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注射用益气复脉（冻干，ＹＱＦＭ）处方来源于古方生
脉散，由红参、麦冬、五味子组方，以甘露醇和葡甲胺为

辅料，具有益气复脉、养阴生津功效犤１犦，临床主要用于治

疗冠状动脉粥样硬化性心脏病心绞痛和冠状动脉粥样

硬化性心脏病慢性心力衰竭等犤２犦。ＹＱＦＭ于 ２００７年批
准 上 市 ，现 行 法 定 质 量 标 准 为 国 家 药 品 标 准

ＹＢＺ０７０６２００６－２００９Ｚ－２０１５，主要对其皂苷类、木脂素
类及糖类成分进行控制。ＹＱＦＭ主要化学成分包括三萜
皂苷、甾体皂苷、木脂素、糖等犤３－６犦，其中对皂苷类成分

的研究较深入，对单糖及双糖成分的研究则较少。糖类

成分作为主要质控指标，现行标准采用苯酚硫酸－紫外
分光光度法对总糖进行测定，但缺乏专属性，无法获取

糖的种类信息，且操作步骤复杂，重复性不佳。故本研究

中拟对 ＹＱＦＭ中糖类成分的测定方法进行研究。目前，
糖组成测定方法包括薄层色谱（ＴＬＣ）法、气相色谱（ＧＣ）

法、高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法等。ＴＬＣ法具有简单、方便、
经济的特点，常作为糖类鉴别方法犤７－９犦。由于糖极性大、

难气化，故使用 ＧＣ分析前需对糖进行硅烷化或酯化等
处理；由于糖无紫外吸收，若采用ＨＰＬＣ－ＵＶ检测器分
析，需先对其进行衍生化，操作较烦琐；蒸发光散射检测

器（ＥＬＳＤ）是一种质量型检测器，在对无紫外吸收化合
物进行分析时具有基线稳定、结果准确、样品处理简单

等优点，常用于糖类物质尤其是单糖和双糖的检测犤１０－１１犦。

电喷雾检测器（ＣＡＤ）是一种通用型检测器，其检测信号
不依赖于被检测物质的化学结构，能检测大部分非挥发

性或半挥发性物质，作为通用型检测器目前已有报道将

其应用于单糖和寡糖的检测犤１２－１３犦。本研究中分别采用

ＴＬＣ法和 ＨＰＬＣ－ＣＡＤ法对 ＹＱＦＭ中糖的种类和含量
进行测定，以期为 ＹＱＦＭ的质量控制提供科学依据。现
报道如下。

注射用益气复脉（冻干）中糖类成分研究

王 莹 １，李耀磊 １，岳洪水 ２，刘丽娜 １，金红宇 １△，马双成 １

（１．中国食品药品检定研究院，北京 １０００２５； ２．天津天士力之骄药业有限公司，天津 ３００４０２）
摘要：目的 建立测定注射用益气复脉（ＹＱＦＭ）中糖类成分的薄层色谱（ＴＬＣ）法联合高效液相色谱 －电喷雾检测器（ＨＰＬＣ－ＣＡＤ）法。
方法 采用 ＴＬＣ法对 ＹＱＦＭ中的糖类成分进行鉴别；采用 ＨＰＬＣ－ＣＡＤ法对 ＹＱＦＭ中糖类成分的含量进行分析，色谱柱采用 Ｓｈｏｄｅｘ
ＡｓａｈｉｐａｋＮＨ２Ｐ－５０柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为水牗Ａ牘－乙腈牗Ｂ牘，梯度洗脱，１０～３５ｍｉｎ时１０％Ａ→４０％Ａ。结果 ＴＬＣ法测
定结果显示，ＹＱＦＭ主要由果糖、葡萄糖、蔗糖、麦芽糖４种糖组成。ＨＰＬＣ－ＣＡＤ法经系统方法学考察，线性关系良好，果糖、葡萄糖、蔗
糖、麦芽糖的平均加样回收率分别为１０６．４５％，１００．００％，９８．０８％，９９．５７％，ＲＳＤ分别为２．２４％，４．５０％，４．２５％，４．４１％（ｎ＝６）；４种
糖的平均质量比为 ３．４∶１．０∶１．１∶０．７，４种糖总量为 １６．０５％ ～１７．６８％。结论 该方法可用于 ＹＱＦＭ中的糖类成分分析，简便准确，
重复性好，专属性强，可为ＹＱＦＭ的质量标准提高提供参考。
关键词：注射用益气复脉；糖组成；薄层色谱法；高效液相色谱 －电喷雾检测器法
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成分

