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RP-HPLC测定丹芎滴丸中丹参酮Ⅱ A
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  [ 摘要]  目的: 建立测定丹芎滴丸中丹参酮ⅡA 含量的高效液相法。方法: 选用 Eclipse XDB-C18柱 ( 4. 6 mm×150 mm, 5

μm) ,流动相甲醇-水 ( 88∶12) ,流速 1. 0 mL·min- 1 ,检测波长 268 nm。结果: 丹参酮ⅡA在 4. 48～89. 6 μg·mL - 1范围内线性关

系良好, 平均回收率为 99. 76% , RSD为 1. 45%。结论: 本方法简便可行、重复性好, 可用于滴丸中的丹参酮ⅡA 含量测定。
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[ Abstract]  Objective: To establish the HPLC method for determining tanshinone ⅡA in danxiong dropping

pills. Method: The analysis was carried out on a column of Eclipse XDB-C1 8( 4. 6 mm×150 mm, 5 μm) with a mo-

bile phase of methanol-water ( 88∶12) at the flow rate of 1. 0 mL·min
- 1

. The detection wavelength was set at 268

nm. Result: Tanshinone ⅡA was linear in range of 4. 48 ～89. 6 μg·mL
- 1

. The average recovery was 99. 76% and

RSD was 1. 45% . Conclusion: The method can be used to determine tanshinoneⅡ A in danxiong dropping pills.
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  丹芎滴丸的处方来源于临床验方, 由丹参、川

芎、红花、甘草等 4 味中药组成,具有理气活血、补益

心肾的功效,主要用于冠心病、心绞痛的治疗。滴丸

具有起效迅速、生物利用度高、服用方便等特点,可

用于中医急症、重症的治疗
[ 1 ]
。丹芎滴丸由处方药

材提取物和聚乙二醇研制而成,本文采用 RP-HPLC

法测定丹参酮ⅡA ( tanshinone ⅡA , TAN ⅡA ) 的含

量,为滴丸质量控制提供准确、可靠的测量方法。

1 仪器与试药

Agilent 1100 HPLC( 美国 Agilent公司) ; BP211D

电子分析天平(德国 Sartorius公司) ; KQ218 超声波清

洗器( 昆山市超声仪器有限公司) ; 800 低速台式离心

机( 上海安亭科学仪器厂)。丹芎滴丸 ( 自制, 批号

20080621, 20080622,20080623) ; TANⅡA 对照品(中国药

品生物制品检定所,批号 0766-200012) ;甲醇(美国 fish-

er公司,色谱纯) ;水(自制三重蒸馏水)。

2 方法与结果

2.1 色谱条件 Eclipse XDB-C18柱 ( 4. 6 mm×150

mm, 5 μm) ,流动相甲醇-水 ( 88∶12) ,流速 1. 0 mL·

min
- 1

,柱温 25 ℃,检测波长 268 nm,理论塔板数按

TANⅡ A 色谱峰计大于3 000。

2.2 对照品溶液的制备  精密称取 TAN ⅡA 对照

品 11. 2 mg,加甲醇配制成 0. 224 g·L
- 1
的储备液,置

冰箱 4 ℃贮存。精密吸取储备液 1 mL,加甲醇稀释

至 50 mL,混匀,即得 TAN ⅡA 对照品溶液。

2.3 供试品溶液的制备 取丹芎滴丸 20 丸( 20 mg/

丸) ,研细,精密称取 100 mg,置 25 mL 量瓶中,加甲醇

定容至刻度,先浸渍 5 min,再超声 10 min,静置冷却,以

甲醇补足损失体积,离心( 3 000 r·min - 1 ) 15 min。取上

清液用 0. 45 μm微孔滤膜滤过,即得供试品溶液。

2.4 阴性对照品溶液的制备  按处方比例称取除
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去丹参的其他药材适量,依丹芎滴丸的制备工艺和

