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据理化性质对制剂成品进行密封遮光凉暗处存

放，加强留样观察，以确保质量。 

本制剂制备工艺简便可行，质量稳定可控，

服用方便，口感好，起效快，适用于儿童服用。

通过临床观察，复方敏维糖浆对治疗维生素缺乏

和摄入不足所致口角炎及糙皮病等 B 族维生素缺

乏症均取得较好的疗效；能够改善过敏性皮肤病

的各种临床症状，治疗各种类型过敏性皮肤病的

总有效率达 93%，可以推广使用。 
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摘要：目的  建立丹酚酸 A 中树脂残留溶剂正己烷、甲基环己烷、苯、甲苯、二甲苯、苯乙烯、二乙烯苯的测定方法。

方法  采用顶空毛细管气相色谱法进行测定，色谱柱为 HP–1701 毛细管柱；程序升温，初始温度为 40 ℃，保持 3 min

后，以 8 ℃·min1 升温至 140 ℃；FID 检测器。结果  线性关系良好(r>0.999)，回收率在 96.53%~99.32%之间。结论  本

法简便、准确，适用于丹酚酸 A 中树脂残留溶剂的测定。 
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Determination of Residues from Macroporous Adsorbing Resins in Salvianolic Acid A 
 
CHE Xin1, LIU Ke1*, XU Hui1, LIU Junfeng2(1.School of Pharmacy, Yantai University, Yantai 264005, China; 2.Shandong 

Target-drug Research Co., Ltd, Yantai 264005, China) 
 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish a method for detecting the residues, including hexane, methylcyclohexane, benzene, 
toluene, xylene, styrene, diethylbenzene divinybenzene, from macroporous adsorptions resin in salvianolic acid A. METHODS  
Headspace GC was adopted using an HP-1701 capillary column and hydrogenflame ionization detector. The initial temperature was 

40  maintained for 3 min and then raised℃  (8 ℃·min-1) to 140 ℃. RESULTS  There was favorable linearity relation between peak 

area and concentration in the observed concentration range(r>0.999). The average recovery was in the range of 96.53%–99.32%. 
CONCLUSION  The method is simple, accurate and specific. It can be used for the determination of residues from macroporous 
adsorbing resins in salvianolic acid A. 
KEY WORDS: salvianolic acid A; residues; GC 

 

丹酚酸 A 是丹参中含量较低的水溶性成分之

一，近年研究表明丹酚酸 A 不仅具有保护心脏、肝、

脑的作用、抗肿瘤作用[1]，还有一定的抗糖尿病血

管并发症作用[2]，且有研究表明丹酚酸 A 改善大鼠

心肌缺血的作用明显强于丹酚酸 B[3]。因此丹酚酸

A 极具开发利用价值。 

丹酚酸 A 在分离纯化过程中多使用大孔吸附

树脂，根据《大孔吸附树脂分离纯化中药提取液的

技术要求(暂行)》(国家药品监督管理局药管注

〔2000〕56 号文)及其补充说明的规定，必须对药

物中的 7 种树脂残留溶剂(正己烷、甲基环己烷、苯、

甲苯、二甲苯、苯乙烯、二乙烯苯)进行检测，以保

证用药安全。因此本试验参考相关文献[4-6]建立了

顶空毛细管气相色谱法，用以检测丹酚酸 A 中的这

7 种树脂残留溶剂。 

1  仪器与试药 
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Agilent 6890N气相色谱仪，FID检测器，Agilent 

