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柱切换色谱法测定丹参注射液中隐丹参酮的含量
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[摘要〗　目的 :建立一种丹参注射液中痕量成分隐丹参酮的有效检测方法。方法 :采用柱切换色谱法对丹参注射液中的痕量

成分隐丹参酮进行分析 ,色谱柱 : shimadzu Shim2pack VP2ODS,流动相 :甲醇 2水 ,检测波长 : 270 nm。结果 :用外标法定量分析 ,

平均加样回收率为 97. 4%～99. 2% , RSD < 0. 95% ,丹参注射液中隐丹参酮的含量为 5. 49 mg·L - 1。结论 :本法简单、灵敏、结

果可靠。可有效的检测丹参注射液中的痕量成分隐丹参酮。
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D eterm ina tion of cryptotan sh inone in Sa lviae m iltlo rrh izae in jection by column sw itch ing chroma tography
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ABSTRACT:O BJECT IVE 　To develop a method to determ ine the content of cryp totanshinone in Sa lviae m iltlorrh izae injection by

column switching chromatography . M ETHOD S 　Column switching was used to determ ine the content of cryp totanshinone in Sa lviae

m iltlorrh izae injection. The separation was performed on a shimadzu Shim2pack VP2ODS columnswith methanol2water as mobile phase,

and the wavelength of UV detector was 270 nm. RESUL TS 　The recoveriy of cryp totanshinone was 97. 4% - 99. 2% , with RSD of

less than 0. 95% , the content of cryp totanshinone in Sa lviae m iltlorrh izae is 5. 49 mg·L - 1. CO NCL US IO N 　The method is simp le,

sensitive and reliable. It can be used as a quantitative method for determ ining the content of cryp totanshinone in Salviae m iltlorrh izae

injection
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　　丹参注射液系由丹参等中药配伍 ,经加工提取

而成的复方针剂 ,具有较好的抗菌活性、扩张血管作

用和较显著的耐缺氧效果。除主要成分丹参素、原

儿茶醛外 ,还含有痕量的隐丹参酮。由于丹参注射

液中该脂溶性有效成分含量过低 ,因此用常规高效

液相色谱法无法检测到隐丹参酮 [ 1 ]。本研究采用

柱切换技术 [ 2. 3 ]对丹参注射液中脂溶性有效成分隐

丹参酮进行了富集、分离、测定。结果表明 ,该方法

简单、准确、分析速度快 ,结果可靠。

1　材料

Agilent公司高效液相色谱仪 (包括 DAD和

VWD检测器 ) ;隐丹参酮化学对照品 (中国药品生

物制品检定所 ,批号 085229902 ) ;丹参注射液 (中美

合资天洋药业有限公司 ,批号 0202016 ) ;甲醇为色

谱级 ;其他试剂均为分析纯 ;水为纯化水。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件　预富集柱 : shimadzu VP - ODS柱

(150 mm ×4. 6 mm, 5μm ) ;分析柱 : shimadzu VP -

ODS柱 (150 mm ×4. 6 mm, 5μm ) ;预流动相 :甲醇 2
水 (30∶70 ) ;流速 : 1. 0 mL·m in

- 1
;分析流动相 :甲醇 2

水 (80∶20 ) ;流速 : 0. 6 mL·m in
- 1

;柱切换时间 : 6. 5

m in;柱温 : 30 ℃;检测波长 : 270 nm。

2. 2　供试品溶液的制备 　取丹参注射液适量 ,过

0. 45μm孔滤膜后 ,得供试品溶液 ,备用。

2. 3　对照品和样品的色谱行为　按上述色谱条件

对隐丹参酮对照品和供试品进行测定 ,供试品的色

谱图中对照品的保留值处有相应的色谱峰 ,且与杂

质得到较好的分离 ,色谱图见图 1。

A B

图 1　色谱图　A.对照品 ; B.供试品 ; 1 -隐丹参酮

Fig 1　HPLC chromatogram 　A. reference ; B. testing samp le; 1 - Cryp2
totanshinone

