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妇安栓剂来源于某院临床经验方，由黄芪、蒲公英、败酱
草等 10味药材经提取制备而成，临床用于治疗子宫内膜异位
症。方中以黄芪为君药，发挥益气养血、培元固本的作用。药
理研究表明，黄芪具有心肌保护[1]、降血糖[2]、抗肝纤维化[3]等作
用。黄芪甲苷是黄芪中的主要有效化学成分，故笔者采用高
效液相色谱-蒸发光散射检测器（HPLC-ELSD）法[4]测定妇安栓
剂中黄芪甲苷的含量，旨在为该制剂的质量控制提供依据。

1 材料
1.1 仪器

2695型 HPLC 仪、Empower 色谱工作站（美国 Waters 公
司）；2000型ELSD（美国Alltech公司）；KQ-50B型超声波发生
器（昆山市超声仪器有限公司，频率：40 kHz，功率：50 W）；
AEG-45SM型电子天平（日本岛津公司）。
1.2 药品与试剂

妇安栓剂（重庆市荣昌县中医院制剂，批号：100401、
100501、100601）；黄芪甲苷对照品（中国食品药品检定研究
院，批号：1781-201017）；其他试剂均为分析纯。

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：Phenomenex C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流动
相：乙腈-水（32 ∶ 68，V/V）；流速：0.8 ml/min；柱温：30 ℃；ELSD
蒸发温度：100 ℃；载气：氮气；载气流速：2.0 L/min。
2.2 溶液的制备
2.2.1 对照品溶液的制备 精密称取黄芪甲苷对照品5.3 mg，

置10 ml量瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，即得每1 ml

含黄芪甲苷0.53 mg的对照品溶液。

2.2.2 供试品溶液的制备 取本品1粒，精密称定，加热熔化，

加入硅胶（100～200目）10 g趁热搅拌均匀，加甲醇 100 ml超

声30 min，冰浴冷却10 min，取出，放至室温，摇匀，滤过，滤液

蒸干，残渣加水30 ml分数次微热使溶解，置分液漏斗中，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

试液洗涤3次，每次30 ml，弃去氨液，正丁醇液蒸干，残渣加水

10 ml使溶解，放冷，通过D101型大孔吸附树脂（内径：1.5 cm，

长：12 cm），以水70 ml洗脱，弃去水液，再用40％乙醇40 ml洗

脱，弃去 40％乙醇洗脱液，继用 70％乙醇 150 ml洗脱，收集洗

脱液，蒸干，残渣加甲醇使溶解并转移至 5 ml量瓶中，加甲醇

至刻度，摇匀，即得。

2.2.3 阴性对照溶液的制备 按样品制备方法制得缺黄芪的

阴性样品，再按“2.2.2”项下方法制得阴性对照溶液。

2.3 方法学考察

2.3.1 系统适用性试验 将供试品溶液、黄芪甲苷对照品溶

液与缺黄芪的阴性对照溶液分别注入液相色谱仪，按上述色

谱条件测定。结果表明，黄芪甲苷对照品与供试品中黄芪甲

苷色谱峰保留时间一致，阴性对照在黄芪甲苷色谱峰位置处

无相应峰出现，说明阴性对照无干扰。色谱见图1。

2.3.2 线性关系考察 分别精密吸取黄芪甲苷对照品溶液

（0.53 mg/ml）5、7、10、15、20、25、50 μl，注入液相色谱仪，按上

述色谱条件测定，记录峰面积。以黄芪甲苷进样量的对数值

（lgc）为横坐标，峰面积积分值的对数值（lgA）为纵坐标，进行

线性回归，得黄芪甲苷的回归方程为 lgA＝1.882 7 lgc+5.069 9

（r＝0.999 9，n＝7）。结果表明，黄芪甲苷进样量在 2.65～
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26.50 µg范围内的对数值与峰面积积分值的对数值呈良好的
线性关系。

2.3.3 精密度试验 取黄芪甲苷对照品溶液（0.53 mg/ml）10 μl，

按上述色谱条件连续进样测定 6次，记录峰面积。结果显示，

RSD＝0.48％（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.3.4 稳定性试验 分别精密吸取黄芪甲苷对照品溶液
（0.53 mg/ml）与同一供试品溶液各 10 μl，分别于 0、1、2、4、8、

