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摘要：目的 探讨复方丹七郁胶囊的质量标准及其稳定性。方法 采用薄层色谱（ＴＬＣ）法对复方丹七郁胶囊中的丹参及三七的主要成分

进行定性鉴别，采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法测定主要成分丹酚酸 Ｂ的含量，采用加速试验和长期试验考察其稳定性。结果 丹参和三

七的定性鉴别斑点圆整，分离度好，易于鉴别；丹酚酸 Ｂ质量浓度在９．９４～４９．７１μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好（ｒ＝０．９９９２）；

丹酚酸 Ｂ平均回收率为９９．８１％，ＲＳＤ为０．２３％（ｎ＝６）；３批复方丹七郁胶囊经６个月加速试验和１２个月长期试验考察，各项指标均
符合质量标准要求。结论 本研究中建立的定性、定量方法操作简便、灵敏度高、重复性好，可作为该制剂的质量控制方法。该制剂在常

温下保存稳定性良好。
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复方丹七郁胶囊根据民间老中医临床多年应用的

验方及传统中医药理论研制的中药复方新制剂，以丹

参、三七、郁金为主药，配以川芎、泽泻、石菖蒲、甘草等

多种中药组方，具有补肝肾、活血化瘀、调血脂、抗动脉

粥样硬化的功效。丹参有效成分主要有丹参酮、隐丹参

酮、丹参酮ⅡＡ等脂溶性成分犤１－２犦，以及丹酚酸 Ａ，Ｂ，Ｃ，
Ｄ，Ｅ和丹参素等水溶性成分，其中丹酚酸 Ｂ含量最高，
是丹参发挥疗效作用的主要成分犤３－５犦。本研究中以薄层

色谱（ＴＬＣ）法对复方丹七郁胶囊中丹参主要成分丹参
酮ⅡＡ和三七主要成分三七皂苷Ｒ１、人参皂苷Ｒｇ１、人参
皂苷 Ｒｂ１等进行定性鉴别，采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）
法测定复方丹七郁胶囊中丹酚酸Ｂ含量犤６犦，并全面考察

其制剂稳定性，为控制复方丹七郁胶囊的药品质量提供

科学依据。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＬＣ－２０１０Ｃ型高效液相色谱仪（日本岛津公司）；

ＵＶ－２４５０型紫外分光光度仪（日本岛津公司）；ＨＴ－３００ＢＱ
型数控超声波清洗器（济宁恒通超声电子设备有限公司）。

１．２ 试药
三七皂苷Ｒ１对照品（北京索莱宝科技有限公司，批

号为 １１０７４５－２０１３１８）；人参皂苷 Ｒｇ１对照品（批号为
１１０７０３－２０１５３０），人参皂苷 Ｒｂ１对照品（批号为
１１０７０４－２０１４２４）均由德思特生物有限公司提供；丹参
酮ⅡＡ 对照品（北京万佳首化有限公司，批号为

１１０７６６－２０１５２０）；丹酚酸 Ｂ对照品（中国食品药品检
定研究院，批号为１１１５６２－２０１３１３，纯度为９７．０％）；复
方丹七郁胶囊牗医院制剂，批号分别为 ２０１５０９０３，
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图３ 高效液相色谱图

１

１

１ ２ ３ ４ ５１ ２

Ｕ／ｍＶ Ｕ／ｍＶ Ｕ／ｍＶ

１．供试品溶液
２．丹参酮ⅡＡ对照品溶液
图１ 丹参薄层色谱图

１．供试品溶液
２．三七对照药材溶液
３．三七皂苷Ｒ１对照品溶液
４．人参皂苷Ｒｇ１对照品溶液
５．人参皂苷Ｒｂ１对照品溶液
图２ 三七薄层色谱图

２０１５０９０９，２０１５０９２３牘。硅胶Ｇ（供薄层层析用，青岛海洋
化工厂分厂）；甲醇为色谱纯，其他试剂均为分析纯。

２ 方法与结果

２．１ 薄层色谱鉴别
丹参：取复方丹七郁胶囊内容物 １ｇ，精密称定，溶

于７０％甲醇１０ｍＬ，超声处理０．５ｈ，滤过，作为供试品
溶液；另取丹参酮ⅡＡ对照品适量，加乙酸乙酯制成质量
浓度为１ｇ／Ｌ的对照品溶液。照 ＴＬＣ法，精密吸取供试
品溶液、对照品溶液各 ４μＬ，点于同一硅胶 Ｇ薄层板
上，以甲苯 －乙酸乙酯（１９∶１）为展开剂，１％香草醛硫
酸溶液为显色剂，在 １１０℃加热数分钟。供试品溶液色
谱中，在与对照品溶液色谱相应位置上显橙红色斑点。

