
性电极法测定含量 o操作简单 o选择性好 o方法不受辅料的影

响 o既可用于原料药 o又可用于制剂的测定 ∀
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毛细管电泳法测定复合维生素 Β片含量

严  健  王小如  张君倩t  叶飞云t  曾海虹t
k厦门 vytssx 厦门大学化学系 ot厦门 vytstu 厦门市药品检验所l

摘要  建立了毛细管电泳测定复合维生素 �片中维生素 �t !维生素 �u !烟酰胺含量的方法 ∀方法 }缓冲液为 s qsu°°²̄r�硼

酸盐溶液 o毛细管电泳柱为 xsΛ° ≅ xs¦° o检测波长为 uss±° ∀结果 }回收率为 |{ qz h ∗ tst qs h o相对标准偏差为 t q{ h ∗ v

qu h ∀结论 }本方法简便 !快速 !可靠 ∀

关键词  毛细管电泳 ~复合维生素 �片 ~维生素 �t ~维生素 �u ~烟酰胺

∆ετερµινατιον οφ Χοµ πουνδ ςιταµιν Β Ταβλετσ βψ Χαπιλλαρψ Ελεχτροπηορεσισ

≠¤±�¬¤±k≠¤± �l o• ¤±ª ÷¬¤²µ∏k • ¤±ª • l o�«¤±ª �∏± ¬́¤±k�«¤±ª �lt o≠¨ ƒ ¬̈¼∏±k ≠¨ ƒlt o�«̈ ±ª �¤¬«²±ª

k�«̈ ±ª �lt( ∆επαρτµεντ οφ Χηε µιστρψ, Ξιαµεν Υνιϖερσιτψ, Ξιαµεν vytssx ;t Ξιαµεν Ινστιτυτε Φορ ∆ρυγ Χοντρολ, Ξιαµεν

vytstu)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : ×² ¶̈·¤¥̄¬¶«¤ ° ·̈«²§©²µ·«̈ ¶¬°∏̄·¤±̈ ²∏¶§̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²©√¬·¤°¬± �t o√¬·¤°¬± �u ¤±§±¬¦²·¬±¤°¬§̈ ¬±

¦²°³²∏±§√¬·¤°¬± �·¤¥̄ ·̈¶¥¼¦¤³¬̄̄¤µ¼ ¨̄ ¦̈·µ²³«²µ̈¶¬¶q ΜΕΤΗΟ∆ : × «̈ ¨̄ ¦̈·µ²³«²µ̈·¬¦° §̈¬∏° º¤¶¦²°³²¶̈§²©s qsu°²̄r�¥²µ¤·̈

¶²̄∏·¬²± q×«̈ ∏±¦²¤·̈§¦¤³¬̄̄¤µ¼ ∏¶̈§ º¤¶xsΛ° ≅ xs¦° q× «̈ §̈·̈¦·¬²± º¤±̈ ¯̈ ±ª·« º¤¶¤·uss±° qΡ ΕΣΥΛΤΣ : × «̈ µ̈¦²√ µ̈¬̈¶µ¤±ª̈ §

©µ²° |{ qz h ·²tst qs h º¬·«µ̈ ¤̄·¬√¨¶·¤±§¤µ§§̈ √¬¤·¬²±¶©µ²° t q{ h ∗ v qx h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ : ×«¬¶° ·̈«²§ º¤¶¶¬°³̄¨oµ¤³¬§¤±§

µ̈ ¬̄¤¥̄¨q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ¦¤³¬̄̄¤µ¼ ¨̄ ¦̈·µ²³«²µ̈¶¬¶o¦²°³²∏±§√¬·¤°¬± �·¤¥̄ ·̈o∂¬·¤°¬± �t o√¬·¤°¬± �u o±¬¦²·¬±¤°¬§̈

