
2q6  定量限

以 ≥r��ts测得各有机溶剂的定量限 o平行测定 v ∗ x

次 o计算其 � ≥⁄o结果如下 }乙醇 }|q| Λª# °�
pt
o其 � ≥⁄

|qth ~异丙醇 }wqs Λª# °�
pt
o其 � ≥⁄ zq|h ~乙酸乙酯 }uqs

Λª# °�
pt
o其 � ≥⁄ xquh ~甲苯 }sq{ Λª# °�

pt
o其 � ≥⁄ yqwh ∀

2q7  样品测定结果

准确称取样品约 sqw ªo置 ts °�量瓶中 o加水溶解并稀

释至刻度 o作为样品溶液 ∀准确量取 v °�样品溶液 v份 o置

顶空瓶中 o按 / uqt0项下色谱条件进样 ∀按照外标峰面积法

计算样品中的有机溶剂残留量 o只检测到异丙醇 o其含量为

sqs{zvh o� ≥⁄ {qth o其余三种有机溶剂均未检测到 ∀

3  讨论

四种有机溶剂中 o甲苯沸点较高 o其他三个较为接近 o为

在短时间内达到有效的分离 o采用程序升温法 ∀

国际人用药品注册技术协调大会 k�≤� l和药典都规定 o

甲苯为第二类残留溶剂 o限度为 sqs{|h o乙醇 !乙酸乙酯和

异丙醇属第三类残留溶剂 o限度均为 sqxh
≈v2w  ∀本实验测得

样品中残留有机溶剂的最低检出量分别为乙醇 sqstsxh o乙

酸乙酯 sqssuth o甲苯 sqsstth o异丙醇含量为 sqs{zvh o

均符合要求 ∀因此 o本实验建立的方法可以用来控制拉米夫

定中有机溶剂残留量 ∀
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摘要 }目的  快速鉴别心脑康胶囊中的丹参 !赤芍 !地龙 !川芎 !葛根五味药材和测定制剂中芍药苷含量 ∀方法  采用薄层色

谱法对处方中的丹参 !赤芍 !地龙 !川芎 !葛根进行鉴别 ~用 � °�≤测定制剂中芍药苷的含量 ∀ � °�≤采用 ≤t{
柱 o以乙腈 2水 ktzΒ

{vl为流动相 o检测波长 }uvs ±°∀流速 }tqs °�# °¬±
pt ∀结果  薄层色谱法均鉴别出制剂和各自药材的特征斑点 o而空白对

照液无此斑点 ∀高效液相色谱方法的建立 o结果在 ttxqx ∗ xzzqx Λª# °�
pt内线性关系良好 kρ� sq||| |oν � xlo平均回收率

为 tssqtwh o� ≥⁄ � sqth kν � wl∀结论  该方法简便 !准确 !重复性好 !精密度高 o可用于心脑康胶囊定性定量分析 ∀
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  心脑康胶囊由丹参 !赤芍 !地龙 !川芎等 ty味中药组成 o

