
丹参口服液中水溶性酚酸的含且测定

南京医科大学第一附属医院 ( 21 。。。 5 ) 周 文慧
.

摘共 以原儿茶醛为对照品
,

采用紫外分光光度法侧定丹参口服液中水溶性酚酸的含量
,

并对侧

定方法进行了探讨
,

方法简便快速
,

结果准确
,

回收率 98
.

95 %
,

C V 3
.

81 %
。

关甘词 丹参 口服液 含量侧定 原儿茶醛

丹参是中医传统使用的活血化携药
,

临床已有多种制剂广泛用于治疗心纹痛
、

心肌梗塞

等心血管系统疾病〔 1〕 ,

水溶性酚酸类成分起主要作用
,

其含量高低决定疗效的 强 弱〔幻
。

本

实验通过测定水溶性酚酸的含量
,

对丹参 口服液进行质量控制标准的研究
。

1 试药与仪器

硅胶 G ( 层析用 )
,

其余试剂均为 A R级 ; 原儿茶醛对照品
:
江苏省药品检验所 提 供 ,

三氯化铁 乙醇液 , 紫外分光光度计
:

岛津 U V 一 3 0 0 0型分光光度计
,

45 l ee
G 分光光度计

,

十万

分之一天平
。

2 原儿茶醛对照品溶液的制备

精密称取原儿茶醛对照品 50 0 0卜g
,

置 50 m l容量瓶中
,

用 l m ol / L盐酸溶解并 稀 释 至刻

度
,

摇匀
,

浓度为 10 0林g / m l的对照品液供用
。

3 样品液的制备

精密吸取丹参
,

口服液 ( 相当生药 1 9 / m l ) 2 m l于 10 m l分液 漏斗中
,

用 乙 醚 萃 取 4 次
,

每次 4 m l
,

合并乙醚提取液
,

水浴蒸干
,

残渣以 1 m ol / L盐酸溶解过滤于 25 m l容量瓶 中
,

用

1 m ol / L盐酸稀释至刻度
,

得样品液
。

4 薄层板的制备

取硅胶 G
,

用 0
.

7 % C M C一 N a ( 1 : 3 ) 调匀
,

均匀涂布于平整洁净的 10 x 2 c0 m玻板 上
,

室温晾干
,

于 1 05 ℃活化 l h
,

置干燥器中贮存备用
。

5 薄层层析

分别精密吸取对照 品液
、

样 品 液
,

样

品液经提取后的水层点于硅胶 G板上
,

以苯

一 乙酸 乙醋一甲酸 ( 10 : 8 : 1
.

5 ) 作展开剂
,

按

上行展至 1c8 m
,

取出挥去溶剂
,

喷 3 %三氯

化铁 乙醇液
,

热风吹至显色
,

结果见 图 1
。

由图 1可知
,

丹参口服液中含有原儿茶醛

等成分
,

其 R ,
值 ( 0

.

6 3 )
、

斑点颜色 同 原

儿茶醛对照品一致
,

并可被乙醚所提取
,

而

经过乙醚提取后 的水层则不再含有 原 儿 茶

醛
,

说明乙醚可提取丹参中的水溶性成分原

儿茶醛
。

6 测定波长的选择 图 1

取原儿茶醛对 照品液及样品液用 U V 一 l
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3 0。。分光光度计扫描
,

结果见图2 。

由图 2可知
,

原儿茶醛对照品及样品在波

长 2 8 1士 3 n m 处均有最大吸收
,

与文献记载相

符。 〕 ( 而溶荆在此波长无吸收 )
,

故可选择

2 81 士 3 n m 为测定波长
。

了 标准曲线的绘制

精密吸取原儿茶醛对照品液 0
.

1 、 0
.

2 、

0
.

4
、

0
.

6
、

0
.

5 、
2

.

0
、

l
.

Zm l置 l o m l容量 瓶

中
,

用 1m ol / L盐酸稀释至刻度
,

使浓度分别

为 l
、

2
、

3
、

6
、

s 、
10

、
1 2协g / m l

,

用 l m o l /

L盐酸作空白
,

于波长 2 8 I n m处测定吸收度
,

所测结果经回归后的 回 归方程 式为
:

A =

0
.

0 0 8 6 5一s + o
.

o e g s 5 4 C
, r = 0

.

9 9 9 5 ( n = 4 )
。

呈线性关系
。

8 样品测定

2 8 1

波长 孟 ( n加 )

日 2 吸收光谱图

1
一

原儿茶醛 2
一

样品

由此可 知原儿茶醛液在 1一 1 2卜g / m l范围内

精密吸取样品液 0
.

5m l于 10 m l容量瓶中
,

加 l m l/ L盐酸至刻度
,

摇匀
,

于波长 2 8 nI m 处

测吸收度
,
并计算含量

,

结果见表 1
。

9 稳定性实验
按上述方法

,

在不同存放时间分别测定原儿茶醛对照品及样品的吸值收结果见表 2 ,

可见

表 1 丹乡口服液中水溶性呀咬的含皿 测定液在 24 h内稳定
。

( 以耳儿茶醛计 )

批 号 n 含量公 士 S D

1 0 9 5
。

5士 2 2
。

1

1 0 5 9
。 2士 3 2

。
6

1 4 8 5
。
1士 3 3

。

0

1 5 5 9
。
2士 3 2

。
8

C V %

表 2 对照品
.

样品稳定牲实脸结果

( 吸收值 )

9 3 0 6 0 5

0 3 0 6 1 4

9 3 0 6 2 3

9 3 0 7 14

0 Z h s h 1 2 h 2 4h

对照液

样品液

。
4 4 5

。
3 14

。
4 4 5

。
3 1 4

。

4 4 5

。
3 1 5

0
。

4 4 6 0
。
4 5

0
。

3 1 6 0
。
3 2

,且口一90介
ù
0
`
l
,1

.

