
作, 读取挥发油量。
　　挥发油利用率= 包结物中实际含油量 (mL ) ö加入油量

(mL )×100%

214　结果: 正交试验结果及方差分析见表 2、3。
表 2　L 9 (34)正交试验结果

Table 2　Results of L 9 (34) orthogonal test

实验号 A B C
D

(空列)

挥发油利

用率ö%

1 1 1 1 1 50135

2 1 2 2 2 84167

3 1 3 3 3 62115

4 2 1 2 3 63123

5 2 2 3 1 82184

6 2 3 1 2 51100

7 3 1 3 2 38124

8 3 2 1 3 66107

9 3 3 2 1 37159

K 1 197117 151182 167142 170142

K 2 196171 233122 185149 173126

K 3 141190 150174 182187 191145

k1 65172 50161 55181 56181

k2 65157 77174 61183 57175

k3 47130 50125 60196 63182

R 18142 27149 　6102 　7101

表 3　油利用率的方差分析

Table 3　Var iance analysis of o il util iza tion ratio

方差来源 离均差平方和 自由度 方差 F 值 显著性

A 　693147 2 346174 15169

B 1 512147 2 756123 34123 P < 0105

C 　 83181 2 41190 1189

D (误差) 　 44118 2 22109

　　F 0105 (2, 2) = 19100　F 0101 (2, 2) = 99100

　　极差分析结果表明, 以挥发油利用率为考察指

标, A 1B 2C 3 为最佳工艺条件, 即投料比为 1∶10, 包

结温度为 40 ℃, 搅拌时间为 1 h。方差分析说明, 影

响包结效果的主要因素是包结温度, 挥发油 Β2环糊

精投料比有一定影响, 搅拌时间影响最小。

215　空白回收试验: 向 200 mL 蒸馏水中加入 2100

mL 荆芥、薄荷混合挥发油, 按挥发油包结物提取方

法提取挥发油, 重复操作 3 次, 结果挥发油平均利用

率为 98150%。

216　验证试验: 按最佳工艺制备 3 份挥发油包结

物, 提取挥发油, 结果挥发油利用率为 89150% (n=

3)。

3　讨论

311　在以往的制剂工艺中, 挥发油直接喷入后, 由

于挥发油的挥发性和化学性质不稳定, 随着贮藏期的

延长, 挥发油发生质与量的变化, 影响疗效。将其制成

包结物后, 增加药物的稳定性, 提高生物利用度。

312　本试验采用饱和水溶液法进行包合, 操作方

便, 设备要求不高, 便于工业化生产。
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中江产丹参药材的指纹图谱研究

夏广萍1, 潘　勤1, 程英莹1, 张继奎2Ξ

(11 天津药物研究院, 天津　300193; 21 四川新世界丹参基地产业有限公司, 四川 中江　618100)

　　丹参为唇形科植物丹参 S a lv ia m iltiorrh iz a

Bge1 的干燥根及根茎, 全国大部分地区均产。丹参

活性成分分为以二萜醌类为主的脂溶性化学成分和

以酚酸类为主的水溶性化学成分两大类。以丹酚酸

为代表的水溶性化学成分应是丹参活血化瘀作用的

主要有效组份, 因此药典委员会已新将丹参片的含

量测定项由丹参酮Ê A 改为丹酚酸B。丹参药材因

品种、产地、气候、采收期等的不同, 其所含主要成分

差异较大, 造成以丹参为原料的制剂质量相差悬殊。

为控制和保证产品质量的稳定性, 本试验依据国家

药品监督管理局颁布的《中药注射剂指纹图谱研究

的技术要求 (暂行)》和国家药典委员会印发的《中药

注射剂指纹图谱实验研究技术指南 (试行)》对丹参

地道产地之一的四川省中江市的丹参药材 GA P 基

地所产的丹参药材进行了指纹图谱分析。

1　仪器与材料
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美国W aters 公司W aters515 泵,W aters717 自

动进样器,W aters2487 紫外检测器。丹参药材样品由

四川省中江市新世界丹参药材基地产业有限公司提

供, 经检验均符合《中华人民共和国药典》2000 版一

部“丹参”项下的有关规定, 为合格品。丹酚酸B 对照

品 (自制, 纯度 9912% ) , 乙腈、甲酸均为分析纯。

2　方法与结果

211　检测波长的选择: 参考二极管阵列检测结果,

比照各主要波长下的色谱图, 结果发现 288 nm 测

定的色谱峰数多, 各主要峰的响应值均最高, 反应信

息较完全, 因此选择 288 nm 作为丹参药材指纹图

谱的检测波长。

212　色谱条件: 色谱柱: OD S C 18 (250 mm ×416

mm , 5 Λm ) ; 流动相: 乙腈2水2甲酸 (22∶78∶015) ;