具有活血化瘀 o通窍止痛 o扩张血管 o增加冠状动脉血流量的

功效 o用于冠心病 o心绞痛及脑动脉硬化症的治疗 o有很好的

疗效 ∀是 5卫生部药品标准 #中药成方制剂 6第十三册收载

的品种 ≈t 
o原标准仅有性状和显微特征 o有关心脑康胶囊的

质量控制及质量标准研究 o国内外文献少见报道 ∀为有效控

制药品质量 o确保该制剂的疗效 o笔者建立了丹参 !赤芍 !葛

根 !川芎 !地龙的薄层色谱鉴别方法 ~以方中主药赤芍的有效

成分芍药苷为定量控制指标 o采用 � °�≤测定心脑康胶囊中

芍药苷的含量 o为更好地控制该制剂的质量提供科学依据 ∀

1  仪器与材料

1q1  仪器

�ª¬̄̈ ±·ttss ≥ µ̈¬̈¶高效液相色谱仪 ~� ∞××�∞� ��tsw

电子分析天平 ~≥�vuss超声清洗器 ∀

1q2  材料

硅胶 �由青岛海洋化工厂生产 ∀丹参酮 µ �
对照品 k批

号 }ttszyy2usswtzl~芍药苷对照品 k批号 }szvy2ussstwl~葛

根素对照品 k批号 }zxu2{|stl~川芎对照药材 k批号 }|t{2

|sstl~地龙对照药材 k批号 }|{z2|wstlo以上对照品及对照

药材均由中国生物制品检定所提供 ∀流动相所用的试剂为

色谱纯 ~其他试剂均为分析纯 ∀心脑康胶囊 v批 k通化正和

药业有限公司 o批号 }sysvst~长春海外制药集团有限公司 o

批号 }syswsx~长春银诺克药业有限公司 o批号 }systsul为市

售品 o规格为 squx ª#粒 p t ∀阴性样品由本所中药室检定合

格的药材按标准制成 ∀

2  定性鉴别 ≈u 

2q1  丹参提取物 k丹参酮 µ � l的薄层鉴别

取本品 w粒的内容物 o加乙醚 tx °�o超声处理 x °¬±o滤

过 o滤液挥干 o残渣加乙酸乙酯 t °�使其溶解 o作为供试品溶

液 ∀另取丹参酮µ�
对照品 o加乙酸乙酯制成每 t °�含 sqx °ª

的溶液 o作为对照品溶液 ∀照薄层色谱法试验 o吸取供试品溶

液 ts Λ�o对照品溶液 w Λ�o分别点于同一硅胶 �薄层板上 o

以苯 2乙酸乙酯 kt|Βtl为展开剂 o展开 o取出 o晾干 ∀供试品色

谱中 o在与丹参酮µ�
对照品色谱相应的位置上 o显相同颜色的

斑点 o而阴性对照品在此无干扰 o结果见图 t∀

2q2  赤芍 k芍药苷 l的薄层鉴别

取本品 {粒的内容物 o加乙醇 us °�o超声处理 vs °¬±o滤

过 o滤液蒸干 o残渣加水 us °�使其溶解 o用乙醚 us °�提取 o

弃乙醚液 o再用水饱和正丁醇提取 v次 o每次 us °�o合并正丁

醇液 o蒸干 o残渣加水 x °�溶解 o通过 ⁄tst型大孔吸附树脂

柱 k内径 t ¦°o柱高 tx ¦°lo以 水 us °�洗脱 o弃去水液 o再用

wsh乙醇 us °�洗脱 o收集洗脱液 o蒸干 o残渣加丙酮 t °�使

其溶解 o作为供试品溶液 ∀另取芍药苷对照品 o加乙醇制成每

t °�含 u °ª的溶液 o作为对照品溶液 ∀照薄层色谱法试验 o

吸取上述溶液各 x Λ�分别点于同一硅胶 �薄层板上 o以三氯

甲烷 2乙酸乙酯 2甲醇 2甲酸 kwsΒxΒtsΒsqul为展开剂 o展开 o取

出 o晾干 o喷以 xh香草醛硫酸溶液 otsx ε 加热至斑点显色清

晰 ∀供试品色谱中 o在与对照品色谱相应的位置上 o显相同颜

色的斑点 o空白样品无干扰 o结果见图 u∀

2q3  葛根 k葛根素 l的薄层鉴别

取本品 u粒的内容物 o加乙酸乙酯 vs °�o超声处理 us

°¬±o滤过 o滤液蒸干 o残渣加甲醇 t °�使其溶解 o作为供试品

溶液 ∀另取葛根素对照品 o加甲醇制成 t °�含 sqx °ª的溶

液 o作为对照品溶液 ∀照薄层色谱法试验 o吸取上述溶液各 x

Λ�分别点于同一硅胶 �薄层板上 o以三氯甲烷 2甲醇 2水 ku{Β

tsΒtl为展开剂 o展开 o取出 o晾干 o置紫外光灯 kvyx ±°l下检

视 ∀供试品色谱中 o在与对照药材色谱相应的位置上 o显相同

颜色的荧光斑点 o空白样品无干扰 o结果见图 v∀

2q4  川芎的薄层鉴别

取本品 w粒的内容物 o加乙醚 tx °�o超声处理 tx °¬±o
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滤过 o滤液作为供试品溶液 ∀另取川芎对照药材 t ªo加乙醇

