
HPLC法测定消核片中丹参素的含量

四川光大制药有限公司 (彭州市 611930)　　陈延清 

　　消核片收载于卫生部药品标准第 16册 ,是我公

司的中药保护品种 ,由丹参、浙贝母、夏枯草、昆布等

中药组成 ,临床用于治疗女性乳腺小叶增生和乳痛

症。为控制产品质量 ,我们建立了 HPLC法测定本

品中丹参药材的主要活性成分丹参素的含量。 所建

立的方法快速 ,准确 ,简便 ,重现性好 ,结果满意。

1　仪器和试药

Alltech 426 HPLC Pum p, All tech UV IS 200

Detecto r, Ch ro mtek色谱工作站 ;

Turner Kromasi l C18 5μm 150 m m× 4. 6 mm ,

SSB2200超声震荡仪。

丹参素钠对照品由上海医科大学天然药物化学

教研室提供 ,乙腈为色谱纯 ,其余试剂为分析纯。

2　方法与结果

2. 1　 色 谱 条 件: Turner Kro masil C18 5 μm

150 mm× 4. 6 m m,流动相乙腈 -水 -36%醋酸 ( 5∶

160∶ 1) ,流速: 1 m L /min,检测波长 280 nm,柱温:

室温。

2. 2　线性关系考察:称取丹参素钠适量 ,加 50%甲

醇制成 0. 712μg /m L的溶液 ,进样不同量 ,测定积

分值 ,计算得回归方程 Y= 360 733. 1X+ 385 5. 6,

r= 0. 999 7,线性范围 0. 217～ 1. 86μg ,几乎通过原

点 ,故采用一点法测定。

2. 3　精密度考察: 分别进样同一对照品测定 ,结果

RSD= 1. 2% ( < 1. 5% ) ,符合要求。

2. 4　提取条件选择

2. 4. 1　提取方法的选择: 常用的提取方法有:超声

法和热回流法 ,将二者比较见表 1。 从表可知 ,超声

法较好。
表 1　不同提取方法比较表

方法 超声法 热回流法

取样量 ( g) 1. 745 1 1. 739 9

溶剂 甲醇 甲醇

提取时间 (h ) 1 1

测得值 ( mg /g) 1. 84 0. 56

2. 4. 2　溶剂的选择:筛选不同的溶剂 ,结果见表 2。

表 2　不同溶剂的提取效果

编号 1 2 3 4

称样量 ( g) 0. 424 9 0. 420 4 0. 409 8 0. 425 5

溶剂 甲醇 50%甲醇 95%乙醇 50%乙醇

超声时间 ( min ) 30 30 30 30

测得值 ( mg /g) 1. 57 2. 128 2. 068

备注 不成峰形 分离不够好

　　从以上结果可知 ,采用 50%甲醇作溶剂较好。

2. 4. 3　超声时间选择: 不同时间的超声效果见表

3。
表 3　不同时间超声效果比较

编号 1 2 3 4 5 6 7

称样量 ( g) 0. 405 0. 419 0. 412 0. 410 0. 418 0. 414 0. 402

超声 ( min ) 10 20 30 40 50 60 70

测得 ( mg /g ) 2. 96 2. 53 2. 95 2. 94 2. 35 2. 67 2. 24

　　从上表可知 , 1, 3, 4号的值比较接近 ,选择超声

40 min时间为宜。

2. 5　测定波长的选择:查文献
[1 ]

,丹参素在 280 nm

处有最大吸收 ,故选用该波长作为测定波长。

2. 6　流动相的选择:文献报道 [1～ 3 ]有多种方法 ,经

过比较以乙腈-水 -36%醋酸 ( 5∶ 160∶ 1)较好 ,用在

该品中有较好的分离。

2. 7　重复性测定: 对同一批样品 ,分别测定 5次 ,结

果平均 2. 501毫克 /片 ,RSD= 5. 5% ,符合要求。

2. 8　回收率测定:加入丹参素钠对照品 ,重复测定

5次 ,结果平均回收率为 97. 3% (n= 5)。

2. 8　样品测定:对照品溶液的制备: 取丹参素钠对

照品适量 ,加 50%甲醇制成 0. 04 mg /m L的溶液。

供试品溶液的制备: 取本品 20片 ,精密称定重

量 ,研细 ,精密称取细粉 0. 35 g,置 50 m L量瓶中 ,

加 50%甲醇 25 m L,超声处理 40 min,取出放冷 ,加

水至刻度 ,摇匀 ,离心 ( 10 000 r /min) 15 min,取出 ,

取上清液作为供试品溶液。

测定法:分别精密吸取对照品溶液和供试品溶

液各 10μL,注入液相色谱仪 ,测定 ,计算 ,即得。 测

定样品 3批 ,结果 (毫克 /片 ) 990701批为 2. 41,

990702批为 2. 35, 990703批为 2. 47。本品以丹参素
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钠 ( C6 H9 O5Na)计算 ,不得少于每片 1. 0 mg。
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薄层 -紫外法测定药物卫生巾中小檗碱的含量

