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精制冠心片由丹参、降香、赤芍、川芎、红花５味中
药组方，具有活血化瘀的功效，现行标准收载于２０１５年
版《中国药典（一部）》，该标准中包括丹参、赤芍、川芎和
红花的薄层色谱鉴别项及丹参、赤芍的含量测定项犤 １ 犦，
但缺少降香的质量控制方法，无法考察降香药味投料及
质量。降香为豆科植物降香檀Ｄａｌｂｅｒｇｉａ ｏｄｏｒｉｆｅｒａ Ｔ． Ｃｈｅｎ
树干和根的干燥心材，有化瘀止血、理气止痛功效，主
要有效成分为挥发油和水溶性黄酮类成分犤 ２ － ３ 犦。现代
药理研究表明，降香有抗急性心肌缺血、抗凝血、舒张
血管、增加冠脉流量、抗炎及镇痛等作用犤 ４ － ５ 犦。在精制
冠心片生产工艺中，降香首先提取挥发油，并将水提液同
时入药。中药复方配伍是中药复方（中成药）的关键犤 ６ 犦。

有研究表明，降香挥发油和水提物与丹参配伍均可增强
丹参的药效犤 ７ 犦，故降香的质量优劣、是否足量投料及是
否按工艺生产，对精制冠心片的质量及临床疗效均有较
大影响。由于法定标准中降香药味质控指标的缺失，且
降香价格昂贵，会有不法企业为降低生产成本，提高利
润，不惜违反生产工艺，降香不投料或不经提取挥发油
直接水提入药，严重影响精制冠心片的临床疗效。本试
验中建立了可同时检测降香挥发油和水提极性成分的
薄层色谱法，并采用气相色谱法验证降香挥发油成分，
本方法的建立，可同时考察企业是否按法定工艺投料及
生产，进一步完善精制冠心片的质量标准体系，为精制
冠心片中降香的质量控制提供依据。现报道如下。

精制冠心片中降香组分的检测方法研究

袁 航，陈安珍△，吴爱英，卢京光
（山东省青岛市食品药品检验研究院，山东青岛２６６０７３）

摘要：目的建立一种可同时检测降香挥发油及水溶极性成分的方法，实现精制冠心片中降香药味的质量控制。方法采用硅胶Ｇ板为
薄层板，以石油醚（６０ ～ ９０ ℃）－乙酸乙酯（８ ∶ ３）为展开剂，同时检测降香中挥发油和水溶极性成分；采用气相色谱法，ＨＰ － ５毛细管
柱（３０ ｍ × ０． ３２ ｍｍ，０． ２５ μｍ牘，ＦＩＤ检测器，以反式橙花叔醇为检测指标，对降香挥发油的检测结果作进一步确证。结果采用薄层色谱
法可实现一个色谱条件同时检测降香挥发油和水溶极性成分，方法比移（Ｒｆ）值适中，各组分斑点分离度良好；气相色谱法中反式橙花
叔醇与其他组分分离度良好，检出限为０． １０５ μｇ ／ ｇ，检测灵敏度高，能快速、有效地对降香挥发油的检测结果进行进一步确证。
结论该试验中建立的方法可实现对精制冠心片中降香药味的质量控制，为进一步规范降香的投料和生产工艺提供了依据。
关键词：精制冠心片；降香；挥发油；水溶极性成分；薄层色谱法；气相色谱法
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１ 仪器与试药
１． １ 仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ ７８９０Ａ型气相色谱仪（ＦＩＤ检测器，美国
Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；ＤＢ －５毛细管柱（３０ｍ ×０． ３２ｍｍ，０． ２５μｍ，
美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司），ＨＰ － ５毛细管柱（３０ ｍ × ０． ３２ ｍｍ，
０． ２５ μｍ，美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司），ＦＢ － ５毛细管柱（３０ ｍ ×
０． ３２ ｍｍ，０． ２５ μｍ，美国菲罗门公司）；ＡＳ１０２００ＢＴ型超
声波清洗器（天津Ａｕｔｏ Ｓｃｉｅｎｃｅ公司）；硅胶Ｇ薄层板
（德国Ｍｅｒｃｋ公司）。
１． ２ 试药

