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表1 胃康胶囊中的人参皂苷Rb。和人参皂苷Rg。(n一3)

Table 1 Results of determination for ginsenosides

Rbl and Rgl in Weikang Capsules(疗一3)

10：20)；正丁醇一醋酸乙酯一水(4：1：5)；氯仿一醋

酸乙酯一甲醇一水(15：40：22：10)；氯仿一甲醇一水

(13：7：2)。在胃康胶囊测定方法研究过程中，发现

展开系统氯仿一甲醇一水(13：7：2)较氯仿一醋酸乙

酯～甲醇一水(15：40：22：10)分离效果更好，斑点

更圆整，所以选用该系统为分离条件。

薄层显色过程中，显色剂10％硫酸乙醇溶液的

用量不可过大，以免扫描时背景颜色过深，影响实验

结果。

HPLC—ELSD法测定益气糖康胶囊中黄芪甲苷

向 静1，陈 勇H，熊富良2，王玉巧2
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益气糖康胶囊由绞股蓝、黄芪、葛根等组成，具

有益气养阴、温阳活血等作用，主要用于气阴两虚症

糖尿病的辅助治疗。黄芪为方中君药，其主要成分有

皂苷、多糖、氨基酸等，具有促进免疫反应等活性。为

了有效控制益气糖康胶囊中黄芪甲苷的内在质量，

本实验参考有关文献报道[1矗]，采用HPLC—ELSD

测定法对本制剂中黄芪甲苷进行了测定。

1实验材料

1．1 仪器：日本岛津IOA高效液相色谱仪；HW一

2000色谱工作站(2．11版)；SEDEX75型ELSD检

测仪。

A

1．2药品：益气糖康胶囊(武汉健民科研所提供，批

号分别为20040701、20040702、20040703)；黄芪甲

苷对照品(中国药品生物制品检定所，批号0781—

9807)；甲醇为色谱纯；水为重蒸水；其他试剂均为分

析纯。

2方法与结果

2．1 色谱条件：Kromasil—C18柱(250 mm×4．6

mm，5肛m)；柱温25。C，甲醇一水(80；20)为流动

相；体积流量为1．0 mI。／min；ELSD条件：漂移管温

度40 C，氮气压为3．5×105 Pa。理论塔板数以黄芪

甲苷峰计不低于3 000，色谱图见图1。
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图1 阴性样品(A)、益气糖康胶囊(B)和黄芪甲苷对照品(C)的HPLC图

Fig．1 HPLC Chromatograms of negative sample(A)，Yiqi Tangkang Capsules(B)，

and astragalosdeⅣreference substance(C)

2．2供试品溶液的制备：取益气糖康胶囊约5 g研 丁醇提取液，接着用氨试液洗涤两次(每次25 mL)，

细，精密称定后加甲醇溶液50 mL超声提取1 h，滤 弃去氨溶液，将正丁醇溶液蒸干，残渣加热水10 mL

过并将滤液蒸干，残渣加水20 mL使之溶解，用水 溶解，放冷后通过D一101大孔吸附树脂柱(内径1．5

饱和的正丁醇振摇萃取3次(每次25 mL)，合并正 cm，长12 cm)，用80 mL水淋洗树脂柱并弃去淋洗
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水溶液，再用40％乙醇40 mL淋洗并弃去淋洗液，最

后用90％乙醇50 mL洗脱，收集洗脱液并蒸干，用甲

醇转溶并定容至5 mL量瓶中，摇匀即得供试品溶

液。供试品溶液经0．45弘m微孔膜滤过后进样分析。

2．3空白试验：取不含黄芪阴性样品约5 g，按“供

试品溶液的制备”方法制得阴性样品溶液。取10 pL

进行分析，在黄芪甲苷出峰时间附近无吸收峰出现，

即阴性样品对黄芪甲苷没有干扰。

2．4线性关系的考察：精密配制不同质量浓度系列

黄芪甲苷溶液进行分析，进样体积10肛L。对色谱峰

面积的对数值(y)与以进样量的对数值(X)进行线

性回归处理，得线性回归方程为：Y一1．565 2 X+

5．113 9，r=0．999 9，线性范围为1．19～5．94 pg。

2．5 精密度试验：以0．396 0 mg／mL黄芪甲苷对

照品溶液为考察对象，连续进样5次，其峰面积的

RSD值为1．41％。

2．6稳定性试验：取批号为20040701的供试品溶

液，每隔2 h进样10肛L，测定1次，共测定5次，其

峰面积的RSD值为1．72％。

2．7 重现性试验：取益气糖康胶囊(批号

20040702)5份各5 g，精密称定，制备供试品溶液，

进行测定，结果黄芪甲苷的平均质量分数为0．275 5

mg／g，RSD为2．97％。

2．8加样回收率试验：用加样回收法，称取益气糖

康胶囊(批号20040702)3份，各约2．5 g，精密称

定，分别加入黄芪甲苷对照品溶液(0．396 0

mg／mL)1．8 mL，制备供试品溶液，分别进行测定，

计算加样回收率。结果黄芪甲苷的平均回收率为

96．28％，RSD为1．38％。

2．9测定：取5批益气糖康胶囊，依法制备供试品

溶液，每批制备两份，测定峰面积，以外标两点法对

数方程求出黄芪甲苷的质量分数，结果见表1。通过

对5批益气糖康胶囊中黄芪甲苷进行检测，建议黄

芪甲苷不得少于0．217 8 mg／g。

3讨论

表1益气糖康胶囊中黄芪甲苷测量结果(一=2)

Table 1 Determination of astragaloside 1V in Yiqi

Tangkang Capsules(席一2)

批号 黄芪甲苷／(rag·g-1)

0．273 8

0．275 2

0．267 9

0．246 3

0．297 7

对益气糖康胶囊中黄芪甲苷的提取方法作了比

较：①甲醇超声提取，提取液蒸干后甲醇定容。②甲

醇超声提取，提取液蒸干后用水溶解，并用水饱和的

正丁醇萃取，氨试液洗正丁醇液，正丁醇液蒸干后甲

醇定容。⑧按《中国药典>>2000年版黄芪项下提取方

法操作。④甲醇超声提取，提取液蒸干后用水溶解，

并用水饱和的正丁醇萃取，氨试液洗正丁醇液，正丁

醇液蒸干，过D一101大孔树脂柱，依次用80 mL水、

40％乙醇40 mL和90％乙醇50 mL洗脱，收集

90％乙醇洗脱液，蒸干并用甲醇定容。方法①、②所

得供试品溶液基线噪音大，干扰组分多。方法③、④所

得供试品溶液基线噪音小，干扰组分少，且方法④比

方法③中黄芪甲苷提出率高，故采用④法提取样品。

对黄芪甲苷的测定，大多采用薄层扫描法[3]，但

此方法重复性差，干扰因素多。黄芪甲苷仅在近紫外

区有弱吸收，蒸发光散射检测器对无紫外吸收或紫

外末端吸收物质具有较高的检测灵敏度。故本实验

选择了高效液相色谱一蒸发光散射检测法测定黄芪

甲苷，此方法重复性好，准确度高，而且空白无干扰，

可有效控制益气糖康胶囊的质量。
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