
国家自然科学基金资助项目kv|zvsxssl ∀通讯联系人 }李萍 o×¨̄ }ksuxlxvuuuxy  ƒ¤¬}ksuxlxvuuww{  ∞2°¤¬̄}̄¬³¬±ª̄¬� ³∏¥̄¬¦̄ q³··q­¶q¦±

#实验研究#

中药金银花质量标准研究 ) 总黄酮的含量测定

邢俊波  李会军  李  萍  许  力k南京 utssv{中国药科大学生药学教研室l

摘要  目的 }建立金银花中总黄酮的含量测定方法 ∀方法 }比色法 ∀结果 }忍冬苷在 s qssysvu ∗ s qsw{uy°ª# °̄ 2t线性关系良

好 o平均回收率 || qty h o� ≥⁄� u qvz h结论 }本方法简便易行 o重现性好 ∀
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  绿原酸是金银花的主要有效成分之一 o不但作为金银花

生药的质量控制指标 o也是一些成药和制剂的质量控制指

标 ∀但金银花除了含绿原酸外 o还有黄酮类≈t ou  !皂苷

类≈v ow  !环烯醚萜类≈x 等成分 o本室研究表明 o黄酮类是金银

花抑菌有效成分之一 o因此仅以绿原酸作为质量控制标准 o

不够全面 o存在着局限性 o因此有必要建立多指标综合分析

该类药材的质量 ∀

为此我们建立了金银花中总黄酮含量测定方法 p比色

法 o并对该方法进行了考察 o该法简便 !快速 o稳定性较好 o可

用于金银花中总黄酮的测定 ∀

1  仪器 !试剂与材料

1 q1  仪器

� ∂2uxst°≤ 分光光度计k岛津l !× �vu{�型电光分析天

平k上海天平厂l !� �2w恒温水浴锅k常州电子仪器厂l ∀

1 q2  试剂

对照品为自提 o经 �� !� ≥ !t � �� � !tv ≤ �� � 鉴定为忍

冬苷k̄ ²±¬¦̈µ¬±l o�°�≤ 检查纯度 ∴|| qs h ∀ |x h 乙醇 !乙酸

乙酯 !碳酸钠 !亚硝酸钠 !硝酸铝 !氢氧化钠等均为分析纯 ∀

1 q3  样品

金银花样品分别采自山东平邑 !日照 o河南封丘 !新密 o

江苏南京 o经鉴定为 Λονιχερα ϕαπονιχα ×«∏±¥q的干燥花蕾 ∀

2  实验部分

2 q1  对照品 !供试品溶液的制备

2 q1 q1  对照品溶液制备

精密称取忍冬苷 z qxw°ªo加甲醇溶解 o最后定容至 xs °̄

刻度 o摇匀 o即得浓度为 s qtxs{°ªr °̄ 对照品贮备液 ∀

精密吸取对照品液 t °̄ o完全转移至 ux °̄ 容量瓶中 o加

入蒸馏水至 { °̄ ~加入 t °̄ s qx h亚硝酸钠溶液 o放置 y°¬± ~

再加入 t °̄ ts h硝酸铝 o放置 y°¬± ~加入 t °̄ ts h氢氧化钠 o

用蒸馏水定容至刻度 o摇匀 o备用 ∀

2 q1 q2  供试品溶液制备

精密称取 uª金银花药材粉末 o加入 tss °̄ 圆底烧瓶中 o

用 xs °̄ |x h乙醇水浴k{s ε l加热回流 w«k经考查黄酮类物

质已提取完全l o滤过 o吸取 x °̄ 滤液 o置于蒸发皿上蒸干 ∀

用 ux °̄ 的蒸馏水溶解 o转移至分液漏斗中 o用等体积的乙酸

乙酯萃取 v次 o取下层液置于水浴上蒸干 ∀用 ux °̄ 的 s qx h

碳酸钠溶液完全溶解 o吸取 x °̄ 于 ux °̄ 的容量瓶中 o加蒸馏

水溶解 o依/对照品溶液制备0项下显色 o备用 ∀

2 q2  检测波长的选择

取对照品 !供试品溶液适量 o于 wss ∗ yss±° 扫描 o得知

对照品溶液与样品溶液最大吸收波长一致 o均为 xts±° o故

确定 xts±°为测定波长 ∀

2 q3  线性关系的考察

精密吸取对照品贮备液 s qs !t qs !u qs !v qs !w qs !x qs !y q

s !z qs !{ qs °̄ 的标准品溶液 o分别置于 ux °̄ 的容量瓶中 o加

蒸馏水至 { °̄ o加 t °̄ x h 亚硝酸钠 o放置 y°¬± ~加入 t °̄

ts h硝酸铝 o放置 y°¬±~再加入 ts °̄ ts h氢氧化钠 o加蒸馏

水至刻度 o摇匀 o放置 tx°¬±∀用阴性对照液作对照 o在
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xts±°处测定 ∀

