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摘要　目的:研究愈心痛胶囊的质量标准。方法:TLC法鉴别红参 、三七及 RP—HPLC法测定延胡索乙素的含量。含量采用

WatersC18色谱柱 ( 200 mm×4.6 mm, 5 μm);流动相为乙睛 -0.1%三乙胺溶液 ( 50∶50), 流速 1 mL· min-1;检测波长:282

nm;用外标法定量。结果:阴性对照均无干扰;0.08472 ～ 2.118 μg范围内有良好的线性关系 (r=0.9999),平均加样回收率为

98.4% (n=6) 。结论:所建方法简单 、可靠,可用于愈心痛胶囊的质量控制。
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QualitystandardforYuxintongcapsules

LIHong

(LiaoningProvincialInstituteforControlofFoodandDrug, , Shenyang110023, China)

Abstract　Objective:ToestablishamethodforthequalitystandardofYuxintongcapsules.Methods:TheTLC

methodswereestablishedforredgingsengandSanchi, andaRP—HPLCmethedwasestablishedforthedetermina-

tionoftetrahydropalmatineonWatersaC18 analyticalcolumn( 200mm×4.6mm, 5μm) withacetonitrile-0.1%

tiethylaminesolution-water( 50∶50∶0.2) asthemobilephaseattheflowrateof1.0mL· min
-1
.Thedetection,

wavelengthwas282 nm.Results:Identification:negativecontrolaveragenon-interference;content:thelinearrange

was0.08472-2.118 μg, (r=0.9999)averagerecovery(n=6)was98.4%.Conclusion:Themethodisconven-

ientreliableandsuitableforqualityassessmentofYuxintongcapsules.
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愈心痛胶囊为中国药典 2010年版一部拟新收

载品种,为吉林奥东集团大连药业股份有限公司独

家生产的品种,该品种原为中药三类新药,执行国家

药品监督管理局标准 (试行 ) WS-462(Z-055) -

2001。该标准于 2005年 4月 18日转正, 转正标准

为:国家食品药品监督管理局国家药品标准 WS3 -

462(Z-055) -2005(Z) 。按国家药典委员会的任

务要求,拟新收载于中国药典 2010版一部,此次标

准提高参考中国药典 2005年版一部的有关内容做

了进一步的修订,经对 3批样品进行检验,结果证明

此标准能有效地控制愈心痛胶囊的质量。

1　仪器与试药

LC-2010C高效液相色谱仪 (日本岛津公司 );

甲醇 、乙腈 (色谱纯,天津市康科德科技有限公司 ) ,

重蒸水,其它试剂为分析纯;红参对照药材;人参二

醇 、人参三醇 、人参皂苷 Re、三七皂苷 R1、延胡索乙

素对照品 (均购自中国药品生物制品检定所批号分

别为 1045 -200102、 110701 -200412、 110702 -

200311、110754 -200421、 110745 -200415、 100726

-200200610) , 愈心痛胶囊:批号 080301、080401、

080402。

2　薄层鉴别

2.1　红参的鉴别　取本品内容物及按处方制法制

得缺红参的阴性对照各 3.3 g, 加甲醇 80 mL, 加热

回流 6 h, 放冷, 滤过, 滤液蒸干, 残渣加 7%硫酸的

45%乙醇溶液 25mL使溶解,加热回流 2h, 放冷,加

三氯甲烷 20 mL, 振摇提取, 分取三氯甲烷液, 浓缩

至 1mL,作为供试品溶液。另取红参对照药材 2 g,

同法制成对照药材溶液 。再取人参二醇对照品及人

参三醇对照品, 分别加三氯甲烷制成每 1 mL含 1
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mg的溶液,作为对照品溶液 。照薄层色谱法 (附录

VIB)试验,吸取上述 5种溶液各 2μL, 分别点于同

一硅胶 G薄层板上,以乙醚 -三氯甲烷 ( 3∶7)为展

开剂, 展开, 取出, 晾干, 喷以 2%香草醛硫酸溶液,

在 105℃加热至斑点显色清晰。结果表明, 阴性液

在人参二醇对照品及人参三醇对照品的位置上也有

斑点, 证明三七里含有人参二醇及人参三醇,故该项

鉴别用人参二醇及人参三醇作对照无意义, 故删去

人参二醇及人参三醇作为对照品溶液 。供试品色谱

中,检出红参,阴性无干扰 。

图 1　红参鉴别的薄层色谱图

Fig1　TLCchromatogramofRedGingseng

a.人参二醇对照品溶液 (Panaxadiolreferencesolution) 　b.人参三醇

对照品溶液 (Panaxatriolreferencesolution)　d.红参对照药材溶液

(RedGingsengreferencedrugsolution) 　c.空白对照溶液 (blankrefer-

encesolution)　e、f、g.供试品溶液 (testsolution)