  毛细管电泳法k≤∞l是目前迅速发展的新的分离分析技

术 o具有其它已有的分离分析手段无法比拟的优势 ∀复合维

生素 �片是维生素类药 ∀用于营养不良 !厌食 !脚气病 !癞皮

病及因缺乏维生素所致的各种疾患的辅助治疗 ∀其质量标

准含量测定方法十分繁琐 o操作复杂 ∀我们应用 ≤∞测定复

合维生素 �片含量 o其消耗样品少 o分离效果好 o分析周期

短 o具有较好的回收率 ∀

1  仪器与试药

美国惠谱 �°v⁄≤∞高效毛细管电泳仪

维生素 �t !维生素 �u !烟酰胺对照品的含量分别为

|| qx h o|| qv h o|| q{ h o其它辅料均为药用规格 ∀复合维生

素 �片k市售l o所用试剂均为分析纯 ∀

2  实验条件

毛细管 }xsΛ° ≅ xs¦° ~电压 }u{�∂ ~毛细管温度 }vs ε ~

检测器 }实时 � ∂ r∂�≥ 二极管阵列检测器 ~检测波长 }

uss±° ~光 源 }氘 灯 ∀ 进 样 方 式 }xs¥¤µ~迁 移 缓 冲 液 }

s qsu°°²̄r�硼酸盐溶液 ∀

3  工作溶液配制

3 q1  对照品溶液  分别取维生素 �t 约 txs°ªo维生素 �u

约 zx°ªo烟酰胺约 xss°ªo置 uxs °̄ 量瓶 o精密称定 o加

s qx h醋酸溶解 o稀释 !定容 ∀分别精密吸取 u !w !y !{ !ts °̄ o

用 s qx h醋酸稀释至 ts °̄ 成对照品溶液 ∀

3 q2  回收率试验溶液  分别取维生素 �t约 zx°ªo维生素

�u约 vz qx°ªo烟酸胺约 uxs°ªo置 uxs °̄ 量瓶 o精密称定 o按

处方比例加入其余成分及辅料 o用 s qx h醋酸溶解 o稀释 !定

容 ∀滤过 o取续滤液作为回收率试验溶液 ∀

3 q3  样品溶液  取复合维生素 �片 us片 o研磨 o取约相当

u qx片重的细粉k约相当于维生素 �t z qx°ªl置 ux °̄ 量瓶 o精

密称定 o用 s qx h醋酸溶解 o稀释 !定容 ∀滤过 o取续滤液作为

样品溶液 ∀

4  工作曲线测定

分别取 v qt对照品溶液 o按上述实验条件进行分析 o谱
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图见图 t o测定维生素 �t !维生素 �u !烟酰胺的工作曲线 ∀

