
品约0 . 5 g ,共 6 份 ,精密加入不同浓度的黄芪甲苷

对照品 ,按“2 . 3 . 2”供试品溶液制备方法处理。精

密吸取 10μL 进样测定。结果见表 1 ,平均加样回

收率为100 . 91 % ,RSD 为2 . 54 %。
表 1 　加样回收率试验结果 ( n = 5)

Tab 1 　Result s of recovery test ( n = 5)

编号
样品含量

/μg
加入量

/μg
测得值

/μg
回收率

/ %
均值
/ %

RSD
/ %

1 102 . 25 25 . 10 127 . 35 101 . 78
2 102 . 30 25 . 10 127 . 40 98 . 56
3 102 . 28 50 . 28 152 . 56 99 . 25
4 102 . 26 50 . 28 152 . 54 103 . 25 100 . 91 2 . 54
5 102 . 18 100 . 55 202 . 73 102 . 42
6 102 . 32 100 . 55 202 . 87 100 . 19

2. 3. 7 　样品含量测定 　精密称取本品 2 . 0 g ,研

细 ,按“2 . 3 . 2”方法制备 3 批样品的供试液 ,取样品

供试液和对照品溶液 ,分别进样 10μL ,按上述色谱

条件测定 , 3 批样品中黄芪甲苷的含量分别为

14 . 125 ,14 . 000 ,14 . 320 mg·g - 1 。

3 　讨论

屏风固金颗粒由多味中药组成 ,本实验对其中

的 3 种主要药物进行了薄层色谱鉴别 ,并做了阴性

对照试验。结果表明 ,各特征斑点均不受其他药物

的干扰、专属性较强、简单易行 ,可作为本品定性检

测指标。黄芪为本品的君药 ,具有增强免疫力、抗

炎、抗菌及护肝作用[ 7 ] ,黄芪甲苷是黄芪的主要有效

成分 ,实验中采用先进的蒸发光散射2高效液相色谱

技术 ,测定其含量 ;黄芪、白术、太子参等均含多糖 ,

是重要的药理活性物质[ 8 . 9 ] ,本实验采用硫酸2苯酚

法 ,测定了总多糖含量。结果显示定量测定方法简

便、准确、可靠。
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高效液相色谱法测定利咽片中芒果苷的含量

肖萍1 ,黄兴振2 　(1 .广西医科大学第四附属医院 ,广西 柳州 545005 ; 2 . 广西医科大学 ,广西 南宁 530021)

[摘要 ] 　目的 :建立利咽片中芒果苷的含量测定方法。方法 :色谱柱为 Kromasil2C18 (4 . 6 mm ×200 mm ,5μm) ,流动相为乙腈2

0 . 5 %磷酸2三乙胺 (20∶79 . 5∶0 . 5) ;流速为 1 mL·min - 1 ,柱温为室温 ,检测波长为 258 nm ,进样量为 20μL ,外标法计算含量。

结果 :芒果苷在5 . 12～51 . 20 mg·L - 1范围内峰面积与浓度呈良好的线性关系 , A = 35 926 C - 14 286 , r = 0 . 999 9 ,平均回收率

为102 . 22 % ,RSD 为1 . 10 %( n = 6) 。结论 :方法简便、准确、重现性好 ,可作为控制产品质量的定量依据。

[关键词 ] 　利咽片 ;芒果苷 ;高效液相色谱法
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Determination of mangiferin in Liyan tablets by HPLC

XIAO Ping1 , HUAN G Xing2zhen2 (1 . The Fourth Affiliated Hospital of Guangxi Medical University , Guangxi Liuzhou

545005 ,China ;2 . Guangxi Medical University , Guangxi Nanning 530021 ,China)

ABSTRACT :OBJECTIVE　To determination the content of mangiferin in Liyan tablet s. METHODS　The content of mangiferin

in Liyan tablet s was determined by RP2HPLC with kromasil - C18 column ,the mobile phase consisted of acetonit rile - 0 . 5 %

phosphoric acid2t riethylamine ( 20∶79 . 5∶0 . 5) with a flow rate of 1mL min - 1 ,and the injection volume was 20μL . The external

standtard was used and the wavelength of the detector was set at 258nm. RESULTS 　The linear range was 5 . 12 - 51 . 20 mg·

L - 1 and the correlation cofficient was 0 . 999 9 . The average recovery and the relative standard deviation were 102 . 22 % and

1 . 10 % respectively. CONCL USION　The method is simple and accurate and the precision is good . It is proved to be suitable
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for the quality control method for Liyan tablet s.

