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复脉定颗粒是由黄芪、党参、川芎等药材组成的中药制

剂，具有补气活血、宁心安神的作用，可用于怔忡、心悸、脉结

代、心律失常等症[1]。复脉定颗粒处方中的川芎含有生物碱、

酚类、有机酸、内酯类、甾醇类等多种有效成分[2]，具有活血化

瘀、行气止痛的作用。其所含的盐酸川芎嗪为主要有效成分

之一，有明显的扩张冠状动脉、增加冠状动脉血流量、松弛血

管平滑肌及降低血小板表面活性等药理作用[3]。现行质量标

准中采用双波长薄层色谱扫描法测定盐酸川芎嗪含量，但该

法操作复杂，误差较大。因此，笔者采用高效液相色谱

（HPLC）法[4]及D101大孔树脂去除杂质[5]来测定复脉定颗粒中盐

酸川芎嗪的含量，以为复脉定颗粒的质量控制提供参考。

1 材料
1.1 仪器

LC-2010A型HPLC仪，包括CLASS-VP V6.12 SP4色谱工

作站、紫外检测器（日本 Shimadzu 公司）；AB265-S 型双量程

电子分析天平（瑞士 Metttler-Toledo 公司）；SK250LH 型超声

仪（上海科导超声仪器有限公司，功率：250 W，频率：50 kHz）

1.2 药品与试剂

复脉定颗粒（重庆市中药研究院制药厂，批号：120201、

120402、120703、130101、130502、130903、131204、140101、

140302、140601，规格：15 g/袋）；盐酸川芎嗪对照品（中国食品

药品检定研究院，批号：110817-200305，纯度≥98％）；D101大孔

吸附树脂（天津市海光化工有限公司），D101大孔树脂处理方

法：95％乙醇浸泡 24 h→用 95％乙醇洗至树脂流出液与水以

1 ∶ 2的比例混合后不浑浊→用蒸馏水冲洗树脂至无乙醇味→

用5％盐酸（HCl）通过树脂柱，浸泡3 h→用蒸馏水冲洗树脂至

流出液为中性→再用 2％氢氧化钠（NaOH）通过树脂柱，浸泡

3 h→最后用蒸馏水洗至中性，备用；甲醇为色谱纯，乙醇、盐

酸、氨水为分析纯，水为重蒸馏水。

2 方法与结果
2.1 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：Diamonsil C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流动相：

甲醇-1％醋酸水溶液（46 ∶ 54，V/V）；流速：1.0 ml/min；检测波

长：293 nm；柱温：30 ℃；进样量：10 μl。在此色谱条件下，盐酸

川芎嗪的保留时间约为 12 min，分离度为 2.38，理论板数按盐

酸川芎嗪峰计≥4 000。色谱见图1。

2.2 溶液的制备

2.2.1 对照品溶液 精密称取盐酸川芎嗪对照品 10.52 mg，

置于25 ml量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，即得质量

浓度为0.420 8 mg/ml的对照品贮备液。精密吸取对照品贮备

液2.5 ml，置于100 ml量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，即得。

2.2.2 供试品溶液 取复脉定颗粒适量，精密称定，置于50 ml

烧杯中，加 10 ml热水（70～80 ℃）溶解，将上述已溶解的溶液

上样于已处理的D101大孔树脂柱（半径：1.5 cm，柱高：15 cm），

用 50 ml 水以 3～4滴/min 进行洗脱，弃去水洗脱液，再用 100

ml 90％乙醇以 3～4滴/min进行洗脱，收集 90％乙醇洗脱液，

水浴蒸干，残渣加甲醇30 ml，超声处理30 min，滤过，残渣加甲

醇 10 ml，洗涤 2次，合并滤液，水浴蒸干。水浴蒸干后的残渣

加甲醇适量溶解后，转移至5 ml量瓶中，加甲醇定容，摇匀，经

0.45 μm微孔滤膜滤过后，即得。

2.2.3 阴性对照溶液 取缺川芎的其他各味药材，按复脉定

颗粒处方工艺制备阴性对照样品，再按“2.2.2”项下方法制备
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摘 要 目的：建立测定复脉定颗粒中盐酸川芎嗪含量的方法。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为Diamonsil C18，流动相为

甲醇-1％醋酸水溶液（46 ∶ 54，V/V），流速为1.0 ml/min，检测波长为293 nm，柱温为30 ℃，进样量为10 µl。结果：盐酸川芎嗪检测

进样量线性范围为 0.021 0～0.126 2 μg（r＝0.999 9）；精密度、稳定性、重复性试验的 RSD＜1.1％；加样回收率为 98.19％～

99.88％，RSD＝0.60％（n＝9）。结论：该方法操作简便、结果准确，适用于复脉定颗粒中盐酸川芎嗪的含量测定。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for the content determination of ligustrazine hydrochloride in Fumaiding gran-

ule. METHODS：HPLC was performed on the column of Diamonsil C18 with mobile phase of methanol-1％ Aqueous acetic acid

