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摘要: 目的  改进胃肠健胶囊中芍药苷含量测定方法。方法  采用高效液相色谱法, 色谱柱为 UltimateT M XB-C18

柱 ( 250 mm @ 41 6 mm , 5 Lm) , 流动相为甲醇-异丙醇-01 7%醋酸溶液 ( 18B 2 B 80) , 流速为 11 0 mL # min- 1 , 检

测波长为 230 nm, 柱温为室温。结果  芍药苷在 01 193~ 11 158 Lg 线性关系良好 ( r= 01 999 7, n= 6) , 平均回收

率为 961 47% ( n= 9) , RSD为 11 93%。结论  该法可用于胃肠健胶囊中芍药苷的含量测定。
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Improvement of content determination for Weichangjian capsules

ZH OU L in (Yongz hou Ins titute f or D rug Contr ol, Yongz hou H unan 425006)

Abstract: Objective To improve the method o f paeoniflor in determination in Weichang jian capsules. Methods  An

HPLC method was established using U ltimateT M XB-C18 co lum ( 250 mm @ 41 6 mm, 5 Lm ) as analytical co lumn, the

mobile phase w as methano-l isopr opano-l 01 7% acet ic acid so lution, the flow rate was 11 0 mL # min- 1 , and detect ion

wavelength w as 230 nm. Results T he linear r ange o f paeoniflorin w as 01 193~ 11 158Lg ( r= 01 999 7, n= 6 ) , the re-

covery was 961 47% ( n= 9) , and the RSD was 11 93% . Conclusion  The method can be used fo r the cont ent det erm-i

nation o f paeoniflo rin in Weichangjian capsules.
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  胃肠健胶囊收载于国家药品监督管理局标准 (试行) ,

标准号为WS-5007 ( B-0007) -2002, 用 H PLC 法测定其芍

药苷含量 (以下简称标准方法) , 在标准执行过程中发现,

其色谱行为不佳 (芍药苷峰与邻近杂质峰分离不完全等)。

本文参考文献[1- 8] , 优化色谱条件及供试品溶液的制备方法,

提高了芍药苷含量测定方法的重复性、耐用性。并经方法学

验证, 结果表明本法可作为胃肠健胶囊含量测定方法。

1  仪器与试药

Water s 系列高效液相色谱仪 (美国: 2996 型二极管阵

列检测器, 717 自动进样器, 1525 双元泵, Waters 公司

Empow er 工作站)。

芍药苷对照品 (中国药品生物制品检定所, 批号: 110736-

200527 供含量测定用) ; 水为双重蒸馏水, 甲醇、异丙醇均为色

谱纯, 其他试剂为分析纯; 胃肠健胶囊 (湖南敬和堂制药有限

公司, 批号: 20070101、20061001、20061101)。

2  方法与结果

21 1  色谱条件

色谱柱: U lt imateTM XB- C18柱 ( 250 mm @ 41 6 mm , 5

Lm) , 流动相: 甲醇-异丙醇-01 7% 醋酸溶液 ( 18 B 2 B 80) ,

流速: 11 0 mL # min- 1 , 检测波长: 230 nm, 柱温: 室温,

采用外标法定量。

21 2  对照品储备液的制备

精密称取经五氧化二磷干燥至恒重的芍药苷对照品

91 65 mg , 置 25 mL 量瓶中, 加甲醇使溶解并稀释至刻度,

摇匀, 作为储备液。

21 3  供试品溶液的制备
取本品 10 粒, 混匀, 取细粉约 2 g, 精密称定, 置 50 mL

量瓶中, 加甲醇 40 mL, 超声处理 (功率 200 W, 频率 40

kHz) 30 min, 放冷, 加甲醇至刻度, 摇匀, 滤过, 精密量取

续滤液 25 mL , 蒸干, 加水适量使溶解并转移至已处理好的

D101柱 (内径11 5 cm , 柱高 12 cm) , 用水 100 mL洗脱, 去

掉水溶液, 再用 30%甲醇 120 mL 洗脱, 收集 30%甲醇洗脱

液, 蒸干, 残渣用 30% 甲醇使溶解, 并转移至 10 mL 量瓶

中, 加 30%甲醇至刻度, 摇匀, 过滤膜 ( 01 45 Lm) , 即得。

21 4  专属性试验
按胃肠健胶囊处方称取除白芍的各药, 按其工艺制备阴

性样品, 再按 / 21 30 制备并测定, 结果阴性样品溶液在与

芍药苷色谱峰相同保留时间的位置上, 未见干扰峰出现。样

品中芍药苷吸收光谱曲线与芍药苷对照品保持一致。在系统

适用性试验中, 与标准方法的色谱条件比较, 结果见表 1,

色谱图见图 1。结果表明本法专属性强, 色谱条件及供试品

溶液的制备方法明显优于标准方法。

表 1  系统适用性试验结果比较 ( n= 3)

