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HPL C法测定消炎清热胶囊中黄芩苷的含量 Δ
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摘 要 目的 : 建立以高效液相色谱法测定消炎清热胶囊中黄芩苷含量的方法。方法 : 色谱柱为 Thermo ODS - 2 Hypersil (150

mm×416 mm ,5μm) ,流动相为甲醇 - 011 %磷酸 (43∶57) ,检测波长为 277 nm ,柱温为 30 ℃。结果 :黄芩苷进样量在 01217 8～

31267 0μg范围内与峰面积积分值呈良好的线性关系( r = 01999 9) ;平均回收率为 100173 % , RS D = 2123 %( n = 6)。结论 :本方

法灵敏、准确、重复性好 ,可用于消炎清热胶囊的质量控制。

关键词 高效液相色谱法 ;黄芩苷 ;消炎清热胶囊 ;含量测定

Determination of Ba ical in in Xiaoyan Qingre Ca psules by HPLC
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ABSTRACT OBJ EC T IV E : To develop an HPL C met hod for t he determination of Baicalin in Xiao yan Qingre cap sules1
M E THODS : The separation of sample was performed on Thermo ODS - 2 Hypersil (150 mm×416 mm , 5μm) 1The mobile

p hase was met hanol - 011 % p hosp horic acid (43∶57) 1The detection wavelengt h was 277 nm , and t he temperat ure of column

was 30 ℃1R ESUL TS : The linear range of Baicalin was 01217 8～ 31267 0μg ( r = 01999 9) 1 The average recovery was

100173 %( RS D = 2123 % , n = 6) 1 CONCL U SION : The met hod is sensitive , accurate , rep roducible , and suitable for t he qual-

it y cont rol of Xiaoyan qingre cap sule1
KEY WO RDS HPL C ; Baicalin ; Xiaoyan qingre capsules ; Content determination

表 7 浸膏得率测定方差分析结果

Tab 7 Variance analysis of extract yield

方差来源 离差平方和 n 方差 F P
A 5081730 2 2 2541365 1 45128 < 0105
B 2171201 8 2 1081600 9 19133 < 0105
C 3091415 6 2 1541707 8 27153 < 0105
误差 111235 1 2 51616 7

注 : F0 10 5 (2 ,2) = 19100 ; F0 10 1 (2 ,2) = 99100

note : F0 10 5 (2 ,2) = 19100 ; F0 10 1 (2 ,2) = 99100

表 8 黄芪甲苷含量测定方差分析结果
Tab 8 Variance analysis content of Astragaloside Ⅳ

方差来源 离差平方和 n 方差 F P

A 21066 6 2 11033 2 80120 < 0105
B 01686 8 2 01343 4 26170 < 0105
C 01533 7 2 01266 8 20170 < 0105
误差 01025 7 2 01012 8

注 : F0 10 5 (2 ,2) = 19100 ; F0 10 1 (2 ,2) = 99100

note : F0 10 5 (2 ,2) = 19100 ; F0 10 1 (2 ,2) = 99100

3 讨论
用水煎煮法提取黄芪中的皂苷类成分比较合理 , 经试验

证实其最佳提取条件为加 6倍量水煎煮 3次 ,每次 1 h ,其中水
煎次数对提取效果的影响最大。

D - 101净型大孔吸附树脂对黄芪的皂苷类成分有较好

的分离纯化作用 , 溶液的相对密度、洗脱剂量和洗脱速度均可
影响其纯化效果。
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表 6 纯化工艺正交试验结果
Tab 6 Results of orthogonal test of purif icat ion process

试验号
因素

浸膏得率
/ %
黄芪甲苷
含量/ mgA B C

1 1 1 1 1136 87174
2 1 2 2 1123 91127
3 1 3 3 2121 85137
4 2 1 2 2115 65189
5 2 2 3 2187 68192
6 2 3 1 3129 87156
7 3 1 3 2118 58176
8 3 2 1 2101 80155
9 3 3 2 2112 72199
浸膏得率K1 4180 5169 6166

K2 8131 6111 5150
K3 6131 7162 7126
R 3151 1192 1176

黄芪甲苷K1 88113 70180 85128
含量 K2 74112 80125 76172

K3 70177 81197 71102
R 7136 11117 14126
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消炎清热胶囊是由黄芩苷、珍珠粉、栀子提取物等 10几味