12、24 h按上述色谱条件进样测定，记录峰面积。结果显示，对
照品溶液和供试品溶液对应的RSD分别为 0.94％和 1.46％（n

均为7），表明对照品溶液和供试品溶液均在24 h内稳定。

2.3.5 重复性试验 取同一批样品适量，按“2.2.2”项下方法
平行制备 6份供试品溶液，再按上述色谱条件进样测定，记录
峰面积，计算样品含量。结果显示，每粒妇安栓剂中平均含黄芪
甲苷3.427 7 mg，RSD＝2.33％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.3.6 加样回收率试验 取同一批已知含量的样品（黄芪甲
苷含量：3.424 5 mg/粒）9份，各0.5 g，精密称定，每3份为一组，

分别精密加入黄芪甲苷对照品溶液（0.53 mg/ml）0.8、1.0、1.2

ml，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，再按上述色谱条件进
样测定，计算加样回收率，结果见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 1 Results of recovery test（n＝9）

编号
1

2

3

4

5

6

7

8

9

称样量，g

0.502 1

0.500 1

0.503 2

0.534 5

0.508 1

0.507 5

0.505 3

0.502 3

0.504 6

样品含量，mg

0.636 8

0.634 3

0.638 2

0.677 9

0.644 4

0.643 7

0.640 9

0.637 1

0.640 0

加入量，mg

0.509 0

0.507 0

0.511 0

0.678 0

0.644 0

0.644 0

0.769 0

0.765 0

0.768 0

测得量，mg

1.146 5

1.132 0

1.137 3

1.350 3

1.278 9

1.272 6

1.417 7

1.419 8

1.406 5

回收率，％
100.13

98.16

97.67

99.17

98.53

97.65

101.01

102.32

99.81

x，％

99.38

RSD，％

1.60

2.4 样品含量测定

取3批样品各适量，分别按“2.2.2”项下方法制备供试品溶
液，再按上述色谱条件进样测定，记录峰面积，以峰面积计算
样品中黄芪甲苷的含量，结果见表2。

3 讨论
黄芪甲苷为皂苷类成分，紫外吸收波数较低，用紫外检测

器检测时干扰很大，无法正常检测。ELSD为质量型通用检测
器，与检测物质性质无关[5-6]。经试验得出，ELSD用于黄芪甲
苷的含量测定，重复性、稳定性、灵敏度均能符合含量测定的
要求。

根据文献报道 [7-9]，笔者先后对色谱柱（迪马 C8 柱、

Phenomenex C18柱）、流动相[甲醇-水（80 ∶20，V/V）、甲醇-水（70 ∶
30，V/V）、甲醇-水（75 ∶25，V/V），乙腈-水（38 ∶62，V/V）、乙腈-水
（32 ∶68，V/V）]、蒸发光蒸发温度、流动相流速及载气流速进行
了试验研究，拟订了色谱峰分离度好、保留时间适宜，且阴性
对照无干扰的最优色谱条件。

ELSD的检测效果与载气流速、漂移管温度两个基本参数
有关。在ELSD检测过程中，当载气流速太低时，雾化后的样
品易聚集形成微液滴，影响检测；当载气流速太快时，不利于
样品的分离。漂移管温度太低时，溶剂挥发不够完全，造成基
线不平；温度太高时，可能造成样品的挥发，影响检测结果。

本试验的最终优化条件：流动相为乙腈-水（32 ∶68，V/V），流速
为 0.8 ml/min，柱温为 30 ℃，蒸发光蒸发温度为 100 ℃，载气
（氮气）流速为2.0 L/min。

综上，本方法快速、简便、灵敏，结果稳定、可靠、重复性
好，可用于妇安栓剂的质量控制。
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图1 高效液相色谱图
A.黄芪甲苷对照品；B.阴性对照；C.供试品

Fig 1 HPLC chromatograms
A.astragaloside control；B.negative control；C.test sample

表2 样品含量测定结果（n＝3）
Tab 2 Results of content determination of samples（n＝3）

样品批号
100401

100501

100601

黄芪甲苷含量，mg/粒
3.432 1

3.414 5

3.429 8

3.432 3

3.428 7

3.426 8

3.414 2

3.453 6

3.421 0

x，mg/粒

3.425 4

3.429 3

3.429 6
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