ts °�o同法制成对照药材溶液 ∀照薄层色谱法试验 o吸取上

述溶液各 x Λ�分别点于同一硅胶 �薄层板上 o以正丁烷 2乙

酸乙酯 k|Βtl为展开剂 o展开 o取出 o晾干 o置紫外光灯 kvyx

±°l下检视 ∀供试品色谱中 o在与对照药材色谱相应的位置

上 o显相同的亮蓝色斑点 o空白样品无干扰 o结果见图 w∀

2q5  地龙的薄层鉴别

取本品 w粒的内容物 o加三氯甲烷 us °�o超声处理 us

°¬±o滤过 o滤液置水浴上蒸干 o残渣加三氯甲烷 t °�使其溶

解 o作为供试品溶液 ∀另取地龙对照药材 t ªo同法制成对照

药材溶液 o照薄层色谱法试验 o吸取上述溶液各 x Λ�分别点

于同一硅胶 �薄层板上 o以甲苯 2丙酮 k|Βtl为展开剂 o展开 o

取出 o晾干 o置紫外光灯 kvyx ±°l下检视 ∀供试品色谱中 o在

与对照药材色谱相应的位置上 o显相同颜色的斑点 o空白样

品无干扰 o结果见图 x∀

3  定量分析

3q1  色谱条件

图 5  地龙薄层色谱

t p地龙空白对照 ~u p地龙对照药材 ~v p样品

Φιγ 5  ×«¬± ¤̄¼̈ µ¦«µ²°¤·²ªµ¤° ²©³«̈ µ̈·¬°¤¤¶¬¤·¬¦¤

t p ³«̈ µ̈·¬°¤ ¤¶¬¤·¬¦¤ ¥̄¤±® ¦²±·µ²̄~ u p ³«̈ µ̈·¬°¤ ¤¶¬¤·¬¦¤ ¦²±·µ²̄

¶∏¥¶·¤±¦̈~v p ¶¤°³̄¨

  色谱柱 }��≤�∞�≥��≤t{ kwqy °° ≅ uxs °°ots Λ°l~流

动相 }乙腈 2水 ktzΒ{vl~检测波长 }uvs ±°~柱温 }ux ε ~流速 }

tqs °�# °¬±
pt
}进样量 }ts Λ�∀

3q2  溶液的制备与测定 ≈v2x 

3q2q1  对照品溶液的制备  精密称取芍药苷对照品适量 o

加稀乙醇制成每 t °�含 ws Λª的溶液 o作为对照品溶液 ∀

3q2q2  供试品溶液的制备  取装量差异项下的内容物约

tqs ªo精密称定 o置具塞锥形瓶中 o精密加入稀乙醇 ux °�o

密塞 o称定重量 o超声处理 k功率 uxs • o频率 vs ®� ½lvs °¬±o

放冷 o再称定重量 o用稀乙醇补足减失的重量 o摇匀 !过滤 !再

精密量取续滤液 u °�o置 ts °�量瓶中 o用稀乙醇稀释至刻

度 o摇匀 o即的 ∀

3q2q3  空白对照溶液的制备  以相同的处方比例制得不含

赤芍的空白样品 ∀按供试品溶液的制备项下的方法制成空

白对照溶液 ∀

3q2q4  测定  分别精密吸取上述三种溶液各 ts Λ�o按上述

色谱条件分别测定 o见图 y∀结果表明供试品色谱图中呈现

与芍药苷对照品保留时间相应的色谱峰 o而空白对照无

干扰 ∀

3q3  线性关系考察

精密称取芍药苷对照品 uvqt °ªo置 ux °�棕色量瓶中 o

加稀乙醇溶解并稀释至刻度 o摇匀 o作为对照品贮备液 ∀精

密量取对照品贮备溶液 uqx °�o置 ts °�量瓶中 o加稀乙醇

稀释至刻度 o摇匀 ∀精密吸取上述溶液 xotsotxousoux Λ�

进样测定 o记录峰面积 ∀以浓度 k≤ l对峰面积 k�l进行线性

回归 o回归方程为 � � vtsqt{≤ p w{qxoρ� sq||| |kν � xlo结

果表明芍药苷在 ttxqx ∗ xzzqx Λª# °�
pt内线性关系良好 ∀

3q4重复进样精密度试验

精密吸取对照品溶液各 ts Λ�o连续进样 x次 o所得峰面

积值分别为 ywuoywtoyv{oywyoywto结果峰面积平均值为

ywuo� ≥⁄ � sqxh kν � xl∀
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