以浓度k÷l为横坐标 o吸收度k≠l为纵坐标 o求得其回归

方程为 }

≠ � s qsw{x÷ n s qsvzv   µ� s q|||{

线性范围为 s qssysvu ∗ s qsw{uy°ª# °̄ p t ∀

2 q4  重复性实验

精密称取 x份金银花药材样品适量 o按/样品测定0项下

测定 o� ≥⁄为 u qty h ∀

2 q5  稳定性实验

精密称取金银花药材样品适量 o每隔一段时间 o测定其

吸收度 o其在 u«内基本稳定 o� ≥⁄为 u qxz h ∀

2 q6  精密性实验

精密称取金银花药材样品适量 o按/样品测定0项下测定

x次 o� ≥⁄为 s qtt h ∀

2 q7  回收率实验

称取已知含量的金银花药材细粉适量kx份l加入对照品

适量 o按/样品测定0项下方法 o进行测定 o结果见表 t ∀

表 1  忍冬苷的回收率测定结果

加入量

rΛª

测出量

rΛª
平均吸收度

回收率

r h

� ≥⁄

r h

txs q{ tw{ qv s qwss |{ qvx

txs q{ txw qx s qwsu tsu qws

txs q{ txt qw s qwst tss qwt u qvz

txs q{ tw{ qv s qwss |{ qvx

txs q{ twx qu s qv|| |y qu|

2 q8  样品测定

精密称取金银花药材粉末 uªkv份l o按 /供试品溶液制

备0项下制备样品 o显色 o以空白液对照 o在 xts±°处测定 o平

行测定 v次 o按回归方程计算含量 o结果见表 u ∀

表 2  不同产地样品中总黄酮的含量测定结果

编号 种 产地 含量r h

t �qϕαπονιχα 山东日照 w qvt

u �qϕαπονιχα 山东平邑 t q{v

v �qϕαπονιχα 河南封丘 u qsu

w �qϕαπονιχα 河南新密 u qwz

x �qϕαπονιχα 江苏南京 s qyx

3  结果与讨论

3 q1  有关金银花中总黄酮的比色法测定仅有一篇报道≈y  o

但该方法是用芦丁作为对照品 o因此缺乏一定的科学性和准

确性 o在本文中 o我们采用金银花中主成分忍冬苷为照品 o建

立了其总黄酮测定的比色法 ∀

3 q2  用比色法测定金银花中总黄酮含量的方法 o简便 !快

速 !稳定 o灵敏性高 o但其存在着绿原酸成分的干扰问题 ∀本

方法采用乙酸乙酯萃取 o以及加入碳酸钠使强酸弱碱结合反

应除去绝大部分绿原酸成分 o再加入黄酮特征显色剂 o使之

与铝离子络合 o发生红移 o在 xts±°处测定其含量 ∀本方法

可有效地消除干扰成分的影响 o用于金银花中总黄酮的含量

测定 o可作为其质量控制的一种方法 ∀

3 q3  由表 2 可知 ow个道地产地的药材中 o日照金银花中的

总黄酮含量最高 o大于其它 v个道地产地药材中的含量 o而

其他三个道地产地药材总黄酮含量比较接近 ∀

道地和非道地产地药材中总黄酮的含量差异悬殊 o道地

产地药材中的含量远高于非道地产地南京药材中含量 o如日

照的比南京的高 x qy倍 o其它 v个产地的比南京的高 t q{u ∗

u q{s倍 ∀提示产地不同 o其质量存在差异 ∀
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摘要  目的 }观察氧氟沙星壳聚糖膜剂k�≤ 膜剂l治疗女性生殖道沙眼衣原体k≤·l !解脲支原体k�∏l感染的疗效 ∀方法 }门诊
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