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摘要 目的: 建立高效液相色谱法测定回生甘露丸中羟基红花黄色素 A的含量。方法: 采用 Zorbax E clipse XDB C18 ( 250 mm

@ 41 6 mm, 5 Lm )色谱柱,以甲醇 -水 -磷酸 ( 27B73B01 05)为流动相, 流速 110 mL# m in- 1, 检测波长 403 nm, 柱温 25 e 。结

果: 羟基红花黄色素 A进样量在 01 15~ 1150 Lg范围内有良好的线性关系 ( r = 01 9999); 回收率 ( n = 6)为 9714% , RSD为

21 0%。结论: 本法操作简便,精密度好,结果准确可靠, 可作为回生甘露丸的质量控制标准。
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HPLC determ ination of hydroxy safflower yellow A inHuisheng Ganlu pills
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Abstract Objective: To establish an HPLC method for determ ination of hydroxy safflow er yellow A in Huisheng

Ganlu pills( aT ibet tradit ional patentmedicine) 1M ethods: The analysis w as performed on a Zorbax E clipseXDB C18

( 250mm @416mm, 5 Lm) co lumn; The mob ile phase w as methano l- w ater- phosphoric ac id( 27B73B0105) at a

flow rate o f 110mL# m in
- 1
; The detective w avelength w as 403 nm and the co lumn temperaturew as 25 e 1Results:

The linearity range was 0115- 1150 Lg( r= 019999); Recovery( n= 6) w as 9714% w ith RSD o f 210% 1 Conclusion:

Themethod is accurate, reliable, specific and can be used for the qua lity contro l o fHu isheng Ganlu pills1
K ey words: Hu isheng Ganlu pills; hydroxy safflow er yellow A; HPLC

回生甘露丸是藏药复方制剂, 藏文名 /堆子其

岁日布 0, 由石灰华、红花、檀香、石榴子、甘草、葡

萄、蚤缀、力嘎都、香早芹子、牛黄等 17味中藏药材

组成
[ 1]
。具有滋阴养肺、制菌排脓之功效, 临床上

用于肺浓肿、肺结核、体虚气喘、新旧肺病等的治疗。

红花为本方的主要原料之一,所含羟基红花黄色素

A为其主要活性成分, 具有抗氧化的作用
[ 2]
。回生

甘露丸原标准
[ 1]
无含量测定项,本文建立了该制剂

中羟基红花黄色素 A的 HPLC测定方法。操作简

单,重复性好,可用于该制剂的质量控制。

1 仪器与试药

HP 1100型高效液相色谱仪, A gilent G1314 A

VWD紫外检测器, HP化学工作站; AB204- S电子

天平; KQ5200B型超声波清洗器 (曙峰企业 )。

羟基红花黄色素 A对照品 (中国药品生物制品

检定所,批号 111637- 200502), 甲醇为色谱纯 (山

东舜王实业有限公司化工分公司 ) , 其余试剂均为

分析纯, 水为超纯水。回生甘露丸样品 (青海帝玛

尔藏药药业有限公司; 规格: 每丸 0125 g; 批号:

20070211, 20070218, 20070424)。

2 溶液制备

211 对照品溶液 取羟基红花黄色素 A对照品适

量, 精密称定, 用 25%甲醇制成含羟基红花黄色素

A 01075mg# mL
- 1
的溶液,即得。

212 供试品溶液 取样品 3 g (约 12丸 ), 研细, 精

密称定, 置具塞三角瓶中, 精密加入 25%甲醇 50

mL, 密塞称重,超声处理 ( 300W, 50 kHz) 40m in,放

冷, 再称定重量, 用 25%甲醇补足减失的重量, 摇

匀, 滤过, 取滤液,即得
[ 3 ]
。

213 阴性样品溶液 按处方比例及生产工艺,制备

缺红花药材的阴性样品, 依照供试品溶液的制备方

法, 制成阴性样品溶液。
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3 色谱条件
色谱柱: Zorbax E clipse XDB C18柱 ( 250 mm @