降香对照药材（批号为１２０９５２ － ２０１１０８，中国食品
药品检定研究院）；反式橙花叔醇（批号为ＢＣＢＰ５３２７Ｖ，
西格玛奥德里奇公司，质量浓度为０． ８７６ ｇ ／ ｍＬ）；石油
醚（４０ ～ ６０ ℃ ，色谱纯，德国Ｍｅｒｃｋ 公司），乙醇
（９９． ８％，色谱纯，北京百灵威科技有限公司），甲醇（色
谱纯，德国Ｍｅｒｃｋ公司）；精制冠心片为２０１５年国家评
价性抽验样品，共４７批次。
２ 方法与结果
２． １ 降香挥发油及水溶极性成分的薄层色谱鉴别
２． １． １ 溶液制备

供试品溶液：取样品１０片，除去包衣，研细，加石油
醚（４０ ～ ６０ ℃）５ ｍＬ，超声处理（功率２５０ Ｗ，频率４０ ｋＨｚ）
３０ ｍｉｎ，滤过，滤液作为降香挥发油测定的供试品溶
液；滤渣挥干残留溶剂，加甲醇５ ｍＬ，超声处理（功率
２５０ Ｗ，频率４０ ｋＨｚ）３０ ｍｉｎ，滤过，滤液作为降香水溶极
性成分测定的供试品溶液。

对照药材溶液：取降香对照药材０． ３ ｇ，加石油醚
（４０ ～ ６０ ℃）１０ ｍＬ，超声处理（功率２５０ Ｗ，频率４０ ｋＨｚ）
３０ ｍｉｎ，滤过，滤液作为降香挥发油的对照药材溶液；滤
渣挥干残留溶剂，加水２０ ｍＬ，超声处理（功率２５０ Ｗ，
频率４０ ｋＨｚ）３０ ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇５ ｍＬ
使溶解，作为降香水溶极性成分测定的对照药材溶液。

阴性对照品溶液：取处方中除降香的其他药味，按
处方比例及工艺提取，制成缺降香的阴性对照品，按供
试品溶液制备方法制得阴性对照品溶液。
２． １． ２ 薄层色谱条件及检视

精密吸取２． １． １项下３种溶液各１０ μＬ，分别点于
同一硅胶Ｇ薄层板上，以石油醚（６０ ～ ９０ ℃）－乙酸乙
酯（８ ∶ ３）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以１％香草醛
硫酸溶液，１０５ ℃加热至斑点显色清晰。供试品溶液色
谱中，在与对照药材溶液色谱相应位置显相同颜色的主
斑点；若挥发油样品在与对照药材溶液色谱相应位置未
显相同颜色的主斑点，则应采用气相色谱法进一步验
证；阴性对照品溶液在与对照药材溶液色谱相应位置无
干扰斑点。结果见图１。

２． ２ 降香挥发油气相色谱验证
２． ２． １ 色谱条件

色谱柱：ＨＰ －５毛细管柱牗３０ ｍ ×０． ３２ｍｍ，０． ２５μｍ牘；
检测器：ＦＩＤ；进样量：２ μＬ；流速：１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；程序升
温：起始温度为９０ ℃，保持３ ｍｉｎ，以３０ ℃ ／ ｍｉｎ的速率
升至１８０ ℃，保持６ ｍｉｎ，再以相同速率升至２２０ ℃，保
持５ ｍｉｎ；进样口及检测器温度：２３０ ℃。
２． ２． ２ 溶液制备

按２． １． １项下方法制备供试品溶液、对照药材溶液
与阴性对照品溶液；取反式橙花叔醇对照品２０ μＬ，加
乙醇溶解并定容至１００ ｍＬ，作为对照品溶液。
２． ２． ３ 方法学考察

