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摘要  目的: 建立测定痔特佳片中染料木素、染料木苷和黄芩苷的高效液相色谱分析方法。方法: 采用反相高效液相色谱法,

色谱柱为 Zo rbax SB - C18柱 ( 150 mm @ 41 6 mm, 510 Lm ) ,流动相为甲醇 - 2%乙酸 ( 43B57), 流速为 110 mL# m in- 1, 检测波长

为 270 nm。结果 :染料木素、染料木苷和黄芩苷浓度分别在 6125~ 1001 00 Lg# mL- 1 ( r= 019994), 61 13 ~ 67143 Lg# mL- 1 ( r

= 01 9996), 2119~ 35104 Lg# mL- 1 ( r= 019993)范围内线性关系良好, 平均回收率 ( n = 6)分别为 981 7% ( RSD = 21 1% ),

9911% ( RSD= 21 1% ), 981 3% ( RSD= 21 4% )。结论:该法是一种快速、灵敏、准确的分析方法, 可以为痔特佳片的质量控制提

供科学依据。
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Abstract Objec tive: To establish anHPLC m ethod for determ in ing of gen istein, genist in and ba icalin in Zhite jia

tablets. Method: RP- HPLC was adopted. The separation w as performed on Zorbax SB- C18 ( 150mm @ 416mm,
510 Lm) co lumnw ith themobile phase of methanol- 2% aqueous acet ic acid ( 43B57), at flow rate o f 110mL#
m in

- 1
. The detect ion w avelength w as set at 270 nm. Results: The linear ranges w ere 6125- 100100 Lg# mL

- 1
( r=

019994) for gen iste in, 6113 - 67143 Lg# mL
- 1

( r = 019996) for gen istin and 2119 - 35104 Lg# mL
- 1

( r =

019993) for baicalin, respectively. The average recoveries ( n = 6)w ere 9817% ( RSD= 211% ) for geniste in, 9911%
( RSD= 211% ) for genist in and 9813% ( RSD = 214% ) for ba icalin, respect ive ly. Conclusion: A rapid, sensitive

and accurate method can prov ide a sc ientif ic basis fo r the qua lity control of Zh itejia tab le ts.
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  痔特佳片是由槐角、黄芩、地榆炭等组成的常用

中成药,具有止血消肿、抗菌消炎、收敛等作用,用于

一、二期内痔, 血栓性内痔, 肛窦炎, 直肠炎等的治

疗。槐角在处方中是君药, 其有效成分染料木素和

染料木苷具有抗癌、抗繁殖、抗氧化、抗菌和消炎等

作用
[ 1~ 4]
。黄芩在处方中为佐药,具有清热燥湿、泻

火解毒、止血安胎的功效, 其有效成分黄芩苷具有抗

菌消炎、解热镇痛、降压利尿、降脂利胆、抗氧化等作

用
[ 5]
。对于痔特佳片的质量控制有采用薄层色谱

法对该制剂中的槐角、枳壳和当归进行鉴别以及用

高效液相色谱法测定其中的芦丁、柚皮苷和黄芩苷

含量
[ 6~ 8]

,而对于痔特佳片处方中主要药材即君药

和佐药所含的主要有效成分染料木素、染料木苷和

黄芩苷的同时测定未见文献报道。本文采用反相高

效液相色谱法,对痔特佳片中染料木素、染料木苷和

黄芩苷同时进行测定,为评价和控制痔特佳片的质

量提供了科学依据。

1 仪器与试药
对照品染料木素、染料木苷和黄芩苷由中国药

品生物制品检定所提供,纯度均大于 9915% ; 3个不

同厂家的痔特佳片购自医药超市, 规格为 014 g#
片

- 1
, 批号分别为 20070510, 114, 521; 甲醇为色谱
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纯,水为超纯水, 乙酸为分析纯。

V arian 1200 LC /MS液相色谱 -质谱联用仪 (带

紫外检测器 ) ;优普超纯水制造系统 (上海优普实业

有限公司 ); KQ5200型超声波清洗器 (昆山市超声

仪器有限公司 )。

2 溶液制备

211 供试品溶液  取痔特佳糖衣片 5~ 6片, 剥去

糖衣层,精密称定,研细,过 3号筛后,取本品粉末约

1 g,精密称定,置具塞锥形瓶中, 加 80%甲醇 1010
mL超声 (功率 300W,频率 25 kH z)提取 3次, 每次

20 m in,过滤提取液于 50mL量瓶中,再用 80%甲醇

定容至刻度, 摇匀。取适量用 0145 Lm微孔滤膜滤
过,即得。

212 对照品溶液  准确称取对照品染料木素 6125
mg、染料木苷 6113 mg、黄芩苷 4138 mg, 分别置 10

mL量瓶中,用 80%甲醇溶解并定容, 摇匀, 得染料

木素、染料木苷和黄芩苷的单一成分对照品溶液,作

为储备液,其他不同浓度的对照品溶液由储备液稀

释得到。

3 色谱条件

Zorbax SB- C18 ( 150 mm @ 416 mm, 510 Lm)色

谱柱; 流动相: 甲醇 - 2% 乙酸 ( 43B57) ; 流速: 110
mL# m in

- 1
;检测波长: 270 nm。对照品和样品的色

谱图见图 1。

图 1 对照品 (A )和样品 ( B)的 HPLC图

Fig 1 HPLC chrom atogram s of referen ce sub stances ( A ) and sam p les

( B )

