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° ≤测定葶苈降血脂胶囊中熊果酸的含量
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摘要 目的  建立高效液相色谱法测定葶苈降血脂胶囊中熊果酸的含量 ∀方法  采用 ⁄ ⁄≥色谱柱 流动相为乙腈 2

甲醇 2水 Β Β 每 加乙酸铵 检测波长为 ∀结果  熊果酸进样量在 ∗ Λ 内与峰面积积

分值呈良好的线性关系 ρ 平均加样回收率为 ≥⁄ ν ∀结论  方法简便 !准确 可作为该制

剂的质量控制方法 ∀

关键词 熊果酸 葶苈降血脂胶囊 高效液相色谱法
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∆ετερµ ινατιον οφ Υρσολιχ Αχιδ ιν Τινγλι ϑιανγξυεζηιΧαπσυλεσβψ ΗΠΛΧ

• • 2 ∏2 • ≠ 2 (ϑιλιν Προϖινχε Αχαδεµ ψ οφ Τραδιτιοναλ Χηινεσε Μεδιχινε ανδ

Ματερια Μεδιχα, Χηανγχηυν , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ° ≤ ∏ × ¬∏ ∏

ΜΕΤΗΟ∆ Σ × ⁄ ⁄≥ ∏ ∏ 2 2 Β

Β ∏ # × √ Ρ ΕΣΥΛΤΣ × ∏

∗ Λ ∏ × √ √

≥⁄ ν ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × √ ∏ ∏ ∏

∏ × ¬∏ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ∏ × ¬∏ ∏ ° ≤

  葶苈降血脂胶囊是由葶苈子 !山楂 !茵陈 !黄芩等 味中

药组成的复方制剂 ∀具有宣通导滞 通络散结 消痰渗湿 ∀

用于痰湿证引起的眩晕 !四肢沉重 !神疲少气 !肢麻 !胸闷 !舌

苔黄腻或白腻等症 临床见于高脂血症 ∀熊果酸是山楂的活

性成分 具有降血脂和抗氧化作用 ≈ ∀原标准采用薄层扫描

法测定熊果酸的含量 误差大 !重复性差 且未将熊果酸和齐

墩果酸分离 实际上测定的是两者的总含量 ∀为了更好地控

制制剂质量 本实验建立高效液相色谱法测定葶苈降血脂胶

囊中熊果酸的含量 选择优化了提取方法和色谱条件 为该

制剂的质量控制提供科学依据 ∀

1  仪器与试药

日本岛津 ≤ 2 ×√ 溶剂输液泵 ≤ 2 √ 紫外检测

器 日本岛津 ∂ 紫外分光光度计 德国赛多利斯

° ⁄分析天平 ∀色谱柱 ⁄ ⁄≥ ≅

Λ 北京迪科马科学仪器有限公司 ⁄≥

≅ Λ 大连依利特科学仪器有限公司

×≥ ⁄≥2 × ≅ Λ 日本东 2株氏

会社 ∀熊果酸对照品 批号 2 中国药品生物制

品检定所提供 ∀葶苈降血脂胶囊 通化金汇药业股份有限公

司提供 ∀乙腈 !甲醇为色谱纯 美国 ƒ ≥ ∞ 公司 水为重蒸

水 其他试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

⁄ ⁄≥色谱柱 ≅ Λ 流动