Tab 1 Different resul t of differential test (n= 3)

方法

( meth od)

保留时间( retent ion

t ime) / min

理论塔板数( theoret ical

plate num ber)

分离度

( res olut ion )

本法 201 57 9 963 41 3

标准方法 181 23 1 630 < 11 5

  作者简介: 周琳, 男, 副主任药师, 主要从事药物检验工作, T el: 13207467061。
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图 1  胃肠健胶囊 HPLC色谱图

Fig 1  HPLC ch romatogram of Weichangjian capsules

A. 对照品 ( reference sub stance) ; B. 样品 ( sample) ; C. 阴性样

品 ( n egative sam ple) ; 1. 芍药苷 ( paeonif lorin)

21 5  线性关系考察

分别精密量取对照品储备液 01 5、11 0、11 5、21 0、

21 5、31 0 mL , 分别置 10 mL 量瓶中, 加甲醇稀释至刻度,

摇匀, 各进样 10 LL , 按上述色谱条件测定芍药苷峰面积,

以进样量 (Lg ) 为横坐标 ( X ) , 峰面积 A 为纵坐标 ( Y ) ,

绘制标准曲线, 得回归方程: Y= 91 792 @ 105X + 31 620 @

103 , ( r = 01 999 7, n= 6)。结果表明, 芍药苷进样量在

01 193~ 11 158 Lg 与峰面积呈良好线性关系。

21 6  精密度试验

取同一份供试品溶液, 重复进样 6次, 记录芍药苷保留

时间, 计算 RSD 为 01 2% , 记录其峰面积, 计算 RSD 为

01 8% ( n= 6)。

21 7  重复性试验

取同一批号的样品 , 按供试品溶液的制备方法制备 6 份

供试品溶液, 分别测定芍药苷含量, 计算 RSD 为 11 9% ( n

= 6) , 表明本方法重复性良好。

21 8  稳定性试验

取同一份供试品溶液, 室温下放置 01 5、1、2、3、5、

7、9、12 h, 按时进样 , 记录芍药苷峰面积, 计算 RSD 为

21 1% ( n= 8) , 表明供试品溶液在 12 h 内基本稳定。

21 9  加样回收率试验

取同一批号的样品 9份, 其芍药苷含量为 01 623 7 mg #

g - 1 , 各精密加入一定量的芍药苷对照品, 按供试品溶液的

制备方法制备及上述色谱条件测定, 计算回收率, 结果见表

2, 表明本方法具有良好的回收率。

表 2  加样回收率试验结果 ( n= 9)

Tab 2 Sample recovery test (n= 9)

编号

( N o. )

样品量

( sample

am ount ) / g

样品含量

( conten t of

s ample) / mg

加入量

( add ed

amount ) / mg

测得量

( detected

am oun t) / m g

回收率

( recovery)

/ %

平均回收率

( averag e

r ecovery) /%

RSD/ %

1 01 829 5 01 517 01502 01 998 951 82

2 01 805 4 01 502 01502 01 985 961 22

3 01 835 1 01 521 01502 01 989 931 23
4 11 078 9 01 673 01618 11 27 961 60

5 11 021 5 01 637 01618 11 25 991 19 961 47 11 93

6 01 997 1 01 622 01618 11 23 981 38

7 11 190 9 01 743 01733 11 45 961 45
8 11 207 1 01 753 01733 11 47 971 82

9 11 213 7 01 757 01733 11 45 941 54

21 10 样品测定

取不同批号的样品, 按 / 21 30 项制备及上述色谱条件

测定, 同时采用标准方法测定 (标准规定每粒芍药苷含量\

01 12 mg ) , 结果见表 3。

表 3  2种测定方法结果比较 ( n= 3)

Tab 3 Determination by the 2methods ( n= 3)

批号

( batch)

本法

( described m ethod)

每粒芍药苷含量

( con tent of

paeonif lorin in

each capsule) / mg

RSD/ %

标准方法

( s tandard m ethod )

每粒芍药苷

含量( content

of paeon iflorin

in each cap sule) / mg

RSD/ %

20070101 01 209 11 40 01 101 81 93

20061001 01 203 11 25 01 331 91 36

20061101 01 199 11 54 01 162 61 65

3  讨论

31 1  供试品溶液制备方法的选择[ 1- 8]

