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摘　 要　 目的　 建立反相高效液相色谱法(ＲＰ￣ＨＰＬＣ)测定尿毒清颗粒(无糖型)中丹参素和原儿茶醛含量ꎮ 方

法　 采用 Ａｇｅｌａ Ｐｒｏｍｏｓｉｌ Ｃ１８色谱柱(４.６ ｍｍ×２５０ ｍｍꎬ５ μｍ)ꎻ流动相为乙腈￣０.２５％冰醋酸(１０􀏑９０)ꎻ流速 １.０ ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１ꎻ
检测波长 ２８０ ｎｍꎻ柱温 ３０ ℃ ꎮ 结果　 丹参素和原儿茶醛的进样量与峰面积分别在 ０.０７６ ５~ １.１４８ ０ μｇ ( ｒ ＝ ０.９９９ ９)ꎬ
０.０４７ ６~０.７１３ ０ μｇ( ｒ＝ １.０００ ０)呈良好线性关系ꎬ平均回收率分别为 ９９.５６％ꎬ１００.１６％ꎬＲＳＤ 分别为 １.２０％ꎬ１.４３％ꎮ 结论

　 该法简便、快速、准确ꎬ可用于尿毒清颗粒(无糖型)质量控制ꎮ
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　 　 尿毒清颗粒中含有大黄、黄芪、桑白皮、苦参、白
术、茯苓、制何首乌、丹参、车前草等药味ꎬ其中丹参在

该制剂中具活血化瘀之功效ꎬ用于慢性肾功能衰竭及

尿毒症早期等ꎮ «新药转正标准第十六至二十六册»
中收载芍药苷的含量测定[１]ꎮ 经查阅文献已有该制

剂中大黄酸及黄芪甲苷测定的报道[２￣３]ꎬ尚末查阅到该

制剂中丹参活性成分测定的报道ꎮ 丹参素、原儿茶醛

是丹参的主要水溶性成分ꎬ起抗心肌缺血和缺氧的作

用ꎬ也是制剂中具活血化瘀作用的主要成分[４]ꎮ 为定

量了解该制剂中此两种有效成分的含量ꎬ本实验建立

高效液相色谱(ＨＰＬＣ)法同时测定制剂中丹参素和原

儿茶醛含量ꎬ以便更好地控制尿毒清颗粒的质量ꎮ
１　 仪器与试药　
１.１　 主要仪器　 日本岛津 ＬＣ￣２０ＡＴ 型高效液相色谱

仪ꎬ紫外检测器ꎮ
１.２ 　 试药 　 丹参素钠 (每 １ ｍｇ 丹参素钠相当于

０.９１２ ｍｇ丹参素)、原儿茶醛(购自中国食品药品检定

研究院ꎬ批号:１１０８５５￣２０１３１１ꎬ１１０８１０￣２０１００７ꎬ含量分

别为 ９８.１％ꎬ９８.２％)ꎻ甲醇、乙腈均为色谱纯ꎬ水为纯

化水ꎬ其他试剂均为分析纯ꎮ 尿毒清颗粒:康臣药业

(内蒙古)有限责任公司(Ⅰꎬ批号:２０１４０７２２ꎻⅡꎬ批
号:２０１５１０２５ꎻⅢꎬ批号:２０１５０２２４)ꎬ规格:每袋 ５ ｇꎮ
２　 方法与结果　
２.１　 对照品储备液及对照品溶液 　 取丹参素钠对照

品 １４.２６ ｍｇꎬ加 ５０％甲醇溶解并稀释至 ５０ ｍＬꎻ取原儿

茶醛对照品 １２.１１ ｍｇꎬ加甲醇溶解并稀释至 ２５ ｍＬꎻ分
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别作为丹参素钠与原儿茶醛对照品储备液ꎮ 分别精密

量取丹参素钠与原儿茶醛对照品贮备液 ３ 和 １ ｍＬꎬ加
５０％甲醇稀释至 ２０ ｍＬꎬ摇匀ꎬ作为对照品溶液ꎮ
２.２　 供试品溶液　 取本品 １０ 袋ꎬ研细ꎬ取约 １.５ ｇꎬ精密

