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摘要  目的: 建立 HPLC法测定丹葛颈舒胶囊中丹参酮Ò A含量的方法。方法: 采用 Luna C
18
色谱柱 ( 416 mm @ 250 mm, 5

Lm ),以甲醇 -水 -醋酸 ( 75B25B01 5)为流动相, 流速为 11 0 mL# m in- 1,检测波长为 270 nm, 柱温为室温, 进样量 10 LL。结

果: 丹参酮Ò A进样量在 01 13~ 0175Lg范围内呈良好的线性关系, r= 01 9995。精密度试验 RSD为 013% , 重复性试验 RSD

为 01 9% ,平均回收率为 99185% , RSD= 017% ( n= 5)。结论:该方法简便、可靠、准确, 可用于该制剂的质量控制。
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HPLC determ ination of tanshinoneÒA in Dangejingshu Capsule
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Abstract Objective: To estab lish amethod o fHPLC determ inat ion forDangejingshu Capsu le1M ethods: Employed

Luna C18 column ( 416 mm @ 250mm, 5 Lm ), M ethanol- W ater- A ce tum ( 75B25B015 ) asmobile phase ( a flow

rate o f 110mL# m in
- 1

) , 270 nm as u ltrav iolet detect ion w avelength, co lumn temperature a t room temperature and

in ject ion vo lume 10 LL. Results: The calibration curve of tanshinoneÒA show ed a good linearity w ith in the range

of 0113- 0175 Lg, r= 0199951 The average recovery w as 99185% and RSD was 017% ( n= 5). Conclusion: The

method is simp le, rapid and specificw ith accurate and re liable resu lts, wh ich can be used to control the qua lity o f

products e ffect ively.
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丹葛颈舒胶囊是由黄芪、党参、当归、丹参、赤

芍、桃仁等 12味中药制成的中成药复方制剂, 其功

能益气活血,舒经通络。用于瘀血阻络型颈椎病引

起的眩晕、头昏、颈肌僵硬、肢体麻木等骨伤科疾病。

其原质量标准中
[ 1]
仅对个别成分作了薄层定性鉴

别,未规定含量测定指标。本品中主药丹参含丹参

酮 ÒA成分,并且丹参酮 ÒA是其有效成分之一,有

必要对其作质量控制。文献报道, 丹参酮 ÒA的含

量测定有薄层扫描法
[ 2]
、气相色谱法

[ 3 ]
和高效液相

色谱法
[ 4]
等, 以高效液相色谱法最为常见。本文采

用以甲醇 - 水 - 醋酸 ( 75B25B015)为流动相的
HPLC方法测定丹葛颈舒胶囊中丹参酮 ÒA的含

量。操作方便, 专属性强, 可用于该品种的质量控

制。

1 仪器与试药

仪器:日本岛津 LC- 10A高效液相色谱仪, SPD

- 10AVP紫外检测器;威玛龙色谱工作站; Luna C18

柱 ( 416mm @ 250 mm, 5 Lm )。

试药:甲醇为色谱纯, 水为超纯水,其余所用试

剂均为分析纯。丹参酮 ÒA对照品由中国药品生物

制品检定所提供 (批号: 110766- 200416, 含量测定

用 ) ,丹葛颈舒胶囊样品 10批 (市售品 )。

2 色谱条件与系统适用性

色谱条件 色谱柱为 Luna C18柱 ( 416 mm @

250 mm, 5 Lm ); 流动相为甲醇 - 水 - 醋酸 ( 75B

25B015 ) , 流速为 110 mL # m in
- 1
, 检测波长为

270nm,进样量为 10 LL, 柱温为室温。

系统适用性试验 分别吸取供试品溶液、对照

品溶液及缺丹参药材的阴性样品溶液各 10 LL, 在
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上述色谱条件下, 进样, 测定。结果供试品色谱中,

丹参酮ÒA色谱峰与对照品色谱峰保留时间一致,

并与其它共存成分分离度大于 115,达到基线分离。
缺丹参阴性样品溶液在丹参酮 ÒA色谱峰相应位置

上无干扰峰出现 (见图 1)。理论塔板数按丹参酮Ò

A峰计算不低于 3000的色谱柱可满足测定的要求。

图 1 参酮Ò A对照品 ( A)、供试品 ( B)和阴性溶液 ( C )色谱图

Fig 1 Ch rom atogram s of reference substance of tansh inone Ò A ( A ) ,

sam p le solu t ion( B) and negative solut ion w ithou t tan sh inoneÒ A ( C )

1.参酮Ò A ( tansh inoneÒ A )

3 溶液的制备

对照品溶液的制备:精密称取丹参酮 ÒA对照

品适量, 置棕色量瓶中, 加甲醇制成每 1 mL含 50

Lg的溶液,即得。

供试品溶液的制备: 取本品 10粒 ( 013 g每

粒 ) ,精密称定,除去囊壳, 研细,取相当于 1粒量的

内容物,精密称定,置 25 mL棕色量瓶中, 精密加入

甲醇 20 mL,超声处理 (功率: 250W, 频率 50 kHZ)