详见图１。
三七：取三七药材０．５ｇ，精密称定，溶于甲醇５ｍＬ，

超声处理１５ｍｉｎ，取上清液作为三七对照药材溶液；另
取三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷 Ｒｇ１、人参皂苷 Ｒｂ１对照品各
适量，精密称定，分别加甲醇制成质量浓度为 １ｇ／Ｌ的
对照品溶液。照 ＴＬＣ法，精密吸取供试品溶液、三七对
照药材溶液、３种对照品溶液各 ２μＬ，分别点于同一硅
胶 Ｇ薄层板上，以三氯甲烷 －无水乙醇 －水（７０∶４５∶
６．５，Ｖ∶Ｖ∶Ｖ）为展开剂，硫酸乙醇溶液（１→１０）为显色
剂，在１１０℃加热数分钟。供试品溶液色谱中，在与三七
对照药材溶液色谱和３种对照品溶液色谱相应位置上，
日光灯下检视显粉红色斑点，紫外灯（３６５ｎｍ）下检视显
黄色斑点。详见图２。
２．２ 含量测定
２．２．１ 色谱条件

色谱柱：Ｋｒｏｍａｓｉｌ１００－５Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；进样量：１０μＬ；流动相：甲醇－乙腈 －甲酸 －水
（１０∶３０∶１∶５９，Ｖ∶Ｖ∶Ｖ∶Ｖ）；流速：１ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：３０℃；
检测波长：２８６ｎｍ。
２．２．２ 溶液制备

取丹酚酸 Ｂ对照品 １０．２ｍｇ，精密称定，置 ５０ｍＬ
容量瓶中，加甲醇适量，并超声处理 ０．５ｈ，取出，放冷，
并稀释至刻度，得质量浓度为 ０．２ｇ／Ｌ的对照品溶液。

取复方丹七郁胶囊内容物约１ｇ，精密称定，置５０ｍＬ容量
瓶中，加７０％甲醇适量，超声０．５ｈ，取出，放冷，并稀释至
刻度，用０．４５μｍ微孔滤膜滤过，即为供试品溶液。根据复
方丹七郁胶囊处方比例制成缺丹参的阴性样品，按供试

品溶液制备方法制备阴性对照溶液。

２．２．３ 方法学考察

线性关系考察：精密量取０．５，１．０，１．５，２．０，２．５ｍＬ
丹酚酸 Ｂ对照品溶液分别置于 １０ｍＬ容量瓶中，配制
成系列对照品溶液，精密吸取各 １０μＬ，按拟订色谱条
件进样测定。以进样质量浓度（Ｘ）为横坐标、丹酚酸 Ｂ
峰面积积分值（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，得回归方程
Ｙ＝３５４０．４Ｘ－２３６０．２，ｒ＝０．９９９２牗ｎ＝５牘。结果表明，
丹酚酸Ｂ质量浓度在９．９４～４９．７１μｇ／ｍＬ范围内与峰
面积线性关系良好。

专属性试验：精密吸取阴性对照溶液适量，按拟订

色谱条件进样测定，结果在与丹酚酸 Ｂ对照品溶液出
峰位置上无相应色谱峰，表明阴性对照无干扰。色谱图

见图３。
精密度试验：取丹酚酸 Ｂ对照品溶液，按拟订色谱

条件连续进样６次，每次１０μＬ，测定含量。结果的 ＲＳＤ
为０．０５％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。
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表１ 丹酚酸 Ｂ加样回收试验结果（ｎ＝６）

样品含量（μｇ／ｍＬ）

１７．００
１７．００
１７．００
１７．００
１７．００
１７．００

加入量（μｇ）

９９．４３
９９．４３
１９８．８５
１９８．８５
２９８．２８
２９８．２８

测得量（μｇ）

９８．９７
９９．４０
１９７．８５
１９８．７７
２９８．１３
２９８．１５

回收率（％）

９９．５４
９９．９７
９９．５０
９９．９６
９９．９５
９９．９６

Ｘ（％）

９９．８１

ＲＳＤ（％）

０．２３

稳定性试验：取样品（批号为２０１５０９０３）适量，依法
制备供试品溶液，分别于 ０，２，４，８，１２，２４ｈ时各进样
１０μＬ。结果的 ＲＳＤ为 ０．７５％（ｎ＝６），且未出现分层、
失水等异常现象，表明供试品溶液在 ２４ｈ内稳定性
良好。

重复性试验：取样品（批号为２０１５０９０３）适量，平行
制备６份供试品溶液，按拟订色谱条件分别进样１０μＬ。
结果丹酚酸 Ｂ的平均含量为 １．７５ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ为
０．３２％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的供试品溶液共 ６份，
分别置 １０ｍＬ容量瓶中，并精密加入适量的对照品溶
液，加７０％甲醇定容至刻度，按拟订色谱条件分别进样
１０μＬ，测定，计算回收率。结果见表１。
２．３ 稳定性考察

加速试验：取３批样品，按２０１５年版《中国药典》原
料药与药物制剂稳定性指导原则，置温度（４０±２）℃、相

对湿度（７５±５）％条件下贮藏，进行６个月加速试验，按
２．２项下含量测定方法检测，并考察外观性状，结果 ３
批样品外观性状无明显变化，其丹酚酸Ｂ含量见表２。

长期试验：取３批样品，按２０１５年版《中国药典牗二部牘》
原料药与药物制剂稳定性指导原则，置温度（２５±２）℃、
相对湿度（６０±１０）％条件下贮藏，进行１２个月长期试验，
按 ２．２项下含量测定方法检测，并考察外观性状。结果
３批样品外观性状无明显变化，其丹酚酸Ｂ含量见表２。