果糖

葡萄糖

蔗糖

麦芽糖

线性方程

Ｙ＝０．７５６８Ｘ＋１．４９３３
Ｙ＝０．２３１２Ｘ＋０．２７４８
Ｙ＝０．３５７３Ｘ＋０．４５８３
Ｙ＝０．２１５２Ｘ＋０．１９６８

ｒ
０．９９００
０．９９８８
０．９９９３
０．９９８６

线性范围（μｇ）

１．２２７～１２．２７
０．４１６～４．１６
０．４５３～４．５３
０．３８８～３．８８

定量限（μｇ）

０．２０
０．２０
０．２３
０．１９

１．葡萄糖对照品溶液 ２．果糖对照品溶液 ３．麦芽糖对照品
溶液 ４．蔗糖对照品溶液 ５．混标溶液 ６－１５．供试品溶液

图１ 薄层色谱图

１０ １１ １２ １３ １４ １５１ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９

ｐＡ
１７．５
１５．０
１２．５
１０．０
７．５
５．０
２．５
－０．４
０．１ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０ ３５

ｔ／ｍｉｎ

１

２ ３ ４

ｐＡ

０．１ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０ ３５
ｔ／ｍｉｎ

Ｂ

２ ３ ４

１

３２１
３００
２５０
２００
１５０
１００
５０
－１７

１．果糖 ２．葡萄糖 ３．麦芽糖 ４．蔗糖

Ａ．混合对照品溶液 Ｂ．供试品溶液
图２ 高效液相色谱－电喷雾检测器色谱图

Ａ

表１ 线性关系考察结果牗ｎ＝５牘

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＴｈｅｒｍｏＵｌｔｉｍａｔｅ３０００型液相色谱仪，配置 ＣＡＤ检

测器（美国赛默飞世尔科技公司）；ＴＬＣ点样系统，ＴＬＣ
薄层显像系统，均购自瑞士卡玛公司。

１．２ 试药
果糖对照品（批号为 １００２３１－２０１８０７，质量分数为

９９．６％），Ｄ－无水葡萄糖对照品（批号为 １１０８３３－
２０１７０７，含量为９９．９％），蔗糖对照品（批号为１１１５０７－
２０１３０３，含量为 ９９．８％），麦芽糖对照品（批号为
１００２８７－２０１３０３，含量为 ９４．３％），均购自中国食品药
品检定研究院；ＴＬＣ硅胶 Ｇ薄层板（Ｍｅｒｃｋ公司）；注射
用益气复脉（冻干，天津天士力之骄药业有限公司，编号

分别为Ｓ１～Ｓ５，规格为每瓶０．６５ｇ）。
２ 方法与结果

２．１ ＴＬＣ法鉴别糖组成
溶液制备：分别取葡萄糖、果糖、麦芽糖、蔗糖，制成

质量浓度为 １ｍｇ／ｍＬ的单标溶液。分别吸取 １ｍＬ，置
１０ｍＬ容量瓶中，加水定容，摇匀，即得混标溶液。精密
称取样品１００ｍｇ，置１０ｍＬ容量瓶中，加水制成质量浓
度为１０ｍｇ／ｍＬ的溶液，摇匀，即得供试品溶液。

薄层展开条件：取对照品溶液及供试品溶液，在薄层

板上各点样 ２μＬ，展开剂为正丁醇 －异丙醇 －水－醋
酸（７∶５∶２∶１，Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ），展开，取出，吹干，苯胺－二苯胺显
色剂显色，置加热板（１０５℃，加热１０ｍｉｎ），在日光下观察。

