
2 q2 q3  溶液稳定性考察  对照品溶液及样品溶液均

置于无色透明容量瓶中 o放置 uw«o对照品溶液峰面积

与样品溶液峰面积比值基本不变 o说明本品在流动相

溶液中稳定 ∀

2 q2 q4  回收率测定  取空白辅料 o按处方量加入美洛

昔康对照品适量 o依法配制样品溶液和对照品溶液 o测

定 o计算 o计算回收率结果如下表 t ∀

表 1  回收率测定结果

样  品 加入量r°ª 测得量r°ª 回收率r h

t ut qyu uu qst tst q{

u us qxv us qwt || qwu

v t| q{t t| q{u tss qt

w uv qux uv q{v tsu qx

x uu qvw uu q{w tsu qu

y uw qys uw qyz tss qv

2 q2 q5  样品的含量测定  依法配制样品溶液和对照

品溶液 o分别取 tsΛ̄ 注入液相色谱仪 o记录色谱图 o按

外标法计算 o结果见表 u ∀

表 2  美洛昔康片含量测定结果r以标示量计

样品批号 |{tsst |{tssu |{tssv

含量r h tst qv tss qz tst qs
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肿节风片的质量标准研究
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摘要  目的 }制订肿节风片质量标准 ∀方法 }紫外分光光度法测定了总黄酮的含量 o对肿节风药材进行了薄层色谱

鉴别 ∀结果 }加标回收率平均 |{ qt h k ΡΣ∆ � u qv h o± � yl oµ� s q||||y o重复性 � ≥⁄ � t quv h k ν � y) ,精密度 ΡΣ∆

� t qtw h k ν � yl结论 }方法稳定 !可靠 o可作为该制剂的质量控制方法之一 ∀

关键词  总黄酮 ~含量测定 ~肿节风 ~薄层色谱鉴别
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  肿节风片由单味药肿节风经提取浸膏后压制而

成 o收载于部颁标准中 o功能为消肿散结 o清热解毒 ∀

临床用于肺炎 !阑尾炎 !蜂窝组织炎 o大剂量用于肿瘤 ∀

主要成分有香豆酮 !内酯 !黄酮苷 !挥发油 !鞣酸 !异白

醋定 !落新妇苷 !葡萄糖 !蔗糖等 ∀本品原标准仅有一

个专属性并不强的有机酸试管反应和黄酮类荧光观

察 o为了有效地控制质量 o我们对其质量标准提高进行

了实验研究 ∀

1  仪器与药品

日立 �2usss 紫外可见双光束分光光度计 o岛津
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�∂2tus紫外可见分光光度计 o≤±2uxs 超声波清洗仪

