
制备方法项试验 在 波长处测定吸收度 以后每

隔半小时测定一次 数据经处理 ΡΣ∆ 样品在

内极稳定 ∀

2 2 5  精密度试验  精密吸取供试品溶液 共

份 照标准曲线制备项下/自各加水至 至在

波长处测定吸收度0 测得 份样品吸收度 结果样品

吸收度相对标准偏差为 ∀

2 2 6  重复性试验  取样品 份 照含量测定项下方

法试验 对含量测定结果进行数据处理 ΡΣ∆ ∀

2 2 7  样品加样回收率  分别精密称取芦丁对照品

份 各置 量瓶中 再分别精密称取已知含量的样

品各置上述量瓶中 加水溶解 超声处理 放置室

温 定容 摇匀 余照含量测定项下试验 计算回收率

结果见表 ∀

表 2  回收率测定结果

样品
样品中总黄酮 加入芦丁量 测出总黄酮量 回收率

       

平均回收率 ΡΣ∆

2 2 8  样品测定  取本品 片 除去糖衣 精密称定

研细 精密称取 置 量瓶中 加水 超声处

理 放置室温 加水至刻度 摇匀 滤过 精密吸取

续滤液 置 量瓶中 加乙醇至刻度 摇匀 滤

过 精密吸取上清液 置 量瓶中 照标准曲线

项下方法 自/各加水至 0起 以 样品液 加水至

作为空白 至/在 波长处测定吸收度0 按回

归方程计算含量 结果见表 ∀

表 3  样品中总黄酮含量 ν

批  号 总黄酮含量 #片 批  号 总黄酮含量 #片

3  小  结

采用本方法对肿节风片进行薄层色谱鉴别 重现

性好 ∀我们对样品在不同温度 !湿度条件下考察 经近

余批次样品鉴别 均能检出与对照药材相同的斑点 ∀

含量测定具有简便 !重现性好 !精密度高的优点 批

次样品含量测定结果显示 各批次含量较为稳定 为肿

节风片的质量控制提供了有效的方法 ∀

收稿日期

南瓜多糖的组成及摩尔比测定

孔庆胜  蒋  滢 济宁 济宁医学院生化教研室 苏州医学院

摘要  目的 研究南瓜多糖的单糖组成及摩尔比 ∀方法 南瓜 °∏ 干粉经热水提取 ≥ √ 法弃蛋白 透析 乙

醇沉淀 沉淀干燥物再经 ≥ ¬ 2 柱层析纯化 即得南瓜多糖纯品 °∏ ° 简称 °° ∀用聚

丙烯酰胺凝胶电泳证明为均一体 ∀结果 凝胶过滤法测其分子量为 ≅ ∀ °°用酸完全水解 经纸层析表明由

⁄2葡萄糖 !⁄2半乳糖 ! 2阿拉伯糖 !木糖和 ⁄2葡萄糖醛酸组成 ∀其摩尔比分别为 Β Β Β Β ∀

结论 南瓜多糖将有可能作为一种新的高效低毒的降血糖药物 ∀

关键词  南瓜 多糖

Ισολατιον πυριφιχατιον οφ πολψσαχχηαριδε φρο µ τηε πυµ πκιν ανδ τηε στυδψ οφ ιτσ µ ονοσαχχηαριδε

χο µ ποσιτιον

± ±≥ ≠ ≠ ( ∆επαρτµεντ οφ Βιοχηε µιχστρψ , ϑινινγ Μεδιχαλ Χολλεγε , ϑινινγχσ

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :× √ °° ΜΕΤΗΟ∆Σ :
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ƒ ∏ ≥ °° ¬

