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摘要：用红外光谱和质谱对角鲨烯软胶囊中的角鲨烯进行成分鉴定，用气相色谱－质谱法测定角鲨烯含量。结

果表明：所建立的气相色谱－质谱定量分析方法的平均回收率为９８．７％，相对标准偏差为５．９％ ，线性相关系

数为０．９９９９，最低检出限为０．６ｎｇ／ｍｌ。
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　　角鲨烯（Ｓｑｕａｌｅｎｅ）是一种重要的海洋生物活性

物质，化学名为２，６，１０，１５，１９，２３－六甲 基－２，６，１０，

１４，１８，２２－二十四碳六烯，别名为鲨烯、三十六烯、角

鲛 油 素 或 鱼 肝 油 萜，分 子 式 为 Ｃ３０Ｈ５０，分 子 量

为４１０［１］。

　　角鲨烯最早在霞鲨的肝油中被发现［２］。由于具

有极高的生物输氧能力和抗氧化能力，该物质具有

抗肿 瘤［３，４］、增 强 机 体 免 疫 力 和 抗 衰 老［５］等 生 理 活

性，已被广泛用于药物和化妆品。目前，角鲨烯含量

测 定 方 法 主 要 有 高 效 液 相 色 谱 法［６］和 气 相 色 谱

法［７］，其特点是分离效率高、分析速度快、灵敏度高，
但定性能力较差，不能直接鉴别化合物。而气相色

谱－质谱法既可以直接对未知化合物进行定性，又可

以对痕量组 分 进 行 定 量。本 实 验 利 用 气 相 色 谱－质
谱法进行角鲨烯的检测和分析。

１　材料与方法

１．１　仪器与试剂

　　Ｎｉｃｏｌｅｔ　５７００型傅立叶变换红外光谱仪（ＤＴＧＳ
检测器），Ａｇｉｌｅｎｔ６８９０Ｎ气 相 色 谱 仪，Ａｇｉｌｅｎｔ５９７５Ｃ
质谱仪，角鲨烯标准品（中国药品生物制品检定所，
标 称 含 量 ９９．５％，０．５ 毫 升／支，批 号 １４０７２１－
２００６０１），正己烷为色谱纯。

