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H PLC法测定乳块消片中丹参素钠的含量
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摘要:  目的 改进乳块消片中丹参素钠含量测定的提取方法, 优化测定条件。方法 采用反相高效液相色

谱法, 选用 Ult imate AQ-C18色谱柱, 流动相为乙腈-甲醇-水-冰醋酸 ( 01 5 B8 B92 B 1) , 流速为 11 0mL #

min-1 , 检测波长为 280nm。结果 丹参素钠在 01 0950~ 01 8550Lg # m L-1范围内呈良好线性, r= 01 9998,

方法平均回收率为 1001 21% , RSD= 01 49%。结论 改进原有提取方法后操作简便、快速, 结果准确, 分

离效果好, 为乳块消片的质量评价提供了依据。
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Determination of Soldium Danshensu in Rukuaixiao Tablets by HPLC

Zhao Xiuyan, L iu Ying and Xujialin ( T onghua Institute for Dr ug Control, Tonghua 134001)

ABSTRACT:  Objective T o establish a H PLC m ethod fo r improving the w ay of ex tr act ing fo r

determ inat ion condit ion and optim izat ion quant itat ive determ inat ion1 Methods U ltim ate AQ-C18 column w as

used w ith acetonit rile-m ethano-l w ater- icy acet ic acid ( 01 5 B 8 B92 B1) 1 T he f low r ate 11 0m L # m in
-1

and

the detect ion w aveleng th was 280nm1 Results T he sodium danshensu presents a good Linearity ( r =

01 9998) w ithin the range of 01 0950~ 01 8550Lg # m L-11 The average recovery r ate w ere 1001 21% and the

RSD= 01 49% ( n= 6) 1 Conclusions T he Improved method of ex t ract ing is sim ple, fast , accur ate and w ith

a good separat ing result1 Thus pro vide a basis for the quality evaluation of the Rukuaix iao T ablets1
KEY WORDS:  Rukuaix iao Tablets; so ldium danshensu ; H PLC; ext racting condit ion; quant itat ive

determ inat ion

  乳块消片是由橘叶、丹参、皂角刺、地龙、川

楝子、王不留行等六味中药组成的复方制剂, 具有

疏肝理气, 活血化瘀, 消散乳块之功效。该品种被

5中国药典6 2005年版一部收载, 并以其方中君药

之一丹参[ 2] 的主要成分丹参素钠[ 3-6] 的含量作为质

量控制指标。但我们在药品检验过程中对其有关的

实验条件及检验标准进行了考察, 结果发现原标准

中所采用中性氧化铝吸附, 水洗液离心弃去, 再用

5%草酸溶液洗脱, 测定所得的丹参素钠含量较低。

对多次比较实验的结果进行分析发现, 丹参素钠是

一种水溶性酚酸 [ 7-9] , 为水溶性成分, 在原标准中

虽然采用中性氧化铝吸附, 但由于水的极性较强,

在所弃去的水洗液中测得所流失丹参素钠的含量仍

较高, 即水洗液中含有较大损失的量, 因此对原标

准提取方法的洗脱溶媒按下述几种方法进行了优化

筛选试验:

( 1) 采用20%甲醇为洗脱溶媒, 提取离心4次;

( 2) 采用 50%甲醇洗脱溶媒超声提取 4次;

( 3) 采用水为洗脱溶媒, 提取离心 4次;

( 4) 采用5%草酸为洗脱溶媒, 提取离心4次;

上述 4种方法, 经对比试验结果发现, 以方法

/ ( 4)0提取充分完全, 各峰之间分离效果好且无杂

质峰干扰。因此, 将其作为供试品溶液的制备方法。

在优化筛选实验条件的同时, 我们对这一方法

的准确性、重复性、精密度等各项指标均进行了考

察, 结果证明该法稳定可靠, 简便、快速, 分离效
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果及重现性良好, 并且符合试剂的筛选尽可能无毒

有利于环保的要求, 可作为乳块消片质量评价及控

制指标。

1  仪器与试药

Agilent11100型高效液相色谱仪, LC-2010AH T

型高效液相色谱仪 (日本岛津) , N2000 色谱数据

处理工作站。U V- 260紫外分光光度计。丹参素

钠对照品 ( 中国药品生物制品检验所, 批号:

110855-200405规格: 供含量测定用) ; 乳块消片

(吉林俊 宏药业有 限公司, 批号: 20050501,

20050502, 20050503) ; 阴性样品自制。甲醇、乙

腈为色谱纯, 水为纯化水, 其它试剂均为分析纯。

2  方法与结果

21 1  色谱条件
色谱柱: U lt imate AQ-C18 ( 41 6mm @ 200m m,

5Lm) ; 流动相: 乙腈-甲醇-水-冰醋酸 ( 01 5 B 8 B

92 B 1) ; 流速: 11 0m L # m in
-1

, 柱温: 室温; 检

测波长为 280nm; 进样量: 10LL, 理论板数: 按

丹参素峰计算应不低于 3500。

21 2  溶液的制备

21 21 1  对照品溶液的制备

取丹参素钠对照品适量, 精密称定, 加 5%草

酸溶液制成每 1m L 含 48Lg 的溶液 (相当于每

1m L 含丹参素 43Lg)。

21 21 2  供试品溶液的制备

取重量差异项下的供试品 4g, 研细, 精密称

取 01 3 g , 置小烧杯中, 加 5%草酸 2m L 及中性氧

化铝 ( 100~ 200目) 2g , 搅拌均匀, 用 5%草酸洗

涤 4 次, 每次 10m L, 离心 (转速为每分钟 3000

转) , 收集 4次草酸洗脱液, 置 50mL 量瓶中, 加

5%草酸溶液至刻度, 摇匀, 即得。

21 21 3  阴性对照溶液的制备

按处方比例配成不含丹参的阴性对照样品, 照

供试品溶液的制备方法, 制成阴性对照溶液。

21 3  系统适用性试验

分别精密吸取对照品溶液、供试品溶液及阴性

对照溶液各 10LL, 注入液相色谱仪中, 记录色谱,

在相同的色谱条件下, 样品中丹参素钠峰与各相邻

成分峰能有较好的分离效果, 且阴性对照溶液无干

扰, 见图 1。

a1 对照品; b1 供试品; c1 阴性对照; 11 丹参素钠。

图 1  乳块消片 H PLC 色谱图

21 4  线性关系的考察

精密称取丹参素钠对照品适量, 加 5%草酸溶

液制成每 1mL 含 471 5Lg 的溶液, 分别精密吸取

2, 6, 10, 14, 18LL 进样测定峰面积, 以对照品

溶液进样量 (Lg ) 为横坐标, 以峰面积值 ( Y ) 为

纵坐标, 绘制标准曲线。计算回归方程:

Y= 31 5937947 @ 105
X + 21 72535 @ 103  r= 01 9998

结果表明丹参素钠在 01 0950~ 01 8550Lg 范围内与

峰面积呈良好的线性关系。

21 5  稳定性试验
取同一批号供试品溶液, 分别于 0, 2, 4, 8,

12h, 同法测定含量, RSD = 01 48%。结果表明供

试品溶液在 12h内稳定。

21 6  精密度试验

精密吸取对照品溶液 10LL, 注入液相色谱仪

中, 重复进样 6次, RSD = 01 49%

21 7  重复性试验

取同一批号供试品, 取样 6 份, 依 / 21 21 20

项下操作, 制备供试品溶液, 测得其平均含量

61 77m g # g
-1

, RSD= 01 16%。表明本法具有良好

的重现性。

21 8  回收率试验

精密称取已知含量的供试品 (批号 050501,

含量为 61 78mg # g
-1

) 5 份, 分别精密加入一定量

的对照品溶液, 照含量测定方法测定, 计算, 结果

见表 1。

表 1  回收率试验结果  ( n= 5)

样品含量

( mg)

加入量

( m g)

测得量

( mg)

回收率

( % )

平均回收率

( % )

RSD

( % )

21 097 11 042 31 143 1001 38

21 094 11 042 31 142 1001 58

21 096 11 042 31 145 1001 67 1001 21 01 49

21 105 11 042 31 142 991 52

21 104 11 042 31 145 991 90
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21 9  样品测定结果及限度

取不同批号的供试品, 按供试品溶液制备方法

处理并测定, 结果见表 2。

   表 2 样品含量测定结果 ( n= 3)    mg # g-1

批号 丹参素钠 平均含量

050501 61 76

050502 61 78 61 77

050503 61 77

3  讨论

31 1  提取方法的筛选

通过对不同提取方法所测得实验结果比对, 以

方法 4提取充分完全, 除杂及分离效果好, 试剂稳

定, 廉价易购, 毒性小, 有利于试剂的选择即可能

满足环保的要求。此方法所测得的结果可作为其质

量评价的依据。

31 2  检测波长的选择

根据丹参素钠对照品的 5%草酸溶液, 经 U V-

260紫外分光光度计在 200~ 400nm 范围内进行扫

描, 丹参素钠在 280nm 波长处, 有最大吸收, 故

选择 280nm为本实验的测定波长 [ 10]。

31 3  流动相的选择

我们根据参考资料 /乳块消片0 [ 1]
项下的含量

测定条件, 以乙腈-甲醇-水-冰醋酸 ( 01 5 B8 B92 B

1) 为流动相, 分离效果较好, 保留时间适度, 因

此, 确定其为本法的流动相。

通过以上的实验结果对比, 我们认为采用此方

法来进行乳块消片中丹参素钠的含量测定[ 11-12] , 方

法简便、快速、准确、灵敏度高且重现性好。可作

为质量评价及控制指标, 同时可提高此品种含量的

限度。
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国家食品药品监督管理局提醒 ) ) ) 警惕阿昔洛韦和头孢拉定
不良反应

  日前, 国家食品药品监督管理局根据国家药品不良反应监测中心的报告提醒广大医务工作者、药品生产经营企业及广

大公众警惕阿昔洛韦和头孢拉定不良反应。

国家药品不良反应监测中心病例报告数据库数据显示, 阿昔洛韦导致急性肾功能损害和头孢拉定导致血尿的问题依然

突出。

为使医务工作者、药品生产经营企业以及公众了解此情况, 国家食品药品监督管理局提醒广大临床医师在选择用药

时, 应进行充分的效益/风险分析, 并在用药过程中密切关注阿昔洛韦和头孢拉定严重不良反应; 相关生产企业应对阿昔

洛韦引起急性肾功能损害和头孢拉定导致血尿的发生机制进行深入研究, 综合评价这两个品种的效益/风险, 及时采取有

效措施, 最大程度减少同类药品不良反应的重复发生, 保障公众的用药安全。

国家食品药品监督管理局将继续关注上述品种的安全性问题, 及时反馈相关信息,保障公众用药安全发挥应有的作用。
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