鸡西市药品检验所 ( 158100)　　张永年　赵慧敏

　　药物卫生巾为妇科用药 ,具有消炎、止痒、燥湿、

驱风作用 ,用于治疗妇科外阴瘙痒及阴道炎所致白

带等症。 本品由黄柏、苦参、白鲜皮、龙胆、荆芥、艾

叶、防风等 10味中药组成 ,经提取后 ,均匀喷布于卫

生巾表面而成。为控制其内在质量 ,对其有效成分之

一的小檗碱进行含量测定。我们选用薄层 -紫外法进

行测定
[1 ]

,收到较满意的效果。

1　仪器与药品

1. 1　仪器: UV-265型分光光度计 (日本岛津 )。

1. 2　药品:药物卫生巾由鸡西市卫生敷料厂提供 ;

盐酸小檗碱对照品 (含量测定用 )购自中国药品生物

制品检定所 ;硅胶 G由青岛海洋化工厂生产 ,试剂

均为分析纯。

2　薄层条件

参照文献 [2 ]采用硅胶 G板 ,展开剂为苯 -乙酸乙

酯 -甲醇 -异丙醇 -浓氨水 ( 6∶ 3∶ 1. 5∶ 1. 5∶ 0. 5) ,

层析缸用氨水饱和 ,在 365 nm紫外灯下显色。

3　盐酸小檗碱的含量测定

3. 1　对照品溶液制备: 精称盐酸小檗碱对照品 5

m g,置于 5 m L容量瓶中 ,加甲醇至刻度备用。

3. 2　测定波长选择:取上述对照品溶液 ,用甲醇配

成 1μg /m L及 4μg /m L的溶液 ,用分光光度法在

200～ 500 nm扫描 ,结果与文献 [3 ]基本一致 ,在

( 348± 1) nm有最大吸收 ,选用为测定波长。

3. 3　标准曲线的绘制:精密吸取对照品溶液 ,测定

吸光度 ,回归方程为: C= 12. 095A- 0. 022 8(r=

0. 999 0)。 线性范围: 2～ 10μg /m L。

3. 4　精密度试验: 在同一薄层板上 ,点盐酸小檗碱

对照品溶液 5个斑点 ,各 10μL,展开 ,按样品测定

方法测定 A值 ,结果 RSD为 2. 1% ,精密度比较满

意。

3. 5　样品的含量测定: 取样品 10 g,精密称定 ,剪碎

置于具塞三角烧瓶中 ,加甲醇 100 m L,密塞超声提

取 20 min,滤过 ,再用少量甲醇洗涤 2次 ,合并提取

液置水浴蒸干 ,残渣精密加入甲醇 1 m L,作为供试

品溶液。精密吸取对照品溶液 10μL,供试品溶液 20

μL,点于同一硅胶 G板上 ,依法展开 ,在紫外灯下定

位 ,刮取斑点置于试管中 ,各精密加入 1%盐酸甲醇

溶液 5 m L,离心取上清液 ,并随行空白 ,测定 ,结果

见表 1。
表 1　 2批药物卫生巾中盐酸小檗碱含量

批号 含量 ( mg /g)
平均含量

( mg /g )
RSD%

990130 0. 067　 0. 070　 0. 064 0. 067 4. 47

990310 0. 074　 0. 071　 0. 078 0. 074 4. 78

3. 6　加样回收试验: 取同批已知含量的样品 ,精密

加入盐酸小檗碱对照品 ,依法测定 ,结果回收率为

96. 50% , RSD= 1. 73(n= 6)。

4　讨论

当盐酸小檗碱的浓度很低时 ,在 348 nm处的

吸收峰较为稳定 ,有利于含量较低的样品的测定。
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网 络信 息

《中草药》杂志于 1999年 1月已经入网 Chinainfo科技期刊 ,采用 Inter ne t通用的超文本描述语言方式 ,实现期刊

全文内容同步上网 [网址: ht tp: / /ww w. chinainfo. g o r. c n /pe riodical,邮政信箱 E-mail: zcy@ tisti. ac. cn. ]。 与此同时 ,

《中草药》杂志又加入“中国医药信息网” [网址: http: / /w w w. cpi. ac. cn或 h ttp: / /ww w. cpi. g o r. c n]和“ ChinaM T P” [ IP

地址: 202. 99. 168. 82 ]。 欢迎使用。
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