称定ꎬ精密加入 ５０％甲醇 ２５ ｍＬꎬ称定质量ꎬ超声处理(功
率 ３５０ Ｗꎬ频率 ５０ ｋＨｚ)３０ ｍｉｎꎬ放冷ꎬ再称定质量ꎬ减失的

质量用 ５０％甲醇补足ꎬ摇匀ꎬ微孔滤膜滤过ꎬ即得ꎮ
２.３　 阴性对照溶液的制备 　 按处方称取不含丹参的

其他药味ꎬ参照制备工艺制备样品ꎬ按“２.２”同法制得

阴性对照溶液ꎮ
２.４ 　 色 谱 条 件 　 采用 Ａｇｅｌａ Ｐｒｏｍｏｓｉｌ Ｃ１８ 色谱柱

(４.６ ｍｍ×２５０ ｍｍꎬ５ μｍ)ꎻ流动相:乙腈￣０. ２５％醋酸

(１０􀏑９０)ꎻ柱温 ３０ ℃ꎻ流速 １.０ ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１ꎻ紫外检测

波长 ２８０ ｎｍꎻ进样量 １５ μＬꎮ
２.５　 干扰实验　 精密吸取对照品溶液、供试品溶液和

阴性对照溶液ꎬ按“２.４” 项下的色谱条件测定ꎮ 供试

品溶液中丹参素与原儿茶醛分离良好ꎬ出峰时间均与

相应对照品一致ꎬ在丹参素与原儿茶醛出峰时间处ꎬ阴
性对照溶液无干扰峰ꎮ 结果见图 １ꎮ
２.６　 线性范围考察　 取“２.１”项下对照品溶液分别进

样 ２ꎬ４ꎬ８ꎬ１０ꎬ１５ꎬ３０ μＬꎬ横轴(Ｘ)为进样量ꎬ纵轴(Ｙ)
为峰面积ꎬ进行线性回归ꎬ回归方程分别为:丹参素:
Ｙ＝ ２６ ８５９ Ｘ＋７ ７９２ꎬ线性范围为 ０.０７６ ５ ~ １.１４８ ０ μｇ
( ｒ＝ ０.９９９ ９)ꎻ原儿茶醛:Ｙ＝ ５２ ７９４ Ｘ－７ ８６７ꎬ线性范围

为０.０４７ ６~０.７１３ ０ μｇ( ｒ＝ １.０００ ０)ꎮ 可见该法线性关

系良好ꎮ
２.７　 精密度实验　 取对照品溶液在“２.４”项下色谱条

件下进样ꎬ连续进样 ６ 次ꎬ记录峰面积ꎬ丹参素与原儿

茶醛峰面积的 ＲＳＤ 分别为 ０.５０％和 ０.７１％ꎮ
２.８　 重复性实验　 取样品Ⅰ按“２.２”项下配制 ６ 份样品
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溶液ꎬ进样ꎬ记录色谱图并计算含量ꎬ丹参素与原儿茶醛

平均含量分别为每袋 ２.４２ ｍｇꎬ每袋 ０.４６ ｍｇꎬＲＳＤ％分别

为 ０.７８％ꎬ０.８５％ꎮ 结果表明该法重复性良好ꎮ

１.丹参素ꎻ２.原儿茶醛

图 １　 阴性样品(Ａ)、对照品(Ｂ)和供试品(Ｃ)ＨＰＬＣ 色

谱图　

２.９　 稳定性实验　 取同一供试品溶液于 ０ꎬ４ꎬ６ꎬ８ꎬ１０ꎬ
１２ꎬ２４ ｈ 进样ꎬ记录色谱图ꎬ丹参素与原儿茶醛峰面积

ＲＳＤ％分别为 ０.７２％和 ０.８９％ꎬ结果表明供试品溶液放

置 ２４ ｈ 内稳定ꎮ
２.１０　 加样回收率实验　 精密称取已知含量的样品Ⅰ粉

末约 ０.７５ ｇꎬ分别称取 ６ 份ꎬ每份均加入丹参素钠对照品

贮备液 １.５ ｍＬ 与原儿茶醛对照品贮备液 ０.２ ｍＬꎬ按
“２.２”项下处理ꎮ 按外标法计算二种组份含量ꎬ并计算

回收率ꎮ 结果丹参素和原儿茶醛平均回收率依次为

９９.５６％ꎬ１００.１６％ꎬＲＳＤ 依次为 １.２０％ꎬ１.４３％ꎮ 见表 １ꎮ
２.１１　 样品含量测定　 取 ３ 批样品按“２.２”项下制备ꎬ
进样ꎬ同时取“２.１”项下的对照品溶液进样ꎬ按外标法