样品测定：采用上述方法对 ５批样品进行 ＴＬＣ检
测，供试品溶液在与对照品溶液相对应的位置上，应显

相同颜色的斑点。由图１可见，５批样品均包括葡萄糖、
果糖、麦芽糖、蔗糖，其中果糖、葡萄糖、蔗糖主斑点显色

明显，蔗糖斑点显色略弱于其他 ３种单糖，显示可能蔗
糖含量较低。

２．２ ＨＰＬＣ－ＣＡＤ法分析糖组成
２．２．１ 色谱条件

色谱柱：ＳｈｏｄｅｘＡｓａｈｉｐａｋＮＨ２Ｐ－５０柱（２５０ｍｍ×
４．６ｍｍ，５μｍ）；流动相：水（Ａ）－乙腈（Ｂ），梯度洗脱
（０～３５ｍｉｎ，１０％Ａ→４０％Ａ）；流速：０．８ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：

３０℃；ＣＡＤ雾化温度：４５℃；进样量：１０μＬ；ＰＦ值：１．３。
在此色谱条件下的色谱图见图２。

２．２．２ 溶液制备

分别精密称取果糖、葡萄糖、蔗糖和麦芽糖对照品

适量，制成质量浓度为 ０．６０，０．２０，０．２０，０．２０ｍｇ／ｍＬ
的混合对照品溶液。精密称取１２０ｍｇ的样品，置１０ｍＬ
容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，０．４５μｍ微孔滤膜滤
过，取续滤液，即得供试品溶液。

２．２．３ 方法学考察

线性关系考察：分别精密吸取２．２．２项下混合对照
品溶液 ２，５，１０，１５，２０μＬ，注入高效液相色谱仪，测定
各成分的峰面积，以进样量（Ｘ，μｇ）为横坐标、峰面积
（Ｙ）为纵坐标进行线性回归。结果见表１。

精密度试验：精密吸取供试品溶液 １０μＬ，注入高
效液相色谱仪，测定各成分的峰面积。结果果糖、葡萄

糖、蔗糖、麦芽糖峰面积的 ＲＳＤ分别为 ３．２６％，
１．６０％，１．４１％，１．１４％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（编号为 Ｓ１）
６０ｍｇ，精密称定，共６份，分别按样品－对照品１∶１的
比例加入对照品，依法制备供试品溶液，摇匀，按拟订色谱

条件测定各成分的峰面积，并计算回收率。结果见表２。
重复性试验：取样品适量，依法平行制备供试品溶

液６份，并测定其果糖、葡萄糖、蔗糖、麦芽糖的含量，计
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成分

果糖

蔗糖

葡萄糖

麦芽糖

样品含量（ｍｇ）

５．４１
５．３９
５．３６
５．３２
５．１６
５．１８
１．７８
１．７７
１．７６
１．７５
１．６９
１．７０
１．６３
１．６２
１．６１
１．６０
１．５５
１．５６
１．２５
１．２４
１．２４
１．２３
１．１９
１．１９

加入量（ｍｇ）

４．２９
４．２９
４．２９
４．２９
４．２９
４．２９
１．５０
１．５０
１．５０
１．５０
１．５０
１．５０
１．０４
１．０４
１．０４
１．０４
１．０４
１．０４
１．１５
１．１５
１．１５
１．１５
１．１５
１．１５

测得量（ｍｇ）

１０．０８
１０．０５
９．８３
９．９６
９．６８
９．６２
３．２７
３．４０
３．２５
３．１８
３．１７
３．１８
２．６５
２．６５
２．６３
２．５４
２．６２
２．６０
２．３３
２．３９
２．４１
２．４４
２．３６
２．２８

回收率

１０８．８６
１０８．６２
１０４．２０
１０８．１６
１０５．３６
１０３．５０
９９．３３
１０８．６７
９９．３３
９５．３３
９８．６７
９８．６７
９８．０８
９９．０４
９７．０８
９０．３８
１０２．８８
１００．００
９３．９１
１００．００
１０１．７４
１０５．２２
１０１．７４
９４．７８