中药加工制成的胶囊剂 ,具有清热解毒、镇静安神的作用 ,用于

治疗外感风热引起的发烧、咽喉肿痛、扁桃腺炎、咽炎等症。黄

芩苷具有清热燥湿、泻火解毒的作用 [1 ] ,因此 ,控制黄芩苷含量

对控制该制剂的质量具有重要意义。本文参照相关文献 [2～6 ]建

立了高效液相色谱 ( HPL C)法 ,用于测定方中黄芩苷的含量。

1 仪器与试药
2695 Separations Module 系列高效液相色谱仪、Empow2

er 化学工作站 (美国 Waters公司) ;纯水器 (美国 Millipore公

司)。乙腈 (色谱纯 ,德国 Merck公司) ;甲醇、乙醇 (分析纯 ,广

州化学试剂厂) ;水为超纯水 ;黄芩苷对照品 (中国药品生物制

品检定所 ,批号 : 110715 - 200514) ;消炎清热胶囊 (广东药学院

中药学院研制 ,批号 :070801、070802、070803)。

2 方法与结果
211 色谱条件

色谱柱 : Thermo ODS - 2 Hypersil (150 mm×416 mm ,5

μm) ;流动相 :甲醇 - 011 %磷酸溶液 (43∶57) ;流速 : 1 mL ·

min - 1 ;检测波长 :277 nm ;柱温 :30 ℃;进样量 :5μL。

212 溶液的制备

21211 对照品溶液的制备 : 精密称取黄芩苷对照品适量 , 加

甲醇制成每 1 mL 含黄芩苷 012 mg的溶液 ,即得。

21212 供试品溶液的制备 :取本品适量 ,研细 ,取约 012 g ,精

密称定 ,置于 25 mL 量瓶中 ,加甲醇近刻度 ,超声处理 15 min ,

放冷 ,加甲醇至刻度 ,摇匀 ,静置 ,取上清液 ,即得。

21213 阴性对照溶液的制备 : 取 1/ 10处方量的除黄芩苷以

外的各组分 , 按消炎清热胶囊制备工艺制成阴性样品 , 再按

“21212”项下方法制成阴性对照溶液。

213 系统适应性试验

取上述阴性对照、对照品和供试品溶液 ,照“211”项下色谱

条件注入液相色谱仪 ,记录色谱图。结果 ,阴性无干扰 ;待测峰

与其它组分峰分离度良好 ,黄芩苷的理论塔板数不低于 2 000。色

谱见图 1。

214 线性关系考察

取对照品溶液 ,按上述色谱条件分别进样 1、2、5、10、15

μL ,记录色谱图。以黄芩苷进样量( X ,μg)为横坐标 ,峰面积积

分值 ( Y ) 为纵坐标绘制标准曲线 ,得回归方程为 Y = 3155×

106 X —1197×105 ( r = 01999 9 , n = 5)。结果表明 ,黄芩苷进样

量在 01217 8～31267 0μg范围内与峰面积积分值呈良好线性

关系。

215 精密度试验

21511 重复性试验 : 取同一批样品 (批号 : 070801) , 按

“21212”项下方法平行制备 6份供试品溶液 , 按上述色谱条件

测定。结果 , 黄芩苷的平均含量为 31100 mg ·g - 1 , RS D =

1158 %( n = 6)。

21512 中间精密度试验 :取同一批样品 (批号 : 070801) ,由 3

个不同操作人员分别测定黄芩苷含量。结果 ,黄芩苷平均含量

为 30180 mg·g - 1 , RS D = 2133 %( n = 6)。

216 稳定性试验

取同一供试品溶液 ,分别在 0、2、4、6、12、16 h依次进样。

结果 ,黄芩苷峰面积的 RS D = 0185 % ( n = 6) ,表明供试品溶

液在 16 h内稳定。

217 加样回收率试验

精密量取已知含量的样品 (批号 : 070801) 约 011 g ,平行6

份 ,精密称定 ,分别添加黄芩苷对照品溶液 (01687 2 mg·mL - 1) 5

mL ,按“21212”项下方法制备供试品溶液 ,按上述色谱条件测

定含量 ,计算加样回收率 ,结果见表 1。

表 1 加样回收率试验结果( n = 6)

Tab 1 Results of recovery test( n = 6)

称样量
/ g
样品含量

/ mg
加入量

/ mg
测得量

/ mg
回收率

/ %
x

/ %
RS D
/ %

01099 7 31091 4 31436 0 61636 0 103116
01109 2 31386 0 31436 0 61799 6 99135
01105 9 31283 7 31436 0 61706 4 99161 100173 2123
01100 3 31110 1 31436 0 61656 4 103121
01103 6 31212 4 31436 0 61697 0 101141
01101 8 31156 6 31436 0 61511 1 97163

218 耐用性试验

分别选取 3种不同型号的 C18色谱柱 ( Thermo ODS - 2

( 150 mm×416 mm , 5μm)、Alltima C18 ( 250 mm×416 mm ,5

μm)、Phenomenex Gemini C18 ( 250 mm×416 mm , 5μm) ,按

上文拟定方法测定同一批样品 (批号 : 20060801) 中黄芩苷含

量。结果 ,黄芩苷平均含量为 30142 mg·g
- 1 , RS D = 1187 %

( n = 6)。

219 样品含量测定

取 3批消炎清热胶囊 (批号 : 070801、070802、070803) ,按

“21212”项下方法制备供试品溶液 ,按上述色谱条件进样分析 ,

计算。结果 ,3批样品中黄芩苷含量分别为 31100、29101、28190

mg·g - 1。

3 讨论
试验考察了加热回流提取法与超声提取法 2种样品处理

方法 ,结果 2种方法的提取效率接近。考虑到操作的简便性 ,最

终选择超声提取法。

试验表明 ,本方法灵敏、准确、重复性好 ,可用于消炎清热

胶囊的质量控制。
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海桐果壳和种子脂肪酸成分研究
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摘 要 目的 :分析并比较海桐果壳和种子的脂肪酸成分。方法 :采用有机溶剂抽提海桐果壳和种子的挥发油 ,用 KO H - NaO H溶