KEY WORDS :Liyan tablet ;mangiferin ; HPLC

　　利咽片是由芒果叶提取物与牛磺酸组成的复方

片剂 ,具有解热、消炎、止咳与免疫调节作用。研究

表明 ,芒果苷是芒果叶的主要活性成分 ,具有止咳、

化痰等作用[ 1 ] 。本实验建立了高效液相色谱法测定

利咽片中有效成分芒果苷含量的方法 ,方法简便、准

确、重复性好。

1 　材料

日本岛津 HPL C - 9A 系统 ,配 SPD - 6Av 紫

外检测器 ;芒果苷对照品 (中国药品生物制品检定

所 ,批号 1116072200301) ;利咽片 (本院自制 ,规格 :

0 . 4 g/ 片 ,批号 050306 ,050308 ,050309) ;乙腈为色

谱纯 ;磷酸及三乙胺均为分析纯 ;水为注射用水。

2 　方法与结果

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

×200 mm ,5μm) ;流动相 :乙腈20 . 5 %磷酸2三乙胺

(20∶79 . 5∶0 . 5) ;流速 :1 mL·min - 1 ;检测波长 :258

nm ;柱温 :室温 ;进样量 :20μL 。理论塔板数按芒果

苷峰计算应不低于3 000。

2. 2 　溶液的制备

2. 2. 1 　对照品溶液 　精密称取芒果苷对照品

0 . 051 2 g ,置 100 mL 棕色容量瓶中 ,加流动相适

量 ,超声溶解 ,制成0 . 512 g·L - 1的芒果苷溶液 ,经微

孔滤膜 (0 . 45μm)滤过 ,即得。

2. 2. 2 　供试品溶液 　取利咽片 10 片 ,精密称定 ,研

细 ,精密称取片剂粉末约0 . 2 g ,置 100 mL 量瓶中 ,

加甲醇 ,超声 15 min 溶解后 ,放冷 ,加甲醇至刻度 ,

摇匀 ,放置 ,取上清液经微孔滤膜 (0 . 45 μm) 滤过 ,

精密量取续滤液 5～50 mL 的量瓶中加流动相稀释

至刻度。

2. 2. 3 　阴性对照溶液 　按处方比例和工艺 ,同法制

成缺芒果叶提取物的阴性对照品 ,按供试品溶液制

备方法制备即得。

2. 3 　专属性 　精密吸取供试品溶液、阴性对照溶

液、对照品溶液各 20μL 注入液相色谱仪中 ,由色谱

图可知 ,在与对照品色谱峰保留时间 ( tR = 5 . 63

min)相应的位置上 ,供试品溶液具有相同保留时间

的色谱峰出现 ,而阴性对照溶液在此峰位无吸收 ,对

本品中芒果苷的测定无干扰。色谱图见图 1。

2. 4 　标准曲线的制备 　精密吸取上述对照品溶液

1 ,3 ,5 ,6 ,8 ,10 mL 分别置于 100 mL 容量瓶中 ,加

流动相定容 ,配制成浓度为 5 . 12 , 15 . 36 , 25 . 60 ,

30 . 72 ,40 . 96 ,51 . 20 mg·L - 1 的标准溶液 ,照2 . 1下

图 1 　芒果苷色谱图

A. 阴性对照溶液 ;B. 对照品溶液 ;C. 样品溶液

Fig 1 　chromatograms of mangiferin

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

的方法进样测定 ,以芒果苷峰面积 A 为纵坐标 ,浓

度 C (mg·L - 1 ) 为横坐标进行线性回归 ,得回归方

程为 A = 35 926 C - 14 286 , r = 0 . 999 9。结果表

明 ,芒果苷在 5 . 12～51 . 20 mg·L - 1范围内峰面积与

浓度呈良好的线性关系。

2. 5 　精密度试验 　取浓度为30 . 72 mg·L - 1 的对照

品溶液照 2 . 1项下的方法重复进样 6 次 ,测得芒果

苷色谱峰面积 RSD 为0 . 33 %。表明精密度良好。

2. 6 　重复性试验 　精密称取同一批号样品 6 份 (批

号 050306) ,按2 . 2 . 2项下分别制备供试品溶液 ,依

法测定 ,照2 . 1项下的方法进样 ,得芒果苷色谱峰面

积 RSD 为0 . 21 %。表明重复性好。

2. 7 　稳定性试验 　精密吸取同一批供试品溶液 ,室

温放置 ,分别于 0 ,2 ,4 ,8 ,12 ,24 h 按上述色谱条件

进样 ,测得芒果苷色谱峰面积 RSD 为1 . 38 %。结果

表明 ,供试品溶液在 24 h 内稳定。

2. 8 　回收率试验 　取2 . 6项下的已知含量的片剂粉

末适量 (约含芒果苷 20 mg) ,精密称定 ,加入一定量

的芒果苷对照品 ,按“2 . 2 . 2”项方法配制样品 ,配制

成高、中、低 3 种浓度 ,按“2 . 1”项色谱条件测定芒果

苷的含量 ,每个浓度平行测定 6 次 ,计算回收率。结

果见表 1。

表 1 　芒果苷回收率试验结果 ( n = 6)

Tab 1 　Result of recovery of mangiferin ( n = 6)

