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摘要 目的 建立反相高效液相色谱法同时测定璋牙菜及其近缘植物中番木鳌酸
、

璋牙菜苦昔
、

龙胆苦昔
、

芒果昔的含量
。

方

法 采用 一 。 ,

叩 色谱柱
,

以流动相甲醉和水 含 磷酸 的比例在 一 而 内由

至 线性梯度洗脱
,

流速 ,
·

面
一 ’ ,

检测波长
,

柱温 ℃
。

结果 种成分均达到基线分离
,

番木鳌酸
、

璋

牙菜苦昔
、

龙胆苦昔
、

芒果昔的线性范围分别为 一 哪 二 ,

姗
一 此 二 , 一 此

二 卯卯
,

的 一 此 二 回收率为
, 二 , , ,

二 。

结论 方法测定快速
,

结果准确
、

可靠
。
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青藏高原龙胆科 晓时她 植物是藏医广 中璋牙菜苦昔
、

芒果昔
、

龙胆苦昔的测定方法主要

泛使用的治疗肝
、

胆疾病的药物 〔
‘〕。 其主要化学 有薄层扫描和高效液相色谱法 〔

石一 吕〕,

但对番木鳖酸

成分有番木鳌酸
、

璋牙菜苦昔
一

及上述 种成分同时测定的方法都未见报道
。

本
、

龙 胆 苦 昔
、

芒 果 昔 文利用 同时测定了 种璋牙菜及其 种近
、

齐墩果酸 记
、

当药黄素 缘植物中上述 种成分的含量
,

对评价药材质量
、

熊果酸 。 。 等〔
,

, 。

现代药 及新药源的研究具有重要意义
。

理学研究表明
,

番木鳖酸具有一定的抗炎活性
,

对 仪器
、

试荆及样品采集

角叉菜胶引起的小鼠脚肿胀和十四烷佛波醇乙脂 高效液相色谱仪
,

配置 手动进样
引起的小鼠耳肿胀抑制率达 冈 璋牙菜苦 器

、

在线脱气机
、

高压二元梯度泵
、

恒温柱温箱
、

昔有提高皮肤机能
、

促进毛发生长
、

抑制中枢神 检测器
、

色谱工作站
、 一 铭

经
、

镇痛和抗炎等作用 龙胆苦昔有促进胃液分
,

卿 色谱柱 超声波

泌
、

抗原虫和抗炎作用阁 芒果昔有抑制中枢神 清洗器 昆山市超声仪器有限公司 一 自动三

经
、

抗炎
、

抗结核
、

利胆等疗效
。

对龙胆科植物 重纯水蒸馏器 上海亚荣生化仪器厂
。

年度青海民族学院院级重点项目
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甲醇 高效液相色谱专用试剂 山东禹王实业