计算丹参素与原儿茶醛含量ꎬ测定结果见表 ２ꎮ
３　 讨论　
３.１　 测定波长的选择　 经测定丹参素最大吸收波长

为 ２２０ꎬ２８０ ｎｍꎬ原儿茶醛最大吸收波长为 ２３０ꎬ２７８ꎬ
３１０ ｎｍꎬ故实验中选择 ２８０ ｎｍ 为测定波长ꎬ两种成分

吸收均较大ꎬ同时避开末端吸收ꎮ
３.２　 提取溶剂的考察　 本实验分别采用不同比例甲

醇、乙醇提取样品ꎬ结果表明乙醇溶液中原儿茶醛均提

取不完全ꎻ５０％甲醇提取液中丹参素及原儿茶醛峰面

积均最大ꎬ因此选用 ５０％甲醇为提取溶剂ꎮ

表 １　 丹参素和原儿茶醛加样回收率测定结果　

样品 称样量 / ｇ
样品量 加入量 测得量

ｍｇ
回收率 /

％
丹参素 ０.７６８ １ ０.３６５ ０ ０.３８２ ７ ０.７４９ ３ １００.４２

０.７６０ ８ ０.３６１ ５ ０.３８２ ７ ０.７３６ ５ ９７.９９
０.７６８ ９ ０.３６５ ４ ０.３８２ ７ ０.７４３ １ ９８.６９
０.７４８ ６ ０.３５５ ７ ０.３８２ ７ ０.７４１ ８ １００.８９
０.７４５ ８ ０.３５４ ４ ０.３８２ ７ ０.７３９ ２ １００.５５
０.７５３ ２ ０.３５７ ９ ０.３８２ ７ ０.７３６ ２ ９８.８５

原儿茶醛 ０.７６８ １ ０.０６９ ４ ０.０９５ １ ０.１６５ ３ １００.８４
０.７６０ ８ ０.０６８ ７ ０.０９５ １ ０.１６３ １ ９９.２６
０.７６８ ９ ０.０６９ ５ ０.０９５ １ ０.１６６ ２ １０１.６８
０.７４８ ６ ０.０６７ ６ ０.０９５ １ ０.１６４ ２ １０１.５８
０.７４５ ８ ０.０６７ ４ ０.０９５ １ ０.１６０ ７ ９８.１１
０.７５３ ２ ０.０６８ ０ ０.０９５ １ ０.１６２ ６ ９９.４７

　 　 表 ２　 ３ 批样品每袋含量测定结果　 ｍｇ

样品 丹参素 原儿茶醛
Ⅰ ２.４２ ０.４６
Ⅱ ２.６４ ０.４２
Ⅲ ２.３３ ０.５３

３.３ 　 样品处理方法的考察 　 实验证明超声提取

３０ ｍｉｎ后延长超声时间ꎬ丹参素及原儿茶醛峰面积不

再增加ꎻ超声与回流两种提取方法提取效率无差别ꎬ因
此选择超 ３０ ｍｉｎ 声处理样品ꎮ
３.４　 测定成分的选择　 丹参中有效成分包括丹参酮

Ⅰ、ⅡＡ、ⅡＢꎬ隐丹参酮等为代表的脂溶性成分ꎻ丹参

素、原儿茶醛等代表的水溶成分[５￣６]ꎮ 制剂中提取工艺

不同影响有效成分类型ꎬ经测定尿毒清颗粒(无糖型)
中丹参素、原儿茶醛含量较高ꎬ而丹参酮Ⅰ、ⅡＡ 等脂

溶性成分含量较低ꎬ因此本实验选择测定尿毒清颗粒

(无糖型)中丹参素、原儿茶醛的含量ꎮ
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