
书书书

!

!

中
药
研
究
!

"#$%&'$()法测定补中益气膏中黄芪甲苷的含量

"

!尧梅香!李诒光!王伟兰!郭勇!!江中药业股份有限公司!南昌 **++,-"

关键词!补中益气膏!黄芪甲苷!高效液相色谱法!蒸发光散射检测器

中图分类号!./0123!!文献标识码!4

!!补中益气膏#功能补中益气#升阳举陷$ 用于脾

胃虚弱#中气下陷#体倦乏力#食后腹胀#久泻#脱肛#

子宫脱垂$ 黄芪在处方中为君药#用量最大#其有效

成分为黄芪甲苷#具有较好的水溶性#而本品为水提

工艺$ 因此拟建立本品的黄芪甲苷含量测定方法$

通过方法学研究#"#$%&'$()法测定本品中黄芪甲

苷的含量#具有准确度高%重现性好%专属性强%快捷

简便等特点#可用于控制本品的内在质量$

3!仪器"试药及试剂

高效液相色谱仪!日本岛津 $%&3+5678"&检测

器!美国599:;<= '$()&/+++"&>?&3++'医用超声波

清洗器!昆山市超声仪器有限公司"&@A?0B5旋转

蒸发器!上海医械专机厂"&黄芪甲苷对照品!批号

为 +C0&/++/3+"购自中国药品与生物制品检定所#

补中益气膏 !批号为' +1+/+3% +1+/+/% +1+/+*%

+1+*+3%+1+1+3%+1+1+/"&乙腈为色谱纯#水为重蒸

馏水#其它试剂均为分析纯$

/!色谱条件

色谱柱'%

30

12- DDE/B+ DD#B

!

D#流动相'

乙腈&水!*BF-B"#流速'32+ D$GDHI#柱温'室温#

'$()漂移管温度 ,,2* J#空气流速 /2C 9GDHI#理

论板数按黄芪甲苷峰计算应不低于 B +++

##############################################

$

品溶液在 /1 小时内稳定$

/2-!重复性试验!取同一批号样品 - 份#精密称

定#照正文中含量测定方法依法平行测定#结果穿心

莲内酯平均含量为 02C+C DKGK#!"#为 32/*L&脱

水穿心莲内酯平均含量为 *12/,B DKGK#!"#为

3MC3L$

/2C!加样回收率试验!取已知含量的本品!批号'

/++B+/+/"#研细#精密称取适量#分别精密加入穿心

莲内酯对照品%脱水穿心莲内酯对照品适量#照正文

中含量测定方法测定#计算#结果穿心莲内酯平均回

收率为 ,02,CL#!"#为 32*1L&脱水穿心莲内酯平

均回收率为 3+32B-L#!"#为 32-/L$

/20!阴性干扰试验!分别取穿心莲内酯%脱水穿心

莲内酯混合对照品溶液%供试品溶液及阴性对照溶

液#注入液相色谱仪#记录色谱图$ 结果在选定的色

谱条件下#供试品中穿心莲内酯%脱水穿心莲内酯与

其它组分离较好#阴性对照在相应的位置处无干扰

峰$

/2,!样品测定!取样品 * 批#依法测定含量#结果

见表 3$

表 3!样品含量测定结果!!GDK"片 N3

样品批号
穿心莲
内酯含量

脱水穿心莲
内酯含量

穿心莲
总内酯含量

穿心莲总内
酯平均含量

/++B+1+3

/2C*C C201, 3+2B0-

/2C30 C20C- 3+2B,1

+2B,+

/++B+1+/

/20*3 02BBB 332*0-

/20,B 02B/* 332130

321+/

/++B+1+*

/20-B 021,C 332*-/

/20/- 02B30 332*11

32*B*

*!讨论

样品前处理时#对不同超声处理时间进行了比

较#结果表明超声处理 *+ 分钟已提取完全#因此确

定超声提取时间为 *+ 分钟$

(中国药典)/++B 年版一部穿心莲药材含量测

定项下穿心莲内酯检测波长为 //B ID#脱水穿心莲

内酯为检测波长 /B1 ID#考虑到 //B ID靠近末端

吸收#干扰较大#故选择 /B1 ID作为本品检测波长$

#收稿日期$/++,&+1&/+!责任编辑$曹征%
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*!方法与结果

*23!供试品溶液制备

取本品约 /B K#精密称定#加甲醇 3B+ D$#摇

匀#回流提取 1 小时#提取滤液#残渣用少量甲醇洗

涤#合并滤液#回收甲醇至干#残渣加水 -+ D$超声

使溶解#水溶液加水饱和正丁醇振摇提取 0 次#每次

B+ D$#合并正丁醇提取液#用氨试液洗 * 次#每次

3++ D$#正丁醇液蒸干#残渣用甲醇溶解并转移至 B

D$量瓶中#加甲醇至刻度#摇匀#过滤#取续滤液#即

得$

*2/!对照品溶液的制备

精密称取黄芪甲苷对照品适量#加甲醇溶解稀

释制成每 3 D$含 +2B DK的溶液#即得$

*2*!测定法

分别精密吸取对照品溶液 B%3+%3B%/+

!

