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摘要!目的!制定一种简便"迅速"准确的贝母素甲含量测定方法#准确测定不同来源的浙贝母中的贝母素甲的含量$ 方法!采

用"#$%&'$()法测定不同来源的浙贝母中的贝母素甲的含量#色谱条件!"23456789)(&+%+// ::;1,< ::#-

!

:&#流动相为

乙腈&/,/0=二乙胺水%<->0-&#体积流量 *,/ :8?:7@,检测器参数!漂移管温度!.-,. A#载气体积流量 +,+ :8?:7@,进样量

*/

!

8,结果!贝母素甲在 /,1

!

BC-

!

B与峰面积的对数值呈现良好的线性关系#回收率为 */1,/1=#!"#为 1,/1=$ 结论!本

方法能够很好地测定浙贝母药材中的主要生物碱贝母素甲的含量#可用于浙贝母药材的质量控制$ 从收集到的样品测定结

果来看#浙贝母中贝母素甲含量不存在显著性差异$
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!!中药浙贝母为百合科植物浙贝母 S57K788T57T

KQO@H45B77U7V,的干燥鳞茎$在我国有悠久的使用

历史$具有清热化痰$润肺止咳的作用& 浙贝母的有

效成分为生物碱$其中贝母素甲为浙贝母镇咳的主

要活性成分'* C+(

& 由于异甾体生物碱的结构中缺少

光化学特征$用常见的光学检测器不能很好地检测

到'0(

$本试验采用 "#$%&'$()对浙贝母药材中的

贝母素甲建立了含量测定方法$为中药浙贝母药材

的质量控制$制剂及临床用药方面提供有利的依据&

*!仪器与试药

*,*!仪器!ZTK456G887T@J4+<E- 高效液相色谱仪"

ZTK456'$()&+1+/ 型蒸发光散射检测器"':#NW45
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色谱管理软件"数显恒温水浴锅!""&+$国华电器有

限公司#"电子分析天平!北京赛多利斯科学仪器有

限公司#&

*,+! 试剂 ! 贝母素甲对照品 !批号 **/F-/&

+//</.#购自中国药品生物制品检定所"氨水*二氯

甲烷*甲醇*乙腈*二乙胺等试剂均为分析纯&

*,0!样品!浙贝母样品来源!市售#%样品 *!浙江

省中药材市场仙芬购销站#"样品 +!南昌市三点堂

大药房#"样品 0!南昌市开心人大药房#"样品 1!南

昌市黄庆仁大药房#&

+!色谱条件

色谱柱%"23456789)(+ !+// ::;1,< ::$-

!

:#"流动相%乙腈&/,/0=二乙胺水 !<->0-#

'1(

"流

速%*,/ :8?:7@"'$()检测器"漂移管温度 .-,. A"

载气流速%+,+ $?:7@"柱温 0/ A&

0!方法与结果

0,*!对照品溶液的制备!精密称取贝母素甲对照

品适量于 */ :8棕色容量瓶中$加甲醇溶解并定容

至刻度$得 /,- :B?:8的贝母素甲对照品溶液$备用

!1 A下保存#&

0,+!供试品溶液的制备'-(

!精密称取浙贝母粉末

!过四号筛#约 + B$置烧瓶中$加浓氨试液 1 :8浸润

* 小时$精密加入三氯甲烷&甲醇!1>*#的混合溶液

1/ :8$称定重量$混匀$置 ./ A水浴中加热回流 +

小时$放冷$再称定重量$加上述混合溶液补足减失

的重量$滤过$精密量取续滤液 */ :8$置蒸发皿中蒸

干$残渣加甲醇溶液溶解$定容至 + :8$/,++

!

:滤

膜滤过$备用&

0,0!线性关系考察!从贝母素甲对照品溶液精密

量取 +,-$*,<$/,.$/,1$/,+ :8于 - :8棕色容量瓶

中$加甲醇定容至刻度$得到 +-/$*</$./$1/$+/

!

B?

:8系列贝母素甲标准溶液& 按上述条件$依法测

定$以峰面积积分值自然对数为纵坐标$进样量自然

对数为横坐标绘制标准曲线$得回归方程 Hb*0,.*

c*,+1-F$+b/,EEE F$贝母素甲在 /,1

!

BC-

!

B

具有良好的线性关系&

0,1!精密度试验!取贝母素甲对照品溶液进样 */

!

8$按上述条件进行测定$重复 < 次$贝母素甲峰面

积积分值计算 !"#b/,F1=!) b<#$表明该方法精

密度良好&

0,-!重复性试验! 同批样品$照供试品制备方法

制备 - 份$各进 */

!

8$进样检测$结果!"#b*,.=$

表明该方法重现性良好&

0,<!稳定性试验!取供试品溶液于 /*+*1*<*. Q

测定$结果表明供试品溶液在 . Q 内稳定性良好$

!"#为 +,0=&

0,F!加样回收率试验!取已测得质量分数的浙贝

母样品 /,+ C/,0 B$精密称定$分别加入一定量的贝

母素甲对照品溶液$同供试品溶液的制备项下操作$

制备供试溶液并测定$计算回收率$得贝母素甲平均

回收率为 */1,/1=$!"#为 1,/1=!) b-#&

0,.!样品的测定!按供试品溶液项下制备样品溶

液$取 */

!

8进样$测定贝母素甲质量分数分别为

/,/<E=$/,/-/=$/,/1/=$/,/-.=&

1!讨论

因贝母素甲在紫外无吸收$文献报道多采用经

衍生化后再用紫外检测器定量的方法$操作繁琐$杂

质干扰多$选择蒸发光散射检测器可以有效解决这

些问题&

在分析方法的确定研究中发现%流动相是否调

整 3"值对样品色谱行为影响很大& 研究结果表

明$在流动相中加入 /,/0=二乙胺$使峰形明显改

善$贝母素甲保留时间合理$分离度达到要求!D

$

*,-#&

从收集到的样品测定结果来看$浙贝母中贝母

素甲含量不存在显著性差异&
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