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辽源七厘复方中药控释微丸是在古方七厘散基础上改良
而成的中药复方制剂，由血竭、红花、三七、当归等 13味药组
成，具有活血散瘀、消肿止痛、止血生肌的功效[1-6]。该制剂的
主药为血竭，其有效成分为龙血素B。文献报道常选择高效液
相色谱（HPLC）法对其进行含量检测[7-9]，以控制制剂质量，但
该成分易受方中其他成分的干扰，影响结果的准确性。因此，

笔者对其测定方法进行了改良。

1 材料
1.1 仪器

TU-1901型紫外分光光度计（北京普析通用仪器有限责任
公司）；PC4010型HPLC仪，含二元高压泵、Mode 201紫外检测
器等（天津市兰博实验仪器设备有限公司）；AUX220型双量程
分析天平（日本岛津公司）；SE-80型超声波清洗机（宁波新芝
生物科技股份有限公司）。

1.2 药品与试剂
辽源七厘复方中药控释微丸（笔者自制，批号：20130511、

20130512、20130513）；龙血素B对照品（中国食品药品检定研

究院，批号：111558-201006）；甲醇（成都市科龙化工试剂厂，批
号：110319，色谱纯）；冰醋酸（重庆川东化工集团有限公司，批

号：100412，色谱纯）；其他试剂均为分析纯。

2 方法与结果
2.1 溶液的制备

2.1.1 供试品溶液的制备 取样品10 g，精密称定，研细，精密

称取适量（约相当于含龙血素B 3.0 mg），置250 ml量瓶中，加

甲醇适量，超声处理（功率：280 W，频率：60 kHz）10 min使溶

解，再加甲醇稀释至刻度，用 0.45 μm 微孔滤膜滤过，取续滤

液，即得。

2.1.2 对照品溶液的制备 取龙血素B对照品适量，精密称

定，加甲醇溶解并稀释制成每 1 ml中约含 20.0 μg龙血素B的

对照品溶液，即得。

2.1.3 阴性对照溶液的制备 按样品处方工艺制备不含血竭

的阴性样品，再按“2.1.1”项下方法制成阴性对照溶液，即得。

2.2 色谱条件与系统适用性试验

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

醇（A）-1％冰醋酸溶液（B），梯度洗脱（0～5 mim，25％→30％

A；＞5～15 mim，30％→35％A；＞15～30 mim，35％→40％

A；＞30～60 mim，40％→45％A）；检测波长：206 nm；流速：

1.0 ml/min；柱温：25 ℃；进样量：20 μl。按此色谱条件，取龙血

素B对照品溶液与供试品溶液分别进样，可得各色谱峰的峰

形、分离度均符合要求，各峰保留时间重现性好。其中，龙

血素 B 的保留时间为 9.05 min。理论板数按龙血素 B 峰计

算应＞5 000；分离度＞1.5。
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摘 要 目的：改良测定辽源七厘复方中药控释微丸中龙血素 B 含量的方法。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为 Kromasil

C18（250 mm×4.6 mm，5 μm），流动相为甲醇-1％冰醋酸溶液（梯度洗脱），流速为1.0 ml/min，检测波长为206 nm。结果：龙血素B的

质量浓度在0.40～20.00 μg/ml范围内与峰面积积分值呈良好线性关系（r＝0.999 5）；精密度、稳定性、重复性试验的RSD＜2％；平

均加样回收率为100.50％，RSD＝1.90％（n＝6）。结论：该改良方法操作简便、分离效果好、灵敏度高、重复性好，可用于辽源七厘

复方中药控释微丸的质量控制。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To improve the method for content determination of loureirin B in Liaoyuan qili compound TCM con-

trolled-release pellets. METHODS：HPLC method was adopted. The determination was carried out on Kromasil C18（250 mm×4.6

mm，5 μm）column with mobile phase consisted of methanol-1％ glacial acetic acid（gradient elution）at a flow rate of 1.0 ml/min.

The detection wavelength was set at 206 nm. RESULTS：The linear range of loureirin B was 0.40-20.00 μg/ml（r＝0.999 5），respec-

tively. RSDs of precision，stability and reproducibility tests were all lower than 2％. The average recoveries was 100.50％（RSD＝

1.90％，n＝6）. CONCLUSIONS：The improved method is simple，well-separated，sensitive and reproducible，and can be used for

the quality control of Liaoyuan qili controlled-release pellets.

