
!质!!量"

D1U?*U?*法同时测定黄芪注射液和黄芪口服液中 R 种成分

储继红! !李长印! !戴国梁! !居文政!

"南京中医药大学附属医院临床药理科! 江苏 南京 %&$$%-#

收稿日期! %$&#’$"’&.

基金项目! 江苏省自然科学基金 "青年基金& 项目 "Ie%$&)&$)#&’ 江苏省中医药领军人才项目 "=]%$$-$.&’ 国家科技部 0重大新

药创制2 项目 "%$&%Y_$-)$)$$-’$$%&

作者简介! 储继红% 女% 助理研究员% 研究方向为临床药代动力学) /01! "$%#& 2..&(&"&’#$#%&% 3’4561! :X[&%"7K6>59:;49:>

!通信作者! 居文政% 男% 主任药师% 研究方向为中药临床药代动力学) /01! "$%#& 2..&(&"&’#$#&2% 3’4561! XJab)))7[;L45619:;4

摘要# 目的!建立=S’*<’*<法同时测定黄芪注射液和黄芪口服液中黄芪甲苷* 毛蕊异黄酮葡萄糖苷* 芒柄花苷* 毛
蕊异黄酮* 芒柄花黄素 # 种有效成分的含有量) 方法!黄芪注射液和黄芪口服液甲醇稀释液在E?610>LYMDIE_<IS&2
"%U& 44o&#$ 44% # (4& 色谱柱上分离% 流动相为甲醇’水 "含 $U&!甲酸% ($ i)$% UWU&’ 体积流量为 )$$
(=W46>) *<采用电喷雾离子源% 多反应监测方式进行正离子扫描) 结果!# 种成分在测定浓度范围内均具有良好的
线性关系% 在黄芪注射液和黄芪口服液中的平均回收率分别为 -.U2!d&$%U)!和 -#U-!d&$&U#!) 结论!本法测得
结果准确* 可靠* 灵敏度高% 可用于黄芪注射液和黄芪口服液的质量控制)
关键词! 黄芪注射液’ 黄芪口服液’ 黄芪甲苷’ 毛蕊异黄酮葡萄糖苷’ 芒柄花苷’ 毛蕊异黄酮’ 芒柄花黄素’ =S’*<’*<
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!!黄芪为豆科植物蒙古黄芪60’&%A%320(#(7&%)%J
1#20"F6K:[9& I?09T5A9(*)A<*3.120"I?09& CK65;
或膜荚黄芪 60’&%A%320(#(7&%)%1#20"F6K:[9& I?09
的干燥根% 主要含皂苷类* 黄酮类* 多糖类及氨基

酸类等成分% 性温% 味甘% 归肝* 脾* 肺* 肾经%
具有补气固表* 利水退肿* 托毒排脓* 抗疮生肌等
功效#&’)$ ) 现代药学工艺的发展% 使传统中药以新
的剂型问世% 黄芪注射液和黄芪口服液便是从黄芪

(".%

%$&# 年 &% 月
第 )( 卷!第 &% 期

中 成 药
S[6>0K0/A5@6L6;>51H5L0>L*0@6:6>0

+0:04R0A%$&#
c;19)(!Q;9&%



中提取有效成分制成的制剂% 可增强心肌收缩力%
扩张冠状动脉% 保护心肌细胞% 改善心脏功能’ 增
加超氧化歧化酶活性% 清除自由基’ 抑制血小板凝
聚% 降低血液黏稠度% 改善微循环’ 增强肾上腺素
皮质功能% 改善肾脏功能’ 防止肝糖原减少% 保护
肝脏% 在临床有广泛的应用#"’.$ )

