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  [摘  要 ]  目的  建立高效液相色谱法测定马齿苋中 ��亚麻酸、亚油酸的含量。方法  色谱柱: Shim�pack CLC�ODS

( 4. 6 mm ∀ 250 mm, 5 �m );流动相:甲醇�乙腈�0. 5%磷酸水溶液 ( 66#22#12);柱温: 26 ∃ ;检测波长: 210 nm; 流速: 1. 1 m l/m in。

结果  ��亚麻酸的回归方程为 A= 2. 394 ∀ 107 C - 2. 623 ∀ 103 ( r = 0. 9999), 线性范围: 1. 60~ 64. 00 �g /m ;l亚油酸的回归方程

为 A = 1. 066∀ 106 C - 2. 927∀ 103 ( r = 0. 9998),线性范围: 1. 68~ 67. 20 �g /m l。结论  不同产地、批次的马齿苋中 ��亚麻酸、亚

油酸的含量差异较大。现行版中国药典尚无马齿苋药材的含量测定项目,有必要将亚麻酸、亚油酸含量指标纳入马齿苋药材的

质量评价体系。
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  [Abstract]  ObjectiveTo develop an h igh perfo rmance liqu id chromatography method fo r the determ ination

of��linolen ic acid and linole ic ac id inPortu laca o leracea L. M ethodsThemethod w as developed under the follow�
ing cond itions: Shim�pack CLC�ODS co lumn ( 4. 6mm ∀ 250mm, 5 �m) w as used w ith themobile phase ofmetha�
nol�acetonitrile�0. 5% phosphon ic ac id( 66#22#12) at a flow rate o f 1. 1 m l/m in. Co lumn tempera ture w as at 26∃

and the detection w ave length w as set at 210 nm. Results The standard curves o f��lino len ic ac id and lino le ic ac id

w ere linear in the range of 1. 60�64. 00 �g /m l and 1. 68�67. 20 �g /m ,l respectively. The standard curves o f��lin�
olen ic acid and lino leic acid w ereA= 2. 394 ∀ 10

7
C - 2. 623 ∀ 10

3
( r = 0. 9999) and A= 1. 066 ∀ 10

6
C - 2. 927

∀ 10
3
( r = 0. 9998 ), respect ive ly. Conc lusion The content of ��linolen ic ac id and lino le ic ac id in Portu laca

oleracea L. grow ing in different d istricts and o f d ifferent batches. For no quant itat ive analysis item ofPortu laca

oleracea L. inc luded in Ch ina pharm acopoeia ( 2005 year edition), it is necessary to inc lude ��linolen ic acid and

lino le ic acid in quality eva luation system ofPortu laca oleracea L.
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  马齿苋 ( Portu laca o leracea L. )为马齿苋科一

年生肉质草本植物,具有清热解毒,散血消肿之功

效, 是常见的药食两用植物。现代研究表明马齿
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苋不仅具有抗菌、降血脂、松弛肌肉、抗炎、镇痛以及

促进伤口愈合等作用,而且还具有较强的抗氧化、抗

衰老作用
[ 1�3 ]
。我们前期研究结果表明马齿苋具有

较强的抗缺氧、抗疲劳、抗应激作用, 其所富含的 ��
亚麻酸、亚油酸等不饱和脂肪酸可能是其抗缺氧活

性成分
[ 4]
。现有文献报道多采用柱前衍生化�气相

色谱 ( Gas Chrom atography, GC )法
[ 5]
进行 ��亚麻酸、

亚油酸含量分析, 直接 GC法
[ 6 ]
和柱前衍生化高效

液相色谱法
[ 7, 8 ]
亦有报道, 但这些方法都存在前处

理繁琐、影响因素多、反应不完全的缺点,难于适应

��亚麻酸、亚油酸精确定量的要求。国外有报道采
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用高效液相色谱 ( h igh perfo rmance liqu id chromatog�
raphy, HPLC)法对人体液样品中游离不饱和脂肪酸

