沙棘籽油
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SEABUCKTHORN SEED OIL

本品为胡頹子科植物沙棘Hippophae rhamnoides L.的干燥成熟种子中提取的脂肪油。

【制法】 取沙棘种子，粉碎成粗粉，用正己烷适量在70～80℃条件下回流提取2次，第一次加正己烷4倍量，浸泡1小时后，回流3小时，第二次加正己烷2倍量，回流2小时，冷却，滤过，合并滤液，在70℃、-0.05MPa条件下回收至无溶媒滴出时充氮气25分钟，即得（正己烷提取法）；或取干燥的沙棘种子，粉碎成粗粉，用二氧化碳超临界提取、分离，即得（超临界提取法）。

【性状】 本品为棕黄色至红棕色的澄清油状液体，气特异，味微涩、苦。

本品在乙醚、石油醚、二硫化碳、三氯甲烷中易溶，在乙醇或甲醇中微溶，在水中几乎不溶。

相对密度  应为0.92～0.93（中国药典2015年版四部通则0601）

折光率  应为1.475～1.490（中国药典2015年版四部通则0622）

【鉴别】 （1）取溴0.1ml，加四氯化碳10ml，摇匀，取2.0ml置试管中，滴入本品0.2ml，振摇半分钟，液体颜色由红棕色变成无色或淡黄色。

（2）取本品0.5 ml,加石油醚（60～90℃）2ml，振摇溶解，加2,2´-联吡啶乙醇溶液(0.5g→100ml)数滴和三氯化铁乙醇溶液(0.2g→100ml)数滴，溶液显红色。
（3）取本品5ml，置50ml圆底烧瓶中，加无水乙醇20ml，抗坏血酸2g，沸水浴加热使沸腾，加氢氧化钾溶液（40g→50ml）10ml，加热回流30分钟，取出，放至室温，转移至分液漏斗中，加水50ml，加乙醚提取3次（100ml、50ml、50ml），合并乙醚液，用水洗至中性，分取乙醚液，加无水硫酸钠3g脱水，滤过，滤液挥干，残渣加无水乙醇5ml使溶解，作为供试品溶液。另取沙棘油对照品5ml，同法制成对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典2015年版四部通则0502）试验，吸取上述两种溶液各4μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以甲苯-乙酸乙酯（8﹕2）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以5%磷钼酸乙醇溶液，在105℃加热至斑点显色清晰。供试品色谱中，在与对照品色谱相应的位置上，显相同的蓝色斑点。
（4）取本品0.2ml，加石油醚（60~90℃）5ml使溶解，作为供试品溶液。另取沙棘油对照品0.2ml，同法制成对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典2015年版四部通则0502）试验，吸取上述两种溶液各4μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以石油醚（60~90℃）-甲苯-乙酸乙酯-甲酸（5:4:2:0.2）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以5%的磷钼酸乙醇溶液，在105℃加热至斑点显色清晰。供试品色谱中，在与对照品色谱相应的位置上，显相同的蓝色斑点。 

（5）取本品2ml，加水-丙酮-石油醚（60~90℃）-甲醇-甲酸（1:2.5:4.5:1:0.2）9.2ml，振摇，静置，分取下层溶液，水浴上蒸干，残渣加甲醇1ml使溶解，作为供试品溶液。另取熊果酸对照品，加甲醇制成每1ml含1mg的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典2015年版四部通则0502）试验，吸取上述两种溶液各5µl,分别点于同一硅胶G薄层板上，以甲苯-乙酸乙酯-甲酸（20:4:0.5）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以5%硫酸乙醇溶液，在80℃加热至斑点显色清晰，置日光下检视。供试品色谱中，在与对照品色谱相应的位置上，显相同的紫红色斑点；置紫外光灯下（365nm）检视，显相同的橙黄色荧光斑点。

【检查】  酸值  应不大于10.5（中国药典2015年版四部通则0713）。

皂化值  应为160～200（中国药典2015年版四部通则0713）。

碘值   应为125～155（中国药典2015年版四部通则0713）。
过氧化值  应不大于0.30（中国药典2015年版四部通则0713）。
杂质  不得过1.2%（中国药典2015年版四部通则2301）。
水分与挥发物  不得过0.3%（中国药典2015年版四部通则0713）。

正己烷溶剂残留  适用于正己烷提取法样品。照残留溶剂测定法（中国药典2015年版四部通则0861）测定。
色谱条件与系统适用性试验   以14%-氰丙基-苯基甲基聚硅氧烷为固定相的毛细管柱（柱长30ｍ，柱内径为0.32ｍｍ，膜厚度为0.25μm）；柱温为程序升温，初始温度为40℃，保持5分钟，以每分钟15℃的速率升温至200℃，保持2分钟；进样口温度200℃；检测器温度260℃；分流进样，分流比为1:1。理论板数按正己烷峰计算应不低于6000。顶空进样定量管温度95℃，传输管温度105℃，样品瓶平衡时间25分钟，进样1.0ml。
对照品溶液的制备　取正己烷适量，精密称定，加N,N-二甲基甲酰胺制成每1ml含3mg的溶液，摇匀，即得。

标准曲线的制备  分别精密量取对照品溶液各0.5、1.0、1.5、2.0、2.5、3.0与4.0ml，置10ml量瓶中，用N,N-二甲基甲酰胺稀释至刻度，摇匀。采用顶空进样，分别精密量取对照品溶液各0.1ml，分别置20ml顶空进样瓶中，精密加入N,N-二甲基甲酰胺3ml，密封，精密吸取上方气体各1ml，依次注入气相色谱仪，测定，以正己烷质量为横坐标，以峰面积积分为纵坐标，绘制工作曲线。
供试品溶液的制备　取沙棘籽油0.5g，精密称定，置20ml顶空进样瓶中，精密加N,N-二甲基甲酰胺3ml，密封，即得。

测定法　采用顶空进样。分别精密吸取供试品溶液上方气体各1ml依次注入气相色谱仪，依法测定，从标准曲线上读出供试品中正己烷的含量，计算，即得。

本品正己烷残留量不得过0.029%。

【含量测定】  照高效液相色谱法（中国药典2015年版四部通则0512）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；以甲醇-乙腈（78:22）为流动相，检测波长为280nm。理论板数按维生素E峰计算应不低于1500。

对照品溶液的制备  取维生素E对照品适量，精密称定，加无水乙醇制成每1ml中含维生素E 20μg的溶液，即得。

供试品溶液的制备  取本品5g，精密称定，置50ml圆底烧瓶中，加无水乙醇20ml，抗坏血酸2g，沸水浴加热使沸腾，加氢氧化钾试液（40→50）10ml，回流30分钟，冷却后将溶液移入分液漏斗中，加水50ml，用乙醚200ml提取3次（100ml、50ml、50ml）。合并乙醚液，用水洗涤乙醚至中性，加无水硫酸钠约3g，滤过，滤液在水浴微热蒸干，残渣用无水乙醇溶解并定容至10ml量瓶中，摇匀，用微孔滤膜（0.45μm)滤过，取续滤液，即得。

测定法  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各10μl，注入液相色谱仪，测定，即得。

本品每1g含维生素E(C31H52O3)不得少于10μg。

  【功能与用途】 益气养阴、活血化瘀、抗炎生肌。用于心脑血管和胃肠道病的保健治疗。外用滋润皮肤、促进皮肤组织再生和上皮组织愈合。

  【贮藏】 密封，遮光，冷藏。

  【制剂】 口服制剂（沙棘干乳剂）、外用制剂（复方沙棘籽油栓）。