体积流量: 110 mL öm in; 检测波长: 288 nm ; 柱温: 40

℃。在该色谱条件下, 色谱图的各主要色谱峰可以良

好辨认, 并在 1 h 内出峰完毕。

213　供试品溶液的制备: 取丹参药材适量, 粉碎成

均能通过三号筛的细粉, 混匀。取药材细粉约 016 g,

精密称定, 置 25 mL 量瓶中, 加 50% 甲醇溶液约 20

mL , 超声处理 30 m in, 取出放冷, 加 50% 甲醇溶液

稀释至刻度, 摇匀, 静置, 滤过, 取续滤液, 精密移取

110 mL , 置 10 mL 量瓶中, 加 50% 甲醇溶液稀释至

刻度, 摇匀, 即得。

214　参照物溶液的制备: 取丹酚酸B 对照品适量,

加 50% 甲醇溶液制成 011 m gömL 的溶液, 即得。

215　测定方法: 取各供试品溶液 20 ΛL , 注入高效

液相色谱仪, 记录色谱图, 即得。

216　方法学考察

21611　空白试验: 吸取流动相 20 ΛL , 注入高效液

相色谱仪, 记录色谱图, 未见明显色谱峰。

21612　对照试验: 吸取参照物溶液 20 ΛL , 注入高

效液相色谱仪, 记录色谱图和保留时间, 即得。

21613　稳定性试验: 取丹参药材供试品溶液在室温

下保存, 分别于 0、4、8、12、24 h 测定, 分别对各峰的

相对保留时间和峰面积进行统计。结果表明, 除S 峰

外, 各峰的单峰面积占总峰面积均小于 10% , 按规

定可不纳入统计要求, 而丹参药材各色谱峰的相对

保留时间基本一致 (R SD < 3% ) , 因此丹参药材指纹

图谱稳定性试验符合要求。

21614　精密度试验: 取丹参药材供试品溶液, 注入

液相色谱仪, 连续 5 次进样, 分别对各峰的相对保留

时间和峰面积进行统计, 结果表明, 除 S 峰外, 各峰

的单峰面积占总峰面积均小于 10% , 按规定不纳入

统计要求, 而丹参药材各色谱峰的相对保留时间基

本一致 (R SD < 3% ) , 因此丹参药材指纹图谱精密度

试验符合要求。

21615　重复性试验: 取丹参药材分别称取 5 份, 制

成供试品溶液, 注入液相色谱仪进行测定, 分别对各

峰的相对保留时间和峰面积进行统计, 结果表明, 除

S 峰外, 各峰的单峰面积占总峰面积均小于 10% , 按

规定不纳入统计要求, 而丹参药材各色谱峰的相对

保留时间基本一致 (R SD < 3% ) , 因此丹参药材指纹

图谱重复性试验符合要求。

217　指纹图谱及技术参数: 按上述色谱条件, 分别

精密吸取参照物溶液和供试品溶液各 20 ΛL , 注入

液相色谱仪, 测定, 记录 1 h 的色谱图。以供试品指

纹图谱中与参照物峰相应的峰为参照峰 (S 峰) , 计

算相对保留时间和峰面积, 相似度以夹角余弦法计

算整体相似度, 8 批药材的测定结果见表 1～ 3。
表 1　丹参药材指纹图谱测定结果 (共有峰相对保留时间)

Table 1　Result of f ingerpr in ting of Dan shen crude drugs (rela tive reten tion time of peak in common)

峰号
相对保留时间

121 221 321 421 122 222 322 422 平均值 RSD ö%

1 01078 01077 01077 01077 01077 01077 01077 01077 01077 0158

2 01122 01122 01122 01122 01122 01122 01121 01121 01122 0138

3 01160 01159 01160 01160 01160 01160 01159 01159 01160 0128

4 01272 01271 01272 01272 01272 01272 01270 01272 01272 0116

5 01428 01428 01429 01428 01429 01429 01427 01428 01428 0113

6 01704 01703 01703 01704 01705 01706 01706 01705 01704 0112

7 01732 01732 01733 01732 01732 01732 01733 01732 01732 0106

8 01786 01786 01786 01784 01784 01784 01787 01784 01785 0114

9 01920 01921 01923 01922 01925 01925 01915 01925 01922 0121

10 (S) 11000 11000 11000 11000 11000 11000 11000 11000 11000 0 　
11 11099 11099 11098 11097 11098 11096 11101 11097 11098 0108

