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毛细管区带电泳法测定积雪草配方颗粒中积雪草苷的含量
D eterm ina tion of a sia ticoside in form ula particles of Cen tella as ia tica by cap illary zone electrophoresis

谷　莉, 黄　晟, 娄子洋, 赵　亮, 柴逸峰3

(第二军医大学药学院药物分析学教研室, 上海 200433)

[摘要 ]　目的: 建立测定积雪草配方颗粒中积雪草苷含量的毛细管区带电泳法 (CZE)。方法: 积雪草配方颗粒用甲醇超声提

取, 用未涂渍熔融石英毛细管 (内径 75 Λm , 长度 48. 5 cm , 有效长度 40 cm ) , 以 25 mmo l·L - 1硼砂溶液 (含 50% 甲醇)为背景

电解质溶液 (pH 9. 1) , 运行电压 27 kV , 温度 23℃, 压力进样 5 kPa×5 s, 检测波长为 206 nm。结果: 在 11 m in 内积雪草苷与

内标及其他成分能达到基线分离, 最低检测限 0. 010 3 m g·m l- 1, 积雪草苷在 0. 048 6～ 0. 173 5 m g·m l- 1范围内呈良好的线

性关系 (r= 0. 999 8) , 加样回收率为 (97. 6±2. 6) % , 低、中、高 3 种浓度的日内和日间的精密度结果分别为 3. 5%、2. 1%、

2. 6% 和 4. 1%、2. 8%、3. 7% , 3 个批号的样品中积雪草苷的含量分别为 (0. 39±0. 01) %、(1. 17±0. 02) %、(1. 74±0. 04) %。

结论: 毛细管电泳法测定结果准确可靠, 方法简便、快速、环保, 可用于样品中积雪草苷的含量测定。
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〔1 〕　积雪草为伞形科植物 Cen tella asia tica (L. ) U rban 的

干燥全草, 有促进伤口愈合、抗抑郁症等多种药理作用[1, 2 ]。

积雪草主要含积雪草苷、羟基积雪草苷等三萜类化合物, 其

公认的活性和特征成分是积雪草苷, 目前主要用 H PL C 法

测定其含量[3, 4 ] , 但样品处理过程较复杂, 测试时间长, 成本

较高。本研究试用毛细管区带电泳法 (cap illary zone elec2
t ropho resis, CZE)测定中药积雪草配方颗粒中积雪草苷的含

量。

1　材料和方法

1. 1　仪器和试剂　A gilen t3D 毛细管电泳仪。未涂渍熔融石

英毛细管 48. 5 cm ×75 Λm (内径) , 有效长度 40 cm , 河北永

年光纤厂生产。积雪草苷对照品由中国药品生物制品检定所

提供 (纯度 95% ) , 积雪草配方颗粒由江阴天江药业有限公

司生产提供, 批号为 990316、0104048、0208107, 每袋相当于

饮片 15 g。硼砂为分析纯, 上海云岭化工厂。甲醇为分析纯,

中国医药 (集团)上海化学试剂公司。

1. 2　电泳条件　分离电压 27 kV ; 检测波长 206 nm ; 温度

23℃。压力进样 5 kPa, 进样时间 5 s; 25 mmo l·L - 1硼砂的

50% 甲醇溶液为运行背景电解质溶液 (pH 9. 1)。每次进样前

用 0. 1 mo l·L - 1 N aOH 和缓冲液各冲洗 4 m in, 运行时间为

15 m in。

1. 3　标准曲线的建立　精密称定积雪草苷对照品 6. 94

m g, 加甲醇溶解稀释并定容至 10 m l, 摇匀, 置 4℃冰箱中贮

存。精密称取内标替加色罗 ( tegaserod, 商品名 Zelm ac, 为 52
H T 4 受体激动剂, 纯度> 99. 0% ) 28. 12 m g, 加甲醇溶解稀释

