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LC-MS/MS法测定红景天胶囊中红景天苷含量的方法

方慧君，段　烨，张春丽，黄隆基，王　荣 （中国人民解放军联勤保障部队第九四〇医院药剂科，甘肃 兰州 730050）

［摘要］　目的　建立 LC-MS/MS 测定红景天胶囊中红景天苷的方法。方法　通过电喷雾离子源（ESI），采用多反应检

测方式进行负离子检测，以茶碱为内标，用于定量分析的红景天苷、茶碱的检测离子分别为 m/z 299.0→119.0 和 m/z
178.8→164.0。采用 Shim-pack XR-ODS 柱 (3.0 mm×75 mm，2.0 μm) 分离，以乙腈∶5 mmol/L 乙酸铵溶液 (90∶10，V/V) 为流

动相，流速为 0.40 ml/min，柱温为 25 ℃。结果　在 3 min 内完成红景天苷含量分析，线性范围为 10～2 000 ng/ml，最低检测

限为 10 ng/ml。结论　该方法重复性好、灵敏度高、分析速度快、操作简单，可作为红景天胶囊中红景天苷含量的测定方法，

适用于药物质量检验，方便安全用药。
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LC-MS/MS method for determination of salidroside in the capsule
FANG Huijun，DUAN Ye，ZHANG Chunli，HUANG Longji，WANG Rong（Department of Pharmacy, No. 940 Hospital of Joint
Logistics Support Force of the PLA, Lanzhou 730050, China）

［Abstract］　 Objective　To establish a LC-MS/MS method for the determination of salidroside in the capsule. Methods　An
electrospray  ionization  and multiple  reaction  detection  were  used to  detect  negative  ion.  Theophylline  was  used as  standard.  The
detection  ions  of  salidroside  and  theophylline  used  for  quantitative  analysis  were m/z 299.0→119.0,  and m/z 178.8→164.0,
respectively.  The  Shim-pack  XR-ODS  (3.0  mm×75  mm,  2.0  μm)  column  was  used  for  separation.  The  mobile  phase  was
acetonitrile: 5 mmol/L ammonium acetate solution (90∶10, V/V). The flow rate was 0.40 ml/min. The column temperature was 25 ℃.
Results　The  content  of  salidroside  was  analyzed  within  3  minutes.  The  linear  range  was  10 –2  000  ng/ml,  and  the  minimum
detection  limit  was  10  ng/ml. Conclusion　The  method  has  good  repeatability,  high  sensitivity,  fast  analysis  speed  and  simple
operation. It can be used as a method for the determination of salidroside in the capsule. It is suitable for the quality inspection of
drugs and convenient for safe use.
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在高原地区，红景天作为一种常见的抗高原缺

氧药，对其研究和开发具有重要意义。国内外对

20 多种红景天进行了化学成分的研究，证明红景

天苷是有特殊生理、药理功能的有效单体[1]，而红

景天苷和苷元酪醇是迄今为止，研究最多的有效成

分，且由于红景天中红景天苷的含量较高，常被用

来评价红景天属植物药用价值的指标成分[2-6]。红

景天临床应用广泛，对冠心病、高血压、心肌损伤、

急性脑梗死等心脑血管系统疾病都有着良好的治

疗作用。临床研究和现代药理学研究表明，大株红

景天的主要化学成分为络醇、苷类等化合物，可通

过扩张血管，增加血流量，使得心脏后负荷降低，心

绞痛得以治疗；可使得抗缺氧耐受能力增强，耗氧

量降低。红景天能够改善心肌细胞中的缺氧诱导

因子-1（信使核糖核酸）的表达，从而改善因高原空

气稀薄而引起的缺氧症状[7-9]。

目前测定红景天苷常用高效液相色谱法[10-13]，

但灵敏度较低，分析时间较长，为克服这一缺点，笔

者采用 LC-MS/MS 的分析方法来检测红景天胶囊

中红景天苷的含量。 

1    仪器与试药
 

1.1    仪器

API3200 三重四极杆串联质谱仪（美国应用生

物系统公司）；LC-20A 高效液相色谱仪（日本岛津

公司）；AE240 电子天平（梅特勒-托利多公司）；高
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速离心机（上海安亭科学仪器厂）；涡旋混匀器（金

坛市金城教学仪器厂）。 

1.2    药品与试剂

红景天苷对照品（美国 SIGMA-ALDRICH 公

司）；茶碱标准品（美国 SIGMA-ALDRICH 公司）；

红景天胶囊（西藏军区红景天研制中心，批号：

190402、190908、180407）。
乙腈（分析纯，天津光复化工品研究所）；灭菌

注射用水（四川科伦药业股份有限公司）；甲醇（色

谱纯，德国 MERCK 公司）；乙酸铵（色谱纯，天津市

北联精细化学品开发有限公司）。 

2    方法与结果
 

2.1    色谱与质谱条件 

2.1.1    色谱条件

色 谱 柱 为 Shim-pack  XR-ODS 柱 （ 3.0  mm×
75 mm，2.0 μm）；流动相为乙腈-5 mmol/L 乙酸铵溶

液（90∶10，V/V）；流速：0.40 ml/min；柱温：25 ℃；样

品采集量：10 μl；分析时间为 3 min。 

2.1.2    质谱条件

采用电喷雾离子源（ESI），负离子模式，离子源参

数：雾化温度（TEM）：250 ℃；喷雾电压（IS）：−3 700 V。

多反应监测模式（MRM）参数：红景天苷和茶碱定

量离子对分别为m/z 299.0→119.0，m/z 178.8→164.0，
碰撞诱导解离电压（DP）均为−55 eV；碰撞能量

（CE）均为−14 eV。质谱图见图 1。
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图 1    红景天苷与内标质谱图

