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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 ⁄¬¤°²±¶¬̄ �⁄≥色谱柱 ~流动相为乙腈 2

甲醇 2水 kyxΒtsΒuxo每 tss °�加乙酸铵 sqx ªl~检测波长为 uus ±°∀结果  熊果酸进样量在 tqx|u ∗ zq|ys Λª内与峰面积积

分值呈良好的线性关系 kρ� sq||| |l~平均加样回收率为 ||q{sh k� ≥⁄ � tq{|h oν � yl∀结论  方法简便 !准确 o可作为该制

剂的质量控制方法 ∀
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  葶苈降血脂胶囊是由葶苈子 !山楂 !茵陈 !黄芩等 z味中

药组成的复方制剂 ∀具有宣通导滞 o通络散结 o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 o临床见于高脂血症 ∀熊果酸是山楂的活

性成分 o具有降血脂和抗氧化作用 ≈t  ∀原标准采用薄层扫描

法测定熊果酸的含量 o误差大 !重复性差 o且未将熊果酸和齐

墩果酸分离 o实际上测定的是两者的总含量 ∀为了更好地控

制制剂质量 o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 o选择优化了提取方法和色谱条件 o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 �≤ 2ts�×√³溶剂输液泵 o�≤ 2ts�√³紫外检测

器 ~日本岛津 uxxs�∂ 紫外分光光度计 ~德国赛多利斯

�°utt⁄分析天平 ∀色谱柱 ⁄¬¤°²±¶¬̄ �⁄≥kuxs °° ≅ wqy

°°ox Λ°lo北京迪科马科学仪器有限公司 ~� ¼³̈ µ¶¬̄ �⁄≥

kuxs °° ≅ wqy °°ox Λ°lo大连依利特科学仪器有限公司 ~

×≥�ª̈ ¯�⁄≥2{s×� kuxs °° ≅ wqy °°ox Λ°lo日本东 2株氏

会社 ∀熊果酸对照品 o批号 }ttszwu2ussxtyo中国药品生物制

品检定所提供 ∀葶苈降血脂胶囊 o通化金汇药业股份有限公

司提供 ∀乙腈 !甲醇为色谱纯 o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

2q1  色谱条件

⁄¬¤°²±¶¬̄ �⁄≥色谱柱 kuxs °° ≅ wqy °°ox Λ°l~流动

相 }乙腈 2甲醇 2水 kyxΒtsΒuxo每 tss °�加乙酸铵 sqx ªl~检

测波长 }uus ±°~流速 }sqz °�# °¬±
pt ∀

2q2  对照品溶液的制备

精密称取熊果酸对照品适量 o加甲醇制成每 t °�含

tx|qu Λª的溶液 o即得 ∀

2q3  供试品溶液的制备

取葶苈降血脂胶囊内容物 { ªo混匀 o取约 x ªo精密称

定 o置索氏提取器中 o加乙醚适量 o加热回流 w «o提取液挥

干 o残渣用石油醚 kvs ∗ ys ε l浸泡 v次 o每次 vs °�k浸泡约

vs °¬±lo倾去石油醚 kvs ∗ ys ε l液 o残渣加甲醇溶解 o滤过 o

转移至 x °�量瓶中 o加甲醇至刻度 o摇匀 o即得 ∀

2q4  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 o按供试品

溶液的制备方法制成阴性对照溶液 ∀

2q5  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 us Λ�o按上述色谱条件进样 o结果供试品色谱中 o在与熊

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

照品色谱峰相同的保留时间处无色谱峰 o见图 t∀

图 1  熊果酸对照品 k� l!葶苈降血脂胶囊 k�l!阴性对照

k≤l和溶剂 k⁄l�°�≤色谱图

t p熊果酸

Φιγ 1  � °�≤ ≤«µ²°¤·²ªµ¤°¶²©∏µ¶²̄¬¦¤¦¬§µ̈©̈µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈

