
定吸收度o从回归方程中求出供试液中含量o按下式计算换

算因素∀

�� • Ù¦ • 为实际总多糖量o¦为测得多糖液中总多糖

含量∀ 测得 �� tqwvkν� xl∀

样品液制备和含量测定  精密称取样品粉末k过 ws目

筛lsqvªo{sh 乙醇 tss° ¯回流提取 t«o趁热过滤o药渣用

{° {̄sh 热乙醇洗涤 v 次o药渣置圆底烧瓶中o加蒸馏水

{x° ō回流 t«o趁热过滤o用 x° ¯热水洗涤烧瓶和药渣o待冷

后移于 uxs° ¯容量瓶中o用蒸馏水稀释至刻度o混匀置冰箱

中备用∀ 精密吸取各供试液 sqx° ō按标准曲线制备项下自

/加入 tqs° ¯xh 苯酚溶液, , , 0起o测定吸收度∀按回归方

程求出供试液中葡萄糖含量o按下式计算样品中多糖含量∀

多糖含量kh l�
¦≅ ƒ ≅ ©

�
≅ tssh

式中 ¦为供试液葡萄糖浓度oƒ 为供试品溶液的稀释因

素o©为换算因素o� 为供试品质量∀

加样回收率测定 精密称取葛根粉末 sqtªo加入葛根总

多糖 vsqs°ªo按样品液制备和含量测定方法操作o计算加样

回收率o结果为 tssqwth kν� xo� ≥⁄� tqtyh l∀

3  结果与讨论

3q1  结果

葛根及同属植物根中多糖的含量见表 t∀

3q2  讨论

本实验测定方法的原理是先用 {sh 乙醇提取以除去单

糖!低聚糖!甙类等干扰性成分o然后用水提取其中所含的多

糖类成分∀多糖在硫酸作用下o先水解成单糖o并迅速脱水生

成糖醛衍生物o然后和苯酚缩合成有色化合物o用分光光度

法于适当波长处测定其多糖含量∀本法简便o显色稳定o灵敏

度高o重现性好∀

从测试结果可知o不同种葛及同种葛不同产地的葛多糖

含量相差较大o以粉葛含量最高~其次是食用葛o黄毛葛和密

花葛的含量也较高~野葛则南方江西!安徽!贵州产的明显的

高于北方辽宁!河北产的∀

刘灿坤≈v o在分析了历代本草对葛根功效的记载后认

为o含淀粉量高的葛根k粉葛lo功效偏重于清热解肌o生津止

渴o醒脾解酒}含淀粉量少o纤维性强的葛根k野葛lo侧重于

解肌o透疹!升阳止泻∀ 临床应用时o应根据不同的病症选用

不同品种的葛根∀

过去对葛根的有效成分的研究多集中在黄酮类成分o植

物源的多糖类化合物由于它们的独特功能和低毒性o因而在

临床应用中显示出广阔的前景o葛根多糖值得进一步的研究

和开发∀
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表 1 葛根及同属植物根中多糖的含量

�²q 种 产地 采收时间 含量kh l

t 野葛 °q ²̄¥¤·¤ 辽宁旅顺 t||w2s{ xqtw

u 野葛 °q ²̄¥¤·¤ 江西南昌 t||w2s{ twqy{

v 野葛 °q ²̄¥¤·¤ 陕西西安 t||w2ts tuq{x

w 野葛 °q ²̄¥¤·¤ 四川峨嵋 t||w2tt |qsu

x 野葛 °q ²̄¥¤·¤ 河北井陉 t||w2s{ vqxz

y 野葛 °q ²̄¥¤·¤ 贵州岑巩 t||w2s{ tyq|z

z 野葛 °q ²̄¥¤·¤ 安徽金寨 t||w2ts t{qzu

{ 野葛 °q ²̄¥¤·¤ 山东泰安 t||w2ts yqv|

| 野葛 °q ²̄¥¤·¤ 浙江临安 t||w2sx tsqys

