
溶性成分的干扰 ,鉴别及含量测定方法均简便 ,重复

性好 ,专属性强。
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高效液相色谱2蒸发光散射检测法测定那保胶囊中黄芪甲苷含量

马明英1 ,3 ,张晓峰1 ,付超美2 ,贾东艳2 　(1 .中国科学院西北高原生物所 ,青海 西宁 810008 ;2 .成都中医药大学药学院 ,

四川 成都 610075 ;3 .中国科学院研究生院 ,北京 100049)

[摘要 ]　目的 :采用高效液相2蒸发光散射检测器 ( HPLC2EL SD)法测定藏药那保胶囊中黄芪甲苷的含量。方法 :色谱柱为

Kromasil C18柱 (4 . 6 mm×250 mm ,5μm) ; 流动相为乙腈2水 (36∶64) ; EL SD (蒸发光散射检测器)检测。结果 :黄芪甲苷在 1

～10μg 范围内具良好的线性关系 ( r = 0 . 999 ) ,平均回收率为99 . 05 % ,RSD为2 . 48 %。结论 :该法简便可行 ,重复性好 ,适用

于那保胶囊的质量控制。

[关键词 ]　那保胶囊 ; 黄芪甲苷 ; 高效液相色谱 ; 蒸发光散射检测器
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Determination of stragaloside Ⅳ in Nabao capsules by HPLC2ELSD

MA Ming2ying1 ,3 ,ZHAN G Xiao2feng1 ,FU Chao2mei2 ,J IA Dong2yan2 (1 . Northwest Plateau Institute of Biology ,

the Chinese Acadamy of Sciences ,Qinghai Xining 80001 ,China ;2 . Chengdu University of TCM ,Sichuan Chengdu 610075 ,Chi2
na ;3 . Graduate University of Chinese Acadamy of Sciences ,Beijing 100049 ,China)

ABSTRACT :OBJECTIVE　To establish an HPLC2EL SD method for determination of Astragaloside Ⅳ in Nabao cap sules.

METHODS　chromatography was performed on a ODS column. the mobile phase composition was acetonit rile2water (36∶64) .

An evaporation light scattering detector ( EL SD) was used as detector with gas pressure of 46 . 3 p si. RESULTS　The linear

range was 1210μg and the correlation coefficient was 0 . 999 . The average recovery was 99 . 05 % with RSD of 2 . 48 %. CONCL U2
SION　the method is simple ,feasible and reproducible. It can be used for the quality control of Nabao capsules.

KEY WORDS :Nabao cap sules ;ast ragaloside Ⅳ; HPLC ; EL SD

　　藏药那保胶囊是新研制的中药复方 6 类新药 ,

由黄芪、当归、延胡索、白花蛇舌草、铁棒锤等药组

成。具有清热解毒、镇惊、解痉止痛的作用 ,用于外

伤疼痛、术后疼痛、各种内脏痉挛性疼痛以及中晚期

癌痛。黄芪甲苷为方中君药黄芪的主要有效成分之

一 ,其测定方法目前有薄层扫描法[ 1 ]、液相色谱法[ 2 ]

等 ,本试验采用 HPL C2EL SD 法[ 3 ]测定那保胶囊中

黄芪甲苷的含量 ,为控制本品质量提供了依据。

1　材料

Series 1500型高效液相色谱仪 ,MODEL200型

蒸发光散射检测器 (美国 Sof ta corporation) ,N2000

色谱工作站 ;黄芪甲苷对照品 (中国药品生物制品检

定所 ,批号 1107812200512) ;那保胶囊 (成都中医药

大学炮制制剂教研室 , 批号 060501 , 060502 ,

060503) ;乙腈为色谱纯 ;水为注射用水 ;其他试剂均

为分析纯。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件 　色谱柱 : Kromasil C18 (4 . 6 mm ×

250 mm ,5μm) ; 流动相 :乙腈2水 (36∶64 ) ;流速 :

1 . 0 mL·min - 1 ;柱温 :35 ℃;检测器参数 :气化室温

度 :70 ℃,蒸发室温度 :40 ℃,氮气压力 :46 . 3 p si。

2. 2　溶液的制备

2. 2. 1 　供试品溶液的制备 　取本品内容物约

7 . 5 g ,研细 ,精密称定 ,置索氏提取器中 ,加甲醇 40

mL ,冷浸过夜 ,再加甲醇 100 mL ,加热回流 4 h ,提

取液回收溶剂并浓缩至干 ,残渣加水 10 mL ,微热使
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溶解 ,用水饱和的正丁醇振摇提取 4 次 ,每次 40

