
   

测定结果也均符合药典标准。由此可见, 1 262

cm
- 1
峰位的选定、峰高 0. 005 阈值的设定,已基本达

到丹酚酸 B含量不合格药材初步筛查的目的。

3 结论

红外光谱技术是一种全成分信息的分析手段,

通过原谱与二阶导数谱的峰形、特征峰位和吸收峰

值等信息反映不同产地的药材。不同产地的丹参药

材存在与丹酚酸 B对应的,但数目不同的特征峰位,

能够基本反映丹参药材的产地特性。在初步判定丹

参药材产地基础上,找到丹参药材中共同存在的丹

酚酸 B特征峰位,选定其中最高峰1 262 cm
- 1
峰,将

其峰高值与液相色谱定量分析结果进行相关分析研

究,确定 0. 005 为阈值,可实现丹参药材中丹酚酸 B

的快速半定量分析。本研究为丹参药材投料前快速

质量评价提供了一种新的备选方法。
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HPLC测定排氚片中黄芪甲苷的含量
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  [ 摘要]  目的: 建立排氚片中黄芪甲苷的 HPLC含量测定方法。方法: 采用高效液相色谱法, 色谱柱: Diamonsil C18( 4. 6

mm×250 mm, 5 μm) , 流动相为乙腈-水( 32∶68) , 漂移管温度 50 ℃, 载气压力 2. 0 bar, 蒸发光散射检测器, 流速: 1. 0 mL·

min - 1
。结果: 黄芪甲苷在 0. 41～2. 45 μg范围内呈现良好的线性关系( r = 0. 999 9) , 加样回收率 100. 04% , RSD为 0. 13%。结

论: 该方法快速、简便、准确、重复性较好,结果可靠,可用于控制排氚片中黄芪甲苷的含量。
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Determination of AstragalosideⅣ in Paichuan Tablets by HPLC
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[ Abstract]  Objective: To establish an accurate method for the determination of astragalosideⅣ in Paichuan
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Tablets. Method: Diamonsil C18 ( 4. 6 mm×250 mm, 5 μm) , with a mobile phase consisting of acetonitrile-H2 O( 32∶

68) , the detector is Evaporative Light-scattering Detector, The drift tube temperture of 50 ℃, the flow rate was 1. 0

mL·min - 1 . Result: A good linearity of astragaloside Ⅳ was obtained within the range of 0. 41 ～2. 45 μg, the

average recovery was 100. 04% and RSD was 0. 14% . Conclusion: The method was simple and accurate, and can

be used for the quality control of Paichuan Tablets.

