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高效毛细管区带电泳法测定克心疼缓释片中阿魏酸的含量

张婷1’2，刘 珂孙，柳全文3

(1．中国海洋大学，山东青岛266003；2．山东省天然药物工程技术研究中心，山东烟台264003；

3．中国科学院海洋研究所，山东青岛266071)

摘要：目的 建立高效毛细管区带电泳测定克心疼缓释片中阿魏酸的方法。方法 未涂层毛细管柱(80．5 cm×

75 pm，有效长度72．5 cm)，运行电压30 kV，检测波长200 nm，操作温度30℃，正极压力进样5 kPa×5 S，运行缓

冲液为10 mmol／L pH 9．0的硼砂溶液。结果 阿魏酸在35．7～107．1 pg／mL内线性关系良好，回归方程为y一

2．481 9 x一3．711 3，r一0．999 7，加样回收率为98．4％，RSD为3．73％(n一5)。结论该方法方便快捷、灵敏度

高、重现性好，可用于克心疼缓释片的质量控制。
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克心疼缓释片是中药复方缓释制剂，能有效地

防治冠心病、心绞痛。方中含川芎、延胡索等中药，其

中川芎的主要活性成分为阿魏酸。阿魏酸测定方法

主要有高效液相色谱法D,z3、毛细管电泳法嘲。

HPLC法分离迅速，成为主要的测定方法，但峰展宽

效应明显。毛细管电泳法是新方法，以其微量、快速、

简便而迅速发展。本实验采用毛细管区带电泳模式，

建立了分离测定克心疼缓释片中阿魏酸的方法。操

作简便迅速，为多组分同时测定建立了新的方法。

1仪器与试剂

惠普HP3DCE毛细管电泳仪，二极管阵列检测

器；克心疼缓释片由山东中医药大学提供，阿魏酸对

照品由中国药品生物制品检定所提供(批号：0773—

9607)，硼砂、甲醇、乙醚均为分析纯，水为二次蒸馏

水，运行缓冲液和样品溶液均经0．45肛m微孔滤膜

滤过后使用。

2方法与结果

2．1 电泳条件：未涂层毛细管柱(80．5 cm×75

lum，有效长度72．5 cm)，运行缓冲液为10 mmol／L

pH 9．0的硼砂溶液，温度30℃，运行电压30 kV，

正极压力进样5 kPa×5 S，检测波长200 nm，对峰

面积进行时间校正。每次进样前依次用0．1 mol／L

NaOH冲洗柱1 rain，二次蒸馏水冲洗1 min，缓冲液

冲洗2 min。在本实验条件下，分离效果良好，阿魏酸

对照品与克心疼缓释片样品的电泳图谱见图1。
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图1 阿魏酸对照品(A)和克心疼缓释片(B)的HPCE图

Fig．1 HPCE chromatograms of ferulic acid(A)and

Kexinteng Sustained—release Tablet(B)

2．2对照品溶液的制备：精密称取阿魏酸对照品
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3．57 mg，置1 mL量瓶中，加至刻度，摇匀，即得。

2．3供试品溶液的制备：取克心疼缓释片，研细，精

密称定1．012 g，用50 mL甲醇回流提取2次，每次

20 rain，挥干甲醇，用水饱合正丁醇溶解后，以0．26

mol／L Na。CO。溶液萃取完全，合并碱液，调pH 2，

乙醚萃取，合并乙醚液，挥于乙醚，用甲醇转移至5

mL量瓶中，加至刻度，备用。

2．4标准曲线的制备：取阿魏酸对照品溶液50、

70、100、120、150 FL，分别置5 mL量瓶中，用甲醇

稀释并加至刻度，依次进样。以阿魏酸质量浓度为横

坐标，峰面积与迁移时间比值为纵坐标，进行回归，

得回归方程为Y一2．481 9 X一3．711 3，r一

0．999 7，线性范围：35．7～107．1 t-tg／mL。

2．5精密度试验：取71．4 t-g／mL阿魏酸对照品溶

液，重复进样5次，测定峰面积，计算峰面积与迁移

时间的比值，计算得其RSD为0．46％。

2．6重现性试验：精密称取同一批样品5份，制备

供试品溶液，计算峰面积与迁移时间的比值，其

RSD为1．0％。

2．7稳定性试验：取供试品溶液，分别在0、2、4、6

h测定峰面积与迁移时间的比值，其RSD为1．5％。

表明供试品溶液在6 h内稳定性较好。

2．8加样回收率试验：取含阿魏酸75．28 mg／g的

克心疼缓释片样品5份，各约0．5 g，各加入3．57

mg／mL阿魏酸对照品溶液2．0 mL，制备供试品溶

液，测定回收率为98．4％，RSD为3．73％。

2．9样品测定：吸取供试品溶液10弘L进样，每批

取3份，测定峰面积与迁移时间的比值，按照标准曲

线法计算样品中阿魏酸的质量分数，结果见表1。

表1克心疼缓释片中阿魏酸的测定结果(忍一3)

Table 1 Determination of ferulic acid in Kexinteng

Sustained—release Tablet(万一3)

批号 阿魏酸／(mg·g_1)

3讨论

3．1缓冲液pH值的确定：阿魏酸的荷电性随pH

的不同而异，pH<7时，阿魏酸以中性分子存在。在

毛细管区带电泳模式下，中性组分之间难以分离，这

样当缓冲液pH<7时，阿魏酸会与样品中其他中性

组分同时出峰，使分离和定量困难。而当pH>7时，

阿魏酸以羧酸根阴离子存在，在中性组分之后出峰，

易于分离和定量。为使阿魏酸既能迅速出峰，又能与

其他峰分离完全，本实验选择缓冲液pH 9．0。

3．2 同存成分的干扰：克心疼缓释片中含有延胡

索，其主要成分为总生物碱，为排除其影响，样品处

理采用甲醇提取后，挥干甲醇，用水饱合正丁醇溶解

后，Na。CO。碱液萃取的办法。实验表明，既不破坏

被测成分阿魏酸，又有效排除了同存成分的干扰。
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利用板蓝根水提醇沉物生产产朊假丝酵母

张丽霞，杜连祥，路福平

(天津科技大学生物工程学院天津市工业微生物重点实验室，天津300222)

摘 要：目的 以板蓝根的水提醇沉物为原料培养产朊假丝酵母。方法 将原料液化、糖化处理后，以此水解液为

发酵液进行液态发酵，并对该菌在水解液中的生长特性及发酵条件进行研究。结果 优化后的培养条件为：水解液

还原糖含量2．65％，温度28℃，pH值5．5～6．5，接种量9％，装液量100 mL(500 mL三角瓶)。在优化培养条件

下培养20 h后，产朊假丝酵母的生长达到稳定期，其活菌数达到6．61×108／mL。经检测，干燥后的菌粉中靛玉红达

0．45 ptg／g。结论 以板蓝根水提醇沉物为原料生产产朊假丝酵母是可行的。

关键词：板蓝根；液态发酵；产朊假丝酵母；靛玉红
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