ts 野葛 °q ²̄¥¤·¤ 浙江衢县 t||z2s{ tsqwt

tt 粉葛 °q·«²°¶²±¬¬ 云南景洪 t||x2st txqv{

tu 粉葛 °q·«²°¶²±¬¬ 江西奉新 t||w2s{ v{qzv

tv 粉葛 °q·«²°¶²±¬¬ 云南大理 t||w2̄ ¯ uxqzt

tw 粉葛 °q·«²°¶²±¬¬ 云南丽江 t||w2tt u{q{{

tx 山葛 °q°²±·¤±¤ 广东博罗 t||x2su tuqtv

ty 食用葛 °q §̈∏̄¬¶ 云南巍山 t||x2tt uyqwy

tz 峨嵋葛 °q²° ¬̈̈±¶¬¶ 四川峨嵋 t||w2tt yqyy

t{ 三裂叶葛 °q³«¤¶̈ ²̄ ²¬§̈ ¶ 广东广州 t||x2su |qs{

t| 苦葛 °q³̈ §∏±¦∏µ¤̄¬¶ 云南巍山 t||w2tt zqwt

us 密花葛 °q¤̄²³̈ ¦∏µ²¬§̈ ¶ 云南景洪 t||w2tt uxqxs

ut 黄毛葛 °q¦¤̄¼¦¬±¤ 云南永胜 t||w2tt usq|y

收稿日期}usstp sxp s|

3 韩光o女ovx岁∀ t|{|年毕业于河南大学化学系化学专业o理
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板蓝根含片中靛玉红的含量测定研究

韩 光 孙茂峰 王 荔k开封 wzxsst 河南大学药学院l

摘要 目的}建立板蓝根含片的含量测定方法∀ 方法}采用薄层扫描法测定板蓝根含片中靛玉红的含量∀ 结果}板蓝根含片中

靛玉红含量测定线性范围为 sqt∗ sqxΛªo平均回收率 |xqyh o� ≥⁄为 tqyh ∀结论}用薄层扫描法测定板蓝根含片中靛玉红的

含量是可行的o该法有效控制了产品的质量∀

关键词 板蓝根含片~靛玉红~薄层扫描~含量测定
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  板蓝根含片是5中华人民共和国药典6t||x年版收载的

板蓝根颗粒经剂型改造制成的新药∀ 由板蓝根一味药组成∀

其提取工艺是将板蓝根加水煎煮 u次o提取液经醇沉后浓缩

成膏状∀ 板蓝根具抗菌!解毒!抗炎和增强免疫之功效o临床

上用于治疗由细菌!病毒感染引起的扁桃腺炎!腮腺炎!咽喉

肿痛!传染性肝炎及小儿麻疹等∀ 板蓝根颗粒剂无含量测定

方法o使药品质量难以控制∀据文献报道≈t 板蓝根含尿苷!次

黄嘌呤!尿嘧啶!水杨酸!青黛酮!胡萝卜甙!t2硫氰酸2u2羟基

2v2丁烯!腺甙!棕榈酸!Β2谷甾醇!蔗糖!靛蓝!靛玉红!Χ2谷甾

醇!精氨酸!谷氨酸!酪氨酸!脯氨酸!缬氨酸!Χ2氨基丁酸等

成分∀ 抑菌试验表明o靛玉红!靛蓝为板蓝根的有效成分≈u ∀

关于中药制剂中靛玉红的含量测定o文献未见报道o我们通

过实验探索o建立了以测定靛玉红含量来控制中药制剂产品

质量的方法o现报道如下∀

1  仪器与试剂

薄层扫描仪k× �≤ ≥� ��∞� ­ o瑞士 ≤ � � � �l~点样仪

k�¤±²°¤·­ o瑞士 ≤ � � � �l~硅胶 � 薄层板k自制l~试剂均

为分析纯∀

靛玉红k�±§¬µ∏¥¬±l对照品k中国药品生物制品检定所l∀

用薄层扫描法o按归一化法测定o含量为 ||qth o可用于定量∀

2  供试品溶液制备方法的选择

取本品 v份o每份 wsªo均以乙醚为溶剂o分别采用索氏!

