
2 6 精密度试验:分别精密吸取羟基红花黄色素 A

对照品溶液 10 L 重复进样 6次, 测定峰面积值, 结

果峰面积的 RSD为 0 59%。

2 7 重现性试验:分别称取批号为 080706的供试

品 6份,制备供试品溶液并测定羟基红花黄色素 A

的质量分数,结果其 RSD为 0 92%。

2 8 稳定性试验: 取供试品溶液于制备后 2、4、8、

12、24、32 h分别进样 5 L, 测定羟基红花黄色素 A

的峰面积值, 计算得其 RSD 为 1 85%。结果表明

供试品溶液在 32 h内稳定。

2 9 回收率试验:精密称取批号为 080706的样品

(含羟基红花黄色素 A0 25 mg/ g) 6份, 分别精密加

入羟基红花黄色素 A 对照品溶液 5、5、10、10、15、15

mL,制备供试品溶液,按上述方法测定,计算回收率,

结果平均加样回收率为 98 66%, RSD为 1 71%。

2 10 样品的测定: 3批样品制备供试品溶液, 在上

述色谱条件进样测定, 以峰面积计算羟基红花黄色

素 A的质量分数,结果见表 1。

3 讨论

3 1 流动相的选择: 羟基红花黄色素A是一种小

表 1 祛风止痛胶囊中羟基红花黄色素 A 的测定结果

Table 1 Determination of hydroxysafflor yellow A

in Qufeng Zhitong Capsula

批 号 羟基红花黄色素 A/ ( m g g- 1)

080706 0 25

20050626 0 31
20061213 0 28

分子黄酮类成分, 呈弱酸性,故在流动相中加入少量

的磷酸溶液抑制其离解, 改善其峰形及分离效果。

 中国药典!2005年版一部红花项下流动相为甲醇

乙腈 0 7%磷酸溶液( 26∀ 2∀ 72) ,通过试验发现选

用甲醇 0 5%磷酸溶液( 25∀75)可得到比药典方法
更好的峰形, 理论板数达到 4 000以上,而且分析时

间适中。

3 2 提取溶剂及方法的选择: 曾用甲醇、50%甲醇、

25%甲醇作为提取溶剂进行加热回流及超声处理的

比较试验,结果显示 25%甲醇超声处理 30 min提取

效率最高。操作中发现直接滤过比较困难,为解决滤

过难的问题采用了离心后再用微孔滤膜滤过方法。
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