416 mm, 5 Lm ); 流 动 相: 甲 醇 - 水 - 磷 酸

( 27B73B0105), 流速 110 mL# m in
- 1
; 检测波长: 403

nm
[ 3]
; 柱温: 25 e ; 理论板数按羟基红花黄色素 A

峰计算不低于 3000。

在上述色谱条件下,精密吸取供试品溶液、对照

品溶液、阴性样品溶液各 10 LL, 分别注入色谱仪。

结果表明样品中其他成分对羟基红花黄色素 A的

测定无干扰,见图 1。

图 1 对照品 (A )、样品 ( B)及阴性样品 ( C )色谱图

Fig 1 HPLC chrom atogram s of referen ce sub stance(A ) , sam p le( B ) and

negative sam p le w ithou t Flos C arth am i( C )

11羟基红花黄色素 A ( hydroxy saff low er yel low A)

4 线性关系考察

分别精密吸取 01075mg# mL
- 1
对照品溶液 2,

4, 6, 8, 10, 15, 20 LL,注入液相色谱仪, 在上述色谱

条件下,测定峰面积,以峰面积为纵坐标, 进样量为

横坐标,绘制标准曲线,计算回归方程为:

Y= 21544 @ 10
3
X - 21164 r= 019999

羟基红花黄色素 A进样量在 0115~ 1150 Lg范围内
线性关系良好。

5 精密度试验

精密吸取 01075mg# mL
- 1
对照品溶液 10 LL,

连续进样 5次, 测得羟基红花黄色素 A峰面积的

RSD为 0151%,精密度良好。

6 重复性试验

取同一批号 ( 20070424)样品 5份, 按 / 2120项

下方法制成供试品溶液,在上述色谱条件下,测定羟

基红花黄色素 A的含量。计算平均含量为 01206
mg#丸 - 1

, RSD为 0181%。

7 稳定性试验
取供试品溶液 (样品批号 20070424) 10 LL, 按

上述色谱条件分别于 0, 5, 10, 15, 24, 30 h进样测

定, 计算羟基红花黄色素 A 峰面积的 RSD 为

0190%。表明供试品溶液在 30 h内稳定性良好。

8 加样回收率试验

取已知含量的样品 (批号 20070424,含量 0121
mg#丸 - 1

) 6份, 研细,每份约 115 g,精密称定,置具

塞锥形瓶中,分别加入 0128 mg# mL
- 1
对照品溶液

510 mL,蒸干, 精密加入 25%甲醇 50 mL, 按 / 2120

项下的方法制成供试溶液, 按上述色谱条件测定羟

基红花黄色素 A的质量,计算回收率。结果平均回

收率 ( n = 6)为 9714%, RSD为 210%。
9 样品测定

取 3个批号的样品, 每批样品平行取 2份, 按

/ 2120项下的方法制备供试品溶液。精密吸取对照

品溶液与供试品溶液各 10 LL,注入液相色谱仪, 每

份溶液进样 2次。按上述色谱条件测定,外标一点

法计算羟基红花黄色素 A的含量。结果批号为

20070211, 20070218, 20070424的样品中羟基红花黄

色素 A含量分别为 01203, 01200, 01207mg#丸 - 1
。

10 讨论
1011 曾采用中国药典方法以甲醇 -乙腈 - 017%
磷酸溶液 ( 26B2B72)为流动相 [ 3]

对羟基红花黄色素

A进行 HPLC法测定,结果由于本品处方中药味多

达 17种,分离不好, 基线较高。实验中经对流动相

不同组分和比例的比较验证, 最终采用甲醇 -水 -

磷酸 ( 27B73B0105)进行洗脱, 节省了时间和溶剂,

保持了柱效的稳定性,分离较理想。

1012 不同型号色谱柱的验证 使用本文的色谱条

件,用 Zorbax Eclipse XDB C18柱 ( 250mm @ 416 mm, 5
Lm)、Hypersil ODS- C18柱 ( 250mm @ 416mm, 5 Lm )、

ExsilODS- C18柱 ( 250mm @416mm, 5 Lm)进行验证,

取供试品溶液各进样 1次, RSD为 117% (n = 3),均可

使羟基红花黄色素 A和杂质得到良好的分离。

1013 小结 本法样品处理方法简便、稳定, 重复性

良好,可用于该藏药复方制剂的质量控制。
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