和脂肪酸含量进行分析
[ 9 ]
, 但测定条件苛刻, 并且

对于植物性样品的适应性也未考察。本文采用建立

的 HPLC方法对不同产地、批次的马齿苋药材进行

品质评价
[ 10]
。

1 仪器与试药

  岛津 LC�20AD高效液相色谱仪, 四元低压梯度

洗脱系统, DAD检测器; AUW 220D型分析天平 (均

为日本岛津制作所 ) , DL�720型超声波自动清洗器
(上海之信仪器有限公司 ) ; 乙腈、甲醇均为色谱纯,

水为高纯水,正己烷、三氯甲烷均为分析纯; ��亚麻
酸 (纯度: 99. 1%, S igma公司, 批号: 096K1537); 亚

油酸 (纯度: 99. 4%, S igm a公司,批号: 115K1141)。

马齿苋药材来源见表 2(经本校药学院郑汉臣教授

鉴定, 符合(中国药典 )规定 )。

2 方法与结果

2. 1 色谱条件  色谱柱: Sh im�pack CLC�ODS柱
( 4. 6 mm ∀ 250 mm, 5 �m ), 保护柱: D IKMA Easy�
Guard C18 ( 4. 6 mm ∀ 10 mm ); 流动相: 甲醇�乙腈�
0. 5%磷酸水溶液 ( 66#22#12) ; 柱温: 26∃ ; 检测波

长: 210 nm;流速: 1. 1m l /m in。

2. 2 溶液的制备  ( 1)对照品溶液  分别精密称

定 ��亚麻酸、亚油酸 4. 00、4. 20mg,分别置 10m l量

瓶中, 加甲醇溶解, 定容, 即得 ��亚麻酸、亚油酸贮
备液。分别精密吸取 ��亚麻酸、亚油酸贮备液各
2. 00m ,l置 10 m l量瓶中,甲醇定容至刻度, 即得含

��亚麻酸、亚油酸 0. 080、0. 084 mg /m l的混合对照

品液。 ( 2)供试品溶液  药材干燥, 粉碎, 过 3号

筛,精密称定 50mg,置 5 m l具塞量瓶中, 精密加入

4. 00 m l甲醇, 密封, 超声 ( 25∃ , 功率 600W, 频率

60 kHz) 30 m in, 放冷, 加甲醇至刻度,摇匀, 0. 45 �m

微孔滤膜滤过,取续滤液, 即得。

2. 3 系统适应性试验  分别取样品溶液,对照品溶

液, 25 �l进样,照 2. 1项下色谱条件分别测定, ��亚
麻酸、亚油酸与相邻色谱峰分离度均大于 1. 5, 理论

塔板数按 ��亚麻酸、亚油酸峰计算均不低于 5000,

拖尾因子均在 0. 95~ 1. 05内。见图 1。

2. 4 线性关系考察  分别取混合对照品溶液适量,

以甲醇依次稀释为 ��亚麻酸: 1. 60、8. 00、16. 00、

32. 00、48. 00、64. 00 �g /m ,l亚油酸: 1. 68、8. 40、

16. 80、33. 60、50. 40、67. 20 �g /m ,l摇匀。将各混合

对照品液分别进样 25 � ,l注入液相色谱仪, 测定。

以峰面积积分值 ( A )对对照品浓度 ( C )进行线性

回归,得 ��亚麻酸、亚油酸回归方程分别为:

