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摘要  目的: 建立同时测定舒心通脑胶囊中羟基红花黄色素 A和栀子苷含量的方法。方法: 采用 K rom asil C
18
( 250 mm @ 41 6

mm, 5 Lm )色谱柱, 以 0105 mo l# L- 1磷酸二氢钾 -乙腈 ( 89B11)为流动相,流速 110 mL# m in- 1, 检测波长 230 nm, 柱温 30 e 。

结果: 羟基红花黄色素 A及栀子苷浓度分别在 01016~ 01080 mg# mL- 1和 01024~ 01 120 m g# mL- 1范围内线性关系良好;平

均回收率 ( n = 5)分别为 9911% ( RSD= 11 0% )和 10010% ( RSD= 11 5% )。结论:本方法操作简单,结果准确, 可用于舒心通脑

胶囊的质量控制。
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Abstract Objective: To develop anHPLC m ethod for the determ inat ion o f hydroxysa fflor ye llow A and gen iposide

in Shux in Tongnao capsu les.Methods: TheHPLC analysis w as perform ed on Krom asil C18 column( 250 mm @ 416

mm, 5 Lm) w ith mobile phase of potassium d ihydrogen phospha te( 0105mo l# L- 1 ) - aceton itriles ( 89B11) at the

flow rate o f 110 mL# m in- 1; The detective w avelength w as 230 nm and the co lumn temperature w as 30 e . Re-

sults: The linear range of hydroxysafflo r yellow A was 01016 - 01080 mg# mL- 1, and the average recovery w as
9911% w ith RSD= 110% ; The linear range of gen iposide w as 01024- 01120mg# mL- 1, and the average recovery
w as 10010% w ith RSD= 115% . Conclusion: Themethod is simple, accurate, and can be used for the qua lity con-

tro l of Shux in Tongnao capsules.
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  舒心通脑胶囊来源于临床经验方,是由红花、栀

子、三七、当归、熟地黄多味中药材组成,具有益气活

血、化瘀通络之功效。主要用于气虚血滞、心悸、气

短等症。方中红花为君药,具有活血通经、散瘀止痛

的功效,其主要成分为羟基红花黄色素 A
[ 1]
;栀子为

臣药, 经现代药理学研究, 其在心血管系统中具有中

枢降压作用、防治动脉粥样硬化及抗血栓等,其主要

成分为栀子苷
[ 2]
。为了有效控制制剂质量, 参考有

关羟基红花黄色素 A 和栀子苷的含量测定方

法
[ 3, 4]
,本文建立了同时测定制剂中羟基红花黄色

素 A和栀子苷含量的 HPLC法。实验结果表明,方

法准确度高、重现性好,可作为舒心通脑胶囊的质量

控制方法。

1 仪器与试药

岛津高效液相色谱仪 ( LC- 10ATvp型输液泵,

SPD- 10A vp型紫外 - 可见光检测器, LC色谱工作

站 )。对照品羟基红花黄色素 A (批号 111637 -

200704)和栀子苷 (批号 110749- 200613)购自中国

药品生物制品检定所。甲醇 (北京化工厂 )及乙腈

(山东禹王实业有限公司 )为色谱纯; 水为二次蒸馏

水; 其余试剂均为分析纯。舒心通脑胶囊 (山西医

科大学自制, 规格为每粒 013 g, 批号分别为

20090402, 20090406, 20090409)。
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2 方法与结果
211 溶液的制备

21111 对照品混合溶液  精密称取羟基红花黄色

素 A对照品 4103 mg及栀子苷对照品 5199 mg,分
别置 10 mL量瓶中,加甲醇溶解并稀释至刻度, 摇

匀,即得羟基红花黄色素 A对照品储备液和栀子苷

对照品储备液。分别精密吸取上述储备液各 2 mL,

置于同一 10 mL量瓶中, 加甲醇稀释至刻度, 经

0145 Lm微孔滤膜过滤, 即得。
21112 供试品溶液  取本品 011 g, 精密称定, 置
100mL锥形瓶中,加入 25%甲醇 25mL,称定重量,

超声处理 ( 150W, 40 kH z) 30 m in,放冷, 称定重量,

补足失重; 静置,取上清液,用 0145 Lm微孔滤膜过
滤,即得。

21113 阴性对照溶液  按处方比例称取除红花以
外的其余药味,按舒心通脑胶囊制备工艺制成缺红

花的阴性样品, 按 / 211120项下方法制成缺红花的

阴性样品溶液;同法制备缺栀子的阴性样品溶液。

212 色谱条件  色谱柱: K romasil C18柱 ( 250 mm @

416mm, 5 Lm);流动相: 0105 mo l# L- 1磷酸二氢钾
-乙腈 ( 89B11); 流速: 110 mL# m in- 1; 检测波长:

230 nm;柱温: 30 e ;进样量: 20 LL。取对照品混合
溶液、供试品溶液、阴性样品溶液, 在本文色谱条件

下进样,记录色谱图。结果理论塔板数按羟基红花

黄色素 A计不低于 7000,羟基红花黄色素 A色谱峰

与相邻色谱峰的分离度不低于 115; 栀子苷色谱峰
与相邻色谱峰的分离度不低于 116; 样品中其他成
分对羟基红花黄色素 A和栀子苷测定无干扰, 见图

1。

213 线性关系考察  精密吸取 / 211110项下羟基
红花黄色素 A对照品储备液和栀子苷对照品储备

液各 012, 014, 016, 018, 110 mL, 分别一一对应置于
5 mL量瓶中, 加甲醇稀释至刻度, 摇匀, 经 0145 Lm
微孔滤膜过滤, 即得系列浓度对照品混合溶液。在

