
从 ∗ 取同一供试品溶液 按以上色谱条件 每间隔

一定时间进样 针 测定峰面积 结果 ≥⁄为 ν

说明样品放置 稳定 ∀

2 10  回收率试验

精密称取已知含量的松橄榄胶囊 各精密加入尿苷对照

品适量 按供试品溶液制备法制备 依法测定并计算 结果显

示平均回收率为 ≥⁄ ∀结果见下表 ∀

表 1  回收率试验结果

Ταβ 1  ∏ √ ¬

编号
样品中含量 加入量 测得量 回收率 平均回收率 ≥⁄

2 11  样品测定

按拟定方法测定三批样品 结果见表 ∀

3  讨论

3 1  提取溶剂的选择

根据尿苷的溶解性 本实验分别考察了 甲醇 !水及

表 2  样品测定

Ταβ 2  ∏

批号 尿苷含量 粒 ≥⁄

乙醇 种提取溶剂 ∀经试验比较 甲醇和水两种溶

剂所提取的含量较高 而以 甲醇为溶剂可方便过滤 故

选择 甲醇作为提取溶剂 ∀

3 2  提取方法的选择

本实验比较了超声提取和加热回流两种方法 时间分别

为 提取溶剂为 结果用 甲醇

回流 提取已较完全 故选择此为最佳提取方法 ∀

3 3  色谱条件和系统适应性试验

色谱柱比较了 ⁄ √ ≤ 和 ⁄ ≤ 柱 均可得到较

好的分离 流动相用 磷酸二氢钾溶液即可 尿苷出

峰后 仍有较大色谱峰 故出峰后可用甲醇 2 磷

酸二氢钾溶液 Β 洗脱除去杂质 ∀

3 4  对照品选择

松橄榄胶囊为隐孔菌发酵物经加工而成的单味制剂 ∀

据报道 隐孔菌发酵物还含有多糖 !隐孔酸等成分 但均未找

到合适的对照品 故选择尿苷进行含量测定研究 ∀
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高效液相色谱法测定石榴皮中没食子酸的含量

陈威 来谊 沈利君 杭州市萧山区第一人民医院药剂科 杭州

摘要 目的  测定石榴皮中没食子酸的含量 ∀方法  采用高效液相色谱法 ¬2≤ 色谱柱 流动相水 2二甲基甲酰胺 2冰醋酸

2 2 检测波长 流速 # 柱温为室温 ∀结果  在 ∗ Λ # 范围内 没食子酸峰

面积 Ψ)与其进样量 (Ξ)呈良好的线性关系 (ρ 平均日内 !日间 ≥⁄为 和 ν 不同浓度的平均回

收率为 ≥⁄ ν ∀结论  该法快速简便 稳定可靠 专属性强 ∀
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表 1  样品回收率试验结果

Ταβ 1  √

样品中没食

子酸的量

加入没食子

酸的量

实测没食子

酸的量 ≤

回收率

≤ 2

  取石榴皮粉末 过三号筛 约 精密称定 置于圆底

烧瓶中 加水 加热回流 放冷 滤过 滤液置

量瓶中 加冰醋酸 加水至刻度 摇匀 用微孔滤膜

Λ 滤过 取续滤液 ∀按拟定的色谱条件 精密吸取对照品

溶液及样品溶液各 Λ 注入高效液相色谱仪 记录色谱

图 按峰面积值外标法计算含量 ∀测定样品 批 每批 份

结果见表 ∀

表 2  石榴皮中没食子酸的含量测定结果 ν

Ταβ 2  ≤ ν

批号 没食子酸的含量 ≥⁄

3  讨论

3 1  检测波长的选择 称取没食子酸约 置 量

瓶中 加流动相溶解并稀释至刻度 摇匀 用 × ) 型紫

外可见分光光度计在 ∗ 处扫描 选择测定波长为

∀

3 2  没食子酸可溶于水 !甲醇 !乙醇等极性溶剂 本实验选

用水回流提取 并通过回流 发现 与 的结果几

乎一致 说明回流 即可提取完全 ∀

3 3  曾尝试采用甲醇 2 磷酸 Β 甲醇 2 冰醋酸

Β 乙腈 2 磷酸 Β 水 2四氢呋喃 2冰醋酸 2甲醇

Β Β Β等溶剂系统作流动相 发现其效果均不理想

经摸索筛选采用本实验所用色谱条件为最佳 没食子酸与其

他组分色谱峰得到较好分离 ∀

3 4  王克英 ≈ 报道 批不同产地的石榴皮的没食子酸的

含量最高为 最低为 与本实验中同一产地陕

西的含量为 ∀他们采用的是酸水解后进行的测定 而

且还经过萃取的过程 而本实验采用直接用水提取测定其游

离的没食子酸 没食子酸的含量应该比文献 ≈ 要准确 ∀至于

有文献报道的石榴皮中没食子酸的含量为 的 那是

年 ∞ ∏ ƒ 分析了新鲜石榴果皮的成分石榴皮

含鞣质 ∗ 蜡 树脂 甘露醇

糖 树胶 菊粉 黏质 没食子酸

以及苹果酸 !果胶 !草酸钙 !异槲皮甙和石榴皮碱等 ∀我

们认为可能是也采用的是水解的方法或者未采用高效液相

色谱法为检测方法 ∀因此 本实验采用的方法对于测定石榴

皮中游离没食子酸的方法是可靠的 ∀
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