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  =摘要>  目的  建立并验证高效液相色谱法检测乐脉胶囊中芍药苷的含量。方法  UltimateÓ AQ-C18( 4. 6

@ 150 mm, 5 Lm)色谱柱; 流动相,乙腈-0. 2% 磷酸溶液 10 B 90; 检测波长: 230 nm; 流速: 1. 0 m l/ m in; 温度: 25e 。

结果  芍药苷 Y= 1 374X-912. 43, 相关系数是 0. 9998, 线性范围为 6. 72 Lg / ml~ 168 Lg/ ml, 平均回收率为 97.

8% , RSD为 0. 63%。结论  本方法简便、灵敏、准确、重现性好、专属性强,可用于药厂和药检所对乐脉胶囊中芍药

苷含量的质量控制和产品监测。
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Content determination of paeonif lorin in Lemai capsules by HPLC
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= Abstract>  Objective To develop a H PLC method fo r the det ermination o f paeoniflo rin in Lemai capsules.

Methods T he analysis w as carr ied on a U ltimateÓ AQ-C18( 4. 6 @ 150mm, 5Lm ) column. T he mobile phase w as

composed of acetonit rile and 0. 2% phospho ric acid( 10B 90) and the flow rate was 1. 0ml/ min. T he detection w ave-

leng th was set at 230nm and column temperature w as 25e . Results  T he linear range o f paeonif lor in was 6. 72-

168Lg/ mL ( r= 0. 9998) . T he average r ecover y( n= 7) w as 97. 8% , and RSD w as 0. 63% . Conclusion  T his method

wit h str ong specificity was simple, sensitive, accurate, r eproducible, and can be used in pharmaceutical facto ry and

drug inspection agency for the determination of paeoniflo rin in Lemai capsule.

= Key words>  Lemai capsule; paeonif lor in; content determination; HPLC

  乐脉胶囊是中药类硬胶囊, 理血/降脂药, 是广

泛应用的 OT C药品,是由丹参、川芎、赤芍、红花等

7味中药制成的复方制剂, 具有行气活血、化瘀通脉

之功效, 用于气滞血瘀所致的头痛、眩晕、胸痛, 心

悸、冠心病、心绞痛、多发性脑梗死的治疗,赤芍为该

制剂的主药之一, 其主要有效成分为芍药苷。为了

提高该制剂的质量标准, 本研究建立了 HPLC
[ 1]
测

定该制剂中芍药苷含量的方法。

1  材料与方法

1. 1  仪器与试剂
高效液相色谱仪(上海伍丰仪器, LC100二元

高压系统, 紫外检测器) , U ltimate Ó AQ-C18( 4. 6

@ 150 mm, 5 Lm)色谱柱(月旭公司) ; 1/ 1万电子天

平(上海舜宇恒平) ; 超声波清洗机(昆山超声波仪器

厂)。

芍药苷对照品: 中检所提供;乐脉胶囊:市场购

买;乙腈 (色谱纯) : HoneyWell; 磷酸二氢钠 (分析

纯) :国药集团;三乙胺(分析纯) : 国药集团;氢氧化

钠(分析纯) :国药集团;水: 重蒸馏水。

1. 2  色谱条件

U ltimate Ó AQ-C18( 4. 6 @ 150 mm 5 Lm)色谱

柱;检测波长 230 nm ;流动相 乙腈-0. 2%磷酸溶液

10 B 90; 温度 25 e ; 流速 1. 0 mL/ min; 进样量 10

LL,见图 1。

1. 3  样品溶液制备

芍药苷标准品溶液储备液:精密称取对照品 8.

4 mg 至 25 mL 容量瓶中, 用稀乙醇定容至刻度,使

其浓度含芍药苷为 0. 336 mg/ mL, 超声使其溶解摇

匀即得。
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芍药苷标准品溶液: 精密量取对照储备液1 mL

至 25 mL 容量瓶中, 用流动相定容至刻度, 使其浓

度为 13. 44 Lg/ mL,摇匀即得。

乐脉胶囊样品溶液: 取 20 粒乐脉胶囊, 取出内

容物混匀,精密称取 0. 5 g 乐脉胶囊内容物, 置 100

mL 的具塞锥形瓶中,精密量取稀乙醇 50 mL, 称定

重量,浸泡两小时,超声处理 30 min;放冷, 称重, 用

稀乙醇补足损失的重量, 摇均,过滤,精密量取5 mL

置于 25 mL 的量瓶中加入稀乙醇至刻度, 摇匀, 用

0. 45 Lm 滤膜过滤。

阴性样品溶液: 取缺赤芍阴性样品粉末, 精密称

取 0. 5 g, 按样品溶液项方法处理。

2  结果

2. 1  色谱图
取芍药苷标准品溶液、乐脉胶囊样品溶液和阴

性样品溶液各 10 LL,按照 1. 2项条件测试,谱图如

图 1~ 3。

图 3 缺赤芍阴性样品溶液

Fig. 3  Negative sample solution( with no paeony)

