
中草菊Chinese Traditional and Herbal Drugs第38卷第5期2007年5月 ·705·

HPLC—ELSD法测定参麦注射液中薯蓣皂苷元

罗晓玲，邵 青，瞿海斌+，程翼宇

(浙江大学药学院中药科学与工程学系，浙江杭州 310027)

参麦注射液由红参和麦冬提取制成，具有益气

固脱、养阴生津、生脉等功能，用于休克、冠心病、病

毒性心肌炎、慢性肺心病、粒细胞减少症。能提高肿

瘤病人的免疫机能，与化疗药合用时，有一定的增效

减毒作用[1]。《中国药典>>2005年版一部中参麦注射

液的质量标准以人参皂苷Rg，、Re为指标。皂苷类

成分是麦冬中的主要活性成分之一，具有多种生理

活性[2]。对总皂苷的分析会受到糖类等大极性物质

的干扰，而薯蓣皂苷元是麦冬中皂苷的主要母核之

一，因此本实验采用HPLC—ELSD法对参麦注射液

酸水解后产生的薯蓣皂苷元进行测定，为参麦注射

液的质量控制提供参考。

1仪器与试药

Agilentll00型高效液相色谱仪(Agilent公

司)，Alltech 2000型ELSD检测器(美国奥泰公

司)，AE240电子分析天平(梅特勒一托利多仪器有

限公司)，Buchi旋转蒸发仪(Buchi公司)。

乙腈、甲醇(Merck公司，色谱纯)，水为纯水，其

余试剂均为分析纯试剂；薯蓣皂苷元对照品由中国

药品生物制品检定所提供，批号1539—200001；参麦

注射液由正大青春宝药业有限公司提供。缺麦冬的

阴性对照为按照正大青春宝药业有限公司的制剂工

艺自制。

2方法与结果

2．1色谱条件：色谱柱：Agilent Zorbax SB C18(250

mm×4．6 mm，5弘m)；流动相：甲醇一水(90：10)；

体积流量：0．7 mL／min；柱温：40℃；ELSD漂移管

温度：85℃，氮气流量：1．5 L／rain；进样量：20弘L。

2．2 供试品溶液制备：取参麦注射液6 mL，加

10％H2S04溶液10 mL、石油醚(60～90 oC)20 mL，

置80℃水浴回流水解1 h，转入分液漏斗中，石油醚

萃取。分取石油醚层，水层加石油醚20 mL回流水解

30 min，重复以上操作两次。合并石油醚层，用2

mol／L碳酸钠溶液15 mL洗涤一次，分取石油醚层，

50℃减压浓缩至干。残渣置1 mL量瓶中，用甲醇溶

解，并加至刻度，摇匀，用o．45 p．m微孔滤膜滤过，作

为供试品溶液。同法制备缺麦冬的阴性对照溶液。

2．3对照品溶液的制备：取薯蓣皂苷元对照品约6

mg，精密称定，置50 mL量瓶中，用甲醇溶解并稀释

至刻度，摇匀，得对照品储备液。精密吸取薯蓣皂苷

元储备液1 mL于5 mL量瓶中，加甲醇稀释至刻

度，摇匀，得25．0 tug／mL薯蓣皂苷元对照品溶液。

2．4线性关系考察：精密吸取薯蓣皂苷元对照品溶

液5、10、20、30、40、50 pL，进样测定薯蓣皂苷元的

峰面积，以进样量质量的对数对峰面积的对数进行

线性回归，得回归方程Y=1．59 X+3．28，，．一

0．998 4。结果表明，薯蓣皂苷元在0．125～1．25弘g

内呈良好的线性关系。

2．5专属性试验：精密吸取缺麦冬的阴性对照溶

液、参麦注射液进样测定，缺麦冬的阴性对照溶液、

薯蓣皂苷元对照品溶液和参麦注射液供试品溶液的

色谱图见图1，结果表明参麦注射液中其他成分对

薯蓣皂苷元的测定无干扰。

0 i0 20 0 10 20 0 10 20

t|min

1一薯蓣皂苷元

1-diosgenin

图1 阴性对照溶液(A)、薯蓣皂苷元对照品溶液(B)和参

麦注射液供试品溶液(c)的HPLC—ELSD色谱图

Fig．1 HPLC-ELSD Chromatograms of negative sample

(A)，diosgenin reference substance(B)，and

Shenmal Injection(C)

2．6精密度试验：精密吸取薯蓣皂苷元对照品溶液

连续进样6次，分别测峰面积，结果其RSD为
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2．61％。

2．7重现性试验：分别平行取批号为0506171参麦

注射液6份，制备供试品溶液，进样测定，结果薯蓣皂

苷元质量浓度的RSD为2．53％。

2．8 稳定性试验：取同一供试品溶液(批号为

0506171)，分别在0、2、4、6、8 h进样测定，结果薯蓣

皂苷元质量浓度的RSD为3．20％，表明供试品溶液

在8 h内稳定。

2．9加样回收率试验：精密量取批号为0506171的

样品3 mL，6份，分别精密加入薯蓣皂苷元对照品

11．27弘g，制备供试品溶液，进样测定，计算回收率。

结果平均加样回收率为101．5％，RSD为3．12％。

2．10样品测定：取不同批号参麦注射液，制备供试

品溶液，进样测定，利用标准曲线法计算质量浓度，结

果见表1。

表1 参麦注射液中薯蓣皂苷元的测定结果白一2)

Table 1 Determination of diosgenin in Shenmai

Injection瓴一2)

批号 薯蓣皂苷元／(肛g·mLl)

3．93

4．63

4．19

4．18

3．01

3讨论

薯蓣皂苷元无紫外特征吸收，无法使用紫外检测

器检测。ELSD为通用检测器，其信号响应与被测物

的质量成正比，而不依赖于被测物的光学特性，它对

无紫外吸收或仅有紫外末端吸收的物质如糖类、皂苷

类、甾类等有较好响应，故选ELSD为检测器。

水解用酸种类选择：本试验考察相同浓度盐酸和

硫酸溶液的水解效果，发现虽盐酸水解较温和，但所

需时间较长，且水解不易完全，所以选用硫酸水解法。

硫酸浓度考察：在其他条件相同情况下，分别考察

体积分数为5％、10％、15％、20％硫酸对水解的影响，

发现10％硫酸水解所得薯蓣皂苷元的质量浓度最高，

并且体积分数过大时薯蓣皂苷元的质量浓度下降。

水解时间及方式考察：据文献报道[3~4]，利用两

相水解法可以避免皂苷元脱水，在较短时间内水解

较完全，增加得率，故选择两相水解法水解。考察

10％硫酸连续水解1、1．5、2 h及分次水解1、0．5、

0．5 h对结果的影响，发现分次水解时水解得到的

薯蓣皂苷元质量浓度最高，再增加水解时间和次数，

薯蓣皂苷元的质量浓度不再增加。

色谱条件优化：实验考察了甲醇一水、乙腈一水作

为流动相系统，发现甲醇一水(90：10)作为流动相时

的分离效果较好。比较了20、30、40℃的柱温，发现

柱温为40℃时既不影响分离，又可以缩短时间，较

为理想。
、

ELSD参数优化：比较了80、85、90℃漂移管温

度及1、1．5、2 L／min氮气体积流量，发现漂移管温

度为85℃，氮气体积流量为1．5 L／min时，ELSD

响应较好，且基线噪音也相对较小，所以选择漂移管

温度为85℃，氮气体积流量为1．5 L／min。
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