
一侧槽流入另一侧槽中 展开 高 ∀ 注意 展开剂不能冲

至样品点 展开剂不能重复使用 ∀

取出薄层板 置通风处凉干 紫外灯 下检视 画

出斑点 计算 值 透明胶带封存 ∀

3  实验结果

不同品种的喹诺酮类药物具有不同的 值 ∀见表 ∀

表 1  胶囊剂和片剂的 值

Ταβ 1  √ ∏ ∏

  品  名 斑点展开高度 值

依诺沙星胶囊

司泊沙星胶囊

司泊沙星片

诺氟沙星胶囊

盐酸环丙沙星胶囊

盐酸环丙沙星片

甲磺酸左氧氟沙星片

氧氟沙星胶囊

氧氟沙星片

氟罗沙星胶囊

加替沙星胶囊

盐酸洛美沙星胶囊

盐酸洛美沙星片

盐酸左氧氟沙星胶囊

盐酸左氧氟沙星片

氧氟沙星阴道泡腾片

乳酸环丙沙星阴道泡腾片

甲磺酸培氟沙星

表 2  注射液的 值

Ταβ 2  √ ∏

  品  名 斑点展开高度 值

氧氟沙星注射液

氧氟沙星葡萄糖注射液

盐酸洛美沙星注射液

盐酸左氧氟沙星注射液

注射用加替沙星

注射用门冬氨酸洛美沙星

盐酸左氧氟沙星注射液

乳酸环丙沙星注射液

表 3  滴眼液的 值

Ταβ 3  √ ∏ ∏

  品  名 斑点展开高度 值

诺氟沙星滴眼液

盐酸环丙沙星滴眼液

4  讨论

4 1  不同品种的喹诺酮类药物使用薄层色谱法展开具有不

同的 值 ∀该方法快速 准确 适用于基层单位的真伪鉴别 ∀

4 2  使用该方法鉴别喹诺酮类药物的真伪 最好同时用标

准品或真品作对照 以避免色谱条件及展开环境不同造成的

值差异 ∀
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栀子中总黄酮和多糖的微波提取与含量测定
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摘要 目的  从栀子中提取总黄酮和多糖 并测定其含量 ∀方法  运用微波技术提取栀子总黄酮和多糖 用比色法测定总黄

酮和多糖含量 ∀结果  测得栀子中总黄酮含量为 平均回收率为 相对标准偏差 ≥⁄ 为 ν 多

糖含量为 平均回收率为 相对标准偏差 ≥⁄ 为 ν ∀结论  运用微波技术从栀子中联合提取

总黄酮和多糖 提取速度加快 提高了提取效率 ∀
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ¬ √ ƒ ∏ ∏ ΜΕΤΗΟ∆ Σ ×

√ ƒ ∏ ∏ ¬ √ ∏ Ρ ΕΣΥΛΤΣ

 × √ ƒ ∏ ∏ √ ≥⁄ ν

ƒ ∏ ∏ √ ≥⁄ ν ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  √ ∏

¬ √ ƒ ∏ ∏ × ¬

∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: √ ∏ ƒ ∏ ∏ √ ¬

  栀子始载于 5神农本草经 6 为茜草科植物栀子 Γαρδενι2

α ϕασµ ινοιδεσ∞ 的干燥成熟果实 ∀性寒味苦 归心 !肺 !