k上海船舶电子设备研究所l o芦丁对照品k含量测定

用 o中国药品生物制品检定所l o肿节风对照药材为金

粟兰科植物接骨金粟兰 ≥¤µ¦¤±§µ¤ª̄¤¥µ¤k×«∏±¥ql �¤®¤¬

的枝叶k江西中医学院中药鉴定教研室杨雄志讲师鉴

定l o其它试剂均为分析纯 ∀

肿节风片k江西贵溪制药厂 o批号 }|ztttz o|xttut o

|xtus| o |yswsy o |yswsz o |yswsz o |yswts o |ysxtw o

|ysxus o|ysxuy和 |ysztul ∀

2  方法与结果

2 q1  薄层鉴别

取本品 v片 o研细 o加甲醇 ts°̄ o超声处理 us°¬± o

滤过 o滤液作为供试品溶液 ∀另取肿节风对照药材u qx

ªo加水 ys°̄ o微沸 us°¬± o滤过 o滤液浓缩至约 ts°̄ o加

乙醇 v倍量使沉淀 o放置 t«o滤过 o滤液挥去乙醇 o浓缩

至稠膏状 o加 s qxª硅藻土拌匀 o水浴上蒸干 o用甲醇

x°̄ 超声处理 ts°¬± o滤过 o滤液作为对照品药材溶液 o

照薄层色谱法k中国药典 t||x 年版一部附录 √ �l试

验 o吸取上述两种溶液各 vΛ̄ o分别点于同一含羧甲基

纤维素钠为粘合剂的硅胶 �ƒuxw薄层板上 o以石油醚kys

∗ |s ε l2醋酸乙酯2冰醋酸ktsΒwΒul为展开剂 o展开 o取

出 o晾干 o置紫外光灯kvyx±°l下检视 ∀供试品色谱中 o

在与对照药材色谱相应的位置上 o显相同颜色的斑点 o

结果见图 t ∀

图 1  肿节风片 ×�≤ 图

t ou ov p肿节风片 ~w p肿节风对照药材

2 q2  含量测定

2 q2 q1  提取方法的选择  5中国药典6kt||s年版第二

增补本l血康口服液所附的肿节风浸膏含量测定方法

采用 zs h乙醇为溶剂 o置索氏提取器中回流提取 o比色

法测定黄酮 ∀但从理论上分析 o用 zs h 乙醇索氏回流

提取 o经索氏提取器冷凝管流至提取筒内的乙醇含醇

量可达 |s h以上 o失去了用 zs h乙醇的意义 ∀基于此 o

我们对同一样品采用水溶解 o醇沉淀k下称水醇法l方

法与5中国药典6提取方法进行比较 o方法如下 }药典

法 }取肿节风片 o剥去糖衣 o研细 o置索氏提取器中 o用

zs h乙醇回流提取 y«o提取液定容至 tss°̄ o吸取 t°̄ o

照上述含量测定方法测定 o结果见表 t ∀测得总黄酮含

量为 y qv h ∀水醇法 }取肿节风片 o剥去糖衣 o研细 o置

tss°̄ 量瓶中 o加水 |s°̄ o超声处理 us°¬±使溶解 o放置

室温 o加水至刻度 o摇匀 o吸取 tx°̄ o置 xs°̄ 量瓶中 o加

乙醇至刻度 o使含醇量为 zs h o摇匀 o放置使沉淀 o吸取

上清液 u°̄ o照含量测定方法项下试验 o测得总黄酮含

量为 z qv h ∀

表 1  不同提取方法总黄酮测定结果r h

t u v w 平  均 ΡΣ∆

水醇法 z qvx z qu| z qvs z quy z qvs s qxt

药典法 y quu y qvw y qu| y qv{ y qvs t qs|

  上述两种提取方法显示 o水醇法提取率高于药典

法 o而且免去了药典法的繁杂操作 o故本品采用水醇法

提取 ∀

2 q2 q2  线性关系的考察  精密称取在 tus ε 减压干燥

至恒重的芦丁对照品 tts°ªo置 tss°̄ 量中 o加 ys h乙

醇 zs°̄ 使溶解 o放置室温 o加 ys h 乙醇至刻度 o摇匀 o

精密吸取上述溶液 ts°̄ o置 xs°̄ 量量中 o加水至刻度 o

摇匀 o精密吸取对照品溶液 t qs ou qs ov qs ow qs ox qs 和

y qs°̄ o分别置 ux°̄ 量瓶中 o各加水至 y°̄ o加 x h亚硝

酸钠溶液 t°̄ o摇匀 o放置 y°¬± o加 ts h 硝酸铝溶液

t°̄ o摇匀 o放置 tx°¬± o照分光光度法k中国药典 t||x

年版一部附录 ∏�l o在 xss±°波长处测定吸收度 o以吸

收度为纵坐标 o浓度为横坐标进行回归处理 ∀回归方

程为 }Α� s .sttv{χ p s .ssvz , ρ� s .||||y o结果芦丁浓

度在 { q{ ∗ xu q{Λªr°̄ 范围内呈线性关系 ∀

2 q2 q3  光谱扫描  精密吸取上述对照品溶液 w qs°̄ 和

对照品溶液 u°̄ o照标准曲线制备方法显色 ∀在 �2usss