供试品溶液的制备方法处理,即得阴性对照品溶液。

2.5 专属性考察 分别取 TANⅡA 对照品、供试品和

阴性对照品溶液各 10 μL进样,记录色谱图(图 1) 。结

果表明,样品中 TANⅡA 与其他组分能很好的分离, TAN

ⅡA 保留时间约为 13 min,阴性试验表明无干扰。

图 1 丹芎滴丸含量测定 HPLC 色谱图

A. 对照品溶液 ; B.供试品溶液 ; C. 阴性对照品溶液 ; 1. TANⅡ A

2.6 线性关系考察 精密吸取 TANⅡA储备液 0. 5,

1, 2, 4, 6, 8, 10 mL分别加甲醇稀释至 25 mL,混匀。

吸取上述各液 10 μL进样测定。以峰面积( Y) 对进样

量( X) 进行回归, 得回归方程 Y = 1. 71 ×10
4
X -

3. 16×102, r = 0. 999 7。结果表明 TANⅡA对照品在

4. 48～89. 6 μg·mL - 1
与峰面积线性关系良好。

2.7 精密度试验  吸取对照品溶液 10 μL 进样测

定,连续进样 5 次,记录每次进样的峰面积。结果

TANⅡA 峰面积的 RSD 1. 48% ,表明仪器精密度良好。

2.8  重 复 性 试 验  取 同 一 批 的 丹 芎 滴 丸

( 20080621) 5 份,按上述供试品溶液的制备方法处

理。分别吸取供试品溶液 10 μL 进样测定,记录峰

面积。结果 TAN ⅡA 含量的 RSD 0. 45% , 表明本

法的重复性良好。

2.9 稳定性试验 取同一供试品溶液,室温下放置

0, 4, 8, 12, 16, 24 h,分别进样 10 μL测定,记录峰

面积。结果 TANⅡA峰面积的 RSD 0. 45% ,表明供

试品溶液在 24 h 内稳定。

2.10 回收率试验 精密称取已知质量分数丹芎滴

丸的同一批供试品 100 mg,分别精密加入一定量的

TANⅡA储备液,按供试品制备方法处理,平行操作 6

份,进样 10 μL测定含量,计算回收率,结果见表 1。

三水平 6 次试验的加样回收率测定结果在 95% ～

105% 之间,其平均值为 99. 69% , RSD为 1. 44% ,表

明该方法具有较好的回收率,测定方法可靠。

2.11 样品的含量测定 取 3 批丹芎滴丸各 3 份,

按供试品的制备方法处理,分别进样测定,计算丹芎

滴丸中 TAN ⅡA 的含量, 结果平均含量为 38. 01,

37. 44, 37. 82 μg/丸。

3 讨论

对于样品的提取方法,比较了甲醇加热回流提

表 1 丹芎滴丸中 TAN Ⅱ A 加样回收率试验 ( n = 6)

取样量

/g

样品含量

/ mg

加入量

/mg

实测量

/mg

回收率

/%

平均

/%

RSD

/ %

0. 104 8 0. 197 5 0. 044 8 0. 245 1 101. 6

0. 098 7 0. 186 0 0. 044 8 0. 230 8 100. 02

0. 104 3 0. 196 6 0. 044 8 0. 237 4 98. 35

0. 101 2 0. 190 7 0. 112 0 0. 296 0 97. 78

0. 100 2 0. 188 8 0. 112 0 0. 307 6 102. 25 99. 69 1. 44

0. 096 5 0. 181 9 0. 112 0 0. 291 4 99. 17

0. 106 1 0. 199 9 0. 224 0 0. 426 2 100. 53

0. 105 0 0. 197 8 0. 224 0 0. 418 2 99. 12

0. 101 9 0. 192 0 0. 224 0 0. 410 9 100. 79

取与甲醇超声提取
[ 2]
两种方法,结果表明 TAN ⅡA

在加热回流过程中会有损失,故选择甲醇超声提取

法。对超声处理方法也进行了比较, 结果表明先浸

渍 5 min,再超声 10 min提取,能够使有效成分提取

完全。既减少了甲醇的损失,又缩短了实验时间。

本实验流动相为甲醇-水 ( 88∶12) ,在此流动相

条件下 TANⅡA 具有良好的峰形,保留时间在 13. 0

min左右,其他成分对其无干扰。本实验曾用乙腈-

水为流动相,但供试品中其他成分对 TAN ⅡA 干扰

较大,色谱峰不能分开,故最终选择具有良好分离度

的甲醇-水( 88∶12) 作为本实验的流动相。

本实验建立的 RP-HPLC法,使用简单的体系就

能达到分离测定的目的, 方法稳定,结果准确, 可作

为滴丸中 TANⅡA 的含量测定方法。
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