表２ 各批样品稳定性试验结果（ｍｇ／ｇ）

加速试验 长期试验
样品批号

２０１５０９０３
２０１５０９０９
２０１５０９２３

０月

１．７１
１．６２
１．７３

１月

１．７１
１．６１
１．７０

２月

１．６５
１．６０
１．７１

３月

１．６５
１．６０
１．６９

６月

１．６４
１．５９
１．６８

０月

１．７１
１．６２
１．７３

３月

１．６５
１．６０
１．６９

６月

１．６４
１．５９
１．６８

１２月

１．６２
１．５８
１．６５

３ 讨论

复方丹七郁胶囊定性鉴别中，参考了２０１５年版《中
国药典（一部）》丹参和三七项下的 ＴＬＣ法犤７犦，因斑点分

散，均对展开剂进行了调整犤８－９犦，调整后，斑点圆整、清

晰、无干扰，分离度好，易于鉴别。

现代药理试验表明，丹参可调血脂，尤其是降低血

液中三酰甘油的作用明显犤１０－１１犦。作为复方丹七郁胶囊

的主药，其主要活性物质是丹酚酸 Ｂ，故本研究中选择
其作为质量控制的指标性成分，通过参考文献犤１２－１４犦，
采用ＨＰＬＣ法测定复方丹七郁胶囊中丹酚酸Ｂ含量，结果
显示，以甲醇－乙腈－甲酸－水（１０∶３０∶１∶５９，Ｖ∶Ｖ∶
Ｖ∶Ｖ）为流动相，分离效果最佳，峰形对称，阴性对照无
干扰，能较好地测定其含量。通过复方丹七郁胶囊的稳

定性试验，包括加速试验和长期试验，考察了其外观性

状、含量等指标，均无显著变化，说明本品质量稳定。

综上所述，所建立的复方丹七郁胶囊的质量标准，

可为复方丹七郁胶囊的质量控制提供参考。

参考文献：

犤１犦谢 静 ．丹参水溶性成分提取工艺研究犤Ｊ犦．中国药业，
２００９，１８（３）：２７－２８．

犤２犦谭本仁，郑锦坤，徐晓梅，等．复方丹七郁胶囊水提取工艺研
究犤Ｊ犦．中医药导报，２０１７，２３（７）：４９－５１．

犤３犦倪力军，史晓浩，高秀蛟，等 ．提取时间、溶剂对丹参提取物
质量的影响研究犤Ｊ犦．中成药，２００３，２５（１０）：７８０－７８２．

犤４犦张 昀，刘 路，李 钦．丹参中丹酚酸Ｂ的提取工艺研究犤Ｊ犦．
中草药，２００７，３８（８）：１１９３－１１９４．

犤５犦赵 辉，王丽萍，陈 琳，等．多指标综合评价优选丹参提取
工艺犤Ｊ犦．中国医药导报，２０１４，１１（８）：１０１－１０４．

犤６犦刘宴林，郑锦坤，徐晓梅，等．ＨＰＬＣ法测定复方丹七郁胶囊中
丹酚酸 Ｂ的含量犤Ｊ犦．北方药学，２０１６，１３（９）：２－３．

犤７犦国家药典委员会 ．中华人民共和国药典（一部）犤Ｍ犦．北京：
中国医药科技出版社，２０１５：９０１－９０３．

犤８犦王雪彦，陈泽莲，宋 毅．参苓胃炎合剂中丹参的薄层鉴别犤Ｊ犦．
华西药学杂志，２０１３，２８（６）：６４３－６４４．

犤９犦陈泽凡，李小梅，叶玉华 ．参七胶囊的制备及质量控制犤Ｊ犦．
中国临床药学杂志，２００５，１４（４）：２５５－２５６．

犤１０犦杨翠荣．丹参现代研究概况犤Ｊ犦．中医临床研究，２０１４，６（１４）：

１４７－１４８．
犤１１犦郑 琴，彭常春，沈美兰．丹参和三七的配伍研究概况犤Ｊ犦．

中国实验方剂学杂志，２００９，１５（２）：８３－８６．
犤１２犦寇学良，臧巧真，龙凯花，等 ．心压平胶囊中丹酚酸 Ｂ含量

测定的方法学研究犤Ｊ犦．陕西中医，２０１５，３６（１０）：１４２７－１４２８．
犤１３犦张英丰，朱黎霞，梁东辉．ＨＰＬＣ同时检测丹参提取物中５种

水溶性和脂溶性成分含量犤Ｊ犦．中国实验方剂学杂志，２０１２，

１８（１１）：７６－７９．
犤１４犦杨道炬，张 怀，刘树强，等．ＨＰＬＣ法测定消脂胶囊中丹参

酮ⅡＡ和丹酚酸 Ｂ的含量犤Ｊ犦．中药新药与临床药理，２０１４，

２５（６）：７３７－７４０．
牗收稿日期：２０１８－０８－１０牘

·研究·

ＤｒｕｇＲｅｓｅａｒｃｈ