并定容至 100 m l, 摇匀, 置 4℃冰箱中贮存。取积雪草苷对照

品储备液, 分别精密量取 0. 7、1. 0、1. 4、2. 0、2. 5 m l, 分别加

入内标 0. 1 m l 混匀, 加入甲醇溶解稀释并定容至 10 m l, 稀

释成浓度为 0. 048 6、0. 069 4、0. 097 2、0. 138 8、0. 173 5

m g·m l- 1的对照品溶液, 按 1. 2 节所述条件进行测定。

1. 4　样品测定　取样品 0. 1 g, 精密称定, 加甲醇适量, 超声

提取 1 h, 加甲醇定容至 10 m l; 取上清液适量, 置离心管中

3 000 röm in 离心 10 m in, 取上清液 1 m l, 加内标 0. 1 m l, 混

匀, 按 1. 2 节所述条件进行测定。

2　结果和讨论

2. 1　线性关系与线性范围　以对照品同内标峰面积之比为

纵坐标 (Y ) , 对照品溶液的浓度为横坐标 (X ) , 得回归方程

Y = 0. 008 7X - 0. 121 1, r = 0. 999 8 (n = 4) ; 线性范围:

0. 048 6～ 0. 173 5 m g·m l- 1, 表明线性关系良好。

2. 2　方法学考察　配制系列稀释对照品溶液, 按 1. 2 节所

述条件测定, 当 SöN 为 3 时最低检测限为 0. 010 3 m g·

m l- 1。在 1 d 内以及 3 d 内对 0. 048 6、0. 097 2、0. 173 5 m g·

m l- 1的对照品溶液分别进行 3 次测定, 低、中、高 3 种浓度的

日内和日间的精密度结果分别为 3. 5%、2. 1%、2. 6% 和

411%、2. 8%、3. 7% (n= 3)。取已知含量样品 0. 1 g, 准确加

入积雪草苷对照品溶液 (0. 694 m g·m l- 1) 1. 0 m l 按样品测

定条件操作, 计算回收率为 (97. 6±2. 6) %。

2. 3 　样品含量测定　 3 批样品含量分别为 (0. 39±

0. 01) %、(1. 17±0. 02) %、(1. 74±0. 03) % (n= 3)。

2. 4　分离条件的影响与优化　由于硼砂与积雪草苷中多糖

部分的羟基可形成糖2硼酸盐配合物[5 ] , 可以实现选择性分

离, 故采用 CZE 模式。对积雪草苷标准品溶液在 190～ 400

nm 进行紫外扫描, 积雪草苷紫外吸收弱, 在近紫外区有末端

吸收, 其最大吸收峰在 197 nm 处。但检测波长低于 200 nm ,

溶剂本身的吸收以及噪音的影响也会加大, 综合考虑, 以

206 nm 作为检测波长。由于积雪草苷在水中略溶, 在背景电

解质溶液中加入有机溶剂常能改善分离度或分离选择性, 本

文考察了甲醇对分离的影响。当甲醇的浓度< 50% 时, 积雪

·697·
第 二 军 医 大 学 学 报
A cad J Sec M il M ed U niv

　2004 Ju l; 25 (7)

[基金项目 ]　上海市科委科技攻关项目 (01DJ9012).

[作者简介 ]　谷　莉 (19722) , 女 (汉族) , 硕士生.
3 Co rresponding autho r. E2m ail: yfchai@ smm u. edu. cn

© 1994-2007 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net



草苷和内标、其他杂峰分离度不佳, 峰形展宽; 当甲醇的浓度

为 50% 时, 积雪草苷的峰形好; 当甲醇浓度再高时, 保留时

间明显延长。故本文选择 50% 甲醇溶液作为硼砂缓冲液的

溶剂。考察了背景电解质溶液的pH 值 (8. 0～ 9. 3)对分离的

影响。当pH > 9. 1时, 样品与内标的分离度较差; 当pH < 9. 1

时, 所有峰位前移, 分离度变差, 柱效降低。选择 pH 为 9. 1

作为最佳pH 值。温度对迁移的时间不大, 分离电压以 27 kV

为佳。
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·实验研究·
褶合光谱-标准加入法测定复方磺胺甲　唑片剂中 SM Z 和 TM P
D eterm ina tion of sulfam ethoxazole and tr im ethopr im in sulfam ethoxazole tablet by convolution spectrum

standard add ition m ethod

闻　俊, 陆　峰, 殷学平3 (第二军医大学药学院药物分析学教研室, 上海 200433)

