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摘要 }目的  建立同时测定通脉口服液中丹参素和原儿茶醛含量的方法 ∀方法  采用 � °2� °�≤对制剂中主要成分丹参素和

原儿茶醛进行定量分析 o色谱柱 ≥∏±·̈®�µ²°¤¶¬̄≤t{ k uxs °° ≅ wqy °°o xΛ° lo甲醇 2sqx h冰醋酸溶液 ktyΒ{wl为流动相 o检

测波长 u{t ±°∀结果  � °2� °�≤结果稳定 o精密度 !重现性良好 o丹参素和原儿茶醛分别在 sqvtx u ∗ tquys {Λª和 sqswv s ∗

sqtzu uΛª范围内有较好的线性关系 o加样回收率分别为 tstq{th和 tssqwzh o� ≥⁄为 uqtvh和 uqz|h ∀结论  可有效控制

制剂质量 ∀

关键词 }通脉口服液 ~丹参 ~丹参素 ~原儿茶醛 ~� °2� °�≤

中图分类号 }� |tzqzvsqt   文献标识码 }�   文章编号 }tssz2zy|vkussylsy2sw|s2sv

Σιµ υλτανεουσ δετερµ ινατιον οφ δανσηενσυ ανδ προτοχατεχηυιχ αλδεηψδε ιν Τονγµ αιΚουφυψε βψ Ρ Π2ΗΠΛΧ

⁄��� �²±ªo ��≥«̈ ±ª2¼¬±ªo≠��• ¬̈2§²±ªo°∞�� �¬±(∆επαρτµ εντ οφ Χηεµ ιστρψ, Ζηεϕιανγ Υνιϖερσιτψ, Ηανγζηου vtssuz,

Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×² §̈ ·̈µ°¬±¨§¤±¶«̈ ±¶∏¤±§³µ²·²¦¤·̈¦«∏¬¦¤̄§̈ «¼§̈ ¬± ×²±ª°¤¬®²∏©∏¼̈ ¶¬°∏̄·¤± ²̈∏¶̄¼q ΜΕΤΗΟ∆ Σ

 ⁄¤±¶«̈ ±¶∏¤±§³µ²·²¦¤·̈¦«∏¬¦¤̄§̈ «¼§̈ ¬± ×²±ª°¤¬®²∏©∏¼̈ º µ̈̈ §̈ ·̈µ°¬± §̈¥¼ � °2� °�≤q ≥∏±·̈®�µ²°¤¶¬̄≤t{ kuxs°° ≅ wqy°°o

xΛ°l ¦²̄∏°± º¤¶∏¶̈§q ×«̈ °²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ º¤¶° ·̈¤±²̄2sqxh ¤¦̈·¬¦¤¦¬§� tyΒ{wo ¤±§�∂ §̈ ·̈¦·¬²± º¤√¨̄ ±̈ª·«º¤¶¤·u{t ±°q Ρ Ε2

ΣΥΛΤΣ ×«̈ ¦¤̄¬¥µ¤·¬²± ¦∏µ√ ¶̈²©§¤±¶«̈ ±¶∏¤±§ ³µ²·²¦¤·̈¦«∏¬¦¤̄§̈ «¼§̈ º µ̈̈ ¬̄± ¤̈µ²√ µ̈·«̈ µ¤±ª̈ ²©sqvtx u ∗ tquys {Λª ¤±§

sqswv s ∗ sqtzu uΛªq ×«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¬̈¶²©§¤±¶«̈ ±¶∏¤±§ ³µ²·²¦¤·̈¦«∏¬¦¤̄§̈ «¼§̈ º µ̈̈ tstq{th ¤±§tssqwzh o � ≥⁄ º µ̈̈

uqtvh ¤±§uqz|h o µ̈¶³̈ ¦·¬√¨̄¼q ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«̈ ∏́¤̄¬·¼ ²©×²±ª°¤¬®²∏©∏¼̈ ¦¤± ¥̈ ¦²±·µ²̄¯̈ §¥¼ ·«̈ ° ·̈«²§q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ×²±ª°¤¬�²∏©∏¼̈ ~ � ¤§¬¬≥¤̄√¬¤̈ � ¬̄·¬²µµ«¬½¤̈ ~ §¤±¶«̈ ±¶∏~ ³µ²·²¦¤·̈¦«∏¬¦¤̄§̈ «¼§̈ ~ � °2� °�≤

  通脉口服液是由中药丹参 k� ¤§¬¬ ≥¤̄√¬¤̈ � ¬̄·¬²µµ«¬½¤̈ l!