上述色谱条件下进样测定。分别以峰面积为纵坐

标,浓度为横坐标绘制工作曲线,求得羟基红花黄色

素 A及栀子苷回归方程分别为:

Y= 21000 @ 107X - 11538 @103  r= 019997
Y= 21000 @ 107X - 61161 @103  r= 0. 9998

结果表明:羟基红花黄色素 A浓度在 0. 016~ 0. 080

mg# mL- 1范围内,栀子苷浓度在 0. 024~ 0. 120 mg

# mL- 1范围内线性关系良好。

2. 4 精密度试验  取 / 211110项下对照品混合溶
液,在上述色谱条件下连续进样 6次,计算羟基红花

图 1 对照品 ( A)、样品 ( B )、不含红花阴性样品 ( C )、不含栀子阴性

样品 (D )HPLC色谱图

F ig 1 HPLC ch rom atogram s of referen ce substan ces (A ) , sam p le( B ),

n egat ive samp le w ith out F los Cartham i( C ) , and negative sam p le w ith out

Fru ctusG ard en iae( D)

a.羟基红花黄色素 A ( hydroxysaf flor yellow A )  b. 栀子苷 ( gen ipo-

sid e)

黄色素 A与栀子苷色谱峰面积的 RSD ( n = 6)分别

为 0163%和 0154%。
215 重复性试验  取舒心通脑胶囊样品 (批号

20090402),按 / 211120项下方法平行制备 5份供试

品溶液,计算羟基红花黄色素 A与栀子苷含量平均

值 ( n = 5)分别为 9178 mg# g
- 1
和 2112 mg# g

- 1
;

RSD分别为 114%和 110%。
216 稳定性试验  取同一供试品溶液, 分别在 0,

2, 4, 6, 8 h进样, 测定峰面积。羟基红花黄色素 A

与栀子苷色谱峰面积的 RSD 分别为 0192% 和
0167%。结果表明供试品溶液在 8 h内稳定。

217 回收率试验  精密称取已知含量的同一批样

品 (批号 20090402,羟基红花黄色素 A含量为 9176
mg# g- 1, 栀子苷含量为 2114 mg# g

- 1
) 0105 g共 5

份, 分别加入对照品羟基红花黄素 A 015 mg和栀子
苷 110 mg, 按 / 211120项下方法制备溶液, 进样测
定, 计算平均回收率。结果平均回收率 ( n = 5)分别

为 9911%和 10010%, RSD分别为 110%和 115%。
218 样品测定  取 3批舒心通脑胶囊 (批号:

20090402, 20090406, 20090409)各 5份, 按 / 211120
项下的方法处理后进样,记录峰面积,以外标法分别

计算舒心通脑胶囊中羟基红花黄色素 A和栀子苷

的含量,结果见表 1。

)2065)药物分析杂志 Ch in J Pha rm Ana l 2009, 29( 12)



表 1 舒心通脑胶囊中羟基红花黄色素 A

和栀子苷的含量测定结果 (n= 5)

Tab 1 The de term ination of sam p les

批号

( L ot N o. )

羟基红花黄色素 A

( hydroxysa fflor y ellow A )

栀子苷

( geniposide)

含量

( content)

/mg# g- 1

RSD

/%

含量

( content)

/mg# g- 1

RSD

/%

20090402 9176 112 2114 115

20090406 9178 115 2110 113

20090409 9184 114 2111 114

3 讨论

311 供试品溶液制备方法的确定  羟基红花黄色
素 A受热不稳定, 故宜采用超声提取方法; 对不同

提取时间 ( 20, 30, 40m in)的考察结果表明,超声 30

m in时提取效果最佳, 超声 40 m in时羟基红花黄色

素 A的含量有所下降。对不同提取溶剂 (甲醇、

75%甲醇、50%甲醇、25%甲醇 )及其用量 ( 25, 50,

75 mL)进行考察的结果表明以 25%甲醇 25 mL时

提取效果好。

312 检测波长的选择  羟基红花黄色素 A与栀子

苷的紫外图谱显示, 栀子苷在 238 nm 处有最大吸

收,羟基红花黄色素 A在 403 nm处有最大吸收且

在 230 nm处有较强吸收,为了同时测定羟基红花黄

色素 A和栀子苷的含量, 选择两者均有较强吸收的

230 nm作为测定波长。

313 流动相的选择  根据文献 [ 5 ]
, 流动相曾采用

甲醇 - 014%磷酸水溶液、乙腈 - 011%磷酸水溶液,
结果显示色谱峰拖尾严重, 分离效果差, 且流动相

pH低,影响色谱柱使用寿命; 也曾考察乙腈 - 0105
mol# L- 1磷酸二氢钾 - 10%四丁基氢氧化铵 ( 170B

800B20) ,此流动相平衡及冲洗色谱柱耗时较长, 不

宜采用。本实验首次采用 0105 mo l# L- 1磷酸二氢
钾 -乙腈 ( 89B11)为流动相,在 230 nm处同时测定

羟基红花黄色素 A和栀子苷的含量,效果良好。

314 小结  本实验采用高效液相色谱法同时测定

舒心通脑胶囊中羟基红花黄色素 A和栀子苷的含

量, 方法简单快速, 重复性好,准确度高,可作为该制

剂的质量控制方法。
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