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罗定肉桂 高效液相色谱指纹图谱法
[bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc24884218]范围
[bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc17233326]本标准规定了罗定肉桂高效液相色谱指纹图谱法的检验方法。
本标准适用于罗定肉桂。
[bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc26718931]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法
术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

指纹图谱  chromatographic fingerprint
本标准特指罗定肉桂样品经适当处理后，采用高效液相色谱法分析，得到的能够反映其化学特征的色谱图。

相似度  similarity
表征两张指纹图谱相似程度的参数。

特征色谱峰  the characteristic chromatographic peaks
表征色谱图中具有一定特征性的色谱峰。

罗定肉桂  Luoding Cinnamomum cassia
罗定地区种植的樟科植物肉桂（Cinnamomum cassia Presl）的干燥树皮。
原理
样品经80%甲醇提取，以高效液相色谱在245nm波长下测定样液的指纹图谱，根据罗定肉桂对照指纹图谱的相似度进行比较，使用中药指纹图谱相似度软件进行计算样品的相似度，根据相似度对样品进行鉴别。  
试剂或材料
除非另有说明，本方法所用试剂均为分析纯，水为GB/T 6682规定的一级水。
试剂
甲醇（CH3OH）。
乙腈（C2H3N）：色谱纯。
磷酸（H3O4P）：色谱纯。
对照品
桂皮醛对照品（C9H8O，CAS号：14371-10-9）。
参照物溶液配制
准确称取桂皮醛对照品10.0mg，置10ml量瓶中，加甲醇适量使溶解并稀释至刻度，摇匀，即得。
仪器设备
高效液相色谱仪：带二极管阵列检测器或紫外检测器。
电子天平：感量1mg。
超声波清洗器。
中药色谱指纹图谱相似度评价系统（2012版）
分析步骤
试样溶液制备
取本品0.5g，混匀，研细，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入80%甲醇25ml，称定重量，超声处理（功率300W，频率45kHz）30min，放冷，再称定重量，用80%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。
测定
色谱条件与系统适用性试验
以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂（建议使用Inertsil ODS-SPC18（250×4.6mm，5µm））；流动相以乙腈为A，以0.2%磷酸溶液为B，按表1进行梯度洗脱；检测波长为245nm；柱温为30℃；进样体积为10µl。理论板数按桂皮醛峰计算应不低于5000。

	时间(分钟)
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0-30
	22
	78

	30-50
	22→60
	78→40

	50-52
	60→22
	40→78

	52-56
	22
	78



指纹图谱测定
分别精密吸取参照物溶液和样品溶液，按7.2.1色谱条件进行检测，记录0min-56min的色谱图，对样品中的特征色谱峰进行积分，采用中药色谱指纹图谱相似度评价系统（2012版）与对照图谱进行比较，计算各样品的相似度。
对照指纹图谱见附录A。
结果判断
样品溶液高效液相色谱图主峰应与参照物溶液主峰出峰时间一致；样品指纹图谱与对照指纹图谱相似度不小于0.85。
方法精密度
在重复条件下对同一样品连续进行两次测定，相对偏差≤0.5%。
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（资料性）
对照指纹图谱
罗定肉桂高效液相对照指纹图谱见图A.1

[image: 对照指纹图谱2]

罗定肉桂高效液相对照指纹图谱
（注：其中峰1为香豆素峰，峰2为肉桂醇峰，峰3为肉桂酸峰，峰4为桂皮醛峰）
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