较差 近来有报道采用 ° 2 ∂

测定黄芪甲苷 吸收波长为 利用紫外末端吸收 灵敏度

低 一些微量强吸收杂质或溶剂 甲醇 会产生干扰 影响色谱

峰的基线分离 因此采用 ° 2∞ ≥⁄对方中的黄芪甲苷进行

测定 其提取方法及色谱条件根据 5中国药典 6 年版一部

中补中益气丸 水蜜丸 的黄芪甲苷含量测定方法 我们在此

基础上加以改进 探索出一种灵敏度高 专属可靠的高效液相

色谱法测定该制剂中黄芪甲苷的含量 经阴性对照试验 阴性

对照溶液在黄芪甲苷的保留时间上无干扰 经过方法学研究

证明本法具有简便 准确 重现性好 专属性强等特点 ∀对控

制本制剂的内在质量有重要意义 ∀

1  仪器 !试剂 !对照品与样品

高效液相色谱仪 岛津高效液相色谱仪 2 ⁄∂ °

°∏ ∞ ≥⁄检测器 2 空气发生器 柱

温箱 ) 温度控制箱 ∞ 色谱工作站

× 2 半微量分析天平 甲醇为色谱纯 乙腈为色谱纯 水

为重蒸馏水 其他试剂均为分析纯 黄芪甲苷对照品 购自中

国药品生物制品检定所 补中益气丸 浓缩丸 浓缩丸 批

号 ! ! !

江西汇仁有限责任公司

2  测定方法

2 1  色谱条件

色谱柱 ≤ 柱 Λ ≅ 流动相 乙

睛 2水 Β 流速 柱温 室温 蒸发光散射检

测器参数 漂移管温度为 ε 氮气流速 进样

量 Λ ∀

2 2  对照品溶液的制备

取黄芪甲苷对照品 精密称定 加甲醇制成每

含 的溶液 即得 ∀

2 3  供试品溶液的制备

取本品适量 研碎 取 精密称定 置索氏提取器中 加

入甲醇适量 加热回流提取 提取液回收甲醇至干 残渣加

水 微热使溶解 用乙醚轻摇洗涤 次 每次 水

溶液再用水饱和的正丁醇振摇提取 次 每次 合并正

丁醇提取液 用氨试液洗涤 次 每次 正丁醇液回收

溶剂至干 残渣用甲醇溶解 转移至 量瓶中 加甲醇至

刻度 摇匀 滤过 取续滤液 即得 ∀

2 4  线性关系的考察
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取黄芪甲苷对照品 精密称定 加甲醇制成每

含 的溶液 分别精密吸取对照品溶液 !

! ! ! ! 置 量瓶中 加甲醇稀

释成不同浓度的对照品溶液 ∀取不同浓度的标准溶液

Λ 于 项下色谱条件分别进样分析 测得的峰面积

对浓度 ≤ Λ 进行线性回归 以峰面积自然对数为

纵坐标 浓度自然对数为横坐标 回归标准曲线方程为

≤ 结果见表 和图 ∀

表 1  线性范围试验结果 ν , ξ ? σ

Ταβ 1  ∂ ν , ξ ? σ

浓度

Λ

面积值

平均

≥⁄
≤

图 1  黄芪甲苷标准曲线

Φιγ 1  × ∏√ ∂

  因此试验结果表明黄芪甲苷浓度在 ∗ Λ

范围内与色谱峰面积呈良好线性关系 ∀

2 5  阴性对照溶液和供试品溶液液相色谱分离情况

除蜜炙黄芪外 其余各味药按处方量的十分之一投料制

成的阴性浓缩丸 用 项下供试品溶液制备方法制得阴性

对照溶液 ∀精密吸取供试品溶液 !对照品溶液 !阴性对照溶

液 Λ 分别注入色谱仪 按其色谱条件测定 比较供试品

溶液色谱和黄芪甲苷对照品溶液色谱及阴性对照溶液色谱 ∀

实验结果表明 阴性对照溶液中其他成分对黄芪甲苷的测定

无干扰 ∀结果见图 ! ! ∀

    图 2  对照品           图 3  供试品           图 4  阴性对照

2 6  稳定性试验

取本品 批号 按 项下供试品制备方法

制备供试品溶液 按其液相色谱条件 每隔 进样 次

后第 小时进样一次 第 小时进样一次 考察精密度 ≥⁄

ν 结果供试品溶液中黄芪甲苷在 内峰面

积无明显变化 结果见表 ∀

表 2  稳定性试验结果

Ταβ 2  ≥

时间 峰面积值 平均峰面积值 ≥⁄

2 7  精密度试验

取样品 批号 精密称定 按 项下的供试

品溶液制备方法制备供试品溶液 按其液相色谱条件 重复

进样 次 同一进样量 Λ 测定峰面积值 测得黄芪甲

苷色谱峰面积的 ≥⁄ 说明进样精密度良好 ∀结果

见表 ∀

表 3  精密度试验结果

Ταβ 3  °

次数 峰面积 平均值 ≥⁄
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  本实验表明精密度好 ∀

2 8  重现性试验

取本品 批号 精密称取不同量的供试品

份 分别依 项下供试品溶液制备方法制备成供试品溶

液 依其项下液相色谱条件平行测定 份含量 结果 ≥⁄

说明该方法重复性好 ∀结果见表 ∀

表 4  重复性试验结果

Ταβ 4  

取样量 面积值

平均值
含量 ≤含量

平均含量 ≥⁄

2 9  回收率试验

取同一批已知含量的样品 批号 适量 份 分别

准确加入已知量的黄芪甲苷对照品溶液 按 项下供试品

溶液制备方法制备供试品溶液 按其项下色谱条件进行测

定 计算回收率 见表 次测定回收率 平均值为

≥⁄ 结果见表 ∀

回收率
测出黄芪甲苷的量 样品中黄芪甲苷的含量

加入黄芪甲苷的量
≅

表 5  加样回收率结果

Ταβ 5  × √ ∂

取样量
取样相当于

黄芪甲苷

的量

添加黄芪

甲苷的量

实测黄芪

甲苷量
回收率 平均值 ≥⁄

  本试验结果表明该供试品溶液的制备方法合理 ∀

2 10  样品测定

取供试品十批 按 项下方法制备供试品溶液和对照

品溶液 分别精密吸取对照品溶液 Λ 与供试品

溶液 Λ 注入液相色谱仪 测定 用标准曲线对数方程计

算 即得 ∀结果见表 ∀

3  讨论

本次含量测定实验我们首先以 5中国药典 6 年版一

部中补中益气丸含量测定方法为基础 进行方法学研究 通

过试验确认该方法简便 !重现性好 !准确度高 !基线分离可达

到药典要求 阴性样品无干扰 故在本实验中采用 ∀蒸发光

散射检测法是基于不挥发样品分子对光的散射程度与其质

量成正比 与其所含基团性质无关 只要选择适当的检测器

表 6  十批样品测定结果

Ταβ 6  ⁄ ∏

批号

黄芪甲

苷含量
平均含量

批号

黄芪甲

苷含量
平均含量

参数 便可使流动相和溶剂完全气化 不产生信号 而样品中

的各组分以不挥发粒子存在 对光有散射 被检测 ∀检测器

参数选择主要有雾化气体流速和漂移管温度 ∀设定原则是

力求得到高信 噪比的结果 以检测器使用手则推荐值为起

点 逐渐改变漂移管温度或气体流速 观察流动相进入检测

器时的基线噪音 结果发现 温度 ε 气流 ≥ ° 条件

下噪音最小 进样分析此时信号最强 故确定该条件为测定

条件 ∀
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