15 m in,放冷,加甲醇至刻度,摇匀,滤过, 即得。

阴性样品溶液的制备:按处方比例配成不含丹

参的丹葛颈舒胶囊阴性样品, 照 /供试品溶液的制
备 0项下方法,制备阴性样品溶液。

4 线性关系考察

精密称定丹参酮 ÒA对照品约 1215 mg, 置 50

mL棕色量瓶中,加甲醇溶解并稀释至刻度,摇匀, 制

成 250 Lg# mL
- 1
对照品溶液,备用。分别精密吸取

上述对照品溶液 015, 110, 115, 210, 215, 310 mL,分

别置 10 mL量瓶中, 加甲醇稀释至刻度, 摇匀, 进样

10 LL测定。以对照品进样浓度为横坐标 (X ), 峰

面积为纵坐标 ( Y )绘制标准曲线, 回归方程为:

Y= 28565X - 9513 r= 019995

结果表明丹参酮 Ò A 进样浓度在 1215 ~

75 Lg# mL
- 1

(即进样量为 0113~ 0175 Lg )范围内,

进样量与丹参酮ÒA峰面积呈良好线性关系。

5 精密度试验

分别精密吸取丹参酮ÒA对照品溶液和供试品

溶液各 10 LL, 注入液相色谱仪, 连续进样 5次, 依

次测定峰面积,结果对照品和供试品溶液 RSD分别

为 013% , 014%。
6 稳定性试验

取同一批供试品溶液,每隔 4, 8, 12, 16, 20 h分

别进样 10 LL,测定峰面积,结果 RSD%为 015% ,表

明供试品溶液在 20 h内保持稳定。

7 重复性试验

取同一批号供试品共 5份, 每份约 013 g, 精密

称定,按样品测定项下方法进行提取, 测定, 结果测

得平均值 113mg每粒, RSD% = 019。
8 加样回收试验

取已测知含量的供试品 (含量: 1115 mg每粒,

013 g每粒 )各 5份,每份约 0115 g, 精密称定, 置 25

mL容量瓶中, 精密加入 250 Lg# mL
- 1
丹参酮 ÒA

对照品溶液 2 mL, 再加甲醇适量, 按样品测定项下

方法进行提取,测定,结果见表 1。

表 1 加样回收率试验

Tab 1 The recovery of tan sh inone Ò A in samp le

样品重量

( we ight)

/ g

样品含量

( content)

/mg

加入量

( added)

/mg

测得量

( de ter

m ined)

/mg

回收率

( recovery)

/%

平均值

( aver

age) /%

RSD

/%

011505 015769 015000 11 080 10016

011510 015788 015000 11 075 99123

011496 015735 015000 11 069 99121 99185 0173

011490 015712 015000 11 075 10017

011515 015808 015000 11 079 99155

9 样品测定

照 /供试品溶液的制备 0项下方法, 制备, 测定。

在测定的 10批样品中, 丹参酮 Ò A含量在 111 ~

113 mg#粒 - 1
之间,因此,建议含量限度可考虑为每

粒含丹参以丹参酮 Ò A ( C21H 18 O11 )计, 不得少于

110 mg。

10 讨论

1011 供试品提取溶剂及方法选择 经考察了

50%甲醇、甲醇、流动相为提取溶剂,结果表明,采用

甲醇超声处理 15 m in,含量测定结果高于用 50%甲

醇及流动相超声处理, 故采用甲醇为提取溶剂。在
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提取方法的选择中,分别采用回流提取, 超声处理,

索氏提取 3种方法进行提取, 结果采用超声提取 15

m in结果最高, 且超声提取方法操作简便、省时。可

能是因为回流和索氏提取温度太高及超声时间过

长,破坏了丹参酮 ÒA所致。

1012 流动相组成及配比选择 曾试用甲醇 -水、

乙腈 -水 (缓冲盐 )等,结果表明, 选用甲醇 -水 -

醋酸, 丹参酮 ÒA出峰时间适宜, 峰形较好, 并且与

其它共存成分分离度大于 115。
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(本文于 2008年 10月 7日收到 )

李云龙所长会见马来西亚卫生部代表团一行

  2009年 7月 2日下午,中国药品生物制品检定所李云龙所长会见了马来西亚卫生部药品服务处高

级主任爱莎#阿卜杜#杜曼、马来西亚国家药品管理局局长塞瓦拉加 #斯兰甘一行。国家食品药品监

督管理局国际合作司处长丁建华、官员刘静参加了此次会见。双方就中检所的职能、中药及生物制品质

量控制与检验检测等问题进行了会谈, 并希望以此为契机,推动双方今后在相关领域中的实质性的合作

与交流。随后,代表团一行还参观了我所中药室和中药标本馆。

陪同会见的有中检所副所长王军志、所长办公室主任杨昭鹏、国际合作处处长李玲、药品检验处副

处长许鸣镝。

(中国药品生物制品检定所国际合作处、所长办公室供稿 )
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