取样量
/ mg

对照品加入量
/ mg

实测值
/ mg

回收率
/ %

平均回收率
/ %

RSD
/ %

19 . 95 10 . 24 30 . 52 ±0 . 07 103 . 2 ±0 . 7

20 . 36 20 . 48 41 . 01 ±0 . 08 100 . 8 ±0 . 4 102 . 22 1 . 10

19 . 28 30 . 72 50 . 8 ±0 . 3 102 . 6 ±1 . 0

2. 9 　样品测定 　取样品 3 批 ,按“2 . 2 . 2”项供试品

溶液的制备方法操作 ,以“2 . 1”项色谱条件测定 ,每

批样品测定 3 次取平均值 ,按外标法计算每片中芒

果苷的含量 ,每片含芒果苷不得少于 55 mg ,结果见

表 2。
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表 2 　样品中芒果苷的含量测定结果 ( n = 3)

Tab 2 　Results of content determination of mangiferin ( n = 3)

批号 含量/ mg·片 - 1 平均含量/ mg·片 - 1 RSD/ %

050306 57 . 70
59 . 46 59 . 03 2 . 00
59 . 95

050308 60 . 91
59 . 26 59 . 84 1 . 56
59 . 34

050309 61 . 86
61 . 46 61 . 96 0 . 91
62 . 57

3 　讨论

用醇2水系统时[ 2 . 3 ] ,芒果苷的峰型不够尖锐 ,峰

比较宽 ,而且有少许的拖尾 ,出峰时间在 10 min 之

后 ,既不准确也不方便质量控制。经过调整流动相

系统为乙腈2水的系统 ,峰形明显改善 ,且出峰时间

也提前。

本实验中 ,三乙胺的量是重要的影响因素。当

三乙胺浓度小于0 . 5 %时 (p H 3) 峰形较好 ,但当其

浓度大于0 . 7 %(p H 3 . 5) 峰形较宽 ,且有少许拖尾 ,

影响峰形的因素是否与 p H 值的改变有关 ,尚需进

一步研究。
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高效液相2蒸发光散射检测器法测定知母中菝葜皂苷元含量

郭继红1 ,杨毅恒2 ,张艳华1 　(1 . 北京大学临床肿瘤学院 ,北京 100036 ;2 .北京大学第三医院 ,北京 100083)

[摘要 ] 　目的 :采用高效液相2蒸发光散射检测器 ( HPLC2EL SD) 法测定知母中菝葜皂苷元的含量。方法 :ODS2C8柱 ,流动相

为甲醇2水 ,梯度洗脱。因菝葜皂苷元为一甾体皂苷元 ,无紫外特征吸收 ,选择了通用型检测器 —蒸发光散射检测器 ( EL SD) 。

结果 :菝葜皂苷元在0 . 12～4 . 0μg 范围内具良好的线性关系 , r = 0 . 999 8 ,平均回收率为98 . 3 %。结论 :本方法有较高的灵敏

度和回收率 ,可用于知母中菝葜皂苷元的含量测定。

[关键词 ] 　知母 ;菝葜皂苷元 ;高效液相色谱 ;蒸发光散射检测器
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Determination of sarsasapogenin in Anema r r hena as phodeloides by HPLC2ELSD

GUO Ji2hong1 , YAN G Yi2heng2 ,ZHAN G Yan2hua1 (1 . The Hospital of Clinical Oncology ,Beijing University , Beijing

100036 ,China ;2 . The Third Hospital ,Beijing University ,Beijing 100083 ,China)

ABSTRACT :OBJECTIVE　To determine the content of sarsasapogenin in A nemarrhena as phodeloi des by HPLC. METHODS　

ODS column and a mobile phase of methanol2water with gradient elution were used with a universal detector Evaporation Light

Scattering Detector ( EL SD) . RESULTS　The calibration curve was linear in the range of 0 . 12 - 4 . 0μg ( r = 0 . 999 8) and the recov2
ery was 98 . 3 %. CONCLUSION　The method can be used for determination of sarsasapogenin in A nemarrhena as phodeloi des .

KEY WORDS :A nemarrhena as phodeloi des ; sarsasapogenin ; HPL C ; EL SD

　　知母 ( A nem arrhena as p hodeloi des Bunge) 为

百合科知母属植物的干燥根茎。近年药理研究证明

具有抗菌、解热、降血糖等作用。知母有效成分为多

种甾体皂苷 ,其皂苷元主要为菝葜皂苷元 ( sarsasa2
pogenin) [ 1 ] 。菝葜皂苷元的测定方法目前有薄层扫

描法和液相色谱法[ 2 ] ,因菝葜皂苷元为甾体皂苷元 ,

分子中没有共轭结构 ,无紫外特征吸收 ,对样品的检

测造成了一定的难度。为此 ,本实验采用高效液相2
蒸发光散射检测器 ( EL SD) 测定知母中菝葜皂苷元

的含量。

1 　材料

岛津 L C - 10A 型高效液相色谱仪 ,Alltech 500

蒸发光散射检测器 ( EL SD) ;菝葜皂苷元对照品 (中

国药科大学天然药物化学教研室 ,批号 20050316 纯

度99 . 1 %) ;知母药材 (江苏省药材公司) 。

2 　方法和结果

2. 1 　色谱条件 　色谱柱 : Inert sil C823 (4 . 6 mm ×

250 mm ,5 μm 加 C8 预柱) ,流动相 :甲醇2水 ( 88∶
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