G1888 顶空进样器，HP-1701 毛细管柱(30 m×0.32 

mm，0.25 µm)。正己烷、二乙烯苯为色谱纯，其余

均为分析纯；水为娃哈哈纯净水。丹酚酸 A(山东靶

点药物研究有限公司，批号：080119)。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件 

色谱柱：HP-1701，柱温：40 ℃保持 3 min，

以 8 ℃·min1 的速率升温至 140 ℃，载气：N2，2 

mL·min1，进样口温度 220 ℃，分流进样，分流比

10∶1，检测器温度 250 ℃，H2 流速 40 mL·min1，

空气流速 450 mL·min1，载气+尾吹气流速 40 

mL·min1，进样 1 mL。顶空平衡温度 70 ℃，平衡

时间 30 min，定量管温度 80 ℃，传输管温度 90 ℃。 

2.2  对照品溶液的制备 

取苯约 10 mg，精密称定，置 10 mL 量瓶中，

加 DMF 稀释至刻度，摇匀，作为溶液①。取正己

烷、甲基环己烷、甲苯、二甲苯、苯乙烯、二乙烯

苯各约 10 mg，精密称定，置 100 mL 量瓶中，精

密加入溶液①1 mL，加 DMF 稀释至刻度，摇匀，

作为溶液②。精密量取溶液②5 mL，置 50 mL 量瓶

中，加水稀释至刻度，摇匀，精密量取 2 mL，置

顶空进样瓶中，加盖密封，即得。 

2.3  供试品溶液的制备 

取丹酚酸 A 约 1 g，精密称定，置顶空进样瓶

中，精密加入 10%DMF 溶液 2 mL，摇匀，加盖密

封，即得。 

2.4  专属性试验 

分别取10%DMF、对照品溶液、供试品溶液测

定，结果溶剂10%DMF在正己烷、甲基环己烷、苯、

甲苯、二甲苯、苯乙烯、二乙烯苯峰位处均无干扰，

供试品溶液亦无干扰峰。见图1。 

2.5  精密度试验 

取同一对照品溶液 5 份，各 2.0 mL，分置 5 个

顶空进样瓶中，连续测定，正己烷、甲基环己烷、

苯、甲苯、二甲苯、苯乙烯、二乙烯苯的峰面积

RSD 分别为 5.25%，5.64%，5.21%，5.27%，4.76%，

5.10%，4.69%。 

2.6  线性范围考察 

取正己烷、甲基环己烷、苯、甲苯、二甲苯、

苯乙烯、二乙烯苯适量，精密称定，用 DMF 溶解

并稀释成每 1 mL 含正己烷、甲基环己烷、苯、甲

苯、二甲苯、苯乙烯、二乙烯苯 1 mg、含苯 0.1 mg， 

 
图 1  高效液相色谱图 
A对照品；B供试品；1正己烷；2苯；3甲基环己烷；4甲苯；5

二甲苯；6苯乙烯；7二乙烯苯 

Fig 1  HPLC chromatogram 
Acontrol; Bsample; 1hexane; 2benzene; 3methylcyclohexane; 

4toluene; 5xylene; 6styrene; 7diethylbenzene divinybenzene 

作为对照品储备液。分别精密量取对照品储备液

0.2，0.5，1.0，1.5，2.0 mL，置 10 mL 量瓶中，加

DMF 稀释至刻度，摇匀，再分别精密量取 1 mL，

置 10 mL 量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀。分别精

密量取 2 mL，置顶空进样瓶中，测定。以浓度为横

坐标，峰面积为纵坐标，绘制标准曲线，结果见表 1。 

表 1  标准曲线 

Tab 1  The linear regression equation  

溶剂 回归方程 r 
线性范围/ 

μg·mL1 

正己烷 Y=14.83X–0.072 7 0.999 8 1. 836~18.3 6 

甲基环己烷 Y=21.552X+8.251 1 0.999 4 1.745~17.45 

苯 Y=36.432X+4.638 2 0.999 4 0.1891~1.891 

甲苯 Y=32.856X+45.377 0.999 4 1.945~19.45 

二甲苯 Y=20.951X+29.159 0.999 3 1.909~19.09 

苯乙烯 Y=27.404X+35.047 0.999 0 1.836~18.36 

二乙烯苯 Y=12.476X+20.116 0.999 6 1.745~17.45 

2.7  回收率试验 

取丹酚酸 A 5 份，各约 1 g，精密称定，置顶

空进样瓶中，分别精密加入对照品溶液 2 mL，测

定，计算回收率。结果正己烷、甲基环己烷、苯、

甲苯、二甲苯、苯乙烯、二乙烯苯的平均回收率和

RSD 分别为 98.91%(5.31%)， 97.29%(5.25%)，

96.53%(4.95%)，97.82% (5.26%)，98.21% (5.49%)，

99.32% (5.28%)，99.01% (5.51%)。 

2.8  检测限试验 



 

·856·         Chin JMAP, 2010 September, Vol.27 No.9                               中国现代应用药学 2010 年 9 月第 27 卷第 9 期 

将对照品溶液逐级稀释至信噪比 2~3，计算各

溶剂的检测限。结果正己烷、甲基环己烷、苯、甲

苯、二甲苯、苯乙烯、二乙烯苯的检测限分别为 9.2，

11.7，1.04，10.0，10.3，9.8，9.3 ng·mL1。 

2.9  样品测定 

按本法测定了 3 批丹酚酸 A，结果均未检出正

己烷、甲基环己烷、苯、甲苯、二甲苯、苯乙烯、

二乙烯苯。 

3  讨论 

因为要求的树脂残留溶剂限量低，且样品用

量大，所以本试验采用了顶空进样法，提高灵敏

度同时减少样品对衬管和色谱柱的污染。 

比较了 HP-5、HP-1701、VB-624、KB-1 4 种

毛细管色谱柱对本实验中 7种树脂残留溶剂的分离

情况，结果以 HP-1701 的分离度 好、柱效 高，

所以 终选择了 HP-1701 毛细管色谱柱。 

丹酚酸 A 在水和 DMF 中均可溶解，但正己烷、

甲基环己烷、苯、甲苯、二甲苯、苯乙烯、二乙烯

苯在水中溶解性较差，所以配制对照品浓溶液时用

DMF溶解，稀释时改用水的目的是减少DMF用量，

既经济、环保，又可提高其在顶空气体中的浓度，

减小 K，提高检测灵敏度，所以本实验选择 DMF-

水的混合液作为溶剂，并且比较了 1%，10%，50%

的 DMF-水溶液中的出峰情况， 终确定 10%的

DMF-水溶液更理想。 

二甲苯和二乙烯苯在本色谱条件下分别出现 3

个和 4 个色谱峰，本实验以这两组中峰面积 大的

色谱峰分别代表二甲苯和二乙烯苯。 

根据《大孔吸附树脂分离纯化中药提取液的技

术要求》及其补充说明之规定，暂定苯的限量为

2 g·g1，正己烷、甲基环己烷、甲苯、二甲苯、苯

乙烯、二乙烯苯的限量为 20 g·g1。 

样品丹酚酸 A 中并未检测出任何树脂残留溶

剂，说明只要经过适当的处理，大孔吸附树脂中的

致孔剂等添加剂是可以完全去除的。  
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