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HPLC法测定固本益肠薄膜衣片中芍药苷
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(1．沈阳军区总医院。辽宁沈阳 110015；2．沈阳市医药学校，辽宁沈阳 110013；3．沈阳绿洲制药有限责任公司

辽宁沈阳 11001 6 E 4．沈阳军区总医院动物实验科．辽宁沈阳 11 001 5)

固本益肠片是由白芍、黄芪、延胡索、党参等14

味中药制成的中药制剂，具有健脾温肾、涩肠止泻之

功效，临床用于治疗脾肾阳虚所致的慢性腹泻。芍药

苷是其中的主要有效成分，具有抗炎、镇痛作用C⋯。

本实验采用RP—HPLC对固本益肠片中的芍药苷测

定方法进行了研究，结果表明，该法简便、快捷、重现

性好，可用于固本益肠片的质量控制。

1仪器与试药

日本岛津Lc一】0A高效液相色谱仪，sPD一

10AVP紫外检测器，Anastar工作站；KQ2200超声

波清洗器。

固本益肠薄膜衣片(沈阳绿洲制药有限责任公

司)；芍药苷对照品(中国药品生物制品检定所)；甲

醇、乙腈为色谱纯，磷酸为分析纯，水为重蒸馏水。

2方法与结果

2．1色谱条件：色谱柱：DisCovery C，。色谱柱(200

1Tam×4．6 InN，5 ym)；流动相：甲醇一乙腈一0．025

mol／I，磷酸溶液(含0．18％三乙胺)(2，13 t 85)；

体积流量：l ml。／min；检测波长：230 rim。理论板数

按芍药苷峰计算，不低于4 500。

2．2芍药苷对照品溶液：取芍药苷对照品适量，精

密称定，加甲醇溶解并稀释使成80。5 99／mL，摇匀，

即得。

2．3供试品溶液的制备：取本品20片，精密称定、

研细、混匀，取约l g．精密称定。加水30mI。，超声处

理30 rain，滤过，置50 mL量瓶中，加水稀释至刻

度，摇匀，即得。

2．4色谱行为：按固本益肠片处方称取除白芍外的

各药，与样品相同工艺制备空白片剂，制备溶液，通

收稿日期：2005一ol 06

过比较，确证1 6．711 rain色谱峰为芍药苷色谱峰

空白制剂中其他组分不干扰测定，结果见图1。
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围l蚨白芍阳性对厢(A)、圃本益肠薄膜衣片

(B)和芍药苷对照品(c)的HPLC圈谱

Fig-1 HPLC chromatograms of negative sample

without Radix Paeonile AIba(A)．Guben

Yiehang Tahlels(B)，and paeonlflorln

reference SUbstanee(C)

2．5标准曲线的绘制：精密吸取芍药苷对照品溶液

2．0、4．0、5．0、8．0、10．0 mL，置10 mL量瓶中。加甲

醇稀释至刻度，摇匀．依次吸取20 pI。，注入高效液

相色谱仪。以峰面积对质量浓度进行线性回归计算，

得标准曲线回归方程为Y=852 389 X一9 677．2，

r=0．999 3．说明芍药苷在16．1～80．5 yg／mL与色

谱峰的峰面积积分值呈良好的线性关系。

2．6精密度试验：取样品批号为20031001的供试

品溶液，建续进样5次，攫4定芍药苷峰面积，计算得

其RSD为0．95％。

2．7重现性试验：取批号为20031001样品，5份，

制备供试品溶液，分别进样分析，测定芍药苷峰面积

积分值，计算方法精密度RSD为0．71％。
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2．8稳定性试验：精密量取同一供试品溶液(批号：

Z0031001)10“I，，每隔2 h进样1次，测定芍药苷峰

面积积分值，其RSD为0．61％。结果表明，供试品

溶液在8 h内基本稳定。

2．9回收率试验：精密称取批号为20031001样品，

每份1 g，其中一份测定其中的芍药苷，另外加入
2．089 P．g芍药苷对照品，制备供试品溶液，测定其

中的芍药苷，计算回收率，结果平均加样回收率为

98．5％，RSD为0．60％(”一5)。

2．10样品测定：取5批固本益肠片，制备供试品溶

液，进样测定，采用外标两点法计算，结果见表1。

3讨论

本产品自投产以来产品质量一直较稳定，但经

过长期检验，发现其测定项方法有问题，因此对方法

裹1 圃本益肠薄膜表片中芍茴苷的测定培暴恤一5y

Table 1 Determination of paeonlflorln In

Guben Ylchang Tablets(H=5)

进行了重新研究，选择重现性好，结果准确的方法收

入质量标准，以控制本品的质量。
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负载壳聚糖膨润土清除丹参注射液中鞣酸
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中药注射剂一般具有作用迅速、疗效确切、不良

反应小等优点。但中药的许多传统组方比较复杂，制

成的注射剂质量难以控制，中药注射剂的不良反应

屡见报道。这些不良反应可能与注射剂中未分离出

去的植物蛋白和鞣质类形成的致敏原有关。丹参注

射剂中的大量鞣酸作为半抗原可引起机体变态反

应。鞣酸进入静脉，回流人心脏后与心肌细胞结合，

可引起心律失常，诱发并加重心力衰蝎而致死“]。因

此，必须除去中药注射剂中的鞣酸以及蛋白质等杂

质。除去这些杂质的传统方法是水煎醇沉法“]。另

外，通过壳聚糖与鞣酸发生静电架桥作用而絮凝o]、

与蛋白质发生吸附作用而沉降、与金属离子发生络

合作用等方式，也可以除去鞣酸、蛋白质、无机盐等

杂质。本实验根据膨润土可以吸附阳离子，壳聚糖在

酸性溶液中带有正电荷的特性，先将壳聚糖负载在

膨润土上，制成固体吸附剂，然后应用于丹参注射

剂，可以清除鞣酸、蛋白质等致敏原。

l仪器与材料

uV一1600紫外可见分光光度计；FJ 200高

速分散均质机fpHs一3C型数字式酸度计；脱乙酰

度为85％、90％、95“的壳聚糖(浙江省磐安壳聚糖

厂)；膨润土f钠基，辽宁黑山)}99％醋酸(分析纯)；

鞣酸(分析纯)；WD900B微波炉(Galanz，顺德)。

2方法与结果

2．1负载壳聚糖膨润土的制备：用少量3％醋酸溶

液溶解1．0 g脱乙酰度为90％的壳聚糖，用水稀释

至100 mL，即得1．0％壳聚糖溶液。用50～60 m1．

此溶液将50 g膨润土调成糊状，静置15 min。将此

糊状物置于微波炉中，加热干燥，研细，过100目筛，

印得负载壳聚糖膨润土(壳聚糖的质量分数为

1．0％)。

2．2清除率的计算：将丹参注射液(上海通用药业股

份有限公司，pH约为6，生产批号分别为020942、

01093008)稀释10倍(参照丹参注射液的生产工

艺H])，取50 mL加人5 g负载壳聚糖膨润土，高速搅

拌(1 000 r／rain)5 min。静置5 h(或离心处理)，取上

清液于213 niTl处测定吸光度，按下式计算清除率。

鞣酸清除率一(A。--A)／A。×100“
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