１．２　角鲨烯标准储备溶液的制备

　　准确 称 取０．０８８０ｇ角 鲨 烯 标 准 品，置１０ｍｌ容

量瓶 中，加 正 己 烷 至 刻 度，混 匀，制 成 浓 度 为

８．８０ｍｇ／ｍｌ的标准储备液。

１．３　角鲨烯标准中间溶液的制备

　　准确移取角鲨烯标准储备液３ｍｌ，置１００ｍｌ容

量瓶 中，加 正 己 烷 至 刻 度，混 匀，制 成 浓 度 为

０．２６４ｍｇ／ｍｌ的标准中间液。

１．４　角鲨烯标准使用液的制备

　　分别移取角鲨烯标准中间液１ｍｌ、２ｍｌ、３ｍｌ，置

１０ｍｌ容量瓶中，加正己烷至刻度，混匀，制成浓度分

别为０．０２６４０ｍｇ／ｍｌ、０．０５２８０ｍｇ／ｍｌ、０．０７９２０ｍｇ／

ｍｌ的标准使用液。
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１．５　角鲨烯软胶囊溶液的制备

　　准确称取４粒康麦斯牌深海角鲨烯软胶囊，重

量分别 为１．５０２８ｇ、１．５０４６ｇ、１．５０７３ｇ、１．５０６５ｇ，分

别将胶 囊 内 溶 物 全 量 移 入１０ｍｌ容 量 瓶 中，加 正 己

烷定容至刻度，混匀。

１．６　分析条件

１．６．１　红外光谱测试条件

　　将待测液滴 加 到ＣａＦ２上，吹 干 正 己 烷，将 膜 片

放入红外光谱仪样品室中，在４０００～４００ｃｍ－１的中

红外 区 扫 描，使 用 ＤＴＧＳ检 测 器 检 测，扫 描 累 加

６４次。

１．６．２　色谱测试条件

　　色谱柱：ＨＰ－５毛细管柱（３０ｍ×０．３２０ｍｍ）；升

温 程 序：２００℃，以４０℃／ｍｉｎ 升 温 至２８０℃，保 持

１０ｍｉｎ；进样口温度：２８０℃ ；载气：高纯氦气；载气流

速：１．０ｍｌ／ｍｉｎ ；进 样 方 式：不 分 流 进 样；进 样

量：１μｌ。

１．６．３　质谱测试条件

　　ＥＭＶ：１２００Ｖ；离 子 源：２３０℃；四 极 杆：１５０℃；
发射电源：３４．６ｕＡ；电子能量：７０．０ｅＶ；全扫描，扫描

质量范围为２０～４５０ａｍｕ；溶剂延迟３．０ｍｉｎ。

２　结果与分析

２．１　角鲨烯软胶囊样品红外光谱分析

　　用傅里叶红外光谱仪测定角鲨烯软胶囊待测样

品光谱（见图１）和角鲨烯标准样品光谱图（见图２）。
利用 Ｎｉｃｏｌｅｔ　Ｃｏｎｄｅｎｓｄｅ红外数据库得出待测样 品

可能属于的化合物（见表１）。从表１可以看出，角

鲨烯的匹配度最高，为９８％；其次是乙基环己烷，为

７８％；再次是金刚烷，为７３％。从匹配度看，待测物

可能是角鲨烯、乙基环己烷或金刚烷。考虑到溶剂

为正己烷，故乙基环己烷和金刚烷可能是溶剂中的

产物。因此，从数据库检测结果可以确定待测物为

角鲨烯。

图１　角鲨烯软胶囊样品红外光谱

　　另外，比 较 红 外 光 谱 图 特 征 可 以 得 出，在 波 长

４０００～２０００ｃｍ－１之间，角鲨烯软胶囊样品和标准样

品的红外光谱有着相同 的 吸 收 波 长，为２９７０ｃｍ－１、

２９３０ｃｍ－１、２８５８ｃｍ－１、２３５９ｃｍ－１，而且吸收 峰 最 强；
在波长小于２０００ｃｍ－１时，角鲨烯软胶囊样品和标准

样品吸收峰基本一致，可以确定角鲨烯软胶囊主要

成分为角鲨烯。

图２　角鲨烯标准品红外光谱

表１　角鲨烯软胶囊样品Ｎｉｃｏｌｅｔ　Ｃｏｎｄｅｎｓｄｅ红外数据库检索

结果

序号 化合物名称 检索号 分子量 匹配度
（％）

１ 角鲨烯 ４７　 ４１０　 ９８

２ 乙基环己烷 ５４　 １１２　 ７８

３ 金刚烷 ５８　 ２４３　 ７３

４　 ２，５－二甲基－２，４－己烯 ４６　 １１０　 ７２

５ 萘烷 ５６　 １３８　 ７１

６ 香茅醇 ２６２　 １５６　 ７０

２．２　角鲨烯软胶囊样品气相色谱－质谱分析

