
主的三萜类总组分的工艺为 }萃取压力 vx � °¤!温度 xx ε !

细粉 ∀本工艺稳定 !可靠 o操作简便 o省时省溶剂 o不污染环

境 o萃取的杂质少≈|  o适合工业生产 ∀经超临界二氧化碳萃

取出的以 ��为主的三萜类总组分可直接制成药品或保健

品 o经提纯后其单体由于其生物活性高 !药理作用广泛 o可

制成 ��片应用于临床 o或配入复方制剂中作为主成分 o或

作为辅成分增强疗效 o开发前景广阔 ∀
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雷公藤多糖的提取和含量测定方法研究

梁惠花 o刘晓河 o王志宝 o郭春燕k张家口医学院 o河北  张家口 szxsssl

摘要 }目的  建立雷公藤中多糖的测定方法 o进行不同提取条件时 o药物中多糖的含量比较 ∀方法  采用苯酚2硫酸比色

法 o于 w|s±°处测定含量 ∀结果  该方法线性关系良好 o平均加样回收率为 tss qx h oΡΣ∆ � t quv h ∀结论  本法准确 o可

作为雷公藤中多糖的质量控制 ∀

关键词 }雷公藤 ~多糖 ~含量测定

中图分类号 }� u{w qu ~� |uz qu    文献标识码 }�    文章编号 }tssz2zy|vkusswlst2sss{2sv

Εξτραχτιον ανδ δετερµινατιον οφ πολψσαχχηαριδεφροµ Τριπτερψγιυµ ωιλφορδιι

����� �∏¬2«∏¤o ��� ÷¬¤²2«̈ o • ��� �«¬2¥¤²o ��� ≤«∏±2¼¤±( Ζηανγϕιακου Μεδιχαλ Χολλεγε , Ζηανγϕιακου

szxsss , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×² ¶̈·¤¥̄¬¶«·«̈ ° ·̈«²§©²µ§̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²© ³²̄¼¶¤¦¦«¤µ¬§̈ ©µ²° Τριπτερψγιυ µ σιλφορδιι �²²®q©qo

¤±§¦²°³¤µ̈ ·«̈ ¦²±·̈±·²© Τριπτερψγιυ µ σιλφορδιι Ηοοκ . φ . ³²̄¼¶¤¦¦«¤µ¬§̈ ¬̈·µ¤¦·̈§ º¬·« §¬©©̈ µ̈±·° ·̈«²§¶q ΜΕΤΗΟ∆  × «̈

¦²±·̈±·²©³²̄¼¶¤¦¦«¤µ¬§̈ º¤¶§̈·̈µ°¬±̈ §¥¼ ³«²±̈ 2̄¶∏̄©∏µ¬¦¤¦¬§ ° ·̈«²§o·«̈ §̈·̈¦·¬²± º¤√¨̄ ±̈ª·« º¤¶w|s±° qΡ ΕΣΥΛΤΣ  × «̈

§¬±̈ ¤µµ̈ ¤̄·¬²±¶«¬³²©·«¬¶° ·̈«²§ º¤¶º¨̄¯¤±§·«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶tss qx h o ΡΣ∆ � t quv h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«¬¶° ·̈«²§

¬¶¤¦¦∏µ¤·̈ ¤±§¦¤± ¥̈ ∏¶̈§©²µ ∏́¤̄¬·¼ ¦²±·µ²̄ ²©³²̄¼¶¤¦¦«¤µ¬§̈ ¬± Τριπτερψγιυ µ σιλφορδιι �²²®q©qq

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : Τριπτερψγιυ µ ωιλφορδιι �²²®q©q~³²̄¼¶¤¦¦«¤µ¬§̈ ~§̈·̈µ°¬±¤·̈

  雷公藤 ×µ¬³·̈µ¼ª¬∏° º¬̄©²µ§¬¬�²²®q©q系卫矛科雷公藤

属木质藤本植物 ∀其化学成分复杂 o主要为生物碱类 !萜类

及糖类等≈t  ∀雷公藤具有活血化瘀 !抗炎 !抗生育等作用 o

但其不良反应较大 o而雷公藤多糖是一类高效低毒的高分

子化合物 o药理研究发现 o雷公藤多糖具有降低血液黏度 !