[ Key words]  Paichuan Tablets; astragaloside Ⅳ; HPLC; determination

  排氚片由黄芪、茯苓、猪苓、泽泻、白术、桂枝、桔

梗等药味组成,具有调节免疫,排除体内放射性毒素

的作用,用于预防放射性元素对人的损害效果较好。

为了更好的控制排氚片的质量,本文采用高效液相

色谱法对本处方中君药黄芪中有效成分黄芪甲苷进

行含量测定。

1 材料

LC-2010 型高效液相色谱仪 ( 大连申江科技 ) ,

蒸发光散色检测器 ( 迪马公司 ) , LC-2010 色谱工作

站(浙江大学) 。乙腈( 色谱纯, Fisher, 070421) 水为

超纯水,正丁醇,甲醇,氨水均为析纯,系北京化工厂

生产。样 品 排 氚 片 批 号 20070802, 20070810,

20070815,规格每片重 0. 5 g, 第二炮兵总医院药剂

科)。对照品黄芪甲苷 ( 供含量测定, 批号 0781-

200109,中国药品生物制品检定所) 。

2 方法与结果

2.1 色谱条件 色谱柱 DiamonsiL C18 ( 5 μm, 4. 6

mm×250 mm) ; 柱温 30 ℃; 流动相乙腈∶水 ( 32∶

68) ,流速 1. 0 mL·min
- 1
。ELSD漂移管温度 50 ℃,

载气压力 2. 0 bar。

2.2 溶液的制备

2.2.1 供试品溶液  取本品去除薄膜衣后的细粉

约 3. 5 g,精密称定,置 250 mL的具塞锥形瓶中,分

别加甲醇 100 mL,氨水 1 mL,超声 30 min, 放冷,滤

过,用甲醇 30 mL洗涤残渣,合并甲醇液,减压浓缩

回收至干,加水 50 mL溶解,用水饱和正丁醇萃取 3

次( 40, 30, 30mL) 合并正丁醇层, 用氨水洗涤 3 次

( 40, 30, 30mL) 弃去氨液,合并正丁醇层减压浓缩至

干,甲醇定容至 10 mL,即得。

2.2.2 对照品溶液  精密称取黄芪甲苷对照品

2. 04 mg,置 25 mL量瓶中,加 30%乙腈溶解并定容

至刻度,摇匀,滤过,即得。

2.2.3 阴性对照液的制备  按成品制剂方法制得

黄芪阴性样品制剂, 按供试品溶液的制备方法制得

阴性对照溶液。

比较供试品溶液、黄芪甲苷对照品溶液、阴性对

照的色谱图,结果样品中黄芪甲苷峰与其他色谱峰

能达到基线分离,阴性对照液中色谱峰无干扰,见下

图 1。

图 1 排氚片 HPLC 中黄芪甲苷色谱图

A.黄芪甲苷对照品   B. 阴性对照   C. 供试品溶液

2.3 线性关系的考察  精密称取在五氧化二磷干

燥器中干燥至恒重的黄芪甲苷 2. 04 mg,置 25 mL量

瓶中,加 30%乙腈溶解并定容至刻度,摇匀, 滤过,

即得(黄芪甲苷0. 081 6 mg·mL
- 1

) 。分别精密吸取

上述对照品溶液 5, 8, 10, 13, 15, 20, 30 μL注入液相

色谱仪,测定。以峰面积 Log 值为纵坐标( Y) ,进样

量 Log( μg) 为横坐标 X做回归计算, 回归方程为: Y

= 4. 79 ×10
- 1

X +4. 799 3, ( r =0. 999 9, n = 7) ,结果
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表明,黄芪甲苷在 0. 41 ～2. 45 μg范围内,呈现良好

的线性关系。

2.4 精密度试验  精密吸取浓度为0. 081 6 mg·

mL
- 1
黄芪甲苷对照品溶液 10 μL,连续测定 6 次,记

录峰面积,计算得 RSD为 0. 35%。

2.5 稳定性试验  取同一供试品溶液 ( 批号

20070810) ,分别于 0, 2, 4, 6, 8, 12 h测定,记录峰面

积,计算峰面积的 RSD为 0. 35%。试验结果表明,

在制备后 12 h内供试品溶液稳定。

2.6 重复性试验  取 6 份样品 ( 批号 20070810) ,

平行操作,依法测定,测定黄芪甲苷的含量,平均含

量为 0. 282 mg/片, RSD为 0. 18%。

2.7 加样回收率试验  取本品已知准确含量的样

品(批号 20070810) 1. 75 g, 精密称定 6 份, 分别置

250 mL锥形瓶中,加入黄芪甲苷对照品溶液( 0. 204

mg·mL
- 1

) 2 mL,按供试品溶液的制备方法制得供试

品溶液,依法测定,计算回收率,测定结果见表 1。
表 1 回收率试验 ( n = 6)

No.
称样量

/ g

样品量

/mg

加入量

/mg

测得量

/mg

回收率

/ %

珋x

/ %

RSD

/ %

1

2

3

4

5

6

1. 763 2

1. 756 6

1. 758 4

1. 760 3

1. 757 2

1. 761 2

0. 416 2

0. 414 6

0. 415 0

0. 415 5

0. 414 8

0. 415 7

0. 408

0. 408

0. 408

0. 408

0. 408

0. 408

0. 823 8

0. 822 5

0. 822 9

0. 824 6

0. 822 7

0. 824 2

99. 90

99. 98

99. 98

100. 27

99. 98

100. 12

100. 04 0. 13

  试验结果表明,黄芪甲苷的加样回收率在 95%

～105%范围内, RSD为 0. 13% ,加样回收良好。

2.8 检测限试验  将黄芪甲苷对照品溶液进行稀

释,在信噪比为 3∶1时,确定其最低检测限, 其最低

检测限为 0. 041 μg·mL
- 1
。

2.9 样品测定 称取 3 批样品,按供试品溶液制备

方法溶解,分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液

各 10 μL,注入液相色谱仪,按照外标法计算测定 3

批排氚片中黄芪甲苷的含量, 测定结果分别为

0. 283, 0. 282, 0. 284 mg/片,见表 2。

  试验结果表明, 3 批样品中黄芪甲苷测定平均

值为 0. 283 mg/片,根据限度要求,确定每片含黄芪

以黄芪甲苷计不少于 0. 226 mg。
表 2 3批排氚片中黄芪甲苷含量测定 ( n = 3) mg /片

No. 1 2 3 X

20070802 0. 283 0. 283 0. 283 0. 283

20070810 0. 281 0. 282 0. 282 0. 282

20070815 0. 284 0. 284 0. 285 0. 284

3 讨论

在供试品溶液制备提取中,对超声提取时间分

别考察 20, 30, 40, 50, 60 min, 试验结果表明样品用

甲醇为溶剂,提取时间为 30 min,提取效果较好。

参考文献中有关黄芪甲苷的含量测定方法有薄

层扫描法
[ 1 ～2 ]

, 紫外检测 HPLC 法
[ 3]
。黄芪甲苷成

分为紫外检测末端吸收部分, 误差大, 因此选用

2005 年药典一部
[ 4]
对黄芪药材的含量测定方法,采

用蒸发光散射检测器对本方中黄芪进行含量测定。

流动相分别,选用乙腈-水 ( 40∶60) ;乙腈-水( 35

∶65) ;乙腈-水( 32∶68) ;当选用乙腈-水( 32∶68) 时保

留时间合适,峰形较好,达到与基线分离。且阴性对

照无干扰,故选用乙腈一水( 32∶68) 。

通过本实验表明,采用高效液相-蒸发光散射检

测器法测定黄芪中黄芪甲苷的含量,简便,准确,可

靠,重复性好,本方法适用于本品中黄芪甲苷的含量

测定。
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