有限公司禹城化工厂 水 自制三重蒸馏水 磷酸

级 北京红星化工厂
。

番木鳖酸
、

璋牙菜苦昔
、

龙胆苦昔
、

芒果昔对照

品 青海普兰特藏药研究所孙洪发研究员提供 经

归一化法测定
,

纯度大于
。

样品采集 红直璋牙菜 时 解 奴
、

抱茎璋牙菜 加砒人 她
、

西璋

牙菜
、

祁连璋牙菜 吞

、

四数璋牙菜 ‘ 、

线

叶龙胆 倪 记
、

辐花肋柱花〔肠

, 〕于 年
,

月采于青海玉树
、

果洛
、

祁连等地
,

秦芫 晓 她
、

麻花芜 ‘
·

年 月采于青海省互助北山林场
,

所有样品均

由青海普兰特藏药研究所孙洪发研究员鉴定
,

阴干

后粉碎过 目筛
,

冷藏保存
。

溶液配制

对照品储备液 精密称取对照品番木鳖酸
、

璋牙菜苦昔
、

龙胆苦昔
、

芒果昔
,

分别置 量瓶中
,

以甲醇溶解

并定容
,

配制成相应浓度的对照品储备液
,

使用时稀

释成所需浓度
。

样品溶液 精密称取粉碎至 目的样品
,

加人甲醇
,

超声提取
,

抽滤
,

以甲醇洗

涤滤渣 次
,

每次
。

滤渣重复上述操作
,

所得

滤液与前一次滤液合并
,

浓缩后定容至
。

除

秦芜
、

麻花芜提取液外
,

其余样品提取液适当稀释

红直璋牙菜
, 、

祁连璋牙菜
、

辐花肋

柱花
、

抱茎樟牙菜
、

川西璋牙菜
、

线叶龙胆稀释
、

四数璋牙菜
,

均稀释至
,

过 林 滤膜
,

在选定色谱条件下测定

有效成分的含量
。

色谱条件

色谱柱 一 。 ,

林 柱 流动相 甲醇和水 含 磷酸 的比例

在 一 内由 线性变化至 流速
· 一 ’
检测波长为 柱温 ℃

。

该色

谱条件下番木鳖酸
、

璋牙菜苦昔
、

龙胆苦昔
、

芒果昔

等 种成分均被洗脱且达到基线分离
,

保留时间分

别为
, , ,

见图
。

线性关系考察

精密量取 种对照品储备液
,

以甲醇配制浓度

分别为 番木鳖酸
, , , , ,

图 种对照品 和红直璋牙菜甲醇提取物 色谱图

肠 坦切目甩

卜润

番木鳌酸

匕习 况八必 州入 ‘比招 而
捧牙菜苦普

龙胆苦昔 罗 咖 芒果普 功朋乡介山

, · 一‘
璋 牙 菜苦 昔

,

卯
, , , , · 一‘

龙胆

苦昔
, , , , ,

· 一‘ 芒果昔
, , , ,

碎
,

· 一 ’
的混合对照品标准液系列溶液

,

每次进样 卜 ,

以峰面积的积分值定量
,

测得番木

鳖酸
、

璋牙菜苦昔
、

龙胆苦昔
、

芒果昔的回归方程分

别如下

印

二

一

线性范围分别为 一 , 一 ,

一 , 一
·

林
。

检测限

在选定的色谱条件下
,

当信噪比 时
,

对

各组分最低检测限进行测定
,

结果表明
,

番木鳖酸
、

璋牙菜苦昔
、

龙胆苦昔
、

芒果昔的最低检测限分别为
, , , 。

精密度试验

取浓度为
· 一 ’
番木鳖酸

、

· 一‘
璋牙菜苦昔

、 · 一 ’
龙胆苦昔

、

· 一 ’芒果昔混合对照品溶液
,

在选定的

色谱条件下测定色谱峰的峰面积
,

计算得 分别
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为
, , , ,

表明仪

器精密度良好
。

孟复性试验

精密称取红直璋牙菜样品 共 份
,

按
“ ”

项下方法操作
,

在选定的色谱条件下测定番

木鳖酸
、

璋牙菜苦昔
、

龙胆苦昔
、

芒果昔的含量
,

计算

得 分别为
, , , ,

表明方法重复性良好
。

稳定性试验

精密称取红直樟牙菜样品
,

按
“ ”

项下

方法操作
,

分别在
, , , ,

时分别进样
,

测定番

木鳖酸
、

璋牙菜苦昔
、

龙胆苦昔
、

芒果昔的峰面积
,

计

算得 分别为
, , ,

。

表明样品溶液在 内稳定
。

, 回收试验

精密称取 份已测知含量的红直璋牙菜样品

各
,

添加各对照 品溶液适量 番木鳖酸
· 一 ’

溶液
,

璋牙菜苦昔
· 一‘溶液

,

龙胆苦昔
·

一‘
溶液

,

芒果昔
· 一 ’
溶液

,

按
“ ”