√ ≥ ¬ 2 ≥

¬ × °° ∏ ∏ ∏

≅ Ρ ΕΣΥΛΤΣ : × °° ⁄2

⁄2 2 ¬ ⁄2 ∏∏ Β Β Β Β

√ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :°° √ ∏ ∏ √

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  ∏

  近 年来 人们发现从植物中提取多糖具有多方

面的生物功能 其中包括对中草药提取的酸性杂多糖

的研究 ∀南瓜作为消渴药在祖国医学典籍中早有记

载 ∀但有关其生物活性和化学分析均未见报道 ∀本文

报告了南瓜多糖的提取 !纯化和理化分析 ∀

1  方法和结果

1 1  仪器和试剂

岛津双波长薄层扫描仪 ≤≥2 自带 ⁄ 2 数据处

理机 岛津 ∂2 型紫外分光光度计 冷冻干燥机 ∀

⁄ ¬ 标 准 品 ≥ ¬ 2 ≥ ¬ 2 和

≥ ¬ 2 ° 产品 ∀ 2阿拉伯糖 2鼠李

糖和 ⁄2葡萄糖醛酸 ≥ 产品 ∀木糖 ∞ 产

品 ∀岩藻糖 ≤ ∞ 产品 ⁄2半乳

糖 ⁄2甘露糖和 ⁄2葡萄糖 上海试剂二厂 ∀

1 2  °°的提取 !分离和纯化

取南瓜 产自山东济宁 收获期在 月份 干品 粉

碎 经甲醇回流 再用热水搅拌煮沸 离心后 上清液

用 ≥ √ 法除蛋白 反复数 次 以常水透析 ∀适

当浓缩 浓缩液加 乙醇搅匀 冰箱放置过夜 离心

得沉淀物 ∀此沉淀物以水溶解重复醇析一次 然后将

沉淀物用 乙醇 无水乙醇 乙醚洗涤 冷冻干燥即

得南瓜多糖粗品 收率为 ∀把多糖粗品溶于

≤ 溶液中 经 ≥ ¬ 2 柱层析 ≅

用 ≤ 溶液洗脱 流速 用

硫酸苯酚法部分收集检测 结果见图 ∀

图 1  ≥ ¬ 2 柱层析分离和纯化 °°

收集糖反应阳性高峰部分 扎袋透析 ∀透析液

减压浓缩至适当体积 再经 ≥ ¬ 2 柱层析 用

硫酸苯酸法检测 将收集到的多糖单一峰部对蒸馏水

透析 冰冻干燥 得南瓜多糖纯品 ∀

1 3  °°的纯度鉴定

聚丙烯酰胺凝胶电泳纯度检查 聚丙烯胺凝胶浓

度为 缓冲液 × 2甘氨酸缓冲液 ∀样品浓

度为 每管进样 Λ 电压 ∂ 电流每管约

电泳 和 ∀用阿利新蓝 ÷ 染色 结果表明

为单一区带 ∀见图 ∀

图 2  聚丙烯酰胺凝胶电泳 ° ∞ 电泳

通过聚丙烯酰胺凝胶电泳纯度检查 证明 °°的纯

度较高 ∀

1 4  °°的理化性质及其组成定量分析

理化性质 °°为棕色粉末 溶于水 尤易溶于热水 ∀

不溶于高浓度的乙醇 丙酮 乙酸乙酯等有机溶剂 ∀其

水溶液呈透明粘稠状 可被 的 ≤× 络合沉淀 与

碘2碘化钾反应 茚三酮和氨基黑 反应均为阴性 ∀

含量分析 °° 用硫酸苯酚法测糖含量为

硫酸咔唑法测糖醛酸含量为 °° 的水份为

灰分为 紫外光谱在 和 处无蛋

白质和核酸吸收峰 ∀

1 5  °°的分子量测定

采用凝胶过滤法测定分子量 ∀用 ≤

流速 平衡 ≥ ¬ 2 层析柱 ∀先用乙

知分子量的多糖标准品 ⁄ ¬ × × × × 各

分别流速 分别相继上柱 用

≤ 洗脱 分部收集 每管收集 用硫酸2苯酚法

测定各管糖含量 分别求得洗脱体积 ∂ ∀然后再用蓝
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色葡聚糖 ⁄ ¬ ×2 上柱 求得柱空体积 ∂ 根据