2.2　三七的鉴别　取本品内容物及按处方制法制

得缺三七的阴性对照各 0.7 g,加甲醇 20 mL,加热

回流 2 h,放冷,滤过, 滤液蒸干, 残渣加水 10 mL使

溶解, 用水饱和的正丁醇提取 3次, 每次 15 mL,合

并正丁醇液,用氨试液洗涤 2次, 每次 15 mL,取丁

醇提取液,蒸干, 残渣加甲醇 2mL使溶解,作为供试

品溶液 。另取人参皂苷 Re对照品及三七皂苷 R1对

照品, 加甲醇制成每 1mL各含 1mg的混合溶液,作

为对照品溶液。照薄层色谱法 (附录 VIB)试验,吸

取上述 4种溶液各 0.5 μL, 分别点于同一硅胶 G高

效薄层板上, 以三氯甲烷 -甲醇 -水 ( 65∶35∶10)

10℃以下放置的下层溶液为展开剂,在 10℃以下展

开,取出,晾干。喷以 10%硫酸乙醇溶液, 在 105℃

加热至斑点显色清晰 。供试品色谱中, 检出三七皂

苷 R1, 阴性无干扰。

3　溶液的配制

对照品溶液:精密称取延胡索乙素对照品适量,

加甲醇制成每 1mL含 40μg的溶液,摇匀,即得。

供试品溶液:取本品装量差异项下的内容物,

图 2　三七鉴别的薄层色谱图

Fig2　TLCchromatogramofSanchi,

c.三七皂苷 R1对照品溶液 (NotoginsenosideR1 referencesolution)　

d.人参皂苷 Re对照品溶液 (GinsenosideRereferencesolution)　f.空

白对照溶液 (blankreferencesolution)　a、b、e.供试品溶液 (testsolu-

tion)

研细,取约 3g,精密称定, 置具塞锥形瓶内, 精密加

入甲醇 -浓氨试液 ( 20∶1)的混合溶液 25mL,密塞,

称定重量,超声处理 30分钟 (功率 250 W, 频率 25

kHz) ,取出,放冷, 再称定重量, 加甲醇 -浓氨试液

( 20∶1)的混合溶液补足减失的重量,摇匀, 滤过, 精

密量取续滤液 10 mL, 蒸干, 残渣加甲醇微热使溶

解, 定量转移至 5mL量瓶中,加甲醇稀释至刻度,摇

匀,

阴性样品溶液:按处方比例称取除去延胡索的其它

药材适量,依照愈心痛胶囊的制备工艺制得阴性样

品, 照 “3”项下方法制备阴性样品溶液。

4　色谱条件及系统适应性实验

色谱柱:WatersC18柱 ( 200 mm×4.6 mm, 5

μm);流动相为乙腈 -0.1%三乙胺溶液 ( 50∶50∶),

流速 1 mL· min
-1
;检测波长:282 nm;柱温:30℃。

精密吸取供试品溶液 、对照品溶液 、阴性样品溶

液各 10μL,在此色谱条件下,延胡索乙素可与其它

成分基线分离,阴性组分无干扰, 结果见图 1。

5　线性关系考察

分别精密吸取延胡索乙素对照品 (浓度为 0.

04236 mg· mL
-1

) 2, 5, 10μL及延胡索乙素对照品

(浓度为 0.2118 mg·mL
-1

) 3, 5, 10 μL注入液相色

谱仪,测定峰面积, 计算,得回归方程为:

Y=891882X+17459, r=0.9999

结果表明:延胡索乙素进样量在 0.08472 ～ 2.118μg

范围内线性关系良好。

6　精密度试验

精密吸取同一供试品溶液,连续进样 6次,测得

延胡索乙素峰面积的平均值为 603115, RSD值为 0.

4%, 结果表明:精密度良好。
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图 3　愈心痛胶囊 HPLC色谱图

Fig3　HPLCchromatogramsofYuxintongcapsules

A.样品 (sample)　B.对照品 (chemicalreferencesubstance)　C.阴

性样品 ( negativesample)

1.延胡索乙素 (tetrahydropalmatine)