检出限确定：取反式橙花叔醇对照品溶液，逐级稀
释后进样。根据信噪比（Ｓ ／ Ｎ）＝ ３时的溶液浓度，计算
出方法的检出限（ＬＯＤ）为０． １０５ μｇ ／ ｇ。

专属性试验：分别精密吸取反式橙花叔醇对照品溶
液、降香挥发油供试品溶液、石油醚提取的阴性对照品
溶液，各２ μＬ，按拟订色谱条件测定。结果见图２。供试
品溶液色谱中，呈现与对照品溶液色谱峰保留时间基本
一致的色谱峰，阴性对照品溶液在相同保留时间无相应
色谱峰，表明阴性样品对测定无干扰。

耐用性试验：按拟订色谱条件测定，考察ＤＢ － ５
毛细管柱牗 ３０ ｍ × ０． ３２ ｍｍ，０． ２５ μｍ 牘和ＦＢ － ５毛细
管柱牗 ３０ ｍ × ０． ３２ ｍｍ，０． ２５ μｍ 牘。结果反式橙花叔醇
与其他成分分离度良好，阴性对照品溶液在与对照品
溶液相应位置无色谱峰，表明该方法的色谱柱耐用性
良好。

１ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８

１．降香对照药材溶液（挥发油） ２ － ３．供试品溶液（挥发油类成分）
４． 自制小样 ５． 降香对照药材溶液（水提液） ６ － ７． 供试

品溶液（水溶极性成分） ８． 阴性对照品溶液
图１ 降香薄层色谱图
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２． ２． ４ 样品检出结果
取４７批次样品，依法测定，结果有７个企业的

１４批次样品检出降香挥发油，占２９． ７９％；４个企业的
１１批次样品检出降香水提极性成分，占２３． ４０％；其中，
仅２个企业的２批次样品同时检出降香挥发油和水提
极性成分，占４． ２６％；７个企业的２４批次样品中２种成
分均未检出，占５１． ０６％。
３ 讨论

本试验中所用４７批次精制冠心片样品分别从生产
企业及经营企业抽样，涉及１０家企业，分布于全国４个
省份，其中吉林省７家，样品覆盖面广，代表性强。样品
检测结果表明，２批次样品同时检出了降香挥发油成分

和降香水提极性
成分，且同一厂
家的样品批间差
异较大，部分批
次只检测出了降
香挥发油成分或

水提极性成分，部分批次２种成分均未检出。检测结
果揭示了部分企业在生产过程中涉嫌违反生产工艺
生产或使用伪劣降香药材投料生产等。降香为处方中
主要药味，对于精制冠心片的临床疗效起着关键性作
用，而精制冠心片现行标准中降香质量控制方法的缺
失，使部分企业不按法定工艺生产或投料，严重影响药
品的有效性。

在精制冠心片的生产工艺中，降香为首先提取挥发
油入药，但对挥发油的量并无要求。因此，为确保挥发油
检出结果的准确性，本试验中同时建立了气相色谱法对
未检出挥发油的样品进行了进一步确证。有研究表明，
降香挥发油的主要成分为反式橙花叔醇犤 ８ － ９ 犦，且正品与
伪品间挥发油的成分差异较大犤 １０ 犦，因此选择以反式橙
花叔醇作为降香挥发油的检测指标对降香挥发油进行
验证。按照降香足量投料、挥发油提取转移率为０． ４％
计算，则制剂中含有挥发油的量应为１２． ５ μｇ ／ ｇ，本方
法的检出限为０． １０５ μｇ ／ ｇ，因此，按本疗法可检出制剂
中的降香挥发油。

本试验中建立的方法可通过同一个色谱条件实现
对降香挥发油成分和水提极性成分的同时检测，方法简
便、快速、有效，可进一步提高和完善中药制剂的质量标
准，为药品监督部门提供了技术支撑，以有效打击违法
违规行为，保证广大人民群众用药安全有效。
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图２ 降香挥发油气相色谱图
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