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芪归益母膏是重庆市万州区中医院研制的医院制

剂，由黄芪、当归、益母草、白芍４味中药组方，具有益气
养血、调经止痛作用，主要用于治疗月经不调及痛经等

症。黄芪为方中君药，味甘，性微温，具有补气升阳、固表

止汗、利水消肿、生津养血、行滞通痹、托毒排脓、敛疮生

肌的功效。皂苷类是黄芪的主要活性成分，以黄芪甲苷

为代表，为黄芪药材的质量控制指标犤１犦，具有降压消炎、

镇静镇痛作用，能影响血清和肝脏蛋白质合成。该制剂

现行质量标准只有鉴别和通则检查项，不能有效控制其

质量。为提高芪归益母膏质量的可控性和稳定性，保证

临床用药安全，本研究中参照 ２０１５年版《中国药典（一
部）》及文献 犤１－６犦，采用高效液相 －蒸发光散射
（ＨＰＬＣ－ＥＬＳＤ）法测定芪归益母膏中黄芪甲苷的含量，
为该制剂的质量控制提供定量检测方法。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＬＣ－２０Ａ型高效液相色谱仪（日本岛津公司），包括

ＬＣ－２０ＡＴ型输液泵，ＥＬＳＤ－ＬＴⅡ型蒸发光散射检测
器，ＣＴＯ－２０Ａ型柱温箱，ＳＩＬ－２０Ａ型自动进样器，
ＬＣｓｏｌｕｔｉｏｎ色谱工作站；ＸＰ２０４型电子天平（瑞士梅特勒－
托利多公司，精度为 ０．１ｍｇ）；ＭＥ２１５Ｓ型电子天平（德
国赛多利斯集团，精度为０．０１ｍｇ）。

１．２ 试药
黄芪甲苷对照品（中国食品药品检定研究院，批号

为１１０７８１－２０１３１４，含量为９５．８％）；芪归益母膏（重庆
市万州区中医院供，批号分别为 ２０１９０６０５，２０１９０８２９，
２０１９１０２９）；Ｄ１０１型大孔吸附树脂，正丁醇、氨水、乙醇
均为分析纯，均购自成都科龙化工试剂厂；乙腈牗色谱
纯，德国Ｍｅｒｃｋ公司）；水为纯化水（自制）。
２ 方法与结果

２．１ 色谱条件犤２－６犦与系统适用性试验
色谱柱：ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；

流动相：乙腈 －水（３３∶６７，Ｖ／Ｖ）；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；
柱温：３０℃；进样量：２０μＬ；蒸发光散射检测器（ＥＬＳＤ）
参数：氮气压力为 ３２５ｋＰａ，漂移管温度为 ４０℃，增益
为６。分别取对照品溶液、供试品溶液、阴性对照品溶液
各 ２０μＬ，注入液相色谱仪，按拟订色谱条件测定，色谱
图见图１。黄芪甲苷峰理论板数不低于５０００，分离度均大
于１．５。可见，阴性对照品对黄芪甲苷的测定无干扰，且黄
芪甲苷和其他组分可达到基线分离。

２．２ 溶液制备
对照品溶液：取黄芪甲苷对照品１０．２７ｍｇ，精密称

定，置 ５０ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，摇
匀，作为对照品贮备液。精密吸取对照品贮备液３．０ｍＬ，

高效液相－蒸发光散射法测定芪归益母膏中黄芪甲苷含量
熊有明 １，崔 虹 ２，熊学庆 １

（１．重庆市万州食品药品检验所，重庆 ４０４０００； ２．重庆市万州区中医院，重庆 ４０４０００）
摘要：目的 建立测定芪归益母膏中黄芪甲苷含量的高效液相 －蒸发光散射（ＨＰＬＣ－ＥＬＳＤ）法。方法 色谱柱为 ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８柱
（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈 －水（３３∶６７，Ｖ／Ｖ），流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测器为蒸发光散射检测器。结果 黄芪甲苷进样

量在０．２３６～２．３６２μｇ范围内与峰面积线性关系良好（ｒ＝０．９９９９）；平均回收率为９５．３１％，ＲＳＤ为１．１８％（ｎ＝９）。结论 该方法测定

结果准确、稳定，灵敏度高，重复性好，可用于该制剂中黄芪甲苷的含量测定。
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样品含量（ｍｇ）

０．２１８
０．２２０
０．２１９
０．２１７
０．２１６
０．２２２
０．２２１
０．２１５
０．２２４

加入量（ｍｇ）

０．０９８
０．０９８
０．０９８
０．１９７
０．１９７
０．１９７
０．２９５
０．２９５
０．２９５

测得量（ｍｇ）

０．３１１
０．３１２
０．３１４
０．４０６
０．４０２
０．４０７
０．５０４
０．４９６
０．５０９

回收率（％）

９４．９０
９３．８８
９６．９４
９５．９４
９４．４２
９３．９１
９５．９３
９５．２５
９６．６１

Ｘ（％）

９５．３１

ＲＳＤ（％）

１．１８

Ａ Ｂ Ｃ
１．黄芪甲苷

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液
图１ 高效液相色谱图
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置１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，即得。
供试品溶液犤１犦：取本品２ｇ，精密称定，置２５０ｍＬ分