在黄芪制剂的质量控制方面% 测定黄芪甲苷的
方法比较多#)%(’&)$ ) 为了更全面的评价制剂质量%
本实验采用 =S’*<’*< 法同时测定制剂中黄芪甲
苷* 毛蕊异黄酮葡萄糖苷* 芒柄花苷* 毛蕊异黄
酮* 芒柄花黄素的含有量% 为黄芪注射液和黄芪口
服液质量标准的提高提供依据% 也更符合中医药多
组分* 多靶点作用模式和整体性理论)
HI仪器与试药
&U&!仪器!E?610>L.")$ /A6̂10mJ5@ =SW*< "美国
E?610>L公 司% *5KKCJ>L0AG;AZKL5L6;> <;B0a5A0%
c0AK6;> I9$#U$$&% 配有3<P源* &%$$ 型二元梯度
泵和自动进样器’ 梅特勒 */’# 电子天平’ I6;BJ?0
HA64;D冷冻高速离心机’ +A6:L’m# 超纯水机)
&U%!试药!黄芪甲苷 "批号 $(2&’%$$)&&&* 毛蕊
异黄酮葡萄糖苷 "批号 &&&-%$’%$&&$%& 和内标异
鼠李素’)’E’新橙皮苷 "批号 &&$2.$’%$$%$"&% 购
自中国药品生物制品检定所’ 芒柄花苷 "批号
&%$2&$& 和毛蕊异黄酮 "批号 &%$(&.&% 购自鼎瑞
化工 "上海& 有限公司’ 芒柄花黄素 "批号
*\</’&&$#$2$&&% 购自北京恒元启天化工技术研
究院) 黄芪口服液为江苏省中医院院内制剂 "&$
4=W支&’ 黄芪注射液由正大青春宝药业有限公司
生产 "&$ 4=W支&’ 甲醇为色谱纯’ 水为超纯水)
MI方法与结果
%U&!液相条件!E?610>LYMDIE_ <IS&2 " %U&
44o&#$ 44% # (4& 色谱柱’ 流动相为甲醇’水
"含 $U&!甲酸% ($ i)$% UWU&’ 体积流量 )$$
(=W46>’ 进样量 % (=’ 柱温 )# g)
%U%!质谱条件!3<P源% 正离子模式检测’ 毛细
管电压 " $$$ c’ 源温 )#$ g’ 干燥气 &$ =W46>’
雾化气 %$ ^K6"& ^K6n.U2-# ZH5&’ 扫描方式为多
反应监测 "*D*&) 用于定量分析的离子对分别为
黄芪甲苷% #*kQ5$ k% (\D2$(U#(2$(U# "BA5?’
40>L;A%%$ c% :;116K6;> 0>0A?‘%$ c&’ 毛蕊异黄酮
葡萄糖苷% #*kC$ k% (\D""(U&(%2#U& "BA5?’
40>L;A&&$ c% :;116K6;> 0>0A?‘%$ c&’ 芒柄花苷%
#*kC$ k% (\D")&U%(%.-U$ "BA5?40>L;A&&$ c%
:;116K6;> 0>0A?‘%$ c&’ 毛蕊异黄酮% #*kC$ k%

(\D%2#U&(%&)U& "BA5?40>L;A&($ c% :;116K6;> 0>’
0A?‘"$ c&’ 芒柄花黄素% #*kC$ k% (\D%.-U&
(&-(U& "BA5?40>L;A&($ c% :;116K6;> 0>0A?‘"$ c&’
内标异鼠李素’)’E’新橙皮苷% #*kC$ k% (\D
."(U)())&U) "BA5?40>L;A&)$ c% :;116K6;> 0>0A?‘
)$ c&)
%U)!对照品溶液的配制!称取黄芪甲苷* 毛蕊异
黄酮葡萄糖苷* 芒柄花苷* 毛蕊异黄酮* 芒柄花黄
素适量% 分别置于 &$ 4=量瓶中% 用甲醇溶解并稀
释至刻度% 作为对照品贮备液% " g冰箱保存)

分别取上述对照品贮备液适量% 置 &$ 4=量瓶
中% 加甲醇稀释至刻度% 制成每 & 4=含黄芪甲苷
&$U&. (?* 毛蕊异黄酮葡萄糖苷 &U2(% (?* 芒柄花
苷 &U$"" (?* 毛蕊异黄酮 $U..& " (?* 芒柄花黄素
$U%#& . (?的混合对照品母液)

另称取异鼠李素’)’E’新橙皮苷适量% 置于
&$ 4=量瓶中% 用甲醇溶解并稀释至刻度% 作为内
标贮备液% 并用甲醇稀释至 $U-$" $ (?W4=)
%U"!供试品溶液的配制!取黄芪注射液 $U& 4=%
用甲醇稀释 %$ 倍% 即得) 取黄芪口服液 $U& 4=%
用甲醇稀释 %$$ 倍% 取 & 4=稀释液于 &U# 4=塑料
离心管中% &) 2$$ oA 离心 # 46>% 取上清液%
即得)

