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　　冠心Ⅱ号方由丹参、红花、赤芍、川芎、降香组

成 ,有活血化瘀、理气止痛之功 ,用于气滞血瘀的胸

痹、心痛等症 [1 ]。芍药苷为其主要有效成分。以芍药

苷作为中成药的质控指标 ,采用 HPLC法测定已有

许多报道 [2, 3 ] ,供试品处理大都采用超声提取、离心

进样的方法 ,但一般供试品的成分较复杂 ,检测基线

提高 ,很难达到基线分离要求。本实验根据冠心Ⅱ号

水溶性的特点 ,采用固相萃取 ( SPE)技术 ,选出最佳

萃取条件 ,简化了样品前处理步骤 ,节省了分析时

间 ,获得了良好的测定效果。

1　仪器与试药

美国 Agilent1100 Series高效液相色谱仪:

Maxi-Clean
TM
固相萃取小柱 ( 300 mg C18 )购自美国

奥泰 (中国 )有限公司 ;芍药苷对照品购自中国药品

生物制品检定所 ;水为重蒸馏水 ;甲醇为色谱纯。

冠心Ⅱ号为本中心自制煎剂 ,该复方药材粉碎

后分别用 8, 6, 6倍量水煎煮提取 3次 ,每次 1 h,合

并提取液 ,减压浓缩 ,真空干燥 ,得干粉。批号分别为

010722, 020524, 020723。

2　方法和结果

2. 1　色谱条件:色谱柱 Inertsil ODS3 ( 250 mm×

4. 6 mm , 5μm);流动相: 甲醇-水 ( 40∶ 60) ;流速:

1. 0 mL /min;柱温:室温 ,进样量: 10μL。

2. 2　对照品溶液配制:取芍药苷对照品约 2 mg,精

密称定 ,置于 5 mL容量瓶中 ,用流动相溶解并稀释

至刻度 ,摇匀。精密量取 1 m L置于 10 mL量瓶中 ,

用流动相稀释至刻度 ,摇匀备用。

2. 3　供试品溶液的制备: 精密称定冠心Ⅱ 号粉

14. 5 mg,加水定容于 1 mL容量瓶中。取 1支 Max i-

Clean
TM
固相萃取小柱装于 5 mL注射器上 ,依次通

过 5 mL甲醇及 5 mL水活化后 ,再通过上述供试品

水溶液 ,用 5 mL水清洗一次 ,再用 4 mL 20%甲醇

溶液洗脱 ,收集洗脱液于 5 mL量瓶中 ,加 20%甲醇

溶液稀释至刻度 ,摇匀 ,滤过即得。

2. 4　阴性对照溶液的制备:除去赤芍的其他几味药

按原方配伍 ,按冠心Ⅱ号制法制得。取该阴性供试品

10. 2 mg,按 2. 3项下方法制得阴性对照溶液。

2. 5　检测波长的选择:将对照品溶液按上述色谱条

件进样 ,经 DAD 210～ 400 nm全波长扫描 ,结果芍

药苷在 230 nm有最大吸收。

2. 6　可行性试验:取对照品溶液、阴性对照溶液、供

试品溶液进样分析 ,结果阴性对照在供试品溶液相

应位置上没有干扰 ,说明冠心Ⅱ号中其他药味对赤

芍中芍药苷的定量测定没有干扰。 色谱图见图 1。

* -芍药苷

* -paeoni florin

图 1　芍药苷对照品 (A)、冠心Ⅱ号供试品 (B)

和阴性对照 (C)的 HPLC图谱

Fig. 1　 HPLC chromatograms of paeonif lorin (A) ,

GuanxinⅡ (B) and negat ive sample (C)

2. 7　线性范围: 精密吸取芍药苷对照品溶液 5, 10,

15, 20, 30, 40μL依次进样 ,按上述色谱条件测定峰

面积。以峰面积积分值对进样量进行线性回归 ,得回

归方程 Y= 48. 25X - 2. 695, r= 0. 999 9。 表明芍药

苷在 0. 2～ 1. 6μg与峰面积呈良好的线性。

2. 8　精密度试验:精密吸取同一对照品溶液 ,重复

进样 5次 ,测定芍药苷峰面积 ,其 RSD为 0. 78% 。

2. 9　稳定性试验:对同一供试品溶液在 0, 4, 8, 12,

16, 24 h 进样 ,测定芍药苷峰面积 ,其 RSD为

0. 27%。

2. 10　加样回收率试验: 取已知芍药苷含量的冠心

Ⅱ号粉 (批号为 010722) ,平行操作 5份 ,精密加入

0. 4 mg /mL的芍药苷对照品溶液 40μL,照 2. 3项

下方法制备供试品溶液 ,测定回收率。结果平均回收
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率为 97. 7% , RSD为 0. 62%。

2. 11　供试品测定:取各批号的供试品按 2. 3项下

制备供试品溶液 ,按上述色谱条件测定 ,外标法定

量。结果见表 1。

　表 1　冠心Ⅱ号中芍药苷的含量测定结果 (n= 3)

Table 1　 Results of determination of paeoniflorin

in GuanxinⅡ (n= 3)

批　号 芍药苷含量 /% RSD /%

010722 1. 06 0. 67

020524 1. 08 0. 72

020723 1. 10 0. 78

3　讨论

3. 1　为了降低背景吸收及减少干扰组份对测定的影

响 ,制备了洗脱分布曲线。照 2. 3项方法处理 ,以 5 mL

水为清洗溶剂 ,以 4 mL水及 10% , 20% , 30% , 40% ,

50% , 60% , 70% , 80% , 90% , 100%甲醇溶液为洗脱

溶液 ,依次洗脱固相萃取小柱 ,分别收集洗脱液于 11

个 5 m L量瓶中 ,以相应的洗脱溶剂稀释至刻度 ,摇

匀 ,测定。 结果水洗脱小预柱时 ,无芍药苷洗脱下来 ,

10%甲醇可以洗脱出芍药苷 , 30%甲醇洗脱液已经无

芍药苷 , 20%甲醇洗脱液芍药苷的含量最高。故选用水

为清洗溶液 , 20%甲醇溶液作为洗脱溶液。

3. 2　由方法学考察结果可见 ,本法精密度高、稳定

性和重现性好 ,可用于该制剂的质量控制。
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