 A = 2. 394 ∀ 10
7
C - 2. 623 ∀ 10

3
, r = 0. 9999

 A = 1. 066 ∀ 10
6
C - 2. 927 ∀ 10

3
, r = 0. 9998

  ��亚麻酸、亚油酸线性范围分别为: 1. 60 ~

64. 00 �g /m ;l 1. 68~ 67. 20 �g /m l。

A:对照品; B:供试品; 1: ��亚麻酸; 2:亚油酸

图 1 HPLC色谱图

2. 5 精密度试验  精密吸取 ��亚麻酸、亚油酸混
合对照品溶液 25 � ,l按上述色谱条件连续进样 6

次, ��亚麻酸、亚油酸的峰面积的 RSD 分别为

0. 73%和 2. 10%,表明方法精密度良好。

2. 6 稳定性试验  照 2. 1项下色谱条件, 精密吸

取 4号样品的供试品液 25 � ,l分别于 0、2、4、8、

12、24 h进样, 测定 ��亚麻酸、亚油酸峰面积得
RSD分别为 2. 33%和 3. 91%, 表明样品在 24 h内

稳定。

2. 7 重复性试验  取 4号样品,共 6份,精密称定,

置 5m l具塞量瓶中, 照 2. 2( 2)项下方法制备。分

别测定 ��亚麻酸、亚油酸的含量, ��亚麻酸、亚油酸
的含量分别为 0. 19%和 0. 08% , RSD分别为1. 92%

和 2. 33%,表明方法重复性好。

2. 8 加样回收率试验  精密称定 4号样品 6份,置

5m l量瓶中, 分别准确加入 ��亚麻酸、亚油酸浓度
分别为 0. 40、0. 42 mg /m l的混合对照品 100 � ,l按

2. 2( 2)项下方法制备供试品溶液, 依法测定, 计算

回收率,结果见表 1。

2. 9 样品测定  取不同来源的样品按 2. 2( 2)项下

制备供试品溶液,进样 25 � ,l测定,结果见表 2。
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表 1 回收率试验结果 ( n = 6)

成分
取样量

(m g)

样品量

( m g)

加入量

( mg)

测得量

(m g)

回收率

(% )

�x
(% )

RSD

(% )

��亚麻酸 25. 1 0. 0477 0. 0400 0. 0879 100. 52

25. 0 0. 0475 0. 0400 0. 0875 100. 00

24. 9 0. 0473 0. 0400 0. 0891 104. 60

25. 1 0. 0477 0. 0400 0. 0914 109. 27 104. 68 3. 62

24. 8 0. 0471 0. 0400 0. 0895 105. 82

25. 0 0. 0475 0. 0400 0. 0906 107. 87

亚油酸 25. 1 0. 0208 0. 0420 0. 0620 98. 14

25. 0 0. 0207 0. 0420 0. 0609 95. 59

24. 9 0. 0207 0. 0420 0. 0610 96. 03

25. 1 0. 0208 0. 0420 0. 0639 102. 54 98. 72 2. 76

24. 8 0. 0206 0. 0420 0. 0630 100. 99

25. 0 0. 0207 0. 0420 0. 0623 99. 05

表 2 样品中 ��亚麻酸与亚油酸含量测定结果 ( n = 3)

编号 样品来源
��亚麻酸

含量 (% )

亚油酸

含量 (% )

��亚麻酸 +

亚油酸 (% )

��亚麻酸 /

亚油酸

1
上海德华国国药制品

有限公司 (2005020401)
0. 1069 0. 0823 0. 1892 1. 2989

2
上海雷允上中药饮片厂

( 2005120085)
0. 1316 0. 0643 0. 1959 2. 0467

3 ( 2005040010) 0. 1250 0. 0612 0. 1862 2. 0425

4
上海虹桥药业有限公司

中药饮片厂 ( 040224)
0. 1620 0. 0943 0. 2563 1. 7179

5
上海蔡同德中药饮片厂

( 03051208)
0. 1877 0. 0827 0. 2704 2. 2696

6
亳州市永刚饮片厂

有限公司 ( 060901)
0. 0821 0. 0556 0. 1377 1. 4766

7 吉林长春 ( 20070308 ) 0. 1938 0. 0979 0. 2917 1. 9796

8 四川重庆 ( 20070522 ) 0. 1078 0. 1089 0. 2167 0. 9899

9黑龙江通河 ( 20070615 ) 0. 0703 0. 0544 0. 1247 1. 2923

10 安徽 ( 20070615 ) 0. 0647 0. 1155 0. 1802 0. 5602

3 讨论

  测定结果表明, ��亚麻酸最高者 ( 7号 )高于含量

最低者 ( 10号 ) 3倍以上,亚油酸含量最高者 ( 10号 )高

于含量最低者 ( 9号 ) 2倍以上, ��亚麻酸、亚油酸两者
总和最高者 ( 7号 )高于含量最低者 ( 9号 ) 2倍以上。

除 8、10号样品外,其他样品 ��亚麻酸 /亚油酸含量比

值> 1,说明不同产地的马齿苋中 ��亚麻酸、亚油酸含
量差异较大。现行版中国药典尚无马齿苋药材的含量

测定项目,不利于保证马齿苋药材的品质。我们认为

有必要将亚麻酸、亚油酸含量指标纳入马齿苋药材的

质量标准中,对保证药材的品质具有重要的意义。
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