三焦经 具有泻火除烦 清热利尿 凉血解毒之功效 ∀用于热

病心烦 黄疸尿赤 血淋涩痛 血热吐衄 目赤肿痛 火毒疮

疡 外治扭挫伤痛 ∀焦栀子凉血止血 用于血热吐衄 尿血崩

漏 ∀现代研究表明 栀子具有较为广泛的药理作用 ∀

微波技术的应用 近年来得到很大发展 ∀微波具有穿透

力强 !选择性高 !加热效率高等特点 ∀微波辐射 • 可以

大大加快反应速度 缩短反应时间 ≈ ∀微波技术应用于植物

细胞破壁 有效地提高了收率 ≈ ∀

我们运用微波技术联合提取栀子中总黄酮和多糖 以芦

丁为对照品测定栀子中总黄酮含量 加入铝离子试剂 同时

控制适宜 值 使黄酮化合物与铝盐形成配合物在可见光

区能获得稳定的特征吸收峰 ∀运用微波技术水提醇沉法制

得栀子粗多糖 并采用酚 2硫酸比色法对其多糖含量进行测

定 ≈ 反应速度加快 实验结果令人满意 为栀子总黄酮和多

糖的研究和开发利用奠定了基础 ∀

1  仪器 !样品及试剂

∂ 2 型分光光度计 日本岛津 ≤ 2 型连续微波

反应器 四川大学无线电系 ∀对照品芦丁购自中国药品生

物制品检定所 其余试剂均为分析纯 ∀栀子购自石河子中药

店 粉碎后备用 ∀

2  栀子中总黄酮和多糖的含量测定

2 1  样品溶液制备

取栀子约 精密称定 用滤纸包好 置于索氏提取器

中 用石油醚 ∗ ε 水浴回流脱脂 次 每次 弃去

石油醚提取液 ∀栀子挥干石油醚后 置 烧瓶中 将此

烧瓶放入 ≤ 2 型连续微波反应器中 用 乙醇回流提

取两次 调整功率 • 每次反应时间

提尽黄酮 ∀另用少量 乙醇多次洗涤栀子 并入提取液

中 定量转移入 量瓶中 加 乙醇至刻度 摇匀 即

得测总黄酮之栀子样品液 ∀

将提尽黄酮后的栀子置 烧瓶中 放入 ≤ 型

连续微波反应器中 用 乙醇回流提取 调整功率

• 以除去单糖及一些苷类 弃提取液 ∀栀

子挥干乙醇后 再放入 ≤ 型连续微波反应器中 继续

以水回流提取 次 每次 调整功率

• 减压抽滤 各次滤液合并 ∀水浴浓缩后 用蒸馏水定

容至 即为测多糖的栀子样品液 ∀

2 2  总黄酮含量的测定

2 2 1  标准曲线制备  精密称取芦丁对照品 置

量瓶中 加 乙醇溶解 定容 精密吸取

分置于 量瓶中 加 亚硝酸钠 放

置 再加 硝酸铝 放置 加 氢氧化钠

加水至刻度 摇匀 ∀进行全波长扫描 在 处均有

最大吸收 ∀以 处测得的吸收度 对浓度 ≤回归 得

回归方程 Α . Χ . , ρ 在 ∗ Λ

的范围内 浓度与吸收度有良好的线性关系 ∀

2 2 2  样品测定  分别将测总黄酮之各样品液定量稀释

倍后 再精密吸取各稀释液适量于 量瓶中 照标准曲线

制定项下方法操作 测定吸收度 由回归方程求出稀释液中

总黄酮浓度 然后计算百分含量 结果见表 ∀

2 2 3  稳定性试验  按样品测定方法操作 测定同一供试

液在不同时间吸收度 ∀结果表明 吸收度值在 内基本不

变 因此测定应控制在 内完成 ∀

2 2 4  回收率试验  取已知总黄酮含量的供试品溶液

于 量瓶中 再加入 的芦丁对照品溶液

依法测定 结果平均回收率为 ≥⁄

ν ∀

2 3  多糖含量测定

2 3 1  标准葡萄糖溶液的配制 精密称取干燥恒重的葡萄

糖 加适量水溶解 转移至 量瓶中 加水至刻

度 摇匀 配成浓度为 Λ # 标准葡萄糖溶液备用 ∀

2 3 2  苯酚试剂的配制 取苯酚 加铝片 和

≤ 蒸馏 ∀收集 ε 馏份 称取 加水

溶解 置棕色瓶内放冰箱备用 ∀

2 3 3  标准曲线制备  精密量取 Λ # 标准葡萄

糖溶液 置于干燥试管中

分别加水使成 再分别加入 苯酚溶液 摇

匀 然后加浓 ≥ 充分摇匀 室温放置 在

处测定其最大吸收度 同时做一空白 ∀结果浓度在

∗ Λ # 范围内呈线形关系 实验数据做回归

处理得回归方程 Α . Χ . , ρ ∀

2 3 4  换算因素测定  栀子粉碎后 称取 置于
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烧瓶中 将此烧瓶放入 ≤ 2 型连续微波反应器中 依次用