1.染料木苷 ( gen istin )  2.黄芩苷 ( baicalin )  3.染料木素 ( gen istein)

4 方法学考察和样品测定

411 线性关系考察  精密移取 / 2120项所配的染

料木素、染料木苷和黄芩苷储备液一定量于 5mL量

瓶中, 用 80%甲醇稀释, 配成染料木素浓度分别为

6125, 25100, 43175, 62150, 81125, 100100 Lg #

mL
- 1
;染料木苷浓度分别为 6113, 18139, 30165,

42191, 55117, 67143 Lg# mL
- 1
及黄芩苷浓度分别为

2119, 8176, 15133, 21190, 28147, 35104 Lg# mL
- 1
的

混合对照品溶液,将上述混合对照品溶液分别平行

测定 3次 (均进样 1010 LL) ,以峰面积 Y对浓度 C

( Lg# mL
- 1
)进行线性回归, 染料木素、染料木苷和

黄芩苷回归方程和相关系数分别为:

Y= 39125C- 3128 r= 019994
Y= 25112C- 2101 r= 019996
Y= 21178C+ 25191 r= 019993
412 精密度考察  取供试品溶液 (批号: 521) , 连

续进样 6次,进行测定, 染料木素、染料木苷和黄芩

苷峰面积的 RSD分别为 117%, 116% , 118%。
413 重复性试验  对 6份同一批号的样品 (批号:

521), 按 / 2110项下方法制备供试品溶液, 进行测

定, 染料木素、染料木苷和黄芩苷含量的 RSD分别

为 119% , 119% , 211%。
414 稳定性试验  对供试品溶液 (批号: 521)在 8

h之内每隔 1 h进行考察,结果染料木素、染料木苷

和黄芩苷峰面积的 RSD ( n = 9 )分别为 018%,

110% , 018%。
415 加样回收率试验  精确称取已测得含量的痔
特佳片样品 (批号: 521)粉末约 015 g,共 6份, 每份

分别准确加入染料木素对照品储备液 2 mL、染料木

苷对照品储备液 1 mL和黄芩苷对照品储备液 015
mL,按 / 2110项下方法制备供试溶液后, 进行测定。

染料木素、染料木苷和黄芩苷的平均加样回收率 ( n

= 6)分别为 9817% , 9911% , 9813%; RSD分别为

211% , 211% , 214%。
416 样品测定  按 / 2110项下方法制备供试品溶

液, 进样 1010 LL进行测定, 用回归方程计算。结果

见表 1。

表 1 样品测定结果 (m g# 片 - 1, n= 3)

Tab 1 The de term ination re su lts of

samp les(m g per tab let, n= 3)

批号

( L ot N o. )

染料木素

( geniste in)

染料木苷

( g en istin)

黄芩苷

( ba ica lin)

20070510 0150 0165 0139

114 1143 0145 0112

521 0182 0160 0114

5 讨论
511 提取条件的选择  考察了水、40% 甲醇、

60%甲醇、80%甲醇、50% 乙醇、75%乙醇、无水乙

醇等 7种提取溶剂和超声振荡时间对提取率的影

响。试验发现: 采用 80%甲醇、超声提取 3次, 每

次 20 m in, 样品中染料木素、染料木苷和黄芩苷的

提取率最高。

512 色谱条件的优化  用甲醇 -水作流动相, 3种
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化合物的色谱峰有拖尾现象,不能获得很好的分离,

这是可能由于酚羟基的解离,使其在固定相表面有

双重保留机制。在流动相中加入酸性抑制剂 (如:

甲酸、乙酸 )可使酚羟基的解离被抑制, 在反相色谱

条件下,成为中性疏水缔合物, 使分离效果和峰形得

到改善。通过改变甲醇 -水 -乙酸的比例, 对色谱

条件进行优化,文中的色谱条件分离效果最好。
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2009全国临床药物安全性专题学术研讨会通知

  为更好的贯彻基本药物制度, 落实新医改方案,中国药学会药物流行病学专业委员会和 5中国药

师6杂志共同举办的 2009全国临床药物安全性专题学术研讨会定于 2009年 11月 6日 ~ 8日在武汉香

格里拉大酒店举行。本年度的专题是: 非甾体抗炎药物 (NSA IDs)及改善病程药物 ( DMARDs)临床合理

应用。参会者可获国家级继续教育学分,参会论文经审可在 5中国药师 6专刊或正刊登载, 遴选出的优

秀论文将获得优秀论文证书。

详见在线注册网址 www. tg. zgys. o rg , 会务组联系电话: 027- 82778580, 82835077,欢迎垂询。
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