（46 ∶ 54，V/V）at a flow rate of 1.0 ml/min，the detection wavelength was 293 nm，column temperature was 30 ℃，and the injec-

tion volume was 10 μl. RESULTS：The linear range of ligustrazine hydrochloride was 0.021 0-0.126 2 μg（r＝0.999 9）；RSDs of

precision，stability and reproducibility tests were lower than 1.1％；recovery was 98.19％-99.88％（RSD＝0.60％，n＝9）. CONCLU-

SIONS：The method is simple and accurate，and can be used for the content determination of ligustrazine hydrochloride in Fumaid-

ing granule.
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阴性对照溶液。

2.3 线性关系考察

分别精密吸取“2.2.1”项下对照品溶液2、4、6、8、10、12 μl，

按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积，以进样量（x，μg）

为横坐标、峰面积（y）为纵坐标进行线性回归，得回归方程为

y＝1.74×106x+194.23（r＝0.999 9）。结果表明，盐酸川芎嗪检

测进样量线性范围为 0.021 0～0.126 2 μg。

2.4 精密度试验

精密吸取“2.2.1”项下对照品溶液 10 μl，按“2.1”项下色谱

条件连续进样测定 6次，记录峰面积。结果，盐酸川芎嗪峰面

积的RSD＝0.85％（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.5 稳定性试验

取同一供试品溶液（批号：140101）适量，分别于放置0、2、

4、6、8、12、16 h 时按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面

积。结果，盐酸川芎嗪峰面积的RSD＝1.02％（n＝7），表明供

试品溶液在16 h内稳定性良好。

2.6 重复性试验

取同一批样品（批号：140101）适量，共6份，按“2.2.2”项下

方法制备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录

峰面积。结果，盐酸川芎嗪峰面积的RSD＝0.58％（n＝6），表

明本方法重复性良好。

2.7 加样回收率试验

精密称取已知含量的样品（批号：140101）5 g，共 9份，分

别精密加入“2.2.1”项下对照品溶液 1.0 、2.0、3.0 ml（各 3份），

按“2.2”项下方法制备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进

样测定并计算加样回收率，结果见表1。

2.8 样品含量测定

取10批复脉定颗粒样品适量，精密称定，按“2.2.2”项下方

法制备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，按外标

法计算样品含量，结果见表2。

3 讨论
3.1 提取方法的选择

复脉定颗粒为复方中药制剂，干扰成分较多，为减少杂质

干扰、保护色谱柱，本试验在进样前先将样品溶液经D101大孔

树脂柱处理，将用大孔树脂处理后的溶液作为供试品溶液。

结果，经过大孔树脂处理后的样品与未经处理的样品相比盐

酸川芎嗪的峰形较好，杂质峰少、分离度好。

3.2 流动相的选择

本试验分别考察了甲醇-1％醋酸水溶液、甲醇-水为流动

相时对分离效果的影响[5]。结果，采用甲醇-水为流动相时，盐

酸川芎嗪的峰形拖尾明显，平均对称因子为 0.49。通过调整

水的比例，盐酸川芎嗪的峰形仍无法改善。而采用甲醇-1％醋

酸水溶液为流动相时，盐酸川芎嗪的峰形较好。参考相关文

献 [6]测定盐酸川芎嗪含量时采用的甲醇比例范围为 30％～

60％，故本试验选择流动相中甲醇比例范围为 30％～60％。

预试验时，发现甲醇比例较大时，主峰和杂质峰不易分离；甲

醇比例较小时，主峰和杂质峰能够分离，但主峰出峰时间较

长，不利于测定；当调整甲醇比例为46％时，分离度为2.38，主

峰和杂质峰分离良好，保留时间适宜。因此，本试验采用甲

醇-1％醋酸水溶液（46 ∶54，V/V）为流动相。

综上所述，本方法操作简便、结果准确，适用于复脉定颗

粒中盐酸川芎嗪的含量测定。
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图1 高效液相色谱图

A.对照品；B.供试品；C.阴性对照；1.盐酸川芎嗪

Fig 1 HPLC chromatograms
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表1 加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 1 Result of recovery test（n＝9）
取样量，
g
4.998 5

5.013 1

4.991 2

5.005 1

5.000 6

5.002 1

5.010 2

5.020 3

5.003 5

样品含
量，mg

0.851 7

0.854 2

0.850 5

0.852 9

0.852 1

0.852 4

0.853 7

0.855 5

0.852 6

加入量，
mg

0.420 8

0.420 8

0.420 8

0.841 6

0.841 6

0.841 6

1.262 4

1.262 4

1.262 4

测得量，
mg

1.268 1

1.269 5

1.270 8

1.682 1

1.691 1

1.685 2

2.093 2

2.100 5

2.111 2

加样回
收率，％

99.14

98.69

99.88

98.53

99.69

98.95

98.19

98.62

99.70

平均加样回
收率，％

99.04

RSD，
％

0.60

表2 样品含量测定结果（n＝3，mg/g）

Tab 2 Results of contents determination of samples（n＝3，

mg/g）

批号
120201

120402

120703

130101

130502

130903

131204

140101

140302

140601

平均含量
0.153 0

0.148 8

0.168 4

0.158 5

0.164 3

0.171 4

0.162 4

0.170 4

0.168 6

0.169 7

RSD，％
0.17

0.31

0.25

0.32

0.25

0.29

0.40

0.13

0.51

0.48
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