川芎 k� «¬½²°¤≤«∏¤±¬¬²±ªl!葛根 k� ¤§¬¬ °∏̈ µ¤µ¬¤̈ l经现代工

艺加工制成的中药复方制剂 ∀具有活血通脉 !祛瘀止痛 !清

心除烦等功效 ∀用于缺血性心脑血管疾病 o动脉硬化 o脑血

栓 o脑缺血 o冠心病 o心绞痛 ∀本品系收载于卫生部药品标准

中药成方制剂第二十册 o标准编号为 • ≥v 2�2v|{s2|{o原标准

仅做了葛根素薄层色谱鉴别 o未收载含量测定项 ∀为了确保

产品的质量 o笔者用 � °2� °�≤建立了该制剂中丹参素和原

儿茶醛的含量测定方法 o经方法学验证 o重现性好 o空白无干

扰 o可作为控制本制剂质量的分析方法 ∀

1  仪器与试药

1q1  仪器

�≤ 2ts�⁄高效液相色谱仪 k日本岛津 lo�usss色谱数据

处理软件 k浙江大学信息工程研究所 lo�∂ uys k日本岛津 l∀

1q2  试药

甲醇为色谱纯 k杭州美迪康公司提供 l~水为超纯水 o其

他试剂均为分析纯 ~原儿茶醛对照品 k由中国药品生物制品

检定所提供 o批号 s{ts2|{sv供含量测定用 l~丹参素钠盐对

照品 o由上海医科大学提供 ~丹参 !川芎 !葛根药材购自华东

医药有限公司中药饮片厂 o经鉴定 o符合中国药典 ussx版

k一部 l
≈t 有关标准 ∀

2  方法与结果

本制剂主要成分为丹参 o其主要有效成分为丹参素 !原

儿茶醛 ∀现采用反相高效液相色谱法同时测定丹参素 !原儿

茶醛在通脉口服液中的含量 ∀

2q1  色谱条件

色谱柱 }≥∏±·̈® �µ²°¤¶¬̄ ≤t{ kuxs °° ≅ wqy °°oxΛ°l~

检测波长 u{t ±°~流动相 }甲醇 2sqxh 冰醋酸溶液 ktyqxΒ

{vqxl~流速 }t °�r°¬±~进样量 }usΛ�∀结果显示丹参素和原

儿茶醛峰得到完全分离 o峰形良好 ∀理论板数按丹参素峰计

算不低于 x ssso按原儿茶醛峰计算不低于 v sss∀

2q1q1  对照品溶液的制备  精密称取经五氧化二磷减压干

燥 uw «的丹参素和原儿茶醛对照品适量 o用 sqxh 醋酸溶

解 o制成每 t °�含丹参素 {sΛªo原儿茶醛 tsΛª的对照品溶

液 ≠ o和每 t °�含丹参素 wsΛªo原儿茶醛 xΛª的对照品溶

液 � o即得 ∀

2q1q2  供试品溶液的制备  精密量取本品 u °�o置 xs °�

量瓶中 o用 sqx h醋酸稀释至刻度 o摇匀 o过 sqwxΛ°滤膜 o即

得 ∀

2q2  方法可行性试验

2q2q1  测定波长的选择  取丹参素 !原儿茶醛对照品适量 o

加 sqxh醋酸制成对照品溶液 o置紫外分光光度计下记录其

紫外吸收光谱 o结果显示 o丹参素和原儿茶醛均在 u{t ±°波

长处有最大吸收 o故选择 u{t ±°为测定波长 ∀
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2q2q2  按处方及工艺制备无丹参的阴性样品  按上述含量