2. 4　线性关系 　精密称取恒重的隐丹参酮对照品

适量 ,加甲醇制成含隐丹参酮 0. 035 2 g·L - 1的对照品

溶液。精密吸取此溶液 0. 1, 0. 25, 0. 4, 0. 5 , 0. 6, 0. 7

mL置于 1 mL棕色量瓶中 ,加甲醇稀释至刻度 ,摇匀 ,

分别进样 20μL,以对照品浓度对峰面积进行线性回
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归 ,得 回 归 方 程 为 : Y = 9 047. 3 X - 24. 577,

r = 0. 999 7 (n = 5)。线性范围为 3. 52～35. 20 mg·

L - 1。

2. 5　精密度试验和样品溶液稳定性考察　对同一

浓度的样品溶液连续 7次进样 ,以峰面积计算隐丹

参酮的精密度 ,其 RSD为 1. 69%。分别在 0 , 2 , 4 ,

8 , 12 , 24 h进样 ,结果表明样品在 24 h内稳定 , RSD

为 1. 02%。

2. 6　最低检测限 　取对照品溶液逐步稀释 ,进样

20μL,当隐丹参酮对照品的浓度为 0. 25 mg·L - 1

时 , S /N > 3 ,故可得隐丹参酮的最低检测限为 5 ng。

2. 7　加样回收率试验 　精密量取已知含量的供试

品溶液 1. 00 mL,加入隐丹参酮对照品 5. 5, 7. 0, 8. 5

μL按“供试品溶液的制备”项下进行处理并测定 ,计

算隐丹参酮的平均回收率为 98. 60% , RSD < 0. 95%。

2. 8　样品测定　精密吸取供试品溶液 100 mL,在

拟定色谱条件下进样 ,结果丹参注射液中隐丹参酮

的含量为 5. 49 mg·L - 1。

3　讨论

利用对照品、供试品的测定条件绘制流动相比

例与各有效成分的保留时间曲线图 ,结果表明最佳

的切换时间为 6. 5 m in,最佳的流动相比例分别为 :

预富集柱 : 甲醇 2水 ( 30 ∶70 ) ; 分析柱 : 甲醇 2水
(80∶20 ) ,在此色谱条件下 ,可快速、准确地得到可靠

结果。
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离子对高效液相色谱法测定人血浆中氢氯噻嗪浓度及药动学
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[摘要 ]　目的 :建立离子对高效液相色谱法测定人血浆中的氢氯噻嗪 (HCTZ) 浓度 , 研究人体的药动学。方法 :采用 C18柱 ,

以乙腈 20. 15%辛磺酸钠 (17∶83)为流动相 ,紫外检测波长 272 nm。血浆样品用甲基叔丁基醚提取吹干浓缩后进样。对 10名

健康志愿者口服氢氯噻嗪片 25 mg后不同时间的血药浓度进行测定。结果 :平均回收率大于 95. 0% ,日间和日内 RSD小于

15. 0% ,血浆最低检测限 3. 8μg·L - 1 ,线性范围 3. 8～380. 0μg·L - 1。主要药动学参数 t1 /2、Cmax、tmax、AUC0236、AUC02∞分别为 :

(9. 6 ±2. 6) h, (156. 1 ±60. 9)μg·L - 1 , (1. 4 ±0. 4) h, (1 236. 3 ±346. 9)μg·h·L - 1 , (1 347. 3 ±327. 8 ) μg·h·L - 1。结论 :方

法能满足 HCTZ血药浓度监测和药动学研究的需要。
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D eterm ina tion of hydrochloroth iaz ide and its pharmacok inetics in human pla sma by iron2pa ir HPLC
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ABSTRACT: O BJECT IVE 　To determ ine concentration of hydrochlorothiazide (HCTZ) in human p lasma with iron2pair HPLC, and

study pharmacokinetics of the drug following a single oral dose in healthy volunteers. M ETHOD S 　A C18 column was used, and the mo2
bile phase consisted of acetonitrile 20. 15% octanesulfonate sodium (17∶83) , and detected at 272 nm. Hydrochlorothiazide in p lasma sam2
p le was extracted by methyl tert2butyl ether. RESUL TS　The mean recovery wasmore than 95. 0% , and the intra, inter day RSD swere

less than 15. 0% , the detection lim it was 3. 8μg·L - 1 , the linear range was 3. 8 - 380. 0μg·L - 1. The pharmacokinetic parameter t1 /2 ,

Cmax , tmax , AUC0236 , AUC02∞ was ( 9. 6 ±2. 6 ) h, ( 156. 1 ±60. 9 ) μg·L - 1 , ( 1. 4 ±0. 4 ) h, ( 1 236. 3 ±346. 9 ) μg·h·L - 1 ,

(1 347. 3 ±327. 8)μg·h·L - 1 in ten healthy volunteers after oral adm inistration of 25 mg HCTZ, respectively. CO NCL US IO N 　The

method is suitable for the determ ination of HCTZ concentration in human p lasma and for the study of pharmacokinetics.

KEY WO RD S: hydrochorothiazide; HPLC; pharmacokinetics
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