[摘要 ]　目的: 探讨褶合光谱2标准加入法测定复方磺胺甲　唑片剂中磺胺甲　唑 (SM Z) 和甲氧苄啶 (TM P) 含量的可操作

性和准确性。方法: 采用 TM P 标准加入法, 用紫外可见分光光度计采集吸收度信息, 通过褶合光谱程序双组分定量分析系统

计算出 SM Z 与 TM P 含量。结果: SM Z、TM P 平均回收率分别为 100. 42%、96. 83% , R SD 值为 0. 37% 和 2. 55%。结论: 对

于处方比例悬殊且紫外光谱吸收强度差异大的双组分药物, 在确定最佳标准加入量后, 采用褶合光谱法可以不经分离同时测

定。
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　　复方磺胺甲　唑是临床常用的抗菌消炎药物, 内含磺胺

甲　唑 (SM Z)和甲氧苄啶 (TM P)两个组分。《中国药典 (2000

版)》[1 ]采用等吸收双波长消去法分别在两种溶剂里测定其

两个组分的含量, 操作较为烦琐。本研究运用褶合光谱法[2, 3 ]

结合标准加入法, 在同一种溶剂中不经分离同时测定 SM Z

和 TM P 的含量, 操作简单, 结果准确。〔1 〕

1　材料和方法

1. 1　仪器和试药　Cary100 紫外可见分光光度计 (V arian

公司) ; 褶合光谱分析系统 (第二军医大学研制) ; SM Z、TM P

对照品 (取自上海新亚闵行药厂) ; 复方磺胺甲　唑片剂 (样

品 1) 由上海利生制药厂生产, 批号: 001252; 自制样品 (样品

2)按处方比例混合原料药配制。所有试剂均为分析纯。

1. 2　溶液配制　精密称定 SM Z 100 m g, TM P 40 m g, 分别

用无水乙醇溶解并定容于 100 m l 容量瓶, 配成对照品贮备

液。精密量取适量对照品贮备液用 0. 1 mo löL N aOH 定容于

50 m l 容量瓶中, 配成对照品液。按 SM Z 与 TM P 的处方比

例配制 5 份不同浓度的模拟样品, 其浓度范围控制在处方比

例的±10% 之内, 并且标准加入 TM P 适量。精密称定 5 片复

方磺胺甲　唑片剂, 研细, 然后精密称取相当于 SM Z 100

m g、TM P 20 m g 的片粉适量, 用无水乙醇溶解并定容于 100

m l 容量瓶, 配成样品贮备液。取出适量样品母液用滤纸过

滤, 精密量取其续滤液 0. 50 m l, 并准确加入 0. 50 m l TM P

对照品贮备液, 用 0. 1 mo löL N aOH 定容于 50 m l 容量瓶, 使

其中 SM Z 为 10 Λgöm l, TM P 为 6 Λgöm l。

1. 3　样品测定　以 0. 1 mo löL N aOH 溶液为空白, 用紫外

可见分光光度计分别采集 230～ 330 nm (间隔 1 nm ) 区间内

的对照品溶液、模拟样品液及样品溶液的吸收度数据, 用褶

合光谱双组分分析系统处理。

2　结　果

2. 1　模拟样品回收率　褶合光谱双组分分析系统可根据模

拟样品回收率与 R SD 的结果, 自动寻找最佳测试条件为:

SM Z, N = 22, J = 1,W m = 251; TM P, N = 25, J = 4,W m = 241

(N 为褶合的点数, J 为褶合的阶数,W m 为平均波长)。

2. 2　样品测定　样品 1 中 SM Z 和 TM P 含量分别为标示量

的 100. 42% 和 96. 83% ; R SD 分别为 0. 37% 和 2. 55% (n =

9)。样品 2 中的 SM Z 和 TM P 含量分别为标示量的102. 02%
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