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摘要 目的 � 用 高效液相 色谱法测 定柿蒂 中金丝桃普与 齐墩果酸的含量
。

方法
�

金丝桃普的含量采用 �� �
�

� � � � � � �。
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,

流速 �
�

� � �  � ��
,

检测 波长

� �  � � �
,

用外标法定量 �采 用 �� �� � � � � � 」。
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���
,

流速 �
�

� � � �  ��
,

检测 波长 �� �
� �

,

用 外标 法 定量
,

测 定柿蒂中齐墩果酸的含量
。

结果 �
金丝桃普 的线

性范 围 �
�

� � 一 �
�

� � 卜�
, 厂 � �

�

� � � �
,

回 收率 � �
�

� � �
,

� �� �
�

� � � � 齐墩果酸的线性 范 围 �
�

� � 一 �
�

� � 协 �
, � �

�
�

�� � �
,

回收率 ��
�

� � �
,

� �� �
�

� � �
。

结论 � 该 方 法简便
,

快速
,

线性关 系良好
,

可作为柿蒂的含量测 定
。
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K E Y W O R D S D io明少ro s 左a凡i ;h y P er os id e :o le a n o lie a e id ;H P L C

柿蒂 Di
口
sP ”os 人毗i L

.
F
. ,

别名为柿丁
,

为柿树

科植物柿的花警
。

其味苦
、

性温
,

有降气止呢功能
,

常用于胃寒气滞的呱逆
。

临床治疗顽固性或术后呱

逆
,

反流性 胃炎等症 〔‘〕
。

文献 〔’〕报道 了柿蒂 中没食

子酸的含量测定
,

有关柿蒂 中金丝桃昔和齐墩果酸

等有效成分的含量测定的文献至今未见报道
。

本文

采用高效液相色谱法对柿蒂中的金丝桃首与齐墩果

酸的含量进行了测定
,

现报道如下
。

机 )
。

柿蒂购于重庆市 中药材市场
,

由重庆市 中药研

究院生药栽培研究室李泉森副主任技师鉴定为柿蒂

Di
osP 广os 肠肮 L

.
F
. 。

齐墩果酸与金丝桃昔对照 品购于中国药品生物

制品检定所
,

批号为 0709 一 9 5 0 3 和 xs一2 一 2 0 0 2 0 2
。

2 方法和结果

1 实验材料与方法

岛津 LC 一
10 A 高效液相色谱仪 (LC

一
10 A T V P

二元泵
,

S C L
一
10 A V P 控制器

,

S P D
一
10 A V P 紫外检

测器
,

C T O
一 1 0 A v P 柱温箱

,

D G U
一 1 2 A 在线脱 气
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1 色谱条件与 系统适应 性试验 参照文献川 经

筛选
,

选用如下色谱条件
:

金丝桃 昔 的色谱条件 为
:
Sh im ad Zu C ;8色谱 柱

(4
,

6 m m

x

l 5 O m m

,

5 卜m )
,

流 动相 甲醇 一 0
.
2 %

H
3
P O

、

溶液 (45
: 5 5 )

,

流速 1
.
0 m L /m in ,

检测波长

350 nm ;齐墩果酸色谱条件为 Shim ad zu C l。色谱柱

(4
.
6 m m x 150 m m ,

5 协m )
,

流动相为 甲醇 一 0
.
2 %



〔〕
1

.

2 3 2 0 0 5 N
o
.

3

H
3
P O

、

溶液 (90
: 10 )

,

流速 0
.
8 m L /m in

,

检测 波长

220 nm 。

用外标法定量
。

2

.

2 对照 品及供试品溶液的制备

2
.
2
.
1 对照品溶液的制备 精密称取金丝桃营与

齐墩果酸对照品各一定量
,

用 甲醇溶解
,

分别制成浓

度 为 0
.
25 m g/ m L 和 0

.
26 m g/ m L 的 溶 液

,

经

0
.
45 林m 滤膜滤过

,

滤液作为对照品溶液备用
。

2

.

2

.

2 供试 品溶液的制备 取柿蒂置 60 ℃ 烘箱干

燥 sh
,

粉粹
,

称取 2
.
5 9 加人 巧 m L 甲醇

,

超声提取

30 Ilii n ,

滤过
,

残渣再按前述方法重复提取 2 次
,

合

并提取液
,

在干燥箱烘干
,

然后称取该提取物一 定

量
,

用甲醇溶解制成 10
.
0 m g/ m L 的溶 液

,

0

.

45
林m

滤膜滤过
,

滤液作为供试 品溶液备用
。

2

.

3 金丝桃普方法 学考察试验

2
.
3
.
1 线性关系考察试验 分别精密量取上述金

丝桃昔对照 品溶液 2
、

4

、

6

、

8

、

1 0 林L 进样
,

以色谱峰

面积 (均 对质量 (X )进行 回归
,

金丝桃昔 的线性 回

归方程为 y = r
.
7一1 x 1 0 6万 + 13 1 5 6 3 , : =

0

.

9 9 9 8

,

线

性范围为 0
.
50

一 2
.

50
m g / m L

。

2

.

3

.

2 精密度试验 取上述对照品溶液 8林L
,

连续

进样 5 次
,

测得金丝桃营的峰面积 R SD 为 0
.
45 %

,

表明仪器进样精密度 良好
。

2

.