项下方法操作
,

测得番木鳖

酸
、

璋牙菜苦昔
、

龙胆苦昔
、

芒果昔平均回收率

分别为
, , ,

分别为
, , , 。

测定结果

取
“ ”

项下制备的样品溶液按上述色谱条

件进行分析
,

经 检测器检测上述 种待测组

分的峰纯度且其紫外光谱与对照品一致后
,

按外

标法以峰面积积分值计算
,

得 种有效成分的含

量 每个样品重复进样 次
,

取平均值
。

结果见

表
。

衰 冲牙菜及其近缘植物中 种有效成分的含 【
, 扭

比 妞改对 田廿 ‘“白 皿 代 切月 如口妇
,

样品 番木鳌酸 璋牙菜苦昔 龙胆苦昔 芒果昔

物 】 】卿画
日 币助圳面 罗 石叩 丽 颐屁

红直璋牙菜 此 血 哟认心招汤 毗
祁连掩牙莱 脚娜曲盖“

抱茎掩牙菜 介洲血如加 面

川西璋牙莱 ‘ 未检出 同

四数璋牙菜 把叫啤 晰
辐花肋柱花【肠恻吻 , 功盆‘“爪 抑 」 仿

线叶龙胆 诀感妇叨介成 以 佣 , 以

秦芙 ‘ 哪妙如 污崎 未检出 喊 杖

麻花芜 如助‘ 卯 未检出 以 吹同

讨论

检测波长的确定 上述对照品溶液分别进样

后
,

利用 检测器在 一 扫描其吸收光

谱
,

各对照品均在 波长处有较高的吸收
,

结

合文献〔 〕
,

选择该波长为检测波长
。

提取方法确定 参照文献【
,

比较了不同

提取时间 巧
, , ,

而 对提取率的影响
,

结果

发现
,

超声提取法优于热回流法
,

且超声 而 即

可将有效成分提取完全
。

精密称取红直璋牙菜样品

共 份
,

每 份为一组
,

分别用甲醇超声和加

热回流处理
,

测定不同提取次数下上述各有效成分

的含量
。

结果表明
,

热提取 次以及超声提取 次
以后

,

继续增加提取次数对提取率已无明显影响
,

但

超声次数少
,

提取率比热回流提取法略高
,

故本试验

采用超声提取法
。

流动相的选择 上述 种有效成分色谱峰易

拖尾
,

经试验
,

当在水中加人 洲。 磷酸时可

改善番木鳖酸
、

璋牙菜苦昔
、

龙胆苦昔
、

芒果昔的峰

形
。

故选择甲醇和含 磷酸的水做流动相
。

璋牙菜及其近缘植物中的 种有效成分含量

的比较 由表 结果可见
,

各龙胆科植物中各有效

成分含量不同
,

番木鳖酸以祁连璋牙菜中含量最高
,

璋牙菜苦昔以辐花肋柱花中含量最高
,

龙胆苦昔以

祁连璋牙菜中含量最高
,

芒果昔以川西璋牙菜中含

量最高
。

小结 所建方法具有提取
、

分析方法简便
、

快

速
、

结果准确可靠等特点
,

对全面评价药物质量及新

药缘的研究有重要的作用
。
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摘要 目的 建立生物样品中阿德福韦的反相高效液相色谱分析方法
。

方法 生物样品经沉淀蛋白处理后进行衍生化反应
,

用 反相柱
,

卿
,

乙睛 一
· 一 ’

磷酸盐缓冲液 山
· 一 ’
氢氧化四丁基铁

,

氢氧化钠溶

液调节 为 为流动相
,

流速
·

而
一 ’ ,

荧光检测波长为 入。 恤 和 入
。

结果 测定血药浓度的

线性范围为 一 哪
· 一 ’ 二 ,

最低检测限为 畔
· 一 ’。

方法回收率为 一 。

结论 本法准确
,

灵敏度高
,

重复性好
,

为阿德福韦醋的临床前及临床药代动力学研究提供了方法学基础
。
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