紫外可见分光光度计上从 vzs ∗ zss±° 扫描 ∀样品的

扫描图谱与芦丁扫描图谱顺 xss±° 处均有最大吸收 o

样品辅料制成的空白对照对测定无影响 o在 xss±° 处

无吸收 o结果见图 u ∀

图 2  肿节风片 �∂ 光谱图

t p肿节风片 ~u p芦丁对照品

2 q2 q4  稳定性试验  取供试品溶液 u°̄ o照标准曲线
#zvt#中国现代应用药学杂志 usss年 w月第 tz卷第 u期



制备方法项试验 o在 xss±°波长处测定吸收度 o以后每

隔半小时测定一次 o数据经处理 ΡΣ∆ � s qvx h o样品在

w«内极稳定 ∀

2 q2 q5  精密度试验  精密吸取供试品溶液 u qs°̄ 共 y

份 o照标准曲线制备项下/自各加水至 y°̄ o至在 xss±°

波长处测定吸收度0 o测得 y份样品吸收度 o结果样品

吸收度相对标准偏差为 t qtw h ∀

2 q2 q6  重复性试验  取样品 y份 o照含量测定项下方

法试验 o对含量测定结果进行数据处理 ΡΣ∆ � t quv h ∀

2 q2 q7  样品加样回收率  分别精密称取芦丁对照品 y

份 o各置 tss°̄ 量瓶中 o再分别精密称取已知含量的样

品各置上述量瓶中 o加水溶解 o超声处理 us°¬± o放置室

温 o定容 o摇匀 o余照含量测定项下试验 o计算回收率 o

结果见表 u ∀

表 2  回收率测定结果

样品
样品中总黄酮

r°ª

加入芦丁量

r°ª

测出总黄酮量

r°ª

回收率

r h

t    {z qw t{ qz   tst qvs   |x qx

u zx qyx us qs |y qz tst qu

v yu qx us qx {u qy || qx

w ww qu vx qw z{ qs |{ qs

x vs qw wt qw zs qu |z q{

y us qy xw q{ zv qs |y q{

平均回收率 |{ qt h oΡΣ∆ � u qv h

2 q2 q8  样品测定  取本品 ts片 o除去糖衣 o精密称定 o

研细 o精密称取 tªo置 tss°̄ 量瓶中 o加水 |s°̄ 超声处

理 us°¬± o放置室温 o加水至刻度 o摇匀 o滤过 o精密吸取

续滤液 tx°̄ o置 xs°̄ 量瓶中 o加乙醇至刻度 o摇匀 o滤

过 o精密吸取上清液 u°̄ o置 ux°̄ 量瓶中 o照标准曲线

项下方法 o自/各加水至 y°̄ 0起 o以 u°̄ 样品液 o加水至

ux°̄ 作为空白 o至/在 xss±°波长处测定吸收度0 o按回

归方程计算含量 o结果见表 v ∀

表 3  样品中总黄酮含量r ν � v

批  号 总黄酮含量r°ª#片 p t 批  号 总黄酮含量r°ª#片 p t

|xtttz vv qu |yswts u| qu

|xttut vv q| |ysxtw v{ qw

|xtus| vy qt |ysxus vy q{

|yswsy u{ qy |ysxuy vz qw

|yswsz u| qs |yszut ws qu

3  小  结

采用本方法对肿节风片进行薄层色谱鉴别 o重现

性好 ∀我们对样品在不同温度 !湿度条件下考察 o经近

ts余批次样品鉴别 o均能检出与对照药材相同的斑点 ∀

含量测定具有简便 !重现性好 !精密度高的优点 ots批

次样品含量测定结果显示 o各批次含量较为稳定 o为肿

节风片的质量控制提供了有效的方法 ∀

收稿日期 }t||| p su p sw

南瓜多糖的组成及摩尔比测定

孔庆胜  蒋  滢t
k济宁 uzustv 济宁医学院生化教研室 ~t苏州医学院l

摘要  目的 }研究南瓜多糖的单糖组成及摩尔比 ∀方法 }南瓜k°∏°³®¬±l干粉经热水提取 o≥ √̈¤ª法弃蛋白 o透析 o乙

醇沉淀 o沉淀干燥物再经 ≥ ³̈«¤§̈ ¬ �2tss柱层析纯化 o即得南瓜多糖纯品k°∏°³®¬± °²̄¼¶¤¦¦«¤µ¬§̈ o简称 °°l ∀用聚

丙烯酰胺凝胶电泳证明为均一体 ∀结果 }凝胶过滤法测其分子量为 t qy ≅ tsw ∀ °°用酸完全水解 o经纸层析表明由

⁄2葡萄糖 !⁄2半乳糖 !�2阿拉伯糖 !木糖和 ⁄2葡萄糖醛酸组成 ∀其摩尔比分别为 s qt{tΒs qs{vΒs qsy|Βs qsvtΒs qtzx ∀

结论 }南瓜多糖将有可能作为一种新的高效低毒的降血糖药物 ∀

关键词  南瓜 ~多糖
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