液漏斗中，加２０ｍＬ水溶解，用水饱和正丁醇提取５次，每
次２０ｍＬ，合并正丁醇，用正丁醇饱和的氨试液洗涤２次，
每次４０ｍＬ，再用正丁醇饱和的水洗涤２次，每次４０ｍＬ，
蒸干，残渣加水 ５ｍＬ使溶解，放冷，通过 Ｄ１０１型大孔
吸附树脂（内径为 １．２ｃｍ，柱高为 １０ｃｍ），以水 ３０ｍＬ
洗脱，弃去水液，再用７０％乙醇１００ｍＬ洗脱，收集洗脱
液，蒸干，残渣加甲醇溶解，转移至５ｍＬ容量瓶中，加甲
醇至刻度，摇匀，即得。

阴性对照品溶液：按处方（不含黄芪）及本品工艺制

备阴性样品，按供试品溶液项下方法制备，即得。

２．３ 方法学考察
线性关系考察：精密量取黄芪甲苷对照品贮备液

０．６，１．５，３．０，４．０，６．０ｍＬ，置 １０ｍＬ容量瓶中，加甲醇
稀释至刻度，摇匀，得质量浓度为 １１．８１，２９．５２，５９．０３，
７８．７１，１１８．０６ｍｇ／Ｌ的系列对照品溶液。精密吸取上述
对照品溶液各 ２０μＬ，注入高效液相色谱仪，按拟订色
谱条件进样测定，以质量浓度牗Ｘ牘为横坐标、峰面积牗Ｙ牘
为纵坐标进行线性回归，得回归方程 Ｙ＝１．４４０５Ｘ＋
６．１０１１，ｒ＝０．９９９９牗ｎ＝５牘。结果表明，黄芪甲苷进样量
在０．２３６～２．３６２μｇ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密吸取对照品溶液牗质量浓度为
５９．０３ｍｇ／Ｌ牘２０μＬ，重复进样 ６次，记录峰面积。结果
的 ＲＳＤ为０．８９％牗ｎ＝６牘，表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一批牗批号为２０１９０６０５牘样品，依
法制备供试品溶液，分别于０，２，４，６，８，１２，２４ｈ时进样
测定。结果黄芪甲苷峰面积的 ＲＳＤ为 ０．２５％牗ｎ＝７牘，
表明供试品溶液在２４ｈ内稳定性良好。

重复性试验：取同一批（批号为２０１９０６０５）样品，依
法制备供试品溶液，平行６份，分别进样测定，计算黄芪
甲苷的含量。结果平均含量为 ０．２１０ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ为
０．８２％牗ｎ＝６牘，表明该方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的样品９份，精密称定，
每份１ｇ，置２５０ｍＬ分液漏斗中，以３份为１组，每组分

别精密加入黄芪甲苷对照品贮备液 ０．５，１．０，１．５ｍＬ，
依法制备供试品溶液，计算加样回收率。结果见表１。

２．４ 样品含量测定
取 ３批样品，依法制备供试品溶液，各精密吸取

２０μＬ，按拟订色谱条件进样测定。结果批号为２０１９０６０５，
２０１９０８２９，２０１９１０２９的样品中黄芩甲苷平均含量分别
为０．２２０，０．２１０，０．２００ｍｇ／ｇ。
３ 讨论

３．１ 检测器选择
黄芪甲苷在紫外区只有吸收度很小的末端吸收，灵敏度

很差，故参照２０１５年版《中国药典牗一部牘》方法牗蒸发光散
射检测法牘对芪归益母草膏中黄芪甲苷的含量进行测定。
３．２ 供试品提取

供试品经水饱和正丁醇提取后，考察了水洗（正丁醇

饱和的水）和碱洗（正丁醇饱和的氨试液）对含量测定的影

响。结果表明，碱洗含量明显高于水洗，故选择碱洗。

３．３ 流动相选择
考察了甲醇－水，乙腈－水不同体系流动相，结果发

现以乙腈－水为流动相时，黄芪甲苷响应度强，峰形好，优
化条件后，确定乙腈－水牗３３∶６７，Ｖ／Ｖ牘为流动相。
３．４ 方法评价

采用 ＨＰＬＣ－ＥＬＳＤ法测定芪归益母膏中黄芪甲苷
的含量，受主客观因素的干扰较小，准确、简便，重复性

好，可作为芪归益母膏的定量分析方法。该医院制剂临

表１ 黄芪甲苷回收加样试验结果（ｎ＝９）
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