
测定熊胆中结合型的胆汁酸 [7 ]。

3. 3　本法首次在常规条件下一次性分离 9种结合

及游离型胆汁酸 ,仅基线在改变洗脱溶剂比例时会

抬高 ,但总的来说并不影响其定量的可靠性。
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RP-HPLC法测定芪参胶囊中丹参酮Ⅱ A的含量

李　钦 1, 2 ,韩　光 1, 2 ,许启太 1 ,贾天柱 2 ,程铁峰 1 

( 1. 河南大学药学院 ,河南 开封　 475001; 2. 辽宁中医学院 ,辽宁 沈阳　 110032)

　　芪参胶囊主要由黄芪、丹参、人参、茯苓、三七、

玄参、水蛭等组成 ,具有益气活血、化瘀止痛功效 ,用

于冠心病稳定型心绞痛证属气虚血瘀者。 丹参为主

要君药 ,主要成分为丹参酮Ⅱ A、隐丹参酮、丹参素、

原儿茶醛等 ,其中丹参酮Ⅱ A为主要活性成分。丹参

酮Ⅱ A的测定方法有高效液相色谱法 [1～ 3 ]、超临界流

体萃取联用毛细管气相色谱法 [4 ]等。芪参胶囊原质

量标准中采用薄层扫描法测定丹参酮Ⅱ A的含量。

为了提高其标准 ,本实验采用 HPLC法测定丹参酮

Ⅱ A的含量 ,结果符合有关规定 ,可用于该制剂的质

量控制。

1　仪器与试药

日本岛津 LC— 10A液相色谱仪 , CR— 3A记录

仪 , SPD— 10AV检测器 , SIL— 10A自动进样器。

丹参酮Ⅱ A对照品 (中国药品生物制品检定所 ,

批号: 0766-9909,供含量测定用 ) ,甲醇、乙腈为色谱

纯 ,水为重蒸馏水。芪参胶囊由新谊医药集团生产 ,

规 格: 0. 5 g /粒 , 批 号: 20031012、 20031015、

20031018)。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件:色谱柱: Shim pack CLC-O DS( 150

mm× 6. 0 mm );柱温: 40℃ ;流动相: 甲醇 -乙腈-水

( 35∶ 40∶ 25) ;体积流量: 1. 0 mL /min;检测波长:

270 nm。在上述色谱条件下 ,丹参酮Ⅱ A峰的保留时

间约为 18. 6 min,与共存的其他成分分离良好 ,以

丹参酮Ⅱ A峰计算色谱柱的理论板数为 6 263。

2. 2　对照品溶液制备: 精密称取丹参酮Ⅱ A对照品

适量 ,加甲醇溶解 ,制成每 4μg /mL的溶液 ,置棕色

量瓶中备用。

2. 3　供试品溶液制备: 取本品装量差异项下内容

物 ,研细 ,精密称取 3 g ,置具塞锥形瓶中 ,精密加入

甲醇 25 mL,称重 ,超声处理 (功率 250 W ,频率 33

kHz) 20 min,取出 ,放冷 ,称重 ,补足减失的质量 ,摇

匀 ,滤过 ,取续滤液经 0. 45μm微孔滤膜滤过 ,溶液

置棕色瓶中备用。

2. 4　空白试验:按处方比例及工艺自制不含丹参的

阴性样品 ,按供试品溶液的制备方法处理 ,进样。 结

果处方中其他药材和辅料不干扰测定 ,见图 1。

2. 5　线性关系的考察: 精密称取丹参酮Ⅱ A对照品

10. 50 mg ,置 100 mL量瓶中 ,加甲醇溶解并稀释至

刻度 ,摇匀。精密吸取 1 m L置 25 mL量瓶中 ,加甲

醇稀释至刻度 ,摇匀 ,制成 0. 004 2μg /mL的溶液。

分别精密吸取 3、 5、 7、 9、 11μL溶液进样 ,测定色谱

峰面积。 以进样量为横坐标 ,色谱峰面积为纵坐标 ,

绘制标准曲线 ,回归得回归方程: Y= 1 022 773. 81

X - 8 525. 15, r= 0. 999 9。 结果表明丹参酮Ⅱ A在
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* -丹参酮Ⅱ A

* -tanshinoneⅡ A

图 1　芪参胶囊 (A)、丹参酮Ⅱ A对照品 (B)

和阴性溶液 (C)的 HPLC图谱

Fig. 1　 HPLC chromatogram of Qishen Capsule ( A) ,

tanshinoneⅡ A (B) , and negative solution (C)

0. 012 6～ 0. 046 2μg与峰面积线性关系良好。

2. 6　精密度试验: 取供试品溶液 5μL,在上述色谱

条件下连续进样 6次 ,分别测定丹参酮Ⅱ A峰面积 ,

结果 RSD= 1. 52%。

2. 7　重现性试验: 取同一批号 ( 20031005)样品 5

份 ,分别研细 ,精密称取粉末 3 g,精密称定 ,分别依

法进行测定 ,测得丹参酮Ⅱ A的质量分数为 0. 045

mg /g , RSD= 2. 46%。

2. 8　稳定性试验: 取同一份供试品溶液 ,配制后置

棕色瓶中 ,分别在 0、 2、 4、 6、 8 h进样测定峰面积 ,结

果丹参酮Ⅱ A峰面积的 RSD为 1. 06% ,表明供试品

溶液在 8 h内稳定。

2. 9　回收率试验考察: 取同一批号 ( 20031005)样

品 ,内容物 5份 ,研细 ,取粉末 3 g,精密称定 ,精密加

入丹参酮Ⅱ A对照品溶液 ( 0. 011 7 mg /mL) 10. 0

m L,按样品含量测定项下方法操作 ,测定 ,结果平均

回收率为 96. 8% , RSD= 1. 53% (n= 5)。

2. 10　样品测定: 分别精密吸取对照品溶液与供试

品溶液各 5μL,注入液相色谱仪 ,测定 ,计算 ,结果 3

批样品 (批号: 20031005、 20031008、 20031011)中丹

参酮Ⅱ A质量分数分别为 0. 23、 0. 31、 0. 38 mg /粒

(n= 3)。

3　讨论

3. 1　流动相的选择: 考察了甲醇-水、甲醇 -乙腈 -水

系统 ,结果表明以甲醇 -乙腈-水 ( 35∶ 40∶ 25)为流

动相时 ,丹参酮Ⅱ A的分离效果及峰形最好。

3. 2　检测波长的选择: 取丹参酮Ⅱ A对照品的甲醇

溶液在 200～ 400 nm波长测定紫外吸收光谱 ,结果

丹参酮Ⅱ A在 268. 4、 223. 0 nm波长处有最大吸收 ,

其中 268. 4 nm处的吸收系数较大 ,参考有关文

献 [5 ] ,故选择 270 nm为检测波长。

3. 3　提取溶剂的选择: 根据丹参酮Ⅱ A的化学性

质 ,实验中以乙醇和甲醇为溶媒 ,丹参酮Ⅱ A的提取

量为指标加以考察 ,结果两种溶媒提取效率基本相

同。 鉴于乙醇提取液中其他组份较多 ,易污染色谱

柱 ,故选用甲醇为提取溶剂。

3. 4　超声时间的考察:对超声处理制备供试品溶液

进行了考察。结果显示 ,超声提取 20 min和 30 min

时丹参酮Ⅱ A的提取率相近。为保证提取完全 ,确立

超声处理时间为 30 min。
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