测定方法测定考察方法的专属性 o将阴性溶液和对照品溶液

按 / uqt0色谱条件进样 o结果表明该阴性样品的色谱图中在

丹参素和原儿茶醛峰处无干扰 ∀

2q3  标准曲线和线性关系考察

精密量取对照品溶液 ≠ woyotsotuotwotyΛ�注入高效

液相色谱仪 o测定峰面积 Ψo以进样量 kΛªl为横坐标 o作标准

曲线 o并以最小二乘法计算得回归方程分别为丹参 ¼ �

vyy xtyq{¬p t{ zzuqy和原儿茶醛 ¼ � u yy{ ztwq|¬ p

wy vxwq|oΡ分别为 sq||| z和 sq||{ to结果显示进样量丹参

在 sqvtx u ∗ tquys {Λª!原儿茶醛在 sqswv s ∗ sqtzu uΛª范

围内有良好的线性关系 ∀

2q4  系统适用性试验

取供试品溶液 o按 / uqt0色谱条件 o进 usΛ�o重复进样 y

次 o测定峰面积 o结果丹参素 � ≥⁄为 uqsth o原儿茶醛 � ≥⁄

为 uqwxh ∀

2q5  测定液稳定性试验

取供试品溶液 o按 / uqt0色谱条件 o每隔一定时间进样 t

针 o测定峰面积 o结果丹参素 � ≥⁄为 uqsuh ~原儿茶醛 � ≥⁄

为 tq|yh ∀显示供试品溶液至少在 uw «内稳定 ∀

2q6  方法重复性试验

精密量取同一批样品 ksxsttsly份 o按 uqtqu供试品溶

液的制备方法制备 o取供试品溶液和对照品溶液 � 各 usΛ�o

分别进样 o测定峰面积 o并计算丹参素和原儿茶醛的含量 ∀

2q7  加样回收率试验

精密量取已知含量样品 y份 o精密加入丹参素对照品适

量 o按 uqtqu供试品溶液制备方法制备 o取供试品溶液和对

照品溶液 � 各 usΛ�o分别进样 o测定峰面积 o计算回收率 o平

均回收率丹参素为 tssqxvh o� ≥⁄ � uqsyh o原儿茶醛为

||q|{h o� ≥⁄ � uqwxh ∀结果见表 t∀

表 1  丹参素和原儿茶醛回收率试验

Ταβ 1  � ¦̈²√ µ̈¼ ²©§¤±¶«̈ ±¶∏¤±§³µ²·²¦¤·̈¦«∏¬¦¤̄§̈ «¼§̈

�²q
样品量

k°ªl

加入的对照

品 k°ªl

测定值

k°ªl

回收率

kh l

平均

kh l

� ≥⁄

kh l

丹参素  

t sqzux x tqu{s y uqsux t tstqw{

u sqzuw z tqu{t s uqsss | ||qyv

v tqsvu x sq|zs s uqsvw u tsvquz tssqxv uqsy

w tqsvu x sq|zs s tq|{z y |{qwz

x tqwst x sqywt y uqsvt z |{quu

y tqv{y w sqyws z uqsws y tsuqtt

原儿茶醛

t sqsz{ x sqtyw u squv| y |{qtu

u sqszs t sqtyv v squvt w |{qz{

v sqtst x sqtvw w squv| x tsuqyz ||q|{ uqwx

w sqtst x sqtvw w squvu u |zquv

x sqtxs w sqs{z u squvz x ||q{z

y sqtw| x sqs{y | squv| u tsvqtz

2q8  样品测定

按 / uqtqu0供试品溶液的制备方法 o测定十批样品的含

量 o结果见表 u∀

表 2  样品中丹参素和原儿茶醛含量测定结果

Ταβ 2  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± ²©§¤±¶«̈ ±¶∏¤±§³µ²·²¦¤·̈¦«∏¬¦¤̄§̈ «¼§̈