3

.

3 稳定性试验 取 2 2
.
2 供试样品溶液

,

分别

在 0
、

2

、

4

、

8

、

1 6 h 进样 10林L ,

测定金丝桃昔的峰面积

R SD 为 2
.
01 %

,

表明样品溶液在 16h 内稳定
。

2

.

3

.

4 重现性试验 取同一批柿蒂药材
,

按供试 品

制备方法配制 6 份
,

分别进样 10林L ,

测定 含量 RSD

为 2
.
93 %

,

表明该方法的重现性较好
。

2

.

3

.

5 力l
一

l 样 回收率试验 取 已知含量的药材样品

5 份
,

分别加人与样品量之 比约为 1 : l 的金丝桃昔

对照品
,

按样 品制备方法和测 试条件进行测定
,

计算

得 回收率为 95
.
35 %

,

R S D 1

.

9 2 %

。

2

.

4 齐墩果酸方法 学考察试验

2
.
4
.
1 线性关 系考察试验 分别精密量取上述齐

墩果酸对照品溶液 民 10
、

1 2

、

l爪20林L 进样
,

以色谱

峰面积 (均 对质量 (X )进行 回归
,

齐墩果 酸的线性

回归方程为 Y = 114 12OX + 17 2
,

: =
0

.

9
99

0

,

线性范

围为 1
.
56 一 5

.
2 0 m g / m L

。

2

.

4

.

2 精密度试验 取上述对照品溶液 8林L
,

连续

进样 5 次
,

测得齐墩果酸的峰面积 RSD 为 0
.
77 %

,

表明仪器进样精密度 良好
。

2

.

4

.

3 稳定性试验 取 2
.
2 2 供试样品溶液

,

分别

在 O
、

2

、

4

、

8

、

16
h 进样 10 林L

,

测定齐墩果酸的峰面积

R SD 为 2
.
88 %

,

表明样品溶液在 16 h 内稳定
。

2

.

4

.

4 重现性试验 取同~ 批柿蒂药材
,

按供试品

制备方法配制 6 份样品溶液
,

分别进样 10 林L
,

测定

含量 R SD 为 2
.
20 %

,

表明该方法的重现性较好
。

2

.

4

.

5 加样 回收率试验 取已知含量的药材样品

5 份
,

分别加人与样品量之 比约为 1
: 1 的齐墩果酸

对照品
,

按样品制备方法和测试条件进行测定
,

计算

得回收率为 97
.
02 %

,

R S D 2

.

84 %

。

2

.

5 样 品 含 量 测 定 分别 取 供试 品溶液
,

进 样

10卜L 测定金丝桃昔与齐墩果酸的峰面积
,

由线性方
-

程计算其含量 (见表 l, 对照品及样 品图谱见图 1
、

图

2 )
。

表 1 柿蒂中金丝桃昔与齐墩果酸的含量 愧/10 09)

样品编号 金丝桃昔 齐墩果酸

0312 】8

04 0 6 0 9

0 4 0 7 2 3

0
.
00 0 8

0
.
00 0 5

0
.
0 0 0 9

0
.
17

0 2 1

0
.
2 2

‘

置
n

图 1 金丝桃普对照品 (A )及样 品 ( B )图谱

l 一 金丝 桃昔
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t/m in t/m in

C D

图 2 齐墩果酸对 照品 ( C) 及样 品 (D )图谱

l 一 齐墩果酸

3 讨论 参考文献 :

金丝桃昔与齐墩果酸是柿蒂中的活性成分
,

有

关其含量测定方法迄今未见报道
。

本文采用 H P LC

法测定了柿蒂中金丝桃昔与齐墩果酸的含量
,

结果

表明该方法稳定性和重现性均较好
,

杂质干扰小
,

是

一种较理想的含量测定方法
。

由本实验结果 可知
,

柿蒂中金丝桃昔的含量很低
。
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H P L C 法测定复方首乌补液中二苯乙烯普的含量

徐 立
,

唐 凡
,

陈 刚 (中国人民解放军第 113 医院
,

浙江 宁波 31 5 040)

摘要 目的 :建立测定复方 首乌补液中二苯 乙烯普 (2
,

3

,

5

,

4

’一

四弃基二苯 乙烯
一

2

一

O

一

日
一

D

一

葡萄糖普 )含量 的 高

效液相 色谱法
。

方法
:hypers il O D S 柱

,

流 动相为 乙睛
:
水 (30

:
70 ) ;流速 1

.
o m L /m in ,

检测 波长 320
nm 。

结

果
: 2 ,

3

,

5

,

4 气四羚基二苯 乙烯
一

2

一

0

一

p

一

D

一

葡萄糖普线性 范 围为 25
一
40

O m g / m L
, : =

0

.

99
9

5; 平均 回收率为

99
.
4 %

。

结论
:
本方 法分 离效果好

,

方 法简便
、

快速
,

适 用 于该制 剂 的含量测 定
。

关键词 高效液相 色谱法 ;复方首乌补液 ;2
,

3

,

5

,

4 几四舟基二苯 乙烯
一

2

一

O

一

p

一

D

一

葡萄糖普

中图分类号 :R 9 27
.
2 文献标识码 :A 文章编号
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