各样品进样分析前% 与 $U-$" $ (?W4=内标异
鼠李素’)’E’新橙皮苷甲醇溶液按体积比 & i& 涡旋
混合 )$ K% 在 0%U&2 和 0%U%2 项条件下分析)
%U#!专属性试验!在本实验条件下% 所测 # 种有
效成分峰型良好无干扰% 见图 &) 从图中可看出%
毛蕊异黄酮 "峰 #& 的左侧有一个与毛蕊异黄酮葡
萄糖苷 "峰 )& 保留时间一致的色谱峰% 此峰是由
毛蕊异黄酮葡萄糖苷产生% 因为毛蕊异黄酮葡萄糖
苷可先形成 %2#U& 的碎片离子% 继而形成 %&)U& 的
碎片离子) 同样% 芒柄花黄素 "峰 .& 左侧与芒柄
花苷 "峰 "& 保留时间一致的色谱峰是由芒柄花苷
产生的)
%U.!线性关系考察!精密吸取 0%U)2 项下混合
对照品母液适量% 用甲醇稀释成系列浓度混合对照
品溶液% 与 $U-$" $ (?W4=内标异鼠李素’)’E’新橙
皮苷甲醇溶液按体积比 & i& 涡旋混合 )$ K% 在
0%U&2 和 0%U%2 项条件下分析% 以对照品质量浓
度 "P& 为横坐标% 待测物峰面积 6K与内标峰面
积66K的比值 "V& 为纵坐标% 作加权线性回归计
算) 结果表明% 各成分在相应的线性范围内线性关
系良好% 各成分线性范围为黄芪甲苷 $U$(- " d
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&9黄芪甲苷!%9异鼠李素’)’E’新橙皮苷 "内标& !)9毛蕊异黄酮葡萄糖苷!"9芒柄花苷!#9毛蕊异黄酮!.9芒柄花黄素
&95KLA5?51;K6@0!%96K;A[54>0L6> "6>L0A>51KL5>@5A@& !)9:51‘:;K6>’(’?1J:;K6@!"9;>;>6>!#9:51‘:;K6>!.9B;A4;>;>0L6>

图 HI甲醇空白’ 混合对照品’ 黄芪注射液’ 黄芪口服液的D1U?*U?*图
J#-KHI D1U?*U?*’+5"6/("-5/6)"%6&(+/,"4% 6#0&!5&%&5&,’&)39)(/,’&)% :)(5/-/43)>,\&’(#",/,!:)(5/-/43)

A5/4D#‘3#!

#U$2$ (?W4="&n$U--( -&’ 毛蕊异黄酮葡萄糖苷
$U$%- % d&U2(% (?W4="&n$U--2 $&’ 芒柄花苷
$U$$2 % d$U#%% $ (?W4="&n$U--- %&’ 毛蕊异黄
酮$U$$# % d$U))$ ( (?W4="&n$U--- .&’ 芒柄花
黄素 $U$$% $ d$U&%# 2 (?W4="&n$U--- (&)
%U(!精密度试验!取 0%U)2 项下混合对照品母
液适量% 用甲醇稀释为含黄芪甲苷 $U.)# $
(?W4=% 毛蕊异黄酮葡萄糖苷 $U&&( $ (?W4=% 芒
柄花苷 $U$.# % (?W4=% 毛蕊异黄酮 $U$"& )
(?W4=% 芒柄花黄素 $U$&# ( (?W4=的混合对照品
溶液% 在 0%U&2 和 0%U%2 项条件下连续进样 #
次% 将峰面积比值代入当天标准曲线计算浓度% 求
得精密度) 结果表明% 仪器精密度良好% 黄芪甲
苷* 毛蕊异黄酮葡萄糖苷* 芒柄花苷* 毛蕊异黄
酮* 芒柄花黄素的 D<+值分别为 )U&!* %U&!*
)U"!* "U&!和 "U#!)
%U2!重复性试验!分别取同一批号黄芪注射液
"批号为 &%&%$#) & 和黄芪 口 服 液 "批 号 为
&)$"$$)&% 按 0%U"2 项下方法制备供试品溶液 #
份% 分别在 0%U&2 和 0%U%2 项条件下分析% 测
定各化合物的含有量) 结果% 黄芪注射液和黄芪口
服液中黄芪甲苷* 毛蕊异黄酮葡萄糖苷* 芒柄花

