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[摘 � 要 ] � 目的 � 比较丹参饮片及其配方颗粒中丹参酮 � A和丹酚酸 B的含量。方法 � 采用高效液相色谱

( HPLC)法测定丹参饮片及其配方颗粒中丹参酮� A和丹酚酸 B的含量, 比较二者含量差异。结果 � 配方颗粒中丹参酮

� A和丹酚酸 B的含量明显低于原丹参饮片的含量,与所标示的浓缩倍数不符。讨论 � 原配方颗粒的生产工艺需要改

进; 配方颗粒需要建立完善的质量控制方法和合理的质量标准。
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� � 丹参是我国传统医药学中应用最早和广泛的药物
之一, 中医有 �一味丹参饮,功同四物汤�之说。丹参

有效成分包括脂溶性成分和水溶性成分;脂溶性成分

主要是丹参酮类化合物,以丹参酮�A为代表, 在抗肿

瘤、心脑血管疾病、抑菌抗炎等方面具有显著的药理作

用,临床上被广泛应用于治疗感染性疾病、心脑血管疾

病、糖尿病等;而水溶性成分主要是酚酸类化合物, 以

丹酚酸 B为代表, 在抗氧化、抗凝血和保护细胞方面

有显著的作用,临床被用于治疗心血管疾病、皮肤病、

肝肾疾病等
[ 1�3]
。丹参配方颗粒以丹参饮片为原料,经

水提取、浓缩、喷雾干燥而成, 临床供配方用。丹参酮

类为脂溶性成分,按传统的以水为溶媒的生产工艺,从

药材到配方颗粒,转移率低,笔者以丹参酮 �A和丹酚

酸 B为指标, 采用高效液相色谱 ( h igh performane

liqu id chromatog raphy, HPLC )法测定丹参饮片及配方

颗粒中丹参酮�A和丹酚酸 B的含量, 比较二者含量

差异, 改进丹参配方颗粒的生产工艺。

1� 仪器与试药 �

D ionex U lt imate 3000高效液相色谱仪 (美国戴安公

司,低压四元梯度泵、自动进样器、多波长紫外检测器、

柱温箱 ) ,变色龙色谱工作站 (美国戴安公司 ), SunFire

C18色谱柱 (美国 W aters, 4. 6 mm � 250 mm, 5 �m ),

UP5200H超声清洗机 (熊猫集团电子计量有限公司 ),

甲醇为色谱纯,水为高纯水,其他试剂均为分析纯。
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丹参酮 �A和丹酚酸 B对照品 (中国药品生物制

品检定所提供, 批号: 110766�0518, 110722�200807 ),

丹参饮片 (三九医药股份公司提供, 为该厂生产配方

颗粒的原药材,批号: 090401, 090502, 091001) ; 丹参配

方颗粒 (三九医药股份公司, 批号: 0907012, 0908032,

0912241S, 1. 5 g相当于丹参饮片 10 g)。

2� 方法与结果 �

2. 1� 色谱条件及样品的制备 [ 4] �

2. 1. 1� 丹参酮 �A的测定 � 色谱条件: SunF ire
TM

C18

色谱柱 ( 4. 6 mm � 250 mm, 5 �m ), 流动相: 甲醇�水
( 75� 25) ;流速: 1. 0mL � m in

�1
,柱温: 30 � ;检测波

长: 270 nm。

对照品储备溶液的制备: 精密称取丹参酮 �A对

照品 10 mg, 置 50 mL棕色量瓶中, 加甲醇至刻度, 摇

匀,即得 (每毫升含丹参酮 �A 200 �g)。

供试品溶液的制备: 精密称取本品粉末 (过孔径

0. 355mm药筛 ) 约 0. 3 g (配方颗粒研成细粉,精密称

取 0. 15 g) ,置于锥形瓶中, 精密加入 50 mL甲醇, 密

封,称定质量,冷浸 24 h后再超声震荡提取 30m in(功

率 400W,频率 15 kH z) , 放冷, 再称定质量, 用甲醇补

足减失的质量, 摇匀, 静置, 过滤 (孔径 0. 45 �m 滤

膜 ) ,取续滤液进样,色谱图见图 1。

图 1� 3种溶液中丹参酮� A色谱图 �

A.对照品; B. 配方颗粒; C.饮片; 1. 丹参酮� A

2. 1. 2� 丹酚酸 B的测定 � 色谱条件: SunFire
TM

C18色
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谱柱 ( 4. 6mm � 250mm, 5 �m ), 流动相:甲醇 �乙腈�甲
酸 �水 ( 30� 10� 1� 59) ;流速: 1. 0 mL � m in

�1
, 柱温:

30 � ;检测波长: 286 nm。

对照品储备溶液的制备:精密称取丹酚酸 B对照

品 14. 2mg,置 25mL量瓶中,加 75%甲醇制成每毫升

含 568 �g的溶液,即得。

供试品溶液的制备:精密称取本品粉末 (过筛 ) 约

0. 2 g(配方颗粒研成细粉,精密称取约 0. 1 g), 置于锥

形瓶中,精密加入 75%甲醇 50mL,密封, 称定质量,冷

浸 24 h后再超声震荡提取 30 m in (功率 400W, 频率

15 kH z) ,放冷,再称定质量, 用甲醇补足减失的质量,

摇匀, 静置 (用孔径 0. 45 �m滤膜过滤 ), 取续滤液进

样,色谱图见图 2。

图 2� 3种溶液中丹酚酸 B色谱图 �

A. 对照品; B.配方颗粒 ; C.饮片; 1.丹酚酸 B

2. 2� 标准曲线及线性关系 � 精密取丹参酮 �A对照

品储备溶液 0. 5, 1. 0, 2. 0, 5. 0, 10. 0 mL,分别用甲醇

稀释至 25 mL,在选定的色谱条件下进样 5 �L;精密取

丹酚酸 B对照品储备溶液 0. 25, 1. 00, 2. 50, 5. 00,

10. 00mL,用 75%甲醇分别稀释成 10. 0mL,在选定的

色谱条件下进样 10. 0 �L;测得峰面积积分值,以峰面

积积分值为纵坐标,丹参酮 �A和丹酚酸 B的进样浓

度为横坐标,进行线性回归。结果丹参酮�A和丹酚酸

B的进样浓度在 4. 0~ 80. 0 �g� mL
�1
和 14. 2~ 568. 0 �g

� mL
�1
范围内,浓度与峰面积呈良好的线性关系,回归

方程为 A酮 = 0. 461C酮 - 0. 125 2( r= 0. 999 8, n = 5)和

A酸 = 0. 201 4C酸 - 0. 237 6( r= 0. 999 9, n = 5)。

2. 3� 精密度考察 � 精密吸取 16. 0 �g� mL
�1
丹参酮 �

A对照品溶液 5 �L和 142. 0 �g� mL
�1
丹酚酸 B对照

品溶液 10 �L,重复进样 5次, 丹参酮 �A和丹酚酸 B

峰面积 积分 值的相 对标 准差 ( relat ive standard

dev iation, RSD)分别为 1. 02%和 0. 37% 。

2. 4� 重复性实验 � 取丹参饮片的粉末,按样品测定法

重复测定 5次,得平均含量: 丹参酮 �A 3. 1 mg� g
�1

( RSD = 1. 91% ), 丹酚酸 B 40. 3 mg� g
�1
( RSD =

1. 27% )。

2. 5� 加样回收率实验 �

2. 5. 1� 丹参酮�A的回收率 � 取已知含量的配方颗
粒粉末 (批号: 090701) 0. 15 g和丹参药材粉末 (批号:

090401) 0. 15 g, 精密称定, 分别精密加入丹参酮 �A

对照品储备液 2 mL, 按样品测定的方法, 分别测定配

方颗粒和丹参饮片的加样回收率, 得平均回收率分别

为 97. 13% ( RSD = 1. 27% )和 97. 63% ( RSD =

1. 06% ),结果见表 1。

2. 5. 2� 丹酚酸 B的回收率 � 取已知含量的配方颗粒

粉末 0. 1 g(批号 090701)和丹参药材粉末 0. 1 g(批号

090401), 精密称定,分别精密加入丹酚酸 B对照品储

备液 8mL,按样品测定的方法, 分别测定配方颗粒和

丹参饮片药材的加样回收率, 得平均回收率分别为

98. 54% ( RSD= 0. 61% )和 98. 64% ( RSD = 0. 60% ),

结果见表 1。
表 1� 丹参配方颗粒和药材样品丹参酮� A和丹参酮 B的加样回收率实验结果 �

样品类别 序号

丹参酮� A

取样量 /

g

样品含量 加入量 测得量

m g

回收率 /

%

丹参酮 B

取样量 /

g

样品含量 加入量 测得量

mg

回收率 /

%

丹参饮片 1 0. 150 3 0. 487 0. 400 0. 883 99. 00 0. 101 5 4. 461 4. 544 8. 965 99. 12

2 0. 150 8 0. 489 0. 400 0. 880 97. 75 0. 110 2 4. 843 4. 544 9. 336 98. 88

3 0. 151 3 0. 490 0. 400 0. 878 97. 00 0. 100 9 4. 435 4. 544 8. 865 97. 49

4 0. 150 5 0. 488 0. 400 0. 881 98. 25 0. 101 0 4. 439 4. 544 8. 920 98. 61

5 0. 150 1 0. 486 0. 400 0. 870 96. 00 0. 100 7 4. 426 4. 544 8. 909 98. 66

6 0. 150 9 0. 489 0. 400 0. 880 97. 75 0. 101 1 4. 443 4. 544 8. 944 99. 05

配方颗粒 1 0. 151 2 0. 000 0. 400 0. 384 96. 00 0. 101 6 4. 501 4. 544 8. 960 98. 13

2 0. 151 7 0. 000 0. 400 0. 392 98. 00 0. 110 3 4. 886 4. 544 9. 402 99. 38

3 0. 150 7 0. 000 0. 400 0. 393 98. 25 0. 101 2 4. 483 4. 544 8. 985 99. 08

4 0. 151 1 0. 000 0. 400 0. 392 98. 00 0. 101 9 4. 514 4. 544 8. 996 98. 64

5 0. 150 4 0. 000 0. 400 0. 389 97. 25 0. 100 4 4. 448 4. 544 8. 901 98. 00

6 0. 152 1 0. 000 0. 400 0. 381 95. 25 0. 101 5 4. 496 4. 544 8. 948 97. 98

�370� H era ld o fM ed icine Vol�30 No�3M arch 2011



2. 6� 样品测定 �

2. 6. 1� 丹参酮�A的含量测定 � 精密量取 � 2. 2�项下
丹参酮 �A对照品溶液 ( 16. 0 �g� mL

�1
)和 � 2. 1. 1�项

下的样品溶液各 5 �L进样, 用外标法计算丹参酮 �A

的含量。结果批号为 090401, 090502, 091001的 3批

丹参饮片中丹参酮 � A 含量分别为 3. 42, 3. 13,

3. 21mg� g
�1
,平均含量 3. 25mg� g

�1
,相当于原药材含

量 0. 32%。批号为 090701, 0908032, 0912241S的 3批

配方颗粒中丹参酮 � A含量分别为 0. 000, 0. 010,

0. 007mg� g
�1
,平均含量 0. 006mg� g

�1
,相当于原药材

含量0. 000 5%。

2. 6. 2� 丹酚酸 B的含量测定 � 精密量取 � 2. 2�项下

丹酚酸 B对照品溶液 ( 142. 0 �g� mL
�1
)和 � 2. 1. 2�项

下的样品溶液各 10 �L进样, 用外标法计算丹酚酸 B

的含量。结果批号为 090401, 090502, 091001的 3批

丹参饮片中丹酚酸 B 含量分别为 46. 68, 41. 06,

44. 10mg� g
�1
,平均含量 43. 95mg� g

�1
,相当于原药材

含量 4. 40%。批号为 090701, 0908032, 0912241S的 3

批配方颗粒中丹酚酸 B含量分别为 55. 04, 37. 12,

40. 73mg� g
�1
,平均含量 44. 30mg� g

�1
,相当于原药材

含量0. 66%。

3� 讨论 �

配方颗粒中丹参酮 �A含量几乎为零, 丹酚酸 B

的含量按原药材计算仅为 0. 66% , 二者含量按原药材

换算均达不到�中华人民共和国药典 �2010年版 [ 4]
要

求;而丹参饮片中丹参酮�A平均含量为 0. 32% ,丹酚

酸 B平均含量为 4. 4% , 符合 �中华人民共和国药典 �
2010年版规定的不低于 0. 2%和 3. 0%的要求。

丹参配方颗粒生产工艺是以水为溶媒,经水提取、

浓缩、喷雾干燥而制成;丹参中以丹参酮 �A为代表的

脂溶性成分,以水提, 从药材到配方颗粒,转移率较低,

若要提高原药材的浸膏得率和配方颗粒中丹参酮�A

的含量, 必须改进配方颗粒的生产工艺。文献报道
[ 5]
,

首选超临界二氧化碳萃取技术,不仅脂溶性成分提取

率高,也避免醇提过程中因受热使丹参酮 �A快速化

学降解。以丹酚酸 B为代表的水溶性成分,在配方颗

粒中含量也不达标;为了提高提取率, 兼顾工业化大规

模生产及生产成本, 文献报道
[ 6]
应采用新工艺: 水提 �

壳聚糖絮凝�过滤 �浓缩�醇沉 �萃取工艺。
中药配方颗粒在我国已经使用多年, 由于配方灵

活,患者服用方便, 深受医生和患者的欢迎。但是生产

工艺的不同导致配方颗粒的质量差异很大, 有效成分

的含量远低于等量药材, 与所标示的浓缩倍数不符。

建议改进生产工艺,根据药材中有效成分的性质,制定

个体化的提取生产工艺, 并建立完善的质量控制方法

和合理的质量标准,提高产品质量,满足临床需要。

[ DO I] � 10. 3870 / yydb. 2011. 03. 037
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