相 乙腈 2甲醇 2水 Β Β 每 加乙酸铵 检

测波长 流速 # ∀

2 2  对照品溶液的制备

精密称取熊果酸对照品适量 加甲醇制成每 含

Λ 的溶液 即得 ∀

2 3  供试品溶液的制备

取葶苈降血脂胶囊内容物 混匀 取约 精密称

定 置索氏提取器中 加乙醚适量 加热回流 提取液挥

干 残渣用石油醚 ∗ ε 浸泡 次 每次 浸泡约

倾去石油醚 ∗ ε 液 残渣加甲醇溶解 滤过

转移至 量瓶中 加甲醇至刻度 摇匀 即得 ∀

2 4  阴性对照溶液的制备

按处方制法制备缺山楂药材的阴性对照样品 按供试品

溶液的制备方法制成阴性对照溶液 ∀

2 5  专属性试验

分别精密吸取供试品溶液 !对照品溶液和阴性对照溶液

各 Λ 按上述色谱条件进样 结果供试品色谱中 在与熊

果酸对照品色谱相同的保留时间处有色谱峰 与其他组分能
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基本达到基线分离 阴性对照色谱中 在与熊果酸对

照品色谱峰相同的保留时间处无色谱峰 见图 ∀

图 1  熊果酸对照品 !葶苈降血脂胶囊 !阴性对照

≤ 和溶剂 ⁄ ° ≤色谱图

熊果酸

Φιγ 1  ° ≤ ≤ ∏ ∏

× ¬∏ ∏ √ ≤

√ ⁄

∏

2 6  线性关系考察

精密称取熊果酸对照品适量 加甲醇制成每 含

Λ 的溶液 精密吸取 分别置

量瓶中 加甲醇至刻度 摇匀 ∀分别精密吸取各 Λ 按上

述色谱条件进样 测定峰面积积分值 ∀以峰面积积分值为纵

坐标 熊果酸对照品进样量为横坐标绘制标准曲线 得回归

方程 ≠ ÷ ρ 结果表明熊果酸

进样量在 ∗ Λ 内与峰面积积分值呈良好的线性

关系 ∀

2 7  稳定性试验

精密吸取同一葶苈降血脂胶囊供试品溶液 分别在

按上述色谱条件进样 Λ 测定熊果酸峰面积积

分值 计算得其 ≥⁄为 表明供试品溶液在 内基

本稳定 ∀

2 8  重复进样精密度试验

精密吸取同一葶苈降血脂胶囊供试品溶液 Λ 按上

述色谱条件连续进样 次 测定熊果酸峰面积积分值 计算

得其 ≥⁄为 ∀

2 9  重复性试验

取同一批号葶苈降血脂胶囊 批号 份 按

样品测定方法进行测定 计算得熊果酸的平均含量为

Λ # ≥⁄为 ∀

图 2  熊果酸紫外吸收图谱

Φιγ 2  ∂ ∏ ∏

2 10  回收率试验

取同一批号葶苈降血脂胶囊 批号 份 每

份 精密加入熊果酸对照品溶液 挥干溶剂 按样

品测定方法进行测定 计算得熊果酸的平均回收率为

≥⁄为 ∀

2 11  样品测定

取 个批号葶苈降血脂胶囊 制备供试品溶液 精密吸

取供试品溶液和对照品溶液各 Λ 按上述色谱条件进样

测定 外标一点法计算熊果酸的含量 结果见表 ∀

表 1  葶苈降血脂胶囊中熊果酸含量测定结果

Ταβ 1  ⁄ ∏ ∏ ×

¬∏ ∏

批  号 熊果酸含量 Λ #粒 批  号 熊果酸含量 Λ #粒

3  讨论

3 1  熊果酸属于三萜酸 在天然植物中与齐墩果酸共存 为
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一对同分异构体 结构极为相似 极性差异极小 ∀含量测定