苷* 毛蕊异黄酮* 芒柄花黄素的 D<+值分别为
)U)!和 "U2!* )U2!和 %U(!* "U(!和 %U"!*
"U-!和 )U$!* "U%!和 )U-!% 表明方法重复性
良好)
%U-!稳定性试验!分别取同一批号黄芪注射液
"批号为 &%&%$#) & 和黄芪 口 服 液 "批 号 为
&)$"$$)&% 按 0%U"2 项下方法制备供试品溶液 #
份% 在室温下放置 $* %* "* 2* &% [% 在 0%U&2
和 0%U%2 项条件下分别进样分析% 代入当天标准
曲线计算浓度) 黄芪甲苷* 毛蕊异黄酮葡萄糖苷*
芒柄花苷* 毛蕊异黄酮* 芒柄花黄素的 D<+值分
别为 )U)!和 %U-!* %U.!和 )U-!* %U-!和
"U&!* "U%!和 )U)!* )U#!和 "U$!% 表明样品
溶液在 &% [内稳定)
%U&$!回收率试验!取成分含有量已知的同一批号
黄芪注射液 "批号为 &%&%$#)& $U& 4=% 加入适当
浓度混合对照品溶液 $U& 4=% 混匀% 用甲醇稀释
%$ 倍) 另取成分含有量已知的同一批号黄芪口服
液 "批号为 &)$"$$)& $U& 4=% 加入适当浓度混合
对照品溶液 $U& 4=% 混匀% 用甲醇稀释 %$$ 倍%
取 & 4=稀释液于 &U# 4=塑料离心管中% &) 2$$ o
A离心 # 46>% 取上清液% 分别平行制备 # 份) 再
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按体积比 & i& 加入 $U-$" $ (?W4=内标异鼠李素’
)’E’新橙皮苷甲醇溶液涡旋混合 )$ K% 在 0%U&2
和 0%U%2 项条件下分析% 结果见表 &* 表 %)

表 HI黄芪注射液加样回收试验结果$#QR&
</9KHI=&)34()"%5&’"S&57 (&)()%"5:)(5/-/43)>,\&’(#",

$#QR&

成分名称
原有量W

(?
加入量W

(?
测得量W

(?
回收率W

!
平均值W!

"D<+W!&
黄芪甲苷 &%U(" &$U&. %%U2- --U- &$%U)

&%U(" &$U&. %)U"$ &$"U- ")U&&
&%U(" &$U&. %%U-( &$$U(
&%U(" &$U&. %%U2# --U#
&%U(" &$U&. %)U#" &$.U)

毛蕊异黄酮 %U%.$ &U2(% "U$.& -.U% -.U2

葡萄糖苷 %U%.$ &U2(% "U&&) --U$ "%U"&
%U%.$ &U2(% "U$#( -.U$
%U%.$ &U2(% "U$&# -)U2
%U%.$ &U2(% "U&&- --U)

芒柄花苷 $U.#( $ $U#%% $ &U&.$ % -.U" -(U#
$U.#( $ $U#%% $ &U&#$ ) -"U# ")U$&
$U.#( $ $U#%% $ &U&($$ -2U)
$U.#( $ $U#%% $ &U&#2 # -.U&
$U.#( $ $U#%% $ &U&2- . &$%U$

毛蕊异黄酮 $U&#" $ $U&#2 2 $U)&# . &$&U2 -.U-
$U&#" $ $U&#2 2 $U)&) " &$$U" ""U)&
$U&#" $ $U&#2 2 $U)$% . -)U.
$U&#" $ $U&#2 2 $U)$$ # -%U)
$U&#" $ $U&#2 2 $U)$. - -.U)

芒柄花黄素 $U$&& . $U$&% . $U$%) # -"U" -2U&
$U$&& . $U$&% . $U$%" " &$&U. ")U(&
$U$&& . $U$&% . $U$%) . -#U%
$U$&& . $U$&% . $U$%" # &$%U"
$U$&& . $U$&% . $U$%) 2 -.U2

表 MI黄芪口服液加样回收试验结果 $#QR&
</9KMI=&)34()"%5&’"S&57 (&)()%"5:)(5/-/43)A5/4D#‘3#!

$#QR&

成分名称
原有量W

(?
加入量W

(?
测得量W

(?
回收率W

!
平均值W!

"D<+W!&
黄芪甲苷 &&U%% &$U&. %&U%. -2U2 --U-

&&U%% &$U&. %&U2# &$"U. ")U2&
&&U%% &$U&. %&U%" -2U.
&&U%% &$U&. %&U.# &$%U(
&&U%% &$U&. %$U2( -#U$

毛蕊异黄酮 #%U#( ".U2$ &$$U% &$&U2 -2U)
葡萄糖苷 #%U#( ".U2$ -(U&# -#U) ")U%&

#%U#( ".U2$ -2U.& -2U"
#%U#( ".U2$ -.U-- -"U-
#%U#( ".U2$ --U2) &$&U$

芒柄花苷 &.U(2 &)U$# %-U"& -.U2 -#U-
&.U(2 &)U$# %2U-2 -)U# "%U2&
&.U(2 &)U$# %2U-. -)U)
&.U(2 &)U$# %-U2% --U-
&.U(2 &)U$# %-U%- -#U-

