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摘要　目的：建立高效液相色谱电喷雾检测器法（ＨＰＬＣＣＡＤ）测定黄芪甲苷的含量，从而改进现行标准含
量测定方法。方法：采用ＺＯＲＢＡＸＳＢＣ８Ａｇｉｌｅｎｔ液相色谱柱（４６ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ），乙腈水（３５∶６５）为流
动相，梯度洗脱，流速１ｍＬ·ｍｉｎ－１，柱温室温，理论板数≥４０００；电喷雾检测器检测参数：控制模式 ｒｅｍｏｔｅ
（Ｎ２０００，１：ｌｏｃａｌ０），雾化管温２５℃，载气（氮气）流速：４Ｌ·ｍｉｎ－１。通过方法学考察，确认该色谱条件下黄
芪甲苷含量测定方法的可行性和可靠性。结果：黄芪甲苷在２２５～１０１６８μｇ·ｍＬ－１浓度范围内呈良好的
线性关系，重复性试验含量测定平均值为 ０８２４ｍｇ·ｍＬ－１，ＲＳＤ＝１３５％；平均回收率为 ９９２％，ＲＳＤ
１２％；１０批样品的平均含量为０８１８ｍｇ·ｍＬ－１，ＲＳＤ为１８％。结论：经方法学验证，本法可作为健儿消食
口服液质量控制的方法。
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　　健儿消食口服液由黄芪、炒白术、陈皮、麦冬、黄
芩等提取精制而成，具有健脾益胃、理气消食的功

效，用于小儿饮食不节损伤脾胃所致的纳呆食少、脘

胀腹满、厌食恶食等，是一种功效优良的中成药［１］，
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且副作用较少。原标准中的含量测定指标为黄芩

苷，黄芩在本品处方组成中为佐药，并非主要有效成

分，无论是从配方组成还是在成品中的相对含量方

面，以黄芩苷为含量测定指标不能充分表达药物疗

效。方中君药黄芪中黄芪甲苷含量较高，笔者随机

抽取了市售５个厂家的健儿消食口服液共１０批次
样品，通过大量试验改进，选用黄芪甲苷为含量测定

指标，用碱水洗脱法提取纯化样品制备［２３］，ＨＰＬＣ
ＣＡＤ法进行含量测定，并从多方面考察方法的可行
性，论证该色谱条件下含量测定结果的稳定性和可

靠性，试验数据得到了满意结果，以黄芪甲苷为含量

测定指标可以改进提升原标准中含量测定方法。

１　仪器与试剂
１１　仪器

ＤｉｏｎｅｘＵｌｔｕｍａｔｅ３０００液相色谱仪（ＺＯＲＢＡＸＳＢ
Ｃ８Ａｇｉｌｅｎｔ液相色谱柱，自动进样器；ＤｉｏｎｅｘＥＳＡ
ＣｏｒｎａＵＬＴＲＡＩＩ电喷雾式检测器（ＣＡＤ），超声波清
洗器（昆山奥兰克ＭＤＨ２０型）。
１２　试剂

黄芪甲苷对照品（供含量测定用，中国食品药

品检定研究院，批号：１１０７８１２０２２１９），乙腈为色谱
纯，其余试剂均为分析纯。

样品：市售健儿消食口服液，５个厂家共１０批
次样品（河南Ａ药业、哈尔滨 Ｅ药业、贵州 Ｃ制药、
苏州Ｂ药业、汕头Ｄ制药）；健儿消食口服液阴性对
照样品（缺黄芪原料一味，其它处方量和生产工艺

条件与样品相一致，下称阴性对照样品）委托一药

厂实验室加工提供。

２　方法
２１　色谱条件

采用ＺＯＲＢＡＸＳＢＣ８Ａｇｉｌｅｎｔ液相色谱柱（４６
ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ），流动相：乙腈水（３５∶６５），流
速１ｍＬ·ｍｉｎ－１，柱温：室温，理论板数不低于 ４
０００；电喷雾检测器检测参数：控制模式 ｒｅｍｏｔｅ
（Ｎ２０００，１：ｌｏｃａｌ０），雾化管温度：２５℃，载气（氮气）
流速：４Ｌ·ｍｉｎ－１。
２２　溶液的制备
２２１　供试品溶液　精密量取本品１０ｍＬ，加甲醇
２５ｍＬ，超声处理３０ｍｉｎ，滤过，残渣加甲醇１０ｍＬ，
超声处理５ｍｉｎ，滤过，用甲醇５ｍＬ洗涤残渣，合并
滤液与洗液，蒸干，残渣加水１０ｍＬ，４０℃加热溶解，
用水饱和的正丁醇提取３次，每次２０ｍＬ，合并提取