2. 2  精密度实验

取芍药苷对照品溶液 10 LL, 按照 1. 2项色谱

条件,连续进样 6针,计算其峰面积的相对标准偏差

RSD为 0. 33% ,说明精密度良好。

2. 3  重复性试验

取混匀的乐脉胶囊内容物粉末, 按照 1. 3项方

法,同时制备 6份样品溶液, 按照 1. 2项色谱条件,

各取10 LL 进样测定, 同时对对照品溶液进行检测,

按照外标法定量, 6 份样品检测结果计算相对标准

偏差 RSD为 0. 83%, 说明重复性良好。

2. 4  样品溶液稳定性试验

制备乐脉胶囊样品溶液分别于 0、1、2、3、5、6、

8、10 h检测, 其峰面积没有明显的变化, 其相对标

准偏差 RSD为 0. 39% ,说明该样品溶液在 10 h 内

稳定。

2. 5  线性试验

取芍药苷对照储备液适量, 用稀乙醇作为溶剂,

配置成浓度分别为 6. 72 Lg / mL、10. 08 Lg/ mL、

13. 44 Lg/ mL、20. 16 Lg/ mL、26. 88 Lg/ mL、67. 2

Lg/ mL、168 Lg / mL,按 1. 3项色谱条件, 依次分析

各标准溶液,以峰面积( A)对进样量(Lg)做图, 绘制

相应值与浓度的关系曲线。芍药苷的线性回归方程

及相关系数分别为: Y = 1 374X-912. 43, r= 0. 999

8, 线性范围为 6. 72 Lg/ mL~ 168 Lg / mL。

2. 6  回收率试验

取市售的乐脉胶囊 20粒,取出内容物,混匀,共

称取6份,每份为 0. 25 g, 加入芍药苷储备液 3 mL、

3 mL、3. 7 mL、3. 7 mL、4. 5 mL、4. 5 mL,按照 1. 2

样品溶液项方法处理, 照 1. 3项色谱条件检测, 其平

均回收率为 98. 09% , RSD 0. 71%。
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2. 7  样品测定

取市场上随机购买 5盒乐脉胶囊,按照 1. 2 项

样品溶液方法处理,按照 1. 3项色谱条件进行含量

测定(见表 1)。

表 1  乐脉胶囊中药药苷含量测定结果

Tab. 1  Determination of paeoni florin in lemai capsule

厂家批次 厂家 Aa 批次 厂家 Ab批次 厂家 Ac 批次 厂家 Ba 批次 厂家 Bb批次

结果( mg/粒) 2. 49 2. 53 2. 59 2. 78 2. 83

3  讨论

3. 1  检测波长的选择

取芍药苷对照品溶液进行紫外扫描,在紫外波长

230 nm 有最大吸收,参考 2010版药典乐脉颗粒
[2]
项

下含量测定和相关文献,选择230 nm为检测波长。

3. 2  柱温的选择

温度也是影响峰分离度的一个因素, 在 20 e 、

25 e 、30 e 、35 e 、40 e 对样品的杂质分离进行考察,

发现柱温对分离度没有太大的影响,为了使保留时

间稳定, 不影响柱子的使用寿命, 综合考虑选

择 25 e 。

3. 3  色谱条件的选择

参考 2010版药典乐脉颗粒项下含量测定和相

关文献
[ 3-4]

,考察了甲醇-异丙醇-醋酸-水体系, 发现

压力较高,而且不同时间配置的流动相检测样品时

保留时间差异较大, 可能是异丙醇洗脱能力强,微小

的变化也会引起流动相洗脱能力的较大变化, 乙腈-

水-冰醋酸体系,主峰峰形拖尾, 且与杂质分离不好,

经过选择, 最后确定了乙腈-0. 2%磷酸溶液 10B 90

体系,主峰峰形好,并且样品与杂质能很好的分离。

对该方法进行考察验证时, 各项试验均满足药

品含量测定检测方法的验证要求, 故该方法简单可

行,专属性强。
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