k�lo×¬±ª̄¬�¬¤±ª¬∏̈ ½«¬¦¤³¶∏̄ ¶̈k�lo ± ª̈¤·¬√¨¶¤°³̄ k̈≤ lo¤±§

¶²̄√ ±̈·k⁄l

t p ∏µ¶²̄¬¦¤¦¬§

2q6  线性关系考察

精密称取熊果酸对照品适量 o加甲醇制成每 t °�含 z|y

Λª的溶液 o精密吸取 squosqwosqyosq{otqs °�o分别置 u °�

量瓶中 o加甲醇至刻度 o摇匀 ∀分别精密吸取各 us Λ�按上

述色谱条件进样 o测定峰面积积分值 ∀以峰面积积分值为纵

坐标 o熊果酸对照品进样量为横坐标绘制标准曲线 o得回归

方程 ≠ � {t yt|q|÷ p x uwwq|oρ� sq||| |o结果表明熊果酸

进样量在 tqx|u ∗ zq|ys Λª内与峰面积积分值呈良好的线性

关系 ∀

2q7  稳定性试验

精密吸取同一葶苈降血脂胶囊供试品溶液 o分别在 sowo

{ouwovs «按上述色谱条件进样 us Λ�o测定熊果酸峰面积积

分值 o计算得其 � ≥⁄为 tqwyh o表明供试品溶液在 vs «内基

本稳定 ∀

2q8  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 us Λ�o按上

述色谱条件连续进样 y次 o测定熊果酸峰面积积分值 o计算

得其 � ≥⁄为 tq|{h ∀

2q9  重复性试验

取同一批号葶苈降血脂胶囊 k批号 }ussxswstly份 o按

样品测定方法进行测定 o计算得熊果酸的平均含量为 tzyqts

Λª# ª
pt
o� ≥⁄为 uqwwh ∀

图 2  熊果酸紫外吸收图谱

Φιγ 2  �∂ ¤¥¶²µ³·¬²± ¶³̈ ¦·µ∏° ²©∏µ¶²̄¬¦¤¦¬§

2q10  回收率试验

取同一批号葶苈降血脂胶囊 k批号 }ussxswstly份 o每

份 uqx ªo精密加入熊果酸对照品溶液 v °�o挥干溶剂 o按样

品测定方法进行测定 o计算得熊果酸的平均回收率为

||q{sh o� ≥⁄为 tq{|h ∀

2q11  样品测定

取 ts个批号葶苈降血脂胶囊 o制备供试品溶液 o精密吸

取供试品溶液和对照品溶液各 us Λ�o按上述色谱条件进样

测定 o外标一点法计算熊果酸的含量 o结果见表 t∀

表 1  葶苈降血脂胶囊中熊果酸含量测定结果

Ταβ 1  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶ ²© ∏µ¶²̄¬¦ ¤¦¬§ ¬± ×¬±ª̄¬

�¬¤±ª¬∏̈ ½«¬¦¤³¶∏̄ ¶̈

批  号 熊果酸含量 rΛª#粒 p t 批  号 熊果酸含量 rΛª#粒 p t

ussxstst xvqt| xtq{s ussxs{st yxqsy yvq{s

ussxsust ztq{t zuqtu ussxttst xuqvs xuqyv

ussxsvst w{q|w w{qx{ ussysvst zvqxs zvqxw

ussxsyst w{qu| w{qxv ussyswst ztq{s ztqxw

ussxszst w{qvu w{qsv ussys|st wyq|w wyqw{

3  讨论

3q1  熊果酸属于三萜酸 o在天然植物中与齐墩果酸共存 o为
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一对同分异构体 o结构极为相似 o极性差异极小 ∀含量测定

方法主要有薄层扫描法 ≈u 和高效液相色谱法 ≈v2w 
o薄层扫描

法经硫酸显色后进行定量 o但熊果酸和齐墩果酸在薄层板上

不易分离 o实际上测定的是二者的总含量 o且操作繁琐 o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 o由于葶苈降血脂胶囊中齐墩果酸的含量低 o故

仅以熊果酸为指标进行含量测定 ∀

3q2  测定波长的选择

取熊果酸对照品溶液 o在 uss ∗ wss ±°波长范围内进行

扫描 o结果在 us{ ±°波长处有最大吸收 o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 o文献采用 uts

±°
≈v 

outx ±°
≈x 

ouus ±°
≈y 作为检测波长 o经多次试验结果

表明 uus ±°基线噪音小 o故选择 uus ±°作为熊果酸的测定

波长 ∀

3q3  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 kyxΒtsΒuxo每 tss °�

加乙酸铵 sqx ªl!甲醇 2水 2冰醋酸 2三乙胺 k{vΒtzΒsqswΒ

sqsul!乙腈 2squh磷酸溶液 k{sΒuslo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±¶¬̄ �⁄≥! � ¼³̈ µ¶¬̄ �⁄≥! ×≥� ª̈ ¯

�⁄≥2{s×�
的分离效果 o结果表明对色谱柱有一定的选择性 o

以 ⁄¬¤°²±¶¬̄ �⁄≥色谱柱峰形最佳 o分离度好 o柱效高 ∀

3q4  提取溶剂的选择

根据熊果酸的性质 o在制备供试品溶液的过程中 o比较

了采用乙醚 !三氯甲烷 !乙酸乙酯提取 o结果表明以乙醚作为

提取溶剂提取效果好 ∀

3q5  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 o线性关系 !稳定性 !精密度 !重复性 !回收率试

验良好 o可作为的葶苈降血脂胶囊质量控制方法 ∀
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小波变换方法测定复方苯甲酸酊的含量
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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 o并对紫外吸收光谱进行连续小波变换 o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 x ∗ vs Λª# °�
pt
kρ� sq||| {lo苯甲酸的线性范围 ts ∗ ys Λª# °�

pt
kρ� sq||| |l∀

水杨酸 !苯甲酸的平均回收率和 � ≥⁄分别为 ||qvyh otqsuh ~||qs|h otqyzh ∀结论  本法与传统方法相比 o要求条件较低 o

不需要物理化学分离 o分析速度快 o精确度较高 o适用于该制剂的含量测定 ∀
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