¬± ¶¤°³̄ ¶̈

批号
平均含量 k°ªr°�l

丹参素 原儿茶醛

� ≥⁄h

丹参素 原儿茶醛

sxsvts tqsws sqtsx uqsu uqts

sxsvtt tqsws sqs|| uqtu wqsz

sxsvtu tqstz sqtst sq|x sqyv

sxsvt| sq|{z sqs|| uq|| tq|s

sxsvus sq{sx sqs{x tqst uqt{

sxsvut sq{y| sqs{| uqtv tqyv

sxsvuz sq{t{ sqs{| tq{| tqsy

sxsvu{ sq{uy sqs|s sq{v uqtu

sxsvu| sq{ut sqs{{ tq|| sq{|

sxsvvs sq{s{ sqs|s vqss tquz

3  讨论

丹参为方中君药 o丹参主要含以丹参酮 µ �为代表的酮

类成分以及丹参素 !原儿茶醛等水溶性成分 ∀很多文献都以

丹参酮 µ �对丹参进行定量测定 o但丹参酮 µ �对光和热很

不稳定 o遇湿热易降解损失 ≈w  ∀曾元儿等 ≈x 研究表明 o丹参

乙醇浸膏中丹参酮 µ �损失的程度随温度的升高和时间的

延长而增加 o{s ε 和 tss ε 烘干 x «o丹参酮 µ �损失均达 xs

h以上 ∀杜志谦等 ≈y 采用化学动力学方法测定出丹参中丹

参酮 µ �受热含量下降的程度 o丹参酮 µ �的含量下降按一

级反应规律下降 ∀且本处方是采用水煎工艺 o丹参酮 µ �是

脂溶性成分 o所以采用同时测定丹参素和原儿茶醛的含量来

控制制剂质量 ∀

丹参素及原儿茶醛的结构中含有邻二酚羟基 o易被氧化

变色 o蔡喜等 ≈z 最近研究表明用 t h醋酸作为溶剂配制对照

品溶液及进行样品前处理 o两成分含量在 v个星期内基本保

持不变 ∀而本实验采用 sqx h醋酸配制对照品及供试品 o并

在流动相中加入 sqx h的醋酸以抑制其氧化 o效果良好 ∀实

验表明 o该方法简单 !准确 o重现性好 o精密度高 o可有效控制

该制剂含量 ∀

液相检测中 o丹参素和原儿茶醛峰后还有许多成分 o在

两峰出完后采用梯度洗脱 o会使测定结果重现性更好 o准确

度更高 ∀梯度程序为 }s ∗ vs °¬±otyh 甲醇 ~vv °¬±owsh 甲

醇 ~wx °¬±o停止 ∀
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  卡巴克络 k肾上腺色腙 l为肾上腺素的氧化衍生物 o无拟

肾上腺素作用 o因此不影响血压和心率 o但能增强毛细血管

对损伤的抵抗力 o稳定血管及其周围组织中的酸性黏多糖 o

降低毛细血管的通透性 o增强受损毛细血管端的回缩作用 o

使血块不易从管壁脱落 o从而缩短止血时间 o但不影响凝血

过程 ∀适用于因毛细血管损伤及通透性增加所致的出血 o如

鼻衄 !视网膜出血 !咯血 !胃肠出血 !血尿 !痔疮及子宫出血

等 ∀肾上腺色腙片的含量测定采用紫外法 ≈t 
o我们试用高效

液相色谱法对其进行含量测定 o结果准确 o方法重现性好 !专

属性高 o作者尚未见国内文献报道 ∀

1  仪器与药品

美国 • ¤·̈µ¶高效液相色谱仪 kuy|x泵 !自动进样器 !柱

温箱 ou||y二极管阵列检测器 o∞°³²º µ̈数据处理软件 l~

�∞tyv型电子天平 ∀肾上腺色腙对照品 k中国药品生物制品

检定所 otssv{t2ussvsto含量为 tssqsh l~肾上腺色腙片 k�}

江苏亚邦爱普森药业有限公司 o批号 swszssvo规格 uqx°ª~

�}武汉远大制药集团股份有限公司 o批号 swtssu2s{o规格

uqx°ª~≤}开封永康药业有限公司 ~批号 usswtusvo规格 tqs

°ªl~甲醇为色谱纯 o水为超纯水 ∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件及系统适应性试验

色谱柱 }≤t{
色谱柱 kwqy°° ≅ txs°°oxΛ°l~流动相 }甲

醇 2水 ktxΒ{xl~检测波长 }vxx±°~流速 }tqs°�# °¬±
pt
~进样

体积 }usΛ�~柱温 }vsε ∀

2q2  测定方法

对照品溶液的制备 }精密称取肾上腺色腙对照品约

ts°ªo置 tss°�量瓶中 o加流动相溶解并稀释至刻度 o摇匀 ∀

溶液经 sqwxΛ°滤膜滤过 ∀

供试品溶液的制备 }取本品 us片 k规格为 t°ª的取本品

xs片 lo精密称定 o研细 o精密称取细粉适量 k约相当于肾上

腺色腙 ts°ªlo置 tss°�量瓶中 o加流动相溶解并稀释至刻

度 o摇匀 ∀溶液经 sqwxΛ°滤膜滤过 ∀

分别精密量取上述续滤液各 usΛ�注入液相色谱仪 o记

录色谱图 o按外标法以峰面积计算肾上腺色腙的含量 ∀对照

品和供试品溶液的色谱图见图 t∀

2q3  标准曲线的制备
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