提高人体免疫力 !抗肿瘤等作用≈t  ∀为此 o我们提取了雷公

藤多糖 o建立了雷公藤多糖含量的测定方法 o并进行了不同

提取条件时多糖含量的比较 ∀

1  仪器与药品

� ∂2zxu型分光光度计k上海第三分析仪器厂l ∀

k n l葡萄糖 }�� otsx ε 干燥恒重 o所用其它试剂均为分

析纯 ~中药雷公藤购于张家口市药材公司 o并按照 usss年药

典进行鉴定 o符合标准 o实验前于硅胶干燥器中干燥 u§∀

2  方法与结果

#{# ≤«¬± �� �° oussw ƒ ¥̈µ∏¤µ¼ o∂ ²̄ qut �²qt                中国现代应用药学杂志 ussw年 u月第 ut卷第 t期



2 q1  葡萄糖标准贮备液的制备

精密称取干燥至恒重的葡萄糖 tss°ªo溶解并定容

tss°�o则其浓度为 t qs°ªr°�o将其浓度稀释 tss倍即为

对照品溶液 ∀

2 q2  苯酚液的配制

称取苯酚 tssªo于烧瓶中 o加入 s qtª铝片 os qsxª碳酸

钠 o加热蒸馏 o收集 t{u ε 馏分 tsªo加蒸馏水 t|sª溶解 o置

于棕色瓶中备用 ∀

2 q3  正交试验设计

2 q3 q1  试验因素水平表设计 }实验选择苯酚用量 !硫酸用

量 !反应温度和反应时间 w个因素为考察对象 o根据初步试

验 o每个因素确定 v个水平 o采用 �|kv
wl正交表安排试验 o

见表 t ∀

表 1  因素水平表

Ταβ 1  × «̈ ©¤¦·²µ¶¤±§¯̈ √¨̄¶²©²µ·«²ª¤±¤̄ §̈¶¬ª±

水平

�

苯酚用量

k°�l

�

硫酸用量

k°�l

≤

反应温度

k�l

⁄

反应时间

k°¬±l

t s qw w qs vtv us

u s q{ x qs vzv vs

v t qs y qs u|{ ws

  精密吸取标准贮备液 t qs°�于 tss°�量瓶中 o加水稀

释到刻度 o即为对照品溶液 o取该对照品溶液 t qs°�于具

塞试管中 o按正交表进行试验 o于 w|s±°处测其吸光度 o结

果见表 u ∀从表中可以看出 o最佳显色条件为 �v�u≤t⁄v 即

苯酚和硫酸用量分别为 t qs°�和 x qs°�o反应温度为

vtv�o反应时间为 ws°¬± ∀

2 q4  标准曲线制备

精密吸取标准贮备液 s qx ot qs ou qs ov qs ow qs°�均定

容 tss°�o分别取 t qs°�各加入苯酚液 t qs°�o迅速滴加

浓硫酸 x qs°�o另以 t qs°�水同上操作 o作为空白 ∀于

ws ε 水浴中恒温 ws°¬±o取出 o冷却 tx°¬±后 o于其最大吸收

波长Κ°¤¬ � w|s±°处测其吸光度值 o分别为 s qsx os qtu os q

uw os qv{ os qxt o得回归方程 Α � s .stvut Χ p s .st{vx , ρ �

s q|||z ∀

表 2  正交试验结果

Ταβ 2  × «̈ µ̈¶∏̄·¶²©²µ·«²ª²±¤̄ ·̈¶·

试验号 � � ≤ ⁄
样品量

kΛªl
Α

测得量

kΛªl

回收率

k h l

t t t t t ts s qs{ z qwx zw qx

u t u u u ts s qts { q|y {| qy

v t v v v ts s qs| { qus {u qs

w u t u v ts s qs| { qus {u qs

x u u v t ts s qts { q|y {| qy

y u v t u ts s qtt | qvw |v qw

z v t v u ts s qs| { qus {u qs

{ v u t v ts s qtt ts qsu tss qu

| v v u t ts s qtt | qzu |z qu