$#供

试品溶液 /+

!

$#注入液相色谱仪#测定#计算#即

得$

*21!样品制备方法的研究

*2123!回流时间考察!取本品四份#每份约 /B K#

精密称定#分别加甲醇 3B+ D$#摇匀#第 3%/ 份回流

提取 1 小时#第 *%1 份回流提取 B 小时#其余步骤照

*23 项操作#结果表明'回流 1 小时已提取完全#参

考药典中黄芪的测定方法+3,和文献+/,#确定提取

时间为 1 小时$

*212/!正丁醇提取次数考察!取本品 - 份#每份约

/B K#精密称定#分别加甲醇 3B+ D$#摇匀#回流提取

1 小时#提取滤液#残渣用少量甲醇洗涤#合并滤液

且回收甲醇至干#残渣加水 -+ D$超声使溶解#水溶

液用水饱和正丁醇振摇提取#第 3%/ 份提取 - 次#每

次 B+ D$#第 *%1 份提取 0 次#每次 B+ D$#第 B%- 份

提取 3+ 次#每次 B+ D$#合并正丁醇提取液#用氨试

液洗 * 次#每次 3++ D$#正丁醇液蒸干#残渣用甲醇

溶解并转移至 B D$量瓶中#加甲醇至刻度#摇匀#过

滤#取续滤液#即得$ 结果表明#正丁醇提取 0 次已

完全#因此选择用正丁醇提取 0 次$

*2B!含量测定方法学研究

*2B23!线性关系和线性范围的考察!精密称取黄

芪甲苷对照品约 , DK#置 /+ D$量瓶中#加甲醇制

成每 3 D$含 +2B DK的溶液#精密吸取 *%B%3+%3B%

/+%/B%*+%*B

!

$进样$ 按上述色谱条件测定峰面

积#以峰面积的积分值的自然对数为纵坐标#以黄芪

甲苷量的自然对数为横坐标作图#绘制标准曲线$

结果表明黄芪甲苷在 32/-, O3120+B

!

K范围内#具

有良好的线性关系$

*2B2/!精密度考察!精密吸取上述对照品溶液 /+

!

$#连续进样 B 次#测定峰面积#!"#为 32C/L#精

密度良好$

*2B2*!稳定性考察!取本品 /B K#精密称定#按-供

试品溶液制备.项下方法制成样品#分别放置 +%/%

1%0%3/ 小时后#精密吸取 /+

!

$进样#测定峰面积#

!"#为 *21CL#供试品在 3/ 小时内稳定$

*2B21!重现性考察!取同一批号本品 B 份#按-供

试品溶液制备.项下方法制成样品#并按-测定法.

项下方法测定$ B 次测定结果 !"#为 +2-L#重现

性良好$

*2B2B!回收率考察!采用加样回收法测定$ 取已

知含量的样品#分别添加黄芪甲苷对照品#按上述色

谱条件测定$ 得回收率平均值为 ,02-0L#!"#为

323CL#本方法回收率良好$

*2B2-!空白干扰试验!按工艺制备不含黄芪药材

的阴性样品#按供试品溶液的制备方法制备#作为阴

性对照品溶液$ 结果在对照品黄芪甲苷峰的出峰位

置无吸收峰#证明其他药材对黄芪甲苷峰无干扰$

*2-!样品的测定

取 - 批中试样品#依法测定#结果见表 3$

表 3!样品测定结果!!DK"K

N3

批号 成品黄芪甲苷含量

+1+/+3 +2+101

+1+/+/ +2+B+3

+1+/+* +2+1,/

+1+*+3 +2+*/1

+1+1+3 +2+/,,

+1+1+/ +2+*+B

1!讨论

考虑到本品中含有大量蜂蜜#曾采用硅藻土进

行分散和吸附杂质$ 实验证明#加硅藻土与不加硅

藻土对样品中黄芪含量的测定没有影响#为操作方

便#实验过程中未加硅藻土$

本实验还对样品加乙醚洗涤进行了研究#结果

发现不加乙醚对主峰没有影响#其他峰变化不大#加

乙醚洗涤过的样品测定的含量偏低#所以#选择不加

乙醚洗涤除杂$
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