A.红景天苷；B.内标茶碱
  

2.2    溶液的制备 

2.2.1    对照品溶液

精密称取红景天苷对照品 0.1 mg，置于 5 ml
容量瓶中，加入 5 ml 灭菌注射用水至刻度，摇匀，

得浓度 20 μg/ml 红景天苷对照品储备液，4 ℃ 冰箱

储存备用。 

2.2.2    内标溶液

精密称取茶碱对照品 0.1 mg，置于 5 ml 容量

瓶中，加入 5 ml 甲醇，摇匀，配成 20 μg/ml 茶碱对

照品储备液，4 ℃ 冰箱中储存备用。 

2.2.3    样品溶液

取 10 粒红景天胶囊，称重，称其重量为 4.807 6 g。
将其去除胶囊壳后，再次称重为 3.602 2 g。取胶囊

内容物 20 mg，置于 5 ml 的棕色瓶中，加入灭菌用

水，摇匀，配制成样品溶液，将此浓度的样品作为母

液，过滤，放置在 4 ℃ 冰箱中保存用于样品浓度的

测定。 

2.2.4    供试品溶液

分别精确吸取各浓度红景天苷的对照品溶液

或样品溶液，置于 5 ml 容量瓶中，加入茶碱对照品

溶液，加甲醇稀释至刻度，混匀后，取 100 μl 置于

0.5 ml 离心管中，13 000×g高速离心 10 min，离心

后各吸取 50 μl 进行分析，进样量为 10 μl。 

2.3    方法学考察 

2.3.1    线性关系考察

分别精密量取“2.2.1”项下制备的红景天对照

品溶液，按“2.2.4”项下供试品溶液制备方法，配制

成 10、50、100、250、500、1 000、2000ng/ml 等 6 种不

同浓度的对照品溶液，茶碱对照品浓度为 50 ng/ml。
依次进样，记录峰面积。以峰面积求得回归方程：

Y=0.003 17X−0.029 1（r=0.999 1）。结果表明，样品

中红景天苷在 10～2 000 ng/ml 范围内线性关系良

好。以 S/N>10 确定，定量下限（LOQ）10 ng/ml。对

照品及供试品的色谱图如图 2。 

2.3.2    精密度试验

精密量取对照品溶液，按“2.1”项下色谱质谱

条件连续进样 6 次，测定峰面积。红景天苷峰面

积 RSD 为 1.9%。仪器精密度良好，符合要求。 

2.3.3    重复性试验

精密称取同一批号样品 6 份，按“2.2.4”项下方

法制备供试品溶液，按“2.1”项下色谱质谱条件，分

别进样，测定红景天苷的峰面积，RSD 为 2.7%
（n=6），结果表明本方法重复性良好。 

2.3.4    稳定性试验

按“2.1”项下色谱质谱条件，分别精密量取在

室温（10～30 ℃）下放置 0、2.5、5、7.5、10、24 h 的
同一份供试品溶液进样测定，记录红景天苷的峰面

积，6 次进样结果表明，供试品溶液在 24 h 内基本

稳定，RSD 为 2.8%。 
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2.3.5    加样回收率试验

取同一批次（批号：190402）已知含量的红景天

胶囊样品 9 份，分别按相当于样品溶液中红景天苷

含量的 80%（n=3）、100%（n=3）、120%（n=3）加入

“2.2.4”项下制备的供试品溶液，按“2.1”项下色谱

条件进行测定。计算回收率，结果回收率在

98.7%～103.2% 之间，RSD 为 2.96%～4.21%，符合

要求。 

2.3.6    样品含量测定

根据建立的红景天苷含量测定方法，3 批次红

景天胶囊（规格：0.3 g/粒）进行含量测定，结果见表 1。
  

表 1    红景天胶囊中红景天苷含量（n=3） 
批号 红景天苷浓度（mg/粒） RSD（%）

190 402 15.13 1.26

190 908 15.29 2.47

180 607 13.48 1.77
 

3    讨论
 

3.1    流动相中乙酸铵浓度选择

本实验考察了流动相中不同摩尔浓度的乙酸

铵对红景天苷检测的影响。当乙酸铵的浓度由

2 mmol/L 增大到 5 mmol/L 时，红景天苷色谱峰变

尖锐，且灵敏度升高。综合考虑到色谱峰的峰形、

响应值和分析时间，发现当乙腈∶5 mmol/L 乙酸

铵=90∶10（V/V）时色谱图较好。 

3.2    定量方法选择

本实验采用内标法，有效地消除了由于操作以

及仪器本身的系统误差，提高了测量结果的精确

度，特别是在药物含量较低的样品分析中，优势

明显。

综上所述，所建立测定红景天胶囊中红景天苷

含量的测定方法，灵敏度高、分析速度快、操作简

单，为控制红景天胶囊的质量控制标准提供了方法

和依据。
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图 2    红景天苷 HPLC图

A.红景天苷对照品；B.茶碱对照品；C.样品
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