实验表明 o在糖含量 x ∗ wsΛª范围内 o吸光度与糖浓度呈现

良好的线性关系 ∀测定反应完成后的样品在不同时间内的

吸光度值 o结果 v«内稳定 ∀并且将正交实验测得的吸光度

值 o根据标准曲线计算含量和回收率 o结果见表 u ∀

2 q5  精密度试验

精密吸取对照品溶液 t qs°�ots 份 o同 / u qw0操作 o结

果 � ≥⁄� s q|{ h ∀

2 q6  多糖的提取与精制

称取雷公藤 tssªo用 |x h乙醇回流提取 ws°¬±o除去脂

溶性成分和色素等 o残渣用 t xss°�水煮沸 t«o过滤 o残渣

再用 tuss°�水煮沸 ws°¬±o过滤 o合并提取液 o用旋转蒸发

器减压浓缩至 uss°�o用 ≥ √̈¤ª法除去蛋白 o然后分成 w

份 o加入乙醇 o使醇含量分别为 zs h ozx h o{s h o{x h o静置

过夜 o抽滤 o沉淀依次用无水乙醇 !丙酮 !乙醚洗涤 o得精制

多糖 o真空干燥后称重 ∀各定容 tsss°�o再稀释 tss倍 o各

取 t qs°�o按 u qw操作 o测其吸光度 o根据标准曲线计算含

量 ∀结果见表 v ∀

表 3  不同醇浓度时多糖的得率和含量

Ταβ 3  × «̈ ¬̈·µ¤¦·¬²± µ¤·̈ ¤±§¦²±·̈±·²©³²̄¼¶¤¦¦«¤µ¬§̈ ¬̈2

·µ¤¦·̈§ º¬·«§¬©©̈ µ̈±·¦²±¦̈±·µ¤¦·¬²± ²© ·̈«¤±²̄

乙醇浓度

k h l

多糖重

kªl

得率

k h l
�

≤

kΛªr°�l

含量k h l

以多糖计以生药计

zs t qtyyx w qyz s qtv tt qs{ yx qtx w qwv

zx t quwxy w q|{ s qtvx tt qwy yz qv{ w qx{

{s t qvz{w x qxt s qtxu tu qzx zw q|z x qts

{x t qvyut x qwx s qtx tu qys zw qs| x qsw

2 q7  换算因子测定

准确称取精制多糖 ts°ªo用水定容 xss°�o吸取 t q

s°�按 u qw操作 o根据标准曲线计算多糖含量 o然后按下式

计算换算因子 ©

©�
Ω

Χ# ∆

式中 • }多糖重k°ªl o≤ }多糖浓度k°ªr°�l o⁄}稀释因素 o

得 ©� u qts o见表 w ∀

表 4  换算因子测定

Ταβ 4  ⁄̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± ²©¦²±√ µ̈¶¬²± ©¤¦·²µ

序号 多糖液k°�l � ≤k°ªr°�l ©

t t qs s qtw tv qx|

u t qs s qtz tv q{u u qsz

v t qs s qty tv qyz u qtw

w t qs s qty tv qvy u qtw

x t qs s qty tv qww u qtv

y t qs s qty tv qyz u qs|

平均 u qts

ΡΣ∆k h l t quz

2 q8  样品液制备

准确称取中药粉末 xs°ªov 份 o分别置于索氏提取器

中 o用 |x h 乙醇回流提取 t«后 o过滤 o取残渣第一份加

txs°�水煮沸 t«o第二份加 tss°�水煮沸 t«o过滤 o残渣

再用 xs°�水煮沸 ws°¬±o第三份分别加 {s ows ows°�水煮

v次 o时间分别为 t qs os qx os qx«ov份均定容 tss°�o备用 ∀

2 q9  样品含量测定

分别精密吸取上述样品液 ts°�o稀释至 tss°�o各取
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t qs°�按 u qw操作 o并按下式计算多糖含量