液，然后用氨试液洗涤２次，每次３０ｍＬ；弃去氨液，
正丁醇液蒸干，得残渣；精密量取流动相１０ｍＬ溶解
残渣，摇匀，即得。

２２２　对照品溶液　取黄芪甲苷对照品适量，精
密称定，加流动相制成每 ｍＬ含０６０２ｍｇ的溶液，
即得。

２２３　阴性对照样品溶液　取阴性对照样品，再
按上述“２２１”制备方法，制得缺黄芪的阴性对照
样品溶液。

２３　系统适用性及专属性考察
精密吸取对照品溶液、供试品溶液、阴性对照

样品溶液各１０μＬ，分别按“２１”项色谱条件进行
测定，记录色谱图。供试品色谱中显示与对照品

色谱保留时间一致的色谱峰，主峰与相邻色谱峰

的分离度大于１５，拖尾因子在０９５～１０５之间；
阴性对照色谱在对应的位置无色谱峰，表明阴性

无干扰。理论塔板数均大于４０００，方法专属性良
好，色谱系统适用性试验符合含量测定要求。结

果见图１。

图１　黄芪甲苷对照品溶液（Ａ）供试品溶液（Ｂ）阴性样品溶
液（Ｃ）色谱图
Ｆｉｇ１　 ＨＰＬＣＣＡＤ ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｏｆ ａｓｔｒａｇａｌｏｓｉｄｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅ
ｓｕｂｓｔａｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ（Ａ）ｓａｍｐｌｅｓｏｌｕｔｉｏｎ（Ｂ）ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｓｏｌｕ
ｔｉｏｎ（Ｃ）
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２４　线性关系考察

精密吸取黄芪甲苷对照品溶液４、６、８、１０、１２、
１５、２０μＬ依次进样，以进样浓度（μｇ·ｍＬ－１）为横坐
标，色谱峰面积为纵坐标作标准曲线图，并进行回归

分析得线性关系方程：

Ｙ＝１１４８５×１０－３Ｘ＋１７８３６　ｒ＝０９９９１
黄芪甲苷在２２５～１０１６８μｇ·ｍＬ－１内呈良好

的线性关系，采用两点法进行含量测定。

２５　精密度考察
精密量取黄芪甲苷对照品溶液１０μＬ注入高效

液相色谱仪，连续进样 ５次，测得黄芪甲苷峰面积
ＲＳＤ＝１３５％（ｎ＝５）。
２６　稳定性试验

另取２份样品，按“２２１”项下方法制备供试品
溶液，并分别于配制后０、６、９、１５、２０、２４ｈ依法测定，
所得黄芪甲苷峰面积 ＲＳＤ分别为 １４３％、１５８％
（ｎ＝６）。结果表明，供试品溶液在２４ｈ内稳定。
２７　样品重复性试验

取同一批样品，分别照“２２１”项下方法平行
制备５份供试品溶液，按照上述色谱条件进行测定，
计算黄芪甲苷含量平均值为 ０８２ｍｇ·ｍＬ－１，

ＲＳＤ＝１３５％（ｎ＝５），结果表明方法重复性良好。
２８　加样回收试验

精密量取已知含量（河南灵佑药业，０８２８ｍｇ·
ｍＬ－１）的同一样品３份各５ｍＬ，分别精密加入黄芪
甲苷对照品溶液０５、１０、１５ｍＬ，加甲醇２５ｍＬ，超
声处理３０ｍｉｎ，滤过，残渣加甲醇１０ｍＬ，超声处理
５ｍｉｎ，滤过，用甲醇５ｍＬ洗涤残渣，合并滤液与洗
液，蒸干，残渣加水１０ｍＬ，４０℃加热溶解，用水饱和
的正丁醇提取３次，每次２０ｍＬ，合并提取液，然后
用氨试液洗涤２次，每次３０ｍＬ；弃去氨液，正丁醇
液蒸干，得残渣；精密量取流动相１０ｍＬ溶解残渣，
摇匀，得供试品溶液，在上述色谱系统条件下测定黄