石油醚 ∗ ε !乙醚和 乙醇回流提取两次

调整功率 • 反应时间 ∀减压抽滤

残渣挥干溶剂后 再放入 ≤ 2 型连续微波反应器中 调整

功率 • 继续以水回流提取两次 每次

∀减压过滤 合并滤液 ∀将滤液减压浓缩至一半体积

加入 活性炭 脱色两次 过滤 滤液加 倍量 乙

醇 放置过夜 抽滤后的沉淀以 水溶解重复醇沉一次 ∀

过滤 残渣用乙醚 !无水乙醇反复洗涤 ε 干燥 即得栀子

多糖 ∀精确称取 ε 干燥恒重的栀子多糖 水溶解

后定容到 量瓶中 摇匀 做为多糖储备液 ∀精确量取

多糖储备液 加水至 按测定标准曲线同样的方

法测其吸收度 ∀按下式计算换算因素 • ≤⁄式中 • 为

多糖重量 Λ ≤为多糖液中葡萄糖的浓度 Λ # ⁄

为多糖的稀释因素 ∀测得 ∀

2 3 5  样品含量测定  精确吸取样品液 按标准曲线

制备项下方法测定其吸收度值 按下式计算多糖含量 多糖

含量 ≤⁄ • ≅ ≤为样品溶液的葡萄糖的质量 ⁄为样

品溶液的稀释倍数 为换算因素 结果见表 ∀

表 1  栀子中总黄酮和多糖含量

Ταβ 1  × √

ƒ ∏ ∏

测定

次数

总黄酮

含量 ξ ? σ ≥⁄

多糖

含量 ξ ? σ ≥⁄

? ?

2 3 6  稳定性试验  用硫酸 2苯酚法测定同一样品液在不

同时间的吸收度 吸收度值至少在 内不变 ∀

2 3 7  回收率测定  精密称取栀子适量 加入精制栀子多

糖适量 按样品液制备和多糖含量测定方法操作 测得多糖

平均回收率为 ≥⁄ ν ∀

3  讨论

黄酮类化合物具有降脂 !抗血栓 !抗氧化 !降糖等多种生

理活性 ≈ ∀多糖广泛存在于自然界 是多种中草药的有效成

分之一 具有多种生物活性 是理想的免疫增强剂 ∀它能提高

机体免疫系统的功能 而对正常细胞没有不良反应 在抗肿

瘤 !抗病毒 !抗衰老等药物研究中 多糖类药物的研制已成为

当今世界新药的发展方向之一 ≈ ∀我们运用微波技术从栀子

中联合提取出栀子总黄酮和多糖 并对其含量进行了测定 反

应时间缩短 ∀结果显示栀子中黄酮含量较少 为 但多

糖的含量较高 为 有较高的开发价值 ∀栀子黄酮和

多糖的结构组成和生理活性有待进一步研究和探讨 ∀
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高效液相色谱法测定注射用布美他尼含量
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摘要 目的  建立注射用布美他尼含量测定方法 ∀方法  采用高效液相色谱法 ∀ ⁄≥2 Λ ≅ 为

色谱柱 甲醇 2水 Β 磷酸调 值至 为流动相 流速为 检测波长为 ∀结果  注射用布美他尼在

∗ 的范围内 线形关系良好 ρ 平均回收率为 ≥⁄为 ∀结论  建立的方法简

便 !准确 !专属性好 可用于注射用布美他尼的质量控制 ∀

关键词 高效液相色谱法 注射用布美他尼 含量测定
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