结果如下 }

维生素 �t ≤kΛªr°̄ l � x q{tzw� p wu qvvuz  ρ � s q|||y

 ν � x  s qtu ∗ s qy°ªr°�

维生素 �u ≤kΛªr°̄ l � t qxytv� p tt qxzzs  ρ � s q|||{

 ν � x  s qsy ∗ s qv°ªr°�

烟酰胺 ≤kΛªr °̄ l � t qt{s{� p ust q{u{u  ρ� s q|||x  

ν � x  s qw ∗ u°ªr°�

5  回收率试验

取 v qu回收率试验溶液 o按上述实验条件测定 o计算维

生素 �t !维生素 �u !烟酰胺的回收率 o结果见表 t ∀

表 1  回收率试验结果

成  分 平均回收率k h l � ≥⁄k h l  ν � x

维生素 �t || qs v qu  

维生素 �u tst qs v qs  

烟酰胺 |{ qz t q{  

6  样品测定

取 v qv样品溶液 o按上述实验条件测定复合维生素 �片

含量 o同时与标准收载方法比较 o结果见表 u ∀

表 2  样品测定结果

维生素 �t 维生素 �u 烟酰胺

≤∞ 重量法 ≤∞ 紫外法 ≤∞ 容量法

|t qv h |x qz h tsu qu h || qy h |v qw h |y q| h

|t q| h |{ qx h tst qt h || qx h |w q{ h |y q| h

7  结果与讨论

高效毛细管电泳法测定复合维生素 �片含量 o其分离效

果好 o三个主成分的分离度均达数十万的理论塔板数 o各成

分间均达基线分离 ∀分析周期短 o一个样品的全分析过程仅

需十分钟 ∀消耗样品少 o样品进样量极微k仅数纳升l试剂消

耗成本远低于 �°�≤ ∀样品的前处理简单 o对仪器损害 !污染

小 ∀

我们曾比较了不同 ³� 值硼酸 !磷酸的迁移缓冲液 o结果

s qsu°°²̄r�硼酸缓冲液的分离效果及重现性较好 ∀

收稿日期 }t||| p sw p ty

多穗金粟兰挥发油成分的 ΓΧ/ ΜΣ分析

喻庆禄  晏天宝t  罗永明u
k南昌 vvsssv南昌市药品检验所 ~t广昌 vww|ss江西省广昌县人民医院药剂科 ~u南昌 vvsssy江西中医学

院药学系l

  多穗金粟兰为金粟兰科植物 ≤«̄²µ¤±·«∏¶ °∏̄·¬¶·¤¦«¼¶

° ¬̈o又名四大天王 !四块瓦 !四叶细辛 o是中药及己的一种 ∀

全草入药 o性味苦辛 o微温 o有小毒 ∀具活血散瘀 !祛风解毒

的功效 o民间广泛用于治疗跌打骨折 o腰腿痛 o感冒 o白带 o疔

肿 o皮肤瘙痒等病症≈t  ∀为了探讨化学成分与疗效之间的关

系 o我们采用 �≤r � ≥r⁄≥联用技术对多穗金粟兰挥发油成

分进行了分析研究 o首次分离鉴定了 vz种化学成分 ∀

1  实验材料与仪器

多穗金粟兰采自井冈山自然保护区 o经鉴定为多穗金粟

兰 ≤«̄²µ¤±·«∏¶°∏̄·¬¶·¤¦«¼¶° ¬̈的全草 ∀

美国 �°xz|s�气相色谱仪与英国 ∂ �zszs∞2�ƒ 中分辨

双聚焦式质谱仪联用 o中国科学院科学仪器厂 �≠�≠ �≤2

� ≥2⁄≥数据系统 ∀色谱条件 }� ∂2tzst 弹性石英毛细管柱

ks qvu°° ≅ vs°l ∀初始温度 xs ε o终止温度 u{s ε o升温速

率 { ε r°¬± o气化室温度 u|s ε ∀载气 }�¨质谱条件 }分辨率

tsss o加速电压 y®∂ o∞�离子源 o电子能量 zs ∂̈ o离子源温度

uss ε o扫描范围 wx ∗ {ss¤°∏∀

2  方法与结果

将多穗金粟兰药材 xssª粉碎成粗粉 o进行水蒸气蒸馏 o

收集馏出液约 usss °̄ o将馏出液用乙醚萃取 v次 o萃取液经

水洗后用无水硫酸钠干燥 o滤过后回收乙醚得挥发油 s qv °̄ o

得率为 s qsy h ∀将挥发油进行 �≤2 � ≥2⁄≥联用分析 o分离得

到 xt个峰 o各峰所得质谱图经计算机检索和人工解析及对

照标准图谱≈u ov  o共鉴定了 vz个化合物 o见表 ∀

表  多穗金粟兰挥发油成分

峰号 化学成分名
分  子

离子峰

含量

k h l

t 乙苯 ·̈«¼̄ ¥̈ ½̈ ±̈ tsy s qu

u Α2蒎烯 Α2³¬±̈ ±̈ tvy t q{

v 苯甲醛 ¥̈ ±½¤̄§̈ «¼§̈ tsy t qv

w 莰烯 ¦¤°³«̈ ±̈ tvy s q|

x 异松油烯 ·̈µ³¬±²̄ ±̈̈ tvy u qt

y Β2月桂烯 Β2°¼µ¦̈±̈ tvy t qu

z u2庚酮 u2«̈ ³·¤±²±̈ ttw t qs

{ 柠檬烯 ¬̄±²±̈ ±̈ tvy v qv

| 罗勒烯 ²¦¬° ±̈̈ tvy s qy

ts 榄香烯 ¨̄¨° ±̈̈ usw t qz

tt 蒈烯 ¦¤µ̈±̈ tvy s qx

tu 香橙烯 ¤µ²°¤§̈ ±§µ̈±̈ usw v qt

tv 乙酸冰片酯 ¥²µ±¼̄ ¤¦̈·¤·̈ t|y u q{

tw 古巴烯 ¦²³¤̈ ±̈ usw u qs

tx Α2杜松烯 Α2¦¤§¬±̈ ±̈ usw t qx

ty Α2愈创木烯 Α2ª∏¤¬̈±̈ usw u q|

tz Β2丁香烯 Β2¦¤µ¼²³«¼̄¯̈ ±̈ usw t q|

t{ ∆2杜松烯 ∆2¦¤§¬±̈ ±̈ usw u qy

t| 广藿香烯 ³¤·¦«²∏̄ ±̈̈ usw s qw

us Β2芹子烯 Β2¶̈ ¬̄±̈ ±̈ usw u qu

ut 石竹烯 Α2¦¤µ¼²³«¼̄¯̈ ±̈ usw t qy

uu 香叶醇 ª̈ µ¤±¬²̄ txw v q{
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