KEYWORDS Liaoyuan qili controlled-release pellets；Loureirin B；HPLC；Content determination

··2929



China Pharmacy 2014 Vol. 25 No. 31 中国药房 2014年第25卷第31期

2.3 干扰试验

精密量取龙血素B对照品溶液、供试品溶液和阴性对照溶

液各20 μl，分别注入HPLC仪，按上述色谱条件测定。结果可

见，供试品色谱中，在与对照品色谱主峰相应位置上，有相同

的色谱峰；阴性对照无干扰。色谱见图1。

2.4 线性关系考察

分别精密量取对照品溶液 0.5、2、8、16、25 ml，置于 25 ml

量瓶中，用流动相稀释至刻度，摇匀。按上述色谱条件，分别

精密吸取各溶液 20 μl注入HPLC仪，记录峰面积。以峰面积

积分值（A）对对照品质量浓度（c）进行线性回归，得回归方程

为 A＝860 152.2c－1 600.5（r＝0.999 5，n＝5）。结果表明，龙

血素B的质量浓度在 0.40～20.00 μg/ml范围内与峰面积积分

值呈良好的线性关系。

2.5 精密度试验

取对照品溶液适量，按上述色谱条件连续进样测定 6次，

记录龙血素B峰面积。结果，RSD＝0.45％（n＝6），表明仪器

精密度较好。

2.6 稳定性试验

取同一供试品溶液适量，室温（20～25 ℃）下放置，于0、1、

3、5、7、9、11、24 h分别按上述色谱条件进样测定，记录龙血素

B峰面积。结果，RSD＝1.12％（n＝8），表明供试品溶液在24 h

内稳定。

2.7 重复性试验

取同一批样品（批号：20130511）适量，共 6份，分别按

“2.1.1”项下方法制备供试品溶液，再按上述色谱条件进样测

定，记录龙血素B峰面积，计算样品含量。结果，样品中龙血素

B的平均质量分数为 0.619％，RSD＝0.45％（n＝6），表明本方

法重复性较好。

2.8 加样回收率试验

精密称取已测定含量的同一批样品 6份，各约 5.0 g，分

别加入龙血素B对照品适量，按“2.1.1”项下方法制备供试品

溶液，再按上述色谱条件进样测定，计算加样回收率，结果见

表 1。

表1 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝6）

序号
1

2

3

4

5

6

称样量，g

5.012 1

5.022 1

5.034 5

5.066 8

5.026 4

5.087 3

样品含量，mg

30.756 2

30.822 1

30.864 2

30.921 5

30.824 6

30.967 5

加入量，mg

30.000 0

30.000 0

30.000 0

30.000 0

30.000 0

30.000 0

测得量，mg

60.893 4

60.812 2

61.189 2

60.899 4

60.967 4

61.297 6

回收率，％
100.46

99.97

101.08

99.93

100.48

101.10

x，％

100.50

RSD，％

1.90

2.9 样品含量测定

精密称取 3批样品各 10.0 g，分别按“2.1.1”项下方法制备

供试品溶液，再按上述色谱条件进样测定，记录峰面积，按外

标法以峰面积计算样品中龙血素B的含量，结果见表2。

表2 样品含量测定结果（n＝3）

Tab 2 Results of content determination of samples（n＝3）

批号

20130511

20130512

20130513

质量分数，％
1

0.621

0.616

0.618

2

0.614

0.618

0.611

3

0.622

0.614

0.613

x，％

0.619

0.616

0.614

RSD，％

0.71

0.32

0.58

3 讨论
辽源七厘复方中药控释微丸共含 13味中药，成分相当复

杂，采用单一流动相无法达到最佳色谱分离条件。笔者经过

多次摸索，选用甲醇-1％冰醋酸溶液为流动相进行梯度洗脱，

可取得良好的分离效果。

将龙血素B对照品溶液在 190～900 nm波长范围内进行

紫外扫描，可得龙血素 B 的最大吸收波长为 209 nm，其次为

278 nm。为了保证方中各成分的紫外吸收互不干扰，最终确

定最佳检测波长为206 nm。

综上所述，本改良方法操作简便、分离效果好、灵敏度高、

重复性好，可用于辽源七厘复方中药控释微丸的质量控制。
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图1 高效液相色谱图
A.供试品；B.阴性对照；C.龙血素B对照品；1.龙血素B

Fig 1 HPLC chromatograms
A.test sample；B.negative control；C.substance control；1.loureirin B
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