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摘要 : 目的　研究枇杷叶的质量控制方法。方法　采用 TLC法定性鉴别枇杷叶 ;并用毛细管电泳色谱法 (CE)测定枇杷叶中

齐墩果酸的含量。结果　薄层色谱鉴别证实枇杷叶的乙醚萃取液中含齐墩果酸。结论　所建方法重复性好 ,可靠性强 ,可为

枇杷叶的质量标准提供借鉴。
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　　枇杷叶为蔷薇科植物枇杷 E riobotrya japon ica

( Thunb. ) L indl.的干燥叶 ,性平、味苦 ,入肺、胃经 ,

是传统的止咳平喘常用中药 ,有化痰止咳、和胃降逆

的功效 [ 1 ]。齐墩果酸是枇杷叶的主要化学成分之

一。《中国药典》2005年版中仅收载了其性状和总

灰分检查项。为评价枇杷叶的内在质量 ,特建立了

枇杷叶的薄层鉴别和齐墩果酸的含量测定方法。

1　实验部分

111　仪器与试药

P /ACETM MDQ高效毛细管电泳仪 (美国 Beck2
man) ;未涂层的石英毛细管 (60 cm ×70μm,有效长

度 50 cm,河北永年光导纤维厂 ) ;实验数据采集处

理用 32Karat 7. 0化学软件 (美国 Beckman)。枇杷

叶经鉴定为真品 ,于 60℃下干燥 ,将其粉碎 ,置干燥

器内 ,备用 ;齐墩果酸对照品 (中国药品生物制品检

定所 ,批号 : 110709 - 200505) ;水为双蒸水 ;其余试

剂均为分析纯。

112　薄层色谱鉴别

取约 1 g枇杷叶粉末 ,置具塞锥形瓶中 ,加 10

m l乙醚放置过夜 ,过滤 ,滤液蒸干 ,加 3 m l乙醚使溶

解 ,作为供试品溶液。另取齐墩果酸对照品 ,加甲醇

溶解 ,制成 1 mg·m l
- 1的对照溶液。照《中国药典》

2005年版薄层色谱法 ,吸取上述两种溶液各 5μl,

分别点于同一硅胶 G薄层板上。以氯仿 -甲醇 -

冰乙酸 (20ζ 1 ζ 0. 2)为展开剂 ,展开 ,取出 ,晾干 ,

喷以 10%硫酸乙醇 , 105℃烘烤至斑点显色清晰。

供试品色谱中 ,在与对照品色谱相应的位置上 ,显相

同颜色的荧光斑点。

113　含量的测定

11311　色谱条件 [ 2, 3 ] 　压力进样 ,压力 3 ×10
3

Pa,

进样 5 s,分离电压 20 kV;柱温 30℃;检测波长 214

nm;以 60 mmol·L - 1十二烷基硫酸钠、2. 5 mmol·L - 1

磷酸二氢钠、2. 5 mmol·L - 1硼砂和 30%异丙醇

(pH9. 4)为运行缓冲溶液。实验前 ,毛细管依次用

0. 1 mol·L - 1氢氧化钠溶液、超纯水各冲洗 5 m in,然

后用运行缓冲溶液冲洗 3 m in,试验前运行缓冲溶液

用 0. 22μm纤维膜过滤和超声波脱气。

1. 3. 2　溶液的制备　精密称取 4 mg齐墩果酸对照

品 ,置 10 m l量瓶中 ,用甲醇定容得对照品溶液。取

约 2 g样品粉末 ,精密称定 ,置具塞锥形瓶中 ,精密

加 50 m l乙醚 ,精密称定重量 ,浸泡 15 m in,超声提

取 1 h,放冷 ,再称定重量 ,用乙醚补足减失的重量 ,

过滤 ,弃去初滤液 ,取 25 m l续滤液 ,蒸干 ,用甲醇溶

解 ,移至 25 m l量瓶中 ,加甲醇定容 ,作为供试品溶

液。实验前用 0. 22μm微孔滤膜过滤。

11313　标准曲线的制备 　精密量取不同体积

“11312”项下的齐墩果酸对照品溶液 ,分别加甲醇

制得一系列浓度的对照品溶液。齐墩果酸的浓度分

别为 50、100、200、400μg·m l
- 1

,进样测定。以峰面

积积分值为纵坐标、浓度为横坐标绘制标准曲线。

齐墩果酸的回归方程为 : Y = 660158X - 4167 ×10
4

( r = 0. 9996)。结果表明 ,齐墩果酸 250～2 ×10
3μg

与峰面积的线性关系良好。

1. 3. 4　精密度试验 　在“1. 3. 1”色谱条件下 ,取

400μg·m l
- 1对照品溶液 ,连续进样 5次 ,记录峰面