液进行甲酯化 ,采用气相色谱 - 质谱联用法分离并确认二者的化学成分。结果 :从 2种样品中共鉴定出了 13种脂肪酸 ,主要成分均

为棕榈酸和油酸。结论 :海桐果壳和种子均可作为保健型食用油而开发利用。

关键词 海桐 ; 果壳 ;种子 ;脂肪酸成分 ; 气相色谱 - 质谱联用法

Components of Fatty Acids in the Oil from Rinds or Seeds of Pit tos por um tobi r a
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ABSTRACT OBJ EC T IV E : To analyze t he fat t y acids in rinds or seeds of Pi t tosporu m tobi ra1 M E THODS : The oil f rom

rinds or seeds of Pi t tosporu m tobi ra was ext racted wit h organic solvent , and t he fat t y acids were met hyl - esterified wit h

KO H - NaO H solution and identified by GC - MS1 R ESUL TS : 13 fat t y acids were identified f rom rinds and seeds of Pi t2
tosporu m tobi ra , mostly t he palmitic acid and oleic acid1 CONCL U SION : Bot h rinds and seeds of Pi t tosporu m tobi ra can be

exploited as an edible oil for healt h care1
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海桐 Pi t tosporu m tobi ra ( Thunb1) Ait1为海桐花科海桐
花属植物 ,主要分布在福建、广东、广西、贵州等地 [1 ] ,为园林绿

化观赏树种。海桐的根、叶和种子均能入药 :根能祛风活络、散

瘀止痛 ;叶能解毒、止血 ;种子能涩肠、固精等。化学成分研究表

明 ,海桐种子中含有三萜和类胡萝卜素 2类化合物 [2～5 ] , 并且

含有大量软脂酸和油酸 [6 ] ;李玲玲等 [7 ]还发现海桐种子及果壳

提取物中均含有抑菌成分。为进一步开发利用海桐资源 ,笔者

采用气相色谱 ( GC)法测定了海桐果壳和种子的脂肪酸组成及

含量 ;同时 ,用气相色谱 - 质谱 ( GC - MS) 联用仪对其脂肪酸

成分进行了分析测定。

1 材料与方法
111 仪器

GC 6890N/ 5975 MS型 GC - MS联用仪 (美国安捷伦公

司) ; E YELA N - 1001型旋转蒸发仪 (东京理化器械株式会

社) ;AL - 104型电子分析天平 (瑞士梅特勒 - 托利多公司)。

112 药材

海桐果实于 2007年 10月底采集于河南大学校园 ,经河南

大学药学院袁王俊讲师鉴定为海桐科海桐属植物海桐 Pi t tos-

poru m tobi ra ( Thunb1) Ait 1 , 标本存放于河南大学天然药物

研究所。剥离海桐果实黑褐色果壳 ,得红色种子。果壳和种子均

于室温下阴干 ,备用。

113 分析条件

11311 GC条件 : HP - 5MS石英弹性毛细管柱 (30 m×0125

mm×0125μm) ;载气为高纯氦 ( He) ;流量为 1 mL ·min - 1 ;进

样口温度为 250 ℃;色谱柱初始温度为 50 ℃( 保持 3 min ) ,以

10 ℃·min - 1速率升至 180 ℃ (保持 2 min) , 以 4 ℃·min - 1

速率升至 250 ℃(保持 20 min) ;分流进样 ,分流比为 20∶1 ;进

样量为 1μL。

11312 MS条件 : 电离方式为电轰击电离 ( EI) , 能量为 70

eV ;离子源温度为 230 ℃;四极杆温度为 150 ℃;传输线温度为

280 ℃;质量范围为 30～550 amu ,溶剂延迟 3 min ;电子倍增

器电压为 1 765 V。谱图检索 :采用 R TL P ES T和 N IS T05谱

库。

114 脂肪酸甲酯化

取阴干的海桐种子和果壳粉末各 10 g , 以石油醚为溶剂 ,

采用索氏抽提法制备海桐种子和果壳油试样。准确称取试样油

各 01200 g ,置于 10 mL 试管中 , 加入石油醚 - 乙醚 (4∶3) 溶

剂至 5 mL , 振荡溶解 , 加入 015 mol ·L - 1 KO H甲醇溶液 4