方法主要有薄层扫描法 ≈ 和高效液相色谱法 ≈ 2 薄层扫描

法经硫酸显色后进行定量 但熊果酸和齐墩果酸在薄层板上

不易分离 实际上测定的是二者的总含量 且操作繁琐 重复

性差 ∀采用本实验中的高效液相色谱法成功地分离熊果酸

和齐墩果酸 由于葶苈降血脂胶囊中齐墩果酸的含量低 故

仅以熊果酸为指标进行含量测定 ∀

3 2  测定波长的选择

取熊果酸对照品溶液 在 ∗ 波长范围内进行

扫描 结果在 波长处有最大吸收 在此波长处测定流

动相基线噪音大 ∀为减少流动相基线噪音 文献采用
≈ ≈ ≈ 作为检测波长 经多次试验结果

表明 基线噪音小 故选择 作为熊果酸的测定

波长 ∀

3 3  流动相和色谱柱的选择

试验比较了流动相乙腈 2甲醇 2水 Β Β 每

加乙酸铵 !甲醇 2水 2冰醋酸 2三乙胺 Β Β Β

!乙腈 2 磷酸溶液 Β 结果表明以乙腈 2甲醇 2

水作为流动相可使熊果酸和齐墩果酸基本达到基线分离 ∀

试验比较了色谱柱 ⁄ ⁄≥! ⁄≥! ×≥

⁄≥2 × 的分离效果 结果表明对色谱柱有一定的选择性

以 ⁄ ⁄≥色谱柱峰形最佳 分离度好 柱效高 ∀

3 4  提取溶剂的选择

根据熊果酸的性质 在制备供试品溶液的过程中 比较

了采用乙醚 !三氯甲烷 !乙酸乙酯提取 结果表明以乙醚作为

提取溶剂提取效果好 ∀

3 5  采用高效液相色谱法测定葶苈降血脂胶囊中熊果酸的

含量方法可行 线性关系 !稳定性 !精密度 !重复性 !回收率试

验良好 可作为的葶苈降血脂胶囊质量控制方法 ∀

Ρ ΕΦΕΡ ΕΝΧΕΣ

≈1 ≥ ≠ ÷ ετ αλ ∞¬ ∏

≈ ≤ × ⁄ ∏ 中草药 2

≈2 • ÷ • ⁄ ∏

≤ ∏ ° ≈ 黑龙江医药

2

≈3 ⁄ ° ≤ ∂ ƒ ετ αλ ⁄ ∏

≤ ∏ ° ° ≤ ≈ ≤ × ° 中

成药 2

≈4 ÷ ∞ ≠ • ≤ ÷ ∞ ⁄ ∏

≤ ∏ ° ° ≤ 2∞ ≥⁄≈ ≤

× ⁄ ∏ 中草药 2

≈5 ≤ ≤ ∞ ≠ ≠ ∞ ≤ εταλ ⁄

∏ ƒ ∏ ∏ ∏ ∏

∏ ° ≤ ≈ ≤ ° 中国医药工业杂志

2

≈6 ≠ ≥ ∞ ≠ ≥ ≠ ≥ ετ αλ ° ≤

∏ ≥ ≈ ≤ °
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小波变换方法测定复方苯甲酸酊的含量

项迎春 祁建伟 浙江医院 杭州

摘要 目的  测定苯甲酸和水杨酸的含量 ∀方法  采用最大吸收波长法测定水杨酸的含量 ∀用紫外分光光度法测定苯甲酸

的对照液和混合液的吸收光谱 并对紫外吸收光谱进行连续小波变换 提取只与苯甲酸有关的特征小波系数的方法测定苯甲

酸的含量 ∀结果  水杨酸的线性范围为 ∗ Λ # ρ 苯甲酸的线性范围 ∗ Λ # ρ ∀

水杨酸 !苯甲酸的平均回收率和 ≥⁄分别为 ∀结论  本法与传统方法相比 要求条件较低

不需要物理化学分离 分析速度快 精确度较高 适用于该制剂的含量测定 ∀

关键词 小波变换 苯甲酸 水杨酸 含量测定
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∆ετερµ ινατιον οφ Χοµ πουνδ Βενζοιχ Αχιδ Τινχτυρε βψ Ω αϖελετ Τρανσφορµ

÷ ≠ 2 ∏ ± 2 (Ζηεϕιανγ Ηοσπιταλ, Ηανγζηου , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ∏ ∏ ΜΕΤΗΟ∆ Σ  

¬ √ ∏ × ∏
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