7　稳定性试验考察

精密吸取同一供试品溶液 10 μL, 分别于配制

后 0, 3, 6, 12, 48 h进样测定,测得延胡索乙素峰面

积的平均值为 602656, RSD为 0.8%, 结果表明:供

试品溶液制备后 48 h内稳定 。

8　重复性试验

精密称取同一批号 ( 080301)的样品 6份, 各 3

g,按 “3”项下的方法制成供试品溶液, 在上述色谱

条件下测定, 延胡索乙素含量的平均值为 84.8529

μg·粒
-1
, RSD为 0.8%。结果表明:重复性良好。

9　加样回收率试验

采用加样回收方法, 精密称取已知含量的同一

批号 ( 080301, 含延胡索乙素为 251.4905 μg· g
-1

)

的样品约 1.5 g,分别精密加入延胡索乙素对照品溶

液 ( 0.12708 mg· mL
-1

) 3mL, 按 “ 3”项下的方法制

成所需溶液,并按上述色谱条件测定延胡索乙素的

含量, 平均回收率 (n=6)为 98.4%, RSD为 1.6%。

10　样品含量测定

取 3个批号的样品, 按 “ 3”项下的方法制成供

试品溶液,分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液

各 10 μL, 注入液相色谱仪, 按上述色谱条件下测

定, 以外标法计算样品中延胡索乙素的含量,结果见

表 1。

表 1　样品测定结果 (n=3)

Tab1　Resultsforassayofsample

批号

(LotNo.)

含量

(content) / μg·粒 -1

RSD

/%

080301

080401

080402

85

91

86

0.8

0.6

0.8

11　讨论

11.1　提取条件的选择根据延胡索乙素的性质, 分别

比较了甲醇 -浓氨试液 ( 20∶1)的混合溶液 、三氯甲烷

-浓氨试液 ( 20∶1)的混合溶液回流提取法和超声提

取对延胡索乙素的提取率的影响, 结果表明回流提取

法和超声提取法对对延胡索乙素的提取率影响不大,

故选用比较方便的方法,超声提取法。而溶剂甲醇 -

浓氨试液 ( 20∶1)的混合溶液对延胡索乙素的提取率

最高,且所用的试剂更加便宜 、环保,故选用甲醇 -浓

氨试液 ( 20∶1)的混合溶液超声提取。

11.2　本实验比较了超声 20, 30, 40 min不同时间

延胡索乙素的提取率,结果表明超声处理 30 min已

基本提取完全,因此确定提取时间为 30 min。

11.3　HPLC测定条件的选择, 对延胡索乙素的甲

醇溶液,进行紫外光谱扫描, 在 282 nm处有最大吸

收, 故选择 282 nm作为检测波长, 并对流动相进行

了选择, 最终选用乙腈 -0.1%三乙胺溶液 ( 50∶50

∶)为流动相, 可将延胡索乙素与其它峰很好地分

离, 便于操作。
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全国药物质量分析培训班通知

　　为进一步适应食品药品监督检验工作面对的新形势, 不断提高药物分析业务水平, 进一步加强药检

机构能力建设 、制药企业专业技术人才队伍建设,更好地服务于本职工作, 推进我国药物分析检验事业

与制药事业向更高层次发展,确保临床用药安全有效中国药学会 《药物分析杂志 》联合北京中外软信息

技术研究院举办"全国药物质量分析培训班",聘请有关专家授课与讨论。具体内容通知如下:

一 、培训对象

全国各省 、市有关药检及其相关管理人员 、业务人员;有关制药企业管理人员以及质检技术人员;各

有关院校 、医院相关管理人员和科研人员。

二 、培训内容 、时间 、地点 (详细内容参见附件 )

第一期:药物质量公共管理培训班 、药物质量分析专业技术班

地点:苏州大学 2010年 8月底。

第二期:信息技术时代公共管理培训班 、信息技术时代药物质量分析专业技术班

地点:北京清华大学 2010年 9月 26日 -29日

第三期:药物制剂分析培训班

地点:山东青岛 2010年 9月

三 、学员须知

1、参加本次培训班的学员,将被授予本刊学分 6分;

2、欢迎学员提交论文,经专家审定后可优先在《药物分析杂志》发表,其余论文将以论文集发表;

3、培训结束后,可集体安排前往上海世博会考察。

四 、培训收费

培训费 、资料费共 900元 /人,学员食宿以及考察统一安排,费用自理。

五 、报名方式

每期培训班开班前一周截止报名, 同一单位有多人参加的请统一报名,报名方式为传真或电子邮件

均可;同时接受各单位委托, 针对不同情况与内容组织定向培训,详情另行协商 。

六 、联系方式

编辑部联系人:刘小帅　　　　　　　　　　　　　　　　　培训部联系人:杨丽群 魏铁良

电话:010-67095201 010-59790729

传真:010-67012819 010-59790729

E-mail:ywfx@nicpbp.org.cn yjpeixun@126.comyjpeixun@163.com

网址:www.ywfxzz.cn www.cfiti.cn
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