Ｘ（％）

１０６．４５

１００．００

９８．０８

９９．５７

ＲＳＤ（％）

２．２４

４．５０

４．２５

４．４１

编号

Ｓ１
Ｓ２
Ｓ３
Ｓ４
Ｓ５
Ｘ

果糖（％）

８．９３
８．９１
９．６７
９．５７
９．３５
９．２９

葡萄糖（％）

２．６９
２．５１
３．０１
２．９１
２．５６
２．７４

蔗糖（％）

２．９３
２．５８
３．１０
２．９０
３．２４
２．９５

麦芽糖（％）

２．０６
２．０５
１．９０
２．１６
２．０５
２．０４

总糖含量（％）

１６．６１
１６．０５
１７．６８
１７．５４
１７．２０
１７．０２

按每瓶计（ｇ）

０．１１
０．１０
０．１１
０．１１
０．１１
０．１１

表２ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

表３ ５批样品中４种糖含量测定结果（ｎ＝２）

算 ＲＳＤ值。结果果糖、葡萄糖、蔗糖、麦芽糖含量的
ＲＳＤ分别为 １．６７％，２．５０％，３．２２％，１．３５％（ｎ＝６），
表明方法重复性良好。

稳定性试验：取样品（编号为 Ｓ１）适量，依法制备供
试品溶液，分别于 ０，５，１０，１５，２０，２４ｈ时进样，测定各
成分的峰面积。结果果糖、葡萄糖、蔗糖、麦芽糖峰面积

的 ＲＳＤ分别为４．８４％，３．９７％，３．９６％，２．３７％（ｎ＝６），
表明供试品溶液在２４ｈ内稳定。
２．２．４ 样品含量测定

取５批样品牗批号分别为 Ｓ１～Ｓ５牘，各２份，依法制
备供试品溶液，按拟订色谱条件进样 １０μＬ，记录峰面
积，以标准曲线法计算４种糖的含量。结果见表３。５批样
品中４种糖的平均质量比为３．４∶１．０∶１．１∶０．７，糖总量
为１６．０５％～１７．６８％，均符合现行法定标准要求。

３ 讨论

３．１ ＴＬＣ条件优化
对 ＴＬＣ展开系统及显色剂进行考察，分别采用正

丁醇－异丙醇－水－醋酸为展开溶剂，苯胺－二苯胺为
显色剂；正丁醇 －０．１ｍｏｌ／Ｌ磷酸氢二钠 －丙酮为展开
剂，α－萘酚试液为显色剂；正丁醇－醋酸乙酯－异丙
醇－乙酸－吡啶－水为展开剂，苯胺－邻苯二甲酸溶液
为显色剂。结果表明，正丁醇－异丙醇－水－醋酸的分
离效果最佳，故以此为展开条件。

前期研究中采用确定的 ＴＬＣ条件，对９种单糖（葡
萄糖、果糖、麦芽糖、蔗糖、半乳糖、乳糖、甘露糖、木糖、

阿拉伯糖）、双糖及样品进行测定及鉴别，发现 ＹＱＦＭ
中主要由４种糖类成分组成，即果糖、葡萄糖、蔗糖和麦
芽糖。文献犤１４犦显示，ＹＱＦＭ中红参的主要糖成分为蔗
糖和麦芽糖，麦冬中主要糖成分为果糖和葡萄糖，故上述４
个单糖可作为ＹＱＦＭ中反映药味质量的有效指标。
３．２ ＨＰＬＣ－ＣＡＤ条件优化

曾考察流动相梯度洗脱和等度洗脱，结果梯度洗脱

时分离效果好，最终确定流动相为乙腈－水、梯度洗脱。
３．３ ＣＡＤ法与紫外可见分光光度法测定结果比较

采用 ＨＰＬＣ－ＣＡＤ法及现行标准中的苯酚硫酸法
对３批样品中糖含量进行测定，发现２种方法存在一定
差异，紫外分光光度法测定结果均显著高于 ＣＡＤ法的
测定结果，这可能与苯酚硫酸法显色原理有关。不同单

糖显色程度有差异，以葡萄糖作为对照品计算可能导致

结果存在误差犤１５犦。由总糖含量测定结果可知，２种方法
的测定结果均符合现行法定标准（总糖含量限度为每瓶

不得少于０．１０ｇ）。
３．４ 方法评价

采用 ＴＬＣ结合 ＨＰＬＣ－ＣＡＤ法对益气复脉中糖类
成分组成及其含量进行分析，该方法相较于原标准中的

苯酚硫酸－紫外分光光度法，专属性强，简便快速，成本
低，可用于生产过程及成品制剂的质量控制。
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