积并计算 RSD = 0. 132%。表明仪器精密度良好。

1. 3. 5　重复性和稳定性试验 　称取样品 5份 ,按

“1. 3. 2”项下方法制备溶液并分别测定。结果齐墩

果酸的平均含量为 0. 35% , RSD = 2. 15%。表明分

析方法重复性良好。

取同一供试品溶液 ,在 0、3、6、9、12 h分别进样

测定。结果齐墩果酸峰面积的 RSD = 2. 05% ,表明

供试品溶液在 12 h内稳定。
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1. 3. 6　加样回收试验　精密称取已知含量的样品

2 g,共 5份 ,分别精密加入齐墩果酸对照品 0. 8 mg,

按“1. 3. 2”项下同法操作 ,进样测定 ,计算回收率。

结果齐墩果酸的平均回收率为 97. 6% , RSD =

1172% ( n = 5)。表明本方法准确可靠。

1. 3. 7　样品的测定 　取枇杷叶样品 3批 ,照

“11312”项下方法制备供试液 ,按“11311”项下方法

测定 ,计算含量。色谱图见图 1。测得枇杷叶中齐

墩果酸的平均含量为 0. 4%。

图 1　对照品 ( A)和供试品 ( B)溶液的色谱图

2　讨论

文中所用方法中 ,薄层色谱的斑点清晰且方法

简便、快速、可行 ,可作为枇杷叶药材的定性鉴别。

齐墩果酸是枇杷叶的主要有效成分之一 ,文中采用

毛细管电泳法测定其含量 ,可控制药材的质量。
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不同厂家洛伐他汀胶囊的体外溶出度比较
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摘要 : 目的　测定 5个厂家的洛伐他汀胶囊的溶出度 ,以考察产品质量。方法 　采用紫外分光光度法 ,以磷酸盐缓冲液

(pH415) -正丙醇 (2ζ 1) 900 m l为溶出介质 ,测定洛伐他汀胶囊的体外溶出度。结果　5个厂家洛伐他汀胶囊的溶出度参数

T50、Td、T80、m、Kr有显著差异 ( P < 0. 05)。结论　产品质量与生产工艺密切相关。
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　　洛伐他汀可使血中胆固醇和低密度脂蛋白胆固

醇的水平降低 ,能防治动脉粥样硬化和冠心病 ,还能

降低血清甘油三脂的水平和增高血中高密度脂蛋白

水平。为了检测不同厂家生产的洛伐他汀胶囊的内

在质量 ,现参照文献 [ 1～3 ] ,采用紫外分光光度法 ,考

察了 5个不同厂家产品的体外溶出度。

1　实验部分

111　仪器与试药

ZRS - 8G型智能溶出试验仪 (天津大学无线电

厂 ) ; UV - 2450紫外分光光度计 (日本岛津 ) ; 2695

高效液相色谱仪 (美国 W aters)。洛伐他汀胶囊样品

(市售 ,分别为 A～E共 5年厂家 ) ;洛伐他汀对照品

(中国药品生物制品检定所 , 批号 : 100600 -

200301)。

112　方法和结果

1. 2. 1　测定波长的选择　取 10. 07μg·m l- 1对照品

溶液 ,在 200～300 nm扫描 , 238 nm处有最大吸收 ,

选择 238 nm为测定波长。

1. 2. 2　标准曲线的建立 　精密称取经 105℃干燥

至恒重的洛伐他汀对照品 10. 07 mg,置 100 m l量瓶

中 ,加磷酸盐缓冲液 ( pH4. 5 ) -正丙醇 ( 2 ζ 1 )定

容 ,制成 100. 7μg·m l
- 1标准贮备液。精密量取 2、

3、4、5、6、7 m l,分别置 50 m l量瓶中 ,加溶剂定容。

以溶剂为空白对照 ,在波长 238 nm处测定吸光度

A。经回归得标准曲线方程为 : Y = 16. 2014X -

010485 ( r = 0. 9997)。

1. 2. 3　样品的含量测定　取样品内容物 ,混匀。精

密取适量 ,加溶剂制成约含洛伐他汀 10μg·m l
- 1的

溶液 ,照“11212”项方法测定 ,代入回归方程 ,计算

含量。同时用 HPLC方法测定含量 ,测定结果比较