芪甲苷含量，计算平均回收率为 ９９２１％，ＲＳＤ为
１２％，结果见表１。
２９　样品测定

取１０批不同厂家的健儿消食口服液样品，按
“２２１”项下方法制得供试品溶液。精密吸取各样
品溶液１０μＬ、黄芪甲苷对照品溶液５μＬ，进样，测
定样品溶液中黄芪甲苷峰面积，两点法计算样品中

黄芪甲苷的含量。结果测得１０批样品的平均含量
为０８１８ｍｇ·ｍＬ－１，ＲＳＤ为１８％，结果见表２。

表１　黄芪甲苷加样回收试验结果
Ｔａｂ１　ＲｅｃｏｖｅｒｙｏｆａｓｔｒａｇａｌｏｓｉｄｅⅣ

取样量

（ｓａｍｐｌｅ）／ｍＬ

样品含量

（ｃｏｎｔｅｎｔ）／ｍｇ

加入对照品量

（ａｄｄｅｄ）／ｍｇ

实测量

（ｍｅａｓｕｒｅｄ）／ｍｇ

回收率

（ｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

平均回收率

（ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

ＲＳＤ／

％

５ ０４２４ ０３０１０ ０７１９８ ９８３ ９９２ １２

５ ０４２４ ０３０１０ ０７２３１ ９９４

５ ０４２４ ０３０１０ ０７１６６ ９７２

５ ０４２４ ０６０２０ １０３４２ １０１４

５ ０４２４ ０６０２０ １０２１８ ９９３

５ ０４２４ ０６０２０ １０２３５ ９９６

５ ０４２４ ０９０３０ １３２６９ １０００

５ ０４２４ ０９０３０ １３０９１ ９８２

５ ０４２４ ０９０３０ １３２１７ ９９４

表２　样品含量测定结果
Ｔａｂ２　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓａｍｐｌｅｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

厂家

（ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒ）

批号

（ｎｕｍｂｅｒ）

含量

（ｃｏｎｔｅｎｔ）／（ｍｇ·ｍＬ－１）

平均值

ａｖｅｒａｇｅｃｏｎｔｅｎｔ／ｍｇ·ｍＬ－１）

总平均值

（ｔｏｔａｌｍｅａｎ）／ｍｇ·ｍＬ－１
ＲＳＤ／

％

河南Ａ药业 ２２０９１４ ０７８５ ０７９６ ０８１８ １８

２２１００４ ０８１１

２２１２０７ ０７９３

苏州Ｂ药业 Ａ２２７４５ ０８４１ ０８３７

Ａ２２３１８ ０８３６



·１０２　　 · 　　　　　　　　　　　　　　　　中 国 药 品 标 准 ＤｒｕｇＳｔａｎｄａｒｄｓｏｆＣｈｉｎａ２０２４，２５（１）
续表２（Ｔａｂ２ｃｏｎｔｉｎｕｅｄ）

厂家

（ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒ）

批号

（ｎｕｍｂｅｒ）

含量

（ｃｏｎｔｅｎｔ）／（ｍｇ·ｍＬ－１）

平均值

ａｖｅｒａｇｅｃｏｎｔｅｎｔ／ｍｇ·ｍＬ－１）

总平均值

（ｔｏｔａｌｍｅａｎ）／ｍｇ·ｍＬ－１
ＲＳＤ／

％

Ａ２２６１２ ０８３８

贵州Ｃ制药　 ２１０７２３ ０８２３ ０８２８

２２０１０６ ０８３２

汕头Ｄ制药　 ２０２１０９２４ ０８１４ ０８１４

哈尔滨Ｅ药业 ２２０４２６ ０８１７ ０８１７

３　结论
黄芪甲苷含量测定有较多报道［４６］，主要为

ＨＰＬＣＥＬＳＤ方法。本试验经采用高效液相色谱电
喷雾检测器（ＣＡＤ）法建立了健儿消食口服液中黄
芪甲苷的含量测定方法［７９］，可为该品种质量控制及

方法的提高提供可靠的技术支撑。根据试验结果将

健儿消食口服液含量测定的限度值暂定为：每 ｍＬ
含黄 芪 以 黄 芪 甲 苷 （Ｃ４１Ｈ６８Ｏ１４）计 不 得 少
于０８０ｍｇ。
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