∂ ∂ 值 查标准曲线 测得多糖的平均分子量为

∀

1 6  °°单糖组分种类分析

°°中单糖的种类 称取 °° 以 硫

酸 封管 于 ε 水解 饱和 水溶液

中和 离心后上清液浓缩供点样用 ∀采用美国 •

慢速定性层析滤纸 纸长 展开系统为醋酸

乙酯2吡啶2水 Β Β ∂ ∂ ∂ 上行法展开 ∀用

标准单糖对照 硝酸银2氢氧化钠试剂显色 显色后 于

ε 加热 观察 发现 °°含有 ⁄2葡萄糖 ⁄2半乳

糖 2阿拉伯糖 木糖 ⁄2葡萄糖醛酸 ∀若以葡萄糖的

Ρφ值为 则它们的相对 Ρφ 值之比为半乳糖2葡萄糖2

阿拉伯糖2木糖2葡萄糖酸酸 Β Β Β Β

∀

°° 单糖组分的摩尔比测定 用 ≥ ∏ ⁄∏ 2

• √ × ≤ ≥ ≤≥2 扫描层析图 ∀

波长 线性化因子 ¬ 色谱 正常直线扫描 选

择吸光度反射法 背景校正 低敏感性 狭缝 ≅

扫描方向与展开方面平行 ∀得 种单糖的峰面积 ∀其

比值为半乳糖2葡萄糖2阿拉伯糖2木糖2葡萄糖醛酸

Β Β Β Β 摩尔比为 Β

Β Β Β ∀

2  讨  论

用本文所述方法提取的 °° 收率高 纯度纯 ∀ °°

属酸性杂多糖 根据杂多糖的聚阴离子和电离性质 我

们选用了 ≥ ¬ 2 对 °°进行了分离 纯化 并且

用电泳方法对 °° 的纯度进行了鉴定 证明是单一多

糖 ∀大多数杂多糖是由葡萄糖 甘露糖 半乳糖 木糖

阿拉伯糖和鼠李糖等中的几种单糖组成 ∀°°中含有半

乳糖 葡萄糖 阿拉伯糖 木糖和葡萄糖醛酸 与报道比

较符合 ∀南瓜的杂多糖还未见报道 有关其生物学活

性有待今后进一步探讨 ∀
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ΗΠΛΧ法同时测定牙周康胶囊中甲硝唑和芬布芬的含量

钟玉莲 广州 广州市药品检验所

摘要  目的 建立测定牙周康胶囊中甲硝唑和芬布芬含量的方法 ∀方法 高效液相色谱法 ∀固定相为十八烷基硅

烷键合硅胶 流动相 甲醇2 十二烷基硫酸钠 Β 用磷酸调节 值至 检测波长为 结

果 同时测定甲硝唑和芬布芬的含量 ∀甲硝唑平均回收率为 ν , ΡΣ∆ 为 ∀芬布芬平均回收率为

ν , ΡΣ∆ 为 ∀结论 本方法简便 !快速 !可靠 可用于牙周康胶囊中甲硝唑和芬布芬的含量测定 ∀

关键词  ° ≤ 甲硝唑 芬布芬

Σιµ υλτανεουσ δετερµινατιον οφ µ ετρονιδαζολε ανδ φενβυφεν ιν τηε Ψαζηουκανγ χαπσυλε βψ ΗΠΛΧ

≠∏ ≠ ( Γυανγζηου Χιχψ Ινστιτυτε οφ ∆ρυγ Χοντρολ , Γυανγζηου

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :× ∏ ≠ ∏

∏ ΜΕΤΗΟ∆Σ : × ° ≤ ≤ ∏ 2 ∏

∏ Β ∏ ∏ × √
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