毛蕊异黄酮 (U$." -U-%$ &(U&2 &$%U$ -(U.
(U$." -U-%$ &.U#- -.U$ ")U.&
(U$." -U-%$ &.U-" --U.
(U$." -U-%$ &.U%( -%U2
(U$." -U-%$ &.U() -(U"

芒柄花黄素 &U2)( &U#() )U)#$ -.U% &$&U#
&U2)( &U#() )U")& &$&U) ""U%&
&U2)( &U#() )U)2- -2U(
&U2)( &U#() )U#$2 &$.U%
&U2)( &U#() )U"-) &$#U)

%U&&!样品测定!分别吸取 ) 个批次的黄芪注射液
和黄芪口服液% 按 0 %U" 2 项下方法处理% 在
0%U&2 和 0%U%2 项条件下分析测定% 以内标法计
算各成分的含有量% 结果见表 ))

表 NI样品测定结果 $#-% #QN&
</9KNI=&)34()"%(+&!&(&56#,/(#","%)/624&)$#-% #QN&

制剂 批号 黄芪甲苷 毛蕊异黄酮葡萄糖苷 芒柄花苷 毛蕊异黄酮 芒柄花黄素

黄芪注射液 &%&%$#) & %(" %%.U$ .#U($ &#U"$ &U&#.

&%&%$-) & )$# %)&U- .2U"" &.U.& &U%2"

&)$%$). & %#- %%$U2 ..U-% &"U)) &U&-#

黄芪口服液 &)$"$$) & &%% # %#( & .(2 ($.U" &2)U(

&)$.$$% & &$2 # &)# & .#% .2"U- &(%U%

&)$($$" & $-2 # &-$ & .$% .(&U2 &.)U#

NI讨论
据以往文献报道% 对黄芪注射液和黄芪口服液

的质量控制大多采用高效液相色谱法测定其中的黄
芪甲苷##’.%2$ ) 由于中药是复杂体系% 经多成分多
途径协同作用发挥药效% 因此建立多组分同时定量
的分析方法% 对全面控制中药制剂的质量具有重要
意义) 本实验采用=S’*<’*<法% 对黄芪甲苷* 毛

蕊异黄酮* 毛蕊异黄酮葡萄糖苷* 芒柄花黄素* 芒
柄花苷进行同时定量分析) 由于黄芪甲苷 #*k
C$ k响应较差% 故选择 #* kQ5$ k模式% 因
#*kQ5$ k峰在二级质谱很难产生碎片离子% 所以
采用(\D2$(U#(2$(U# 进行检测) 其他 " 个化合
物 #*kC$ k响应较好% 二级质谱均有碎片离子)
该方法专属性强% 灵敏度高% 分离效果理想% 精密

$#.%

%$&# 年 &% 月
第 )( 卷!第 &% 期

中 成 药
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度* 重复性* 稳定性* 回收率均符合测定要求% 有
利于进一步完善黄芪注射液和黄芪口服液的质量控
制及相关研究)
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@LD1法同时测定活血通脉片中 V 种成分
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"南阳市食品药品检验所! 河南 南阳 "()$.&#
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摘要# 目的! 建立同时测定活血通脉片 "鸡血藤* 丹参* 赤芍* 红花等& 中 " 种活性成分丹酚酸 I* 芍药苷* 羟基
红花黄色素E及橙皮苷的CH=S法) 方法!活血通脉片 ($!甲醇提取液的分析采用G01:[A;4S&2色谱柱’ 乙腈’$U&!
磷酸为流动相% 梯度洗脱’ 体积流量 &U$ 4=W46>’ 检测波长为 %)$ >4) 结果!丹酚酸 I* 芍药苷* 羟基红花黄色素
E* 橙皮苷的线性范围分别为 %)U-& d&")U". (?W4="&n$U--- 2&* #U.% d))U(# (?W4="&n$U--- "&* %U.& d
&#U.. (?W4="&n$U--- &&* &-U&$ d&&"U.$ (?W4="&n$U--- (&% 平均回收率分别为 -2U#!* -2U2!* -(U-!*
--U%!% D<+分别为 &U%!* &U"!* &U$!* $U-%!) 结论!本法对方中 " 味主药的特征性成分同时进行测定% 简便
实用% 灵敏准确% 重复性好)
关键词! 活血通脉片’ 丹酚酸I’ 芍药苷’ 羟基红花黄色素E’ 橙皮苷’ CH=S
中图分类号! D-%(U%!!!!!文献标志码! E!!!!!文章编号! &$$&’&#%2"%$&#&&%’%.#&’$#
!"#!&$U)-.-WX96KK>9&$$&’&#%2U%$&#U&%U$&(
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