mL ,合并正丁醇液 ,用氨试液充分洗涤 2 次 ,每次

40 mL ,弃去氨液 ,正丁醇液蒸干 ,残渣加水 5 mL 使

溶解 ,放冷 ,通过 D101 型大孔吸附树脂柱 (内径

1 . 5 cm ,长 12 cm) ,以水 50 mL 洗脱 ,弃去水液 ,再

用 40 %乙醇 30 mL 洗脱 ,弃去洗脱液 ,再用 70 %乙

醇 80 mL 洗脱 ,收集洗脱液 ,蒸干 ,用甲醇溶解并转

移至 5 mL 量瓶中 ,加甲醇至刻度 ,用微孔滤膜

(0 . 45μm)滤过 ,即得。

2. 2. 2　对照品溶液的制备 　精密称取黄芪甲苷对

照品 10 mg ,置于 10 mL 量瓶中 ,加甲醇溶解并稀释

至刻度 ,作为贮备液。

2. 2. 3　阴性对照样品溶液的制备 　按处方比例及

工艺制备不含黄芪药材的阴性样品 ,样品处理方法

同“2 . 2 . 1”。

2. 3　阴性对照试验 　按上述色谱条件 ,精密吸取

“2 . 2”项下 3种溶液各 10μL 分别注入液相色谱仪

进行测定。结果供试品色谱图中有与对照品相同的

保留时间 ,分离度良好 ,而阴性对照样品溶液对测定

没有干扰。对照品、样品及阴性样品色谱图见图 1。

图 1　那保胶囊中黄芪甲苷含量测定的色谱图

A.对照品 ;B.样品 ;C.阴性样品

Fig 1　HPLC chromatograms of Ast ragaloside Ⅳ

A. reference substance ; B. sample ; C. negative cont rol

2. 4　线性关系考察　精密吸取上述对照品贮备液

0 . 1 ,0 . 2 ,0 . 3 ,0 . 4 ,0 . 5 ,1 mL置 1 mL 量瓶 ,用甲醇

稀释至刻度。各进样 10μL ,测定峰面积积分值。

以峰面积的对数值 ( Y)为纵坐标 ,进样量的对数值

( X ) 为横坐标 ,经线性回归 ,得回归方程 : Y =

1 . 352 6 X + 13 . 544 , r = 0 . 999 0。黄芪甲苷在 1～

10μg范围内线性关系良好。

2. 5　精密度试验　精密吸取黄芪甲苷对照品溶液

(0 . 50 g·L - 1 ) 10μL ,连续进样 6 次 ,按上述色谱条

件测定峰面积 , RSD 为1 . 82 % ( n = 6) 。结果表明 ,

仪器精密度良好。

2. 6　稳定性试验 　取同一供试品溶液 ,分别于 0 ,

6 ,12 ,24 ,48 h 进样 10μL ,按上述色谱条件测定峰

面积 ,RSD为1 . 89 % ( n = 5) 。结果表明 ,供试品溶

液在 48 h内稳定。

2. 7　重复性试验　取样品 (批号 060501)内容物 6

份 ,分别照“2 . 2 . 1”项下方法制备供试品溶液 ,并按

上述色谱条件进行测定 , RSD 为1 . 48 % ( n = 6) 。结

果表明 ,该方法重复性良好。

2. 8　加样回收率试验 　取已知含量 (0 . 187 8 mg·

g - 1 )的样品 (批号 060501)内容物 6 份 ,各约3 . 75 g ,

精密称定 ,分别精密加入质量浓度为0 . 140 9 g·L - 1

的黄芪甲苷对照品溶液 5 mL ,按上述供试品溶液的

制备方法及色谱条件测定 ,计算回收率 ,结果见表 1。
表 1　回收率试验结果 ( n = 6)

Tab 1　Result s of recovery rate ( n = 6)

取样量
/ g
样品中含
有量/ mg

加入对照
品量/ mg

测得
总量/ mg

回收率
/ %
平均
回收率/ %

RSD
/ %

3 . 750 5 0 . 704 3 1 . 38 4 3 96 . 52
3 . 749 8 0 . 704 2 1 . 403 9 99 . 32
3 . 751 7 0 . 704 6 0 . 704 5 1 . 380 6 95 . 95
3 . 751 3 0 . 704 5 1 . 424 3 102 . 17
3 . 735 0 0 . 703 3 1 . 415 8 101 . 14
3 . 750 9 0 . 704 4 1 . 403 2 99 . 19

99 . 05 2 . 48

2. 9　样品测定　取那保胶囊样品 3 批 ,按“2 . 2 . 1”

项下方法制备供试品溶液 ,并按上述色谱条件 ,以外

标两点法测定样品中黄芪甲苷峰面积 ,计算黄芪甲

苷含量 ,结果见表 2。
表 2　样品中黄芪甲苷的含量测定结果 ( n = 3)

Tab 2　Determination result s of Astragaloside A ( n = 3)

批号 黄芪甲苷含量/ mg/粒 - 1 RSD/ %

060501 0 . 067 7 1 . 83
060502 0 . 063 3 1 . 87
060503 0 . 068 9 1 . 33

3　讨论

黄芪甲苷属四环三萜类皂苷 ,在 201 nm 波长

处有弱的末端吸收 ,选择 UV 检测器测定其含量

时 ,相应的流动相在此波长下应无 UV 吸收 ,因此

制约着流动相的选择范围。而本试验所采用的蒸发

光散射检测器不受流动相光谱本底的干扰 ,灵敏度

及稳定性亦符合含量测定的要求。

本品为藏药复方制剂 ,所含成分复杂、相互干扰

大 ,试验采用 H PL C2EL SD法检测那保胶囊中黄芪

甲苷的含量 ,结果稳定、可靠、专属性好 ,可作为该制

剂的质量控制的方法。

根据文献报道 , HPL C2EL SD 测定黄芪甲苷时

样品的处理方法有超声提取法[ 4 ]、索氏提取法[ 5 ] ,经

实验研究比较 ,结果表明索氏提取 4 h 后的黄芪甲

苷的提取较完全。
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