标准方法: 甲醇提取, 25 mL 提取液蒸干, 水使溶解,

转移至 10 mL 量瓶中。本试验表明, 注入液相色谱仪的供

试品溶液所含杂质较多 , 损害色谱柱; 芍药苷与杂质较难分

离, 芍药苷转移率不佳且重复性差。本法采用过 D101 柱以

除杂质, 可克服以上不足。考察了洗脱剂水的不良影响, 洗

脱水溶液按供试品溶液的制备方法制备及上述色谱条件测

定, 结果未见芍药苷峰。考察了洗脱溶剂 ( 30% 甲醇、40%

甲醇、50%甲醇) 及洗脱溶剂体积, 结果 30%甲醇 120 mL

不仅能洗脱芍药苷还具有良好的纯化效果。

31 2  流动相的选择[1- 8]

比较甲醇-水 (标准方法)、乙腈-01 1%磷酸溶液、甲醇-

乙腈- 01 1%磷酸溶液、甲醇-异丙醇-01 7%醋酸溶液, 试验
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表明甲醇-异丙醇-01 7%醋酸溶液 ( 18 B 2 B 80) 色谱系统适

用性参数最佳。

31 3  本法耐用性考察
分别考察了流动相比例变化 ? 5% , 柱温变化 ? 5 e ,

检测波长 ? 5 nm, 流速相对值变化 ? 20% , 采用3 根不同品

牌的色谱柱 ( U ltimatT M XB-C18 柱、H yper sil BDS C18 柱、

Diamonsil C18柱) 进行了试验, 结果系统适用性参数符合要

求。

31 4  测定差异分析

按标准方法测定每粒芍药苷含量精密度低, 与本法比较

同一样品每粒芍药苷含量差异大。由于标准方法中芍药苷峰

与邻近杂质峰未完全分开或完全重叠, 引起峰面积积分结果

失真, 导致芍药苷含量重现性极差。
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消脂饮防治大鼠高脂血症性脂肪肝的实验研究

王晓昆, 唐瑛
*
, 邹瑞, 邓惠玲 (广州军区武汉总医院医学实验科, 武汉  430070)

摘要: 目的  研究消脂饮对大鼠实验性高脂血症性脂肪肝的防治作用。方法  采用高脂乳剂建立大鼠高脂血症性脂

肪肝模型, 实验分为正常组、模型组、消脂饮高剂量组和低剂量组, 以东宝肝泰为阳性组, 以高、低剂量消脂饮和

东宝肝泰进行干预, 测定肝脂含量及肝中超歧物过氧化物酶 ( SOD) 活性、丙二醛 ( M DA) 含量和维生素 E 水平。

结果  用药各组肝中总胆固醇 ( TC)、低密度脂蛋白 ( LDL-C)、甘油三酯 ( T G) 和肝 MDA 含量均明显降低; 而

肝 SOD 活性、维生素 E 水平和高密度脂蛋白 ( H DL-C) 显著升高。结论  消脂饮对大鼠高脂血症性脂肪肝具有预

防和治疗作用, 其机制可能是通过清除自由基, 提高机体抗氧化能力。

关键词: 消脂饮; 高脂血症性; 脂肪肝; 降血脂作用
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Protective and therapeutic effect of Xiaozhi

potion on fatty liver with hyperlipemia in rat model

WANG Xiao-kun, TANG Ying* , ZOU Rui, DENG H u-i ling ( D ep ar tment of Medical Exp er iments , Wuhan Gen-

eral H osp ital of G uangz hou Command A r ea of the PL A , Wuhan 430070)

Abstract: Objective T o determine the pro tective and therapeut ic effect of Xiao zhi potion on fatty liv er with hyper lip-i

demia. Methods Model o f fatty liv er w ith hyper lipidemia was cr eated by feeding rats high fat emulsion. We div ided

the r ats into a no rmal contr ol g roup, a model g roup, a high dose gr oup, a low do se g roup and a DongBaoGanT ai

gr oup randomly . Each t reatment g roup was interv ened by its own medicine. The bio chemical changes in t he liver, and

the SOD activ ity and the MDA content and Vit E level wer e tested in all g roups. Results  Compared w ith t he model

gr oup, the TC, TG and LDL-C levels in r at livers w ere r educed markedly , the MDA cont ent w as much low ered, and

the SOD activ ity and Vit E level wer e increased gr eatly . Conclusion  Xiao zhi potion can effectively tr eat and prevent

experimental fatty liv er w ith hyperlipidemia in rats, and its mechanism may be associated wit h r emov ing the free rad-i

cals and enhancing the capability o f ant-i ox idation.
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