12 11317 11318 11319 11320 11321 11320 11314 11321 11319 0112

13 11749 11749 11745 11742 11739 11734 11757 11738 11745 0125
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表 2　丹参药材指纹图谱统计结果 (共有峰峰面积)

Table 2　Statistica l result of f ingerpr in ting of Dan shen crude drugs (peak area of peak in common )

峰号
峰　面　积

121 221 321 421 122 222 322 422 平均值

1 13 300 15 384 17 235 15 145 19 319 18 741 12 818 18 778 16 340

2 13 630 14 432 13 494 13 486 15 124 17 904 14 854 18 682 15 201

3 12 426 13 342 13 154 12 997 16 149 20 263 13 661 19 940 15 242

4 16 779 13 869 13 349 16 121 12 132 16 976 16 067 14 097 14 924

5 23 378 18 011 15 660 20 969 15 504 24 225 21 530 22 288 20 196
6

7
61 058 62 407 66 566 58 731 76 991 89 225 60 778 86 107 70 233

8 113 668 146 116 123 341 109 357 148 046 110 086 111 201 129 609 123 928

9 7 936 8 760 6 916 8 216 10 596 5 149 4 409 7 716 7 462

10 (S) 1 371 669 1 790 355 1 999 471 1 425 860 1 889 641 1 321 390 1 435 494 1 511 966 1 593 231

11 18 259 20 192 22 151 15 447 17 824 12 461 19 047 14 947 17 541

12 30 222 22 496 30 157 22 508 25 736 23 295 21 732 17 684 24 229

13 14 061 18 424 25 274 14 915 20 439 29 051 17 970 31 327 21 433

相似度 01999 94 01999 94 01999 76 01999 97 01999 95 01999 55 01999 98 01999 80 01999 98

表 3　丹参药材指纹图谱统计结果 (非共有峰峰面积)

Table 3　Statistica l result of f ingerpr in ting of Dan shen crude drugs

保留时间öm in
非共有峰面积 (占总峰面积百分比)

121 221 321 421 122 222 322 422

611 - - - - - - -
4 446

(0123% )

717 - - - -
4 703

(0121% )
- - -

818
4 469

(0126% )

6 891

(0132% )

7 363

(0131% )

7 296

(0142% )

8 672

(0138% )

7 075

(0142% )
-

6 748

(0135% )

1319
7 982

(0147% )

7 399

(0134% )

8 044

(0134% )
- - - - -

非共有峰总面积占

总峰面积百分比
0173% 0166% 0165% 0142% 0159% 0142% 0100% 0158%

　　分析 8 批中江丹参药材的测定结果, 比较其色

谱图, 其中 13 个峰是各批供试品所共有的, 因此确

定共有峰可以有 13 个。在共有指纹峰中, 除 S 峰外,

峰面积大于总峰面积 10% 的峰不存在, 所以各共有

峰均按其相对保留时间定性, 并暂订与标准指纹图

谱相比, 相似度应≥0190。

　　非共有峰面积: 根据 8 批样品的测定结果, 丹参

药材供试品图谱与标准指纹图谱比较, 暂定非共有

峰总面积不得超过总峰面积的 10%。

3　讨论

　　通过试验证实该测定方法稳定可靠, 可用于丹

参药材的指纹检测。指纹图谱检查结果显示四川省

中江市 GA P 丹参药材基地产业有限公司所产丹参

质量稳定可控, 所提供样品的指纹图谱相对稳定。

　　四川省中江市历来是丹参的主要产地之一, 有

着悠久的栽培历史, 被公认为是丹参药材的地道产

地之一, 因此对地道产地的药材制订合理的指纹图

谱检查项将有助于确保药材的地道性, 突出其内在

质量特点。

《中草药》杂志被确认为允许刊载处方药广告的第一批医药专业媒体

　　据国家药品监督管理局、国家工商行政管理局和国家新闻出版总署发布的通知,《中草药》杂志

作为第一批医药专业媒体, 允许发布“粉针剂、大输液类和已经正式发文明确, 必须凭医生处方才能

销售、购买和使用的品种以及抗生素类的处方药”广告。
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