
烧瓶中 o将此烧瓶放入 � ≤�2v型连续微波反应器中 o依次用

uxs°�石油醚 kys ∗ |sε l!乙醚和 {sh乙醇回流提取两次 o

调整功率 xysoxssowssovxs• o反应时间 us°¬±∀减压抽滤 o

残渣挥干溶剂后 o再放入 � ≤�2v型连续微波反应器中 o调整

功率 yvsoyssoxysowxs• o继续以水回流提取两次 o每次

us°¬±∀减压过滤 o合并滤液 ∀将滤液减压浓缩至一半体积 o

加入 sqth 活性炭 o脱色两次 o过滤 o滤液加 x倍量 |xh 乙

醇 o放置过夜 o抽滤后的沉淀以 tss°�水溶解重复醇沉一次 ∀

过滤 o残渣用乙醚 !无水乙醇反复洗涤 oysε 干燥 o即得栀子

多糖 ∀精确称取 ysε 干燥恒重的栀子多糖 usqss°ªo水溶解

后定容到 tss°�量瓶中 o摇匀 o做为多糖储备液 ∀精确量取

多糖储备液 squ°�o加水至 t°�o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 }©� • r≤⁄式中 }• 为

多糖重量 kΛªlo≤为多糖液中葡萄糖的浓度 kΛª# °�
pt
lo⁄

为多糖的稀释因素 ∀测得 ©� tqyxv∀

2q3q5  样品含量测定  精确吸取样品液 t°�o按标准曲线

制备项下方法测定其吸收度值 o按下式计算多糖含量 o多糖

含量 � ≤⁄©r• ≅ tssk≤为样品溶液的葡萄糖的质量 o⁄为样

品溶液的稀释倍数 o©为换算因素 lo结果见表 t∀

表 1  栀子中总黄酮和多糖含量

Ταβ 1  ×«̈ ¦²±·̈±·²©·²·¤̄ ©̄¤√²±²¬§ ¤±§ ³²̄¼¶¤¦¦«¤µ¬§̈ ©µ²°

ƒµ∏¦·∏¶�¤µ§̈ ±¬¤̈

测定

次数

总黄酮

含量 kh l cξ ? σ � ≥⁄kh l

多糖

含量 kh l cξ ? σ � ≥⁄kh l

t vqu| tsqxs

u vqut vquz ? sqsxz tqzw tsqyu tsqxv ? sqs|z sq|u

v vqvu tsqwz

2q3q6  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 o吸收度值至少在 uw«内不变 ∀

2q3q7  回收率测定  精密称取栀子适量 o加入精制栀子多

糖适量 o按样品液制备和多糖含量测定方法操作 o测得多糖

平均回收率为 tstqvuh o� ≥⁄ � tqsxh kν � xl∀

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 ≈w  ∀多糖广泛存在于自然界 o是多种中草药的有效成

分之一 o具有多种生物活性 o是理想的免疫增强剂 ∀它能提高

机体免疫系统的功能 o而对正常细胞没有不良反应 o在抗肿

瘤 !抗病毒 !抗衰老等药物研究中 o多糖类药物的研制已成为

当今世界新药的发展方向之一 ≈x  ∀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 o并对其含量进行了测定 o反

应时间缩短 ∀结果显示栀子中黄酮含量较少 o为 vquzh o但多

糖的含量较高 o为 tsqxvh o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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3  样品测定

3q1  �∂法

精密称取本品内容物适量 k相当于布美他尼 uqx°ªlo置

ux°�量瓶中 o加磷酸盐缓冲液 k³�zqwl溶解并稀释至刻度 o

摇匀 o照分光光度法 ≈v uy
o在 vu{±°的波长处测定吸收度 o按

≤tz �us �u �x ≥的吸收系数为 |{qx计算 o即得 ∀结果见表 t∀

3q2  � °�≤法

精密称取本品内容物适量 o加流动相溶解并稀释制成每

t°�中含布美他尼约为 sqst°ª的溶液 o精密量取 usΛ�o注

入液相色谱仪 o记录色谱图 ~另取布美他尼对照品适量 o同法

测定 o按外标法以峰面积计算 o即得 ∀结果见表 t∀

表 1  样品含量测定结果 k标示量 h oν � vl

Ταβ 1  ×«̈ ¦²±·̈±·µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈k ¤̄¥̈ ¯̈ §¤°²∏±·h oν � vl

批  号
�∂法

含量 kh l � ≥⁄kh l

�°�≤法

含量 kh l � ≥⁄kh l

svsvts tstqu ||q{

svsvtu tsvqs sq|u tssq| sqxx

svsvtw tsuqy tssqv

4  讨论

4q1  方法的比较

试验结果表明 o高效液相色谱法和紫外分光光度法的含

量测定结果相差约为 uh o且 � ≥⁄值相差较大 ∀这是由于布

美他尼的吸收系数较小 o采用紫外分光光度法灵敏度不高 o

故应改用灵敏度高的高效液相色谱法测定含量 ∀

4q2  检测波长的选择

精密称取本品适量 o加流动相稀释制成每 t°�中约含布

美他尼 tsΛª的溶液 o另称取相当于处方量的空白辅料 o同法

配置空白溶液 o照分光光度法测定 ≈v uy
o在 uss ∗ xss±°波长

范围内扫描 ∀试验结果表明 o本品在 uusq|sovvxqvs±°波长

处有较大吸收 o空白辅料在 uss ∗ xss±°波长范围内无吸收 o

而本品在 uusq|s±°处的吸收强度远大于 vvxqvs±°处的吸

收强度 o故选择 uus±°作为本品含量测定的检测波长 o以提

高本品含量测定的检测灵敏度 ∀

4q3  流动相的选择

为了得到良好的色谱图形和适宜的出峰时间 o我们比较

了不同组成的流动相 ∀以醋酸钠缓冲液 k³�为 vqsl2甲醇

kwsΒysl为流动相时 o发现此条件下的噪声太大 o基线不平 ~

以醋酸钠缓冲液 k³�为 vqsl2甲醇 kysΒwsl为流动相时 o则

主峰保留时间太长 ~而以甲醇 2水 kysΒwsl为流动相时 o色谱

图基线平稳 o主峰峰形良好且保留时间适宜 o故采用此流动

相进行实验 ∀

4q4  流动相 ³�的影响

将流动相甲醇 2水 kysΒwsl的 ³�分别用磷酸调至 uqso

uqxovqso考察色谱行为 o结果在 ³�为 uqx时 o拖尾因子最

小 o分离度最好 ∀
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