含量k h l �
Χ# ∆# φ

Ω
≅ tss

式中 • }样品重k°ªl o≤ }多糖浓度kΛªr°�l o⁄}稀释因

素 o©}换算因子 o并按生药计算多糖含量 o结果表明提取两

次即可 ∀见表 x ∀

表 5  不同提取次数样品中多糖含量

Ταβ 5  × «̈ ¦²±·̈±·²© ³²̄¼¶¤¦¦«¤µ¬§̈ ¬̈·µ¤¦·̈§¬± §¬©©̈ µ̈±·

³µ²¦̈¶¶

序号
提取次数

k次l

Α

k ν � yl

≤

kΛªr°�l

ΡΣ∆

k h l

含量k h l

以多糖计以生药计

t t s quv t{ q{x t quu xx qwu v qzz

u u s qvu ux qxy t qu{ zx qtx x qtt

v v s qvu ux qyv t qt{ zx qvx x qtu

2 q10  回收率试验

精密称取样品粉末 ux°ªoy份 o分别加入对照品液 s q

x ot qs ou qs ou qx ov qs°�o以下同 / u qy0项多糖的提取操作 o

测得平均回收率为 tss qx h o结果见表 y ∀

表 6  回收率试验

Ταβ 6  × «̈ µ̈¶∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·

序号 加入量k∏ªl 回收量k∏ªl 回收率k h l

t x qss w q|u |{ qw

u ts qss ts qt{ tst q{

v tx qss tx qus tst qv

w us qss ut qtu tss qy

x ux qss ux qvt tst qu

y vs qss u| q|z || q|

平均 tss qx

ΡΣ∆k h l t quv

3  讨论

苯酚2硫酸比色法是测定多糖含量较为经典有效的方

法之一 o但在报道中对反应温度的控制 !试剂中苯酚及硫酸

用量不尽相同 ∀本实验表明以 ws ε 恒温 ws°¬±较好 ∀加入

苯酚量在 s qx°�以上时 o均能使反应完全 o因此 o在配置苯

酚液时 o不妨免去蒸馏一步 ∀对硫酸用量结果是 x°�时在

重现性 !稳定性及回收率方面都有明显的优越性 o并且与文

献报道一致≈u  ∀

关于多糖的干燥 o许多文献都是采用真空干燥和冷冻

干燥 o我们发现在真空干燥器中加入 °u �x或固体 �¤� � 等

干燥剂 o同时保持高真空度 o可提高干燥效率 ∀然而也有文

献报道用 ys ε 烘干≈v ow  ∀我们经过多次实验证实 o多糖的

干燥不能加热 o也不能室温下缓慢干燥 o否则会使多糖变成

难溶的角质块状物 ∀
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非那西丁及其代谢产物对乙酰氨基酚的高效液相色谱测定

作者简介 }缪海均 o男 o主管药师 o理学硕士 o现从事临床药理工作 ∀ 3 第二军医大学药学院本科 |{级实习生

缪海均t o佘佳红u o蔡飞t 3 o刘皋林t
kt q上海长征医院药学部 o上海 ussssv ~u q第二军医大学新药评价中心 o上海 usswvvl

摘要 }目的  建立非那西丁及其代谢产物对乙酰氨基酚的高效液相色谱测定方法 ∀方法  色谱柱 }�²√¤2°¤® � ≤t{kv q| °°

≅ txs °° oxΛ°l ~流动相为甲醇水溶液 o其梯度洗脱程序为 }tz h k体积分数 o下同l甲醇k保持 x °¬±l ψ {s h甲醇kts °¬±l ψ

tz h甲醇ktu °¬±l ~检测波长 uxw ±° ∀结果  非那西丁 !对乙酰氨基酚线性范围分别为 s qy{z ∗ {z q|us Λªr°�k ρ � s q

|||| oν � xl os qwuv ∗ xw qussΛªr°�kρ� s q|||z oν � xl ∀低 !中 !高三种浓度的平均方法回收率非那西丁为 |y q| h k ν � xl o
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