…
ǹ山吸叨峪,.

10 加样回收率

精密称取 原 儿 茶 醛 对 照 品 7 0叩 g
、

18 0 5昭
,

加入 2 m l口服液中
,

照样品液制备

及测定项下操作测定吸收值
,

并计 算 回 收

率
,

结果见表 3
。

1 1 讨论
1 1

.

1 实验结果表明
,

用紫外分光光度法测

定丹参 口服液中水溶性酚酸是可行 的
,

回

表 3 原儿茶睡加样回收率

%VCDS+一
一劣加人量 测得量

7 0 0

7 0 0

7 0 0

1 8 0 5

18 0 5

1 8 0 5

6 7 2 。
5

6 5 9
。

4

6 8 1
。
1

1 8 7 1
。

7 0

1 7 9 7
。 4 2

18 5 5
。

5 4

回收率

X (% )

9 6
。

1 3

9 4
。

2 0

9 7
。

3 0

1 0 3
。

7

9 9
。

5 8

1 0 2
。

8

9 8
。

9 5士 3
。

7 1 3
。

8 1

收率 98
.

95 %
,

C V 3
.

81 %
,

说明本法可靠
,

能得到准确的结果
,

方法简便快速
,

适宜 于 医

院制剂室等基层单位对丹参制剂进行质量控制
。

1 1
.

2 由于裸质在波长 28 1士 3 n m 处也有强吸收〔们
,

本法用乙醚提取可除去揉质
,

并经纸层 析

确证样品液中不含揉质
,

即排除了蹂质的干扰
,

保证样品测定结果
。

乙醚提取液经薄层检查
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5 1( 22)
.

种子合点明显
,

背面不具纵沟
,

内胚乳盘状
;

内种皮细胞径切向直径比大于 2
。

1 6 ( 17 )
.

果实被毛
:

果皮薄革质
,

每室种子数 7~ 13
,

种子扁球形
,

下皮细胞 1列
。

油 细胞 成列
,

种脊沟

状
,

气芳香
· · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · ·

… …高 良姜

1 7 ( 1 6 )
.

果实无毛
,

果皮膜质
,

每室种子数不超过 7
,

种子贝壳状或不规 则
,

下 皮细胞 2列
,

油 细 胞分

散
,

种脊窄沟状或宽沟状
,

气微香或香
。

1 8 ( 21 )
.

果实缩存花被管
,

每室种子数 2 、 7
,

种子具粗纹理或浅纵棱
,

种脊宽沟状
,

色 素 细 胞壁 不明

显
,

味凉
。

19 ( 2 0 )
.

果实具细纵棱每室种子数 2~ 7
,

种子浅棕色
,

具粗纹理
,

下皮细胞含色素少
,

气香
· · · · · ·

… … 山姜

2。 ( 19 )
.

果实无细纵棱
,

每室种子数 2~ 5 ;

种子灰棕色
,

有浅纵纹
,

下皮细胞含色素较多
,

氧微香
· · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · ·

..
· · · · · · ·

”
·

… 箭 杆风

21 ( 18 )
.

果实无宿存花被管
,

每室种子 数 1一 3
,

种子具细皱纹
,

背面一端浅裂
,

种脊窄 沟 状
,

内胚乳有

时两侧向上延伸
,

色素细胞璧明显
,

味微辣
· · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · ·

… … 华 山姜

2 2 ( 15 )
.

种子合点不明显
,

背面具纵沟
,

内胚乳两侧向上延伸
,

内种皮细胞径切向直径比小于 2
。

23 ( 26 )
.

果实无宿存花被管
,

具 3条纵棱
,

成熟时 3裂
,

种子表面较粗糙
,

密布颗粒状突起
。

2 4 ( 25 )
.

果实长圆形或球形
,

每室种子数6 ~ 10
,

色素细胞 4~ 6列
,

气特殊
,

味微辣
· · ·

… …光叶云南草葱

25 ( 24 )
.

果实球形
,

每室种子数9 一 19
,

色素细胞 7 ~ 9列
,

气微
,

味微酸
· · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · ·

… …长柄山节

2 6 ( 23 )
.

果实有宿存花被
,

具多条纵纹
,

成熟时不 3裂
,

表面无颗粒状突起
,

下皮细胞 2一 3列
,

气似松姜

油
,

味凉辣
· · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · ·

… … 艳山 姜
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含有多种成分
,

为避免对样品的干扰
,

采用盐酸溶解
,

除去不溶于盐酸的脂溶性等成分
。

1
.

1
.

3 以原儿茶醛作对照品有以下优点
:

有现成试剂出售
,

固体
,

稳定性好 〔 5〕 ,

且 原儿茶

醛含量与临床疗效相关
,

当原儿茶醛在药液中的浓度低 于 o
.

s m g / m l时
,

对血小板聚 集的抑

制率很低
,

可见对其进行质控是有意义的〔6 〕
。

原儿茶醛易溶于乙醇
,

乙醚等
,

在水中很易被氧化而变色〔 7〕 ,

且在碱性条件下
,

原 儿

茶醛等酚性成分很不稳定〔 5〕 ,

故本法采用 1m ol 盐酸溶解配液
。

1
.

1
.

4 本 口服液采用甜菊贰作为矫味剂
,

亚硫酸氢钠作为抗氧剂
,

经 T L C检查
,

它 们对原

儿茶醛测定无影响
。
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