　　角鲨烯软 胶 囊 待 测 样 品 用 气 相 色 谱－质 谱 进 行

分析，得出 总 离 子 流 图（见 图３）以 及 质 谱 图（见 图

４）。从质谱图和ＮＩＳＴ０８．Ｌ质谱数据库检索结果看

（见表２），在 样 品 保 留 时 间 为５．５２０ｓ时，样 品 检 索

为角鲨烯，而 且 检 索 结 果 中，匹 配 度 最 高 的 为 角 鲨

烯，匹配度９６％，说明该样品中含有角鲨烯。

图３　角鲨烯样品总离子流

图４　角鲨烯软胶囊样品质谱

表２　角鲨烯软胶囊样品ＮＩＳＴ０８．Ｌ质谱数据库检索结果

序号 化合物名称 检索号 分子量 匹配度
（％）

１ 角鲨烯 １９８７１５　 ４１０　 ９６

２ 角鲨烯 １９８６９６　 ４１０　 ６４

３ 角鲨烯 １９８６９９　 ４１０　 ５８

４ 角鲨烯 １９８７００　 ４１０　 ５８

５ 角鲨烯 １９８７１７　 ４１０　 ５８
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２．３　角鲨烯软胶囊样品含量气相色谱－质谱分析

２．３．１　分析条件

　　角鲨烯是一种高度不饱和烃类化合物，分子量

大，沸点高（２８０℃），难挥发。本实验选用的 色 谱 柱

温度为２８０℃，根据角鲨烯质谱图选择ＳＩＭ 模式、选
择检测离子的质荷比（ｍ／ｚ）为６９、９５、１３７。

２．３．２　方法的线性范围和最低检出限

　　移取适量角鲨烯储备液，用正己烷稀释成浓度

为０．０２６４０ｍｇ／ｍｌ、０．０５２８０ｍｇ／ｍｌ、０．０７９２０ｍｇ／ｍｌ
的角鲨烯标准 使 用 液。取１μｌ进 样，以 峰 面 积 对 浓

度进行线性回归。结果表明，在上述范围内线性良

好，回 归 方 程 为Ｙ ＝０．０３３５２　Ｘ －０．０１３６７，Ｒ ＝
０．９９９９。在测定条件下，当信噪比为３∶１时，角鲨

烯的最低检出限为０．６ｎｇ／ｍｌ。

２．３．３　方法的准确度和回收率

　　采用直接测量标准样品的方法，用正己烷准确

配制６个０．０８６４ｍｇ／ｍｌ的标准已知样品，取１μｌ进

样，并 计 算 回 收 率。６ 个 样 品 检 测 结 果 分 别 为

０．０８８１ｍｇ／ｍｌ、 ０．０８７３ｍｇ／ｍｌ、 ０．０８４１ｍｇ／ｍｌ、

０．０８３０ｍｇ／ｍｌ、０．０８５１ｍｇ／ｍｌ、０．０８４３ｍｇ／ｍｌ，检 测

平均值为０．０８５３ｍｇ／ｍｌ，平 均 回 收 率 为９８．７％，相

对标准偏差为５．９％。

２．３．４　角鲨烯软胶囊样品含量分析

　　用所建立的方法对配制的角鲨烯软胶囊溶液进

行测试，得出测试样品中角鲨烯平均含量为３３．８ｇ／

１００ｇ（见表３）。说明角鲨烯软胶囊样品中角鲨烯的

平均含量在该产品标识含量的范围内。
表３　角鲨烯软胶囊样品气相色谱－质谱法测量结果

胶囊
样品

胶囊重量
（ｇ）

角鲨烯重量
（ｇ）

角鲨烯含量
（ｇ／１００ｇ）

１　 １．５０２８　 ０．５２２７　 ３４．８

２　 １．５０４６　 ０．５６４１　 ３７．５

３　 １．５０７３　 ０．４５４１　 ３０．１

４　 １．５０６５　 ０．５０２２　 ３３．４

３　结束语

　　本实验利 用 傅 里 叶 红 外 光 谱 法 和 气 相 色 谱－质

谱法对角鲨 烯 软 胶 囊 中 角 鲨 烯 进 行 鉴 定 和 含 量 分

析。结果表明，本方法可行、结果准确、有效避免了

用单一仪器定性检测化合物可能出现的“假阳性”现
象。另外，用气相色谱－质谱法对角鲨烯进行鉴定和

分析，具有重复性好、快速和直观等特点，可以为含

角鲨 烯 成 分 的 药 品 以 及 保 健 品 的 质 量 检 测 提 供

参考。
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