超声和萃取法提取靛玉红∀ 索氏提取法是用乙醚 uss° ō提

取 {«~超声提取法是用 uxsº 超声波清洗机o用乙醚提取 v

次o每次 us°¬±o乙醚用量分别为 tss!xs!xs° ~̄萃取法是将

样品加水 txs° ¯使溶解o用乙醚提取 v次o乙醚用量分别为

tss!xs!xs° ō每次振摇 us°¬±∀ 三份提取液分别回收乙醚o

用氯仿定容到 t° ō用薄层扫描法测定靛玉红的含量o结果

见表 t∀

表 1 提取方法对比结果

提取方法 索氏法 超声法 萃取法

测得量kΛªÙªl vq{ uqv vq|

  由表 t可见o超声提取法提取不完全o索氏提取法与萃

取法的提取效果相似o但索氏提取法提取时间较长o需 {«o故

采用乙醚萃取法的制备方法∀

3  对照品溶液的制备

精密称取靛玉红对照品o加甲醇制成每 t° ¯含 sqt°ª

的溶液o作为对照品溶液∀

4  色谱条件的确定

经过对比试验o确定选用硅胶 � 薄层板o以苯2氯仿2丙

酮kxΒ wΒ tl为展开剂o展开后直接扫描测定∀

5  扫描波长的选择

在同一块薄层板上分别点供试品溶液 tsΛ¯与靛玉红对

照品溶液 wΛ ō依上法展开o在 wssoyxs±° 范围内对靛玉红对

照晶斑点和供试液色谱中相应的斑点分别进行光谱扫描o结

果二者均在 xv|±° 处有最大吸收o故选择 Κ� xv|±° 作为测

定波长o见图 t∀

图 1 靛玉红的 × �≤ 光谱图

6  工作曲线的建立

精密吸取靛玉红对照品溶液 t!u!v!w!xΛ ō分别点于同

一硅胶 � 薄层板上o展开o对色谱板进行单波长!锯齿法扫

描o结果见表 u∀

表 2 靛玉红点样量与吸收度积分值的关系

点样量kΛªl sqt squ sqv sqw sqx

峰面积 uw{qt xs{qv zy|qs tsyuqu tvwuqx

  工作曲线方程为}≠ � uzwuqz ÷ p vyqz| � � p sq|||y

说明在 sqt∗ sqxΛª范围内o点样量与斑点峰面积呈线

性关系∀

7  阴性对照试验
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取阴性对照制剂o照/ u供试品溶液制备方法的选择0项

下的方法用乙醚萃取法制备得板蓝根阴性供试液∀将供试品

溶液!板蓝根阴性对照溶液和靛玉红对照品溶液点于同一块

硅胶 � 薄层板上o依法展开o扫描∀ 在扫描图中o供试品与对

照品在相应位置有吸收峰o而板蓝根阴性对照溶液在与靛玉

红对照品相应位置无吸收峰o表明样品中无干扰靛玉红测定

的成分存在o该方法专属性好o见图 u∀

图 2 靛玉红的 × ≤�≥ 图谱

¬ 阴性对照~­ 对照品~® 供试品

8  稳定性试验

吸取供试液 tsΛ ō点于硅胶 � 薄层板上o依法展开后测

定o并每隔一定时间重复测定o结果见表 v∀

表 3 稳定性考察结果

时间k分钟l s vs ys |s tus

测得量kΛªl xwuqy xvtq| xxwqz xxsqw xuzq{

  由以上测定结果可知o测得量平均值为 xwtqxo� ≥⁄h �

uqth ∀ 表明稳定性较好o可在展开后 u«内测定∀

9  精密度考察

9q1  同板精密度考察 在同一块硅胶 � 薄层板上o点同一

供试品溶液 x个点o依法展开o扫描o结果见表 w∀

表 4 同板精密度考核结果

点次序 t u v w x

峰面积 wvyq{ wtvqz wvtqv wu|qx wvtqs

  由以上测定结果可知o峰面积平均值为 wu{qxo� ≥⁄ 为

uqsh ∀

9q2  异板精密度考察  同一供试液分别点于 x块薄层板

上o均点 tsΛ ō分别测定o结果见表 x∀

表 5 异板精密度考核结果

板序号 t u v w x

测得量 xvwqw xuyqtz xutq{ w{sqs w|vq|

  由以上测定结果可知o测得量平均值为 xttqwo� ≥⁄

为 wqxh ∀

10 重现性考察

对同一批供试品o按含量测定法o从取样开始o重复测定

x次o结果见表 y∀

表 6 重现性考察结果

测定次序 t u v w x

测得量k±ªl uwvq| uwzqt uwyqu uw{qt uvzqv

  由以上测定结果可知o测得量平均值为 uwwqxo� ≥⁄ 为

tq{h ∀

11 加样回收率试验

精密称取已测得靛玉红含量的同一批样品 x份o分别精

密加入一定量的靛玉红对照品o依法测定o计算加样回收率o

结果见表 z∀

表 7 加样回收率测定结果

序号
加样前含量

k°ªl

加入量

k°ªl

测得量

k°ªl

回收率

kh l

t sqtuw squ sqvtx |xqx

u sqtuv squ sqvtt |wqs

v sqtuv squ sqvtu |wqx

w sqtuu sqts squt{ |yqs

x sqtvt sqts squu| |{qs

  由以上试验结果可知o平均回收率为 |xqyh o� ≥⁄ 为

tqyh ∀

12 样品测定

对 x批样品o按上述方法测定靛玉红含量o结果见表 {∀

表 8 x批样品中靛玉红含量测定结果

批 号 含量k°ªÙªl

|ys|uz sqssu

|ys|u| sqssw

|ys|vs sqssv

|ytssu sqssv

|ytssv sqssw

  根据以上测定结果o规定本品每 ª中含靛玉红不得低于

sqssu°ª∀

13 讨 论

13q1  本文所建立的含量测定方法专属性强o重现性好∀

13q2  该测定方法也可用于板蓝根药材中靛玉红的含量测

定∀
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