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操质合量侧定法 中闯药典 年版
一部附录 方法学脸证

口谢道刚 宋光志 刘 静 四川省中医药研究院中医研究所 成都

摘 要 目的 脸证裸质含童浏定法 中国药典 年版一部附录
。

方法 采用干酪素空白干扰试

脸
,

确定方法存在的问题
。

结果 裸质吸附剂 一 干路素含有干扰测定的物质
,

导致方法测定结果明显偏

低
。

结论 裸质含 浏定法 中国药典 年版一部附录 应予修正
。

关健词 裸质 含 刻定 中国药典 干璐素

裸质为中药材中广泛存在的一类多元酚化合物
,

现研究表明裸质为一类中药有效部位
,

但化学结构复

杂 〔
’〕。 裸质含量测定曾多采用皮粉法 中国药典 。

年版一部附录
,

但该法为吸附重量法
,

样品取样

量大
,

重现性差
,

结果误差高
,

且耗时 个工作 日 应

予以新法替代【
’〕。 中国药典 年版一部 现制定

了以磷相钨酸为显色剂
,

以没食子酸为对照品
,

以干酪

素为吸附剂的糠质含量测定法 以 下 简称干 酪素

法 ’〕,

替代陈旧的皮粉法
。

但该干酪素法在应用中

存在裸质含量测定结果明显偏低的现象
,

为此
,

对干酪

素法的方法学进行验证
,

查明原因
,

以利应用
。

北暗精细化工厂
,

干酪素 成都科龙化学试剂厂
,

批

号 杭州天和微生物试剂厂
,

批号
。

中

华老鹤草糕酸 自制
,

批号
。

中华老鹤草棣酸

精制品 自制
,

大孔树脂精制
,

批号
。

磷钥钨酸试剂 取钨酸钠
,

钥酸钠
,

加水

使溶解
,

加盐酸
,

磷酸
,

加热回流

小时
,

放冷
,

再加硫酸锉
,

水 和澳
,

煮沸除去残 留的滨 约
,

冷却
,

加水稀释至
,

滤过
,

即得
。

所用试药均为分析纯
。

二
、

方法及结果

一
、

仪价与试药

仪器

型分光光度计 上海分析仪器三厂
。

试药

没食子酸 中国药品生物鉴定所
,

碳酸钠 重庆

收稿 日期
·

修回 日期 以拓刁
一

对照品溶液的配制

精密称取没食子酸
,

置于 棕色量

瓶中
,

加 水 溶解
,

定 容
,

混 匀后
,

吸 取 里 于

棕色量瓶中
,

以水定容
,

混匀
,

备用 每 含没

食子酸
。

标准曲线的制定

精密量取 对照 品溶液 。
, , ,

, ,

分别置于 棕色量瓶中
,

各
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。
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加人磷铝钨酸试液
,

再分别加入水
, ,

, , , ,

用 碳酸钠溶液稀释至刻度
,

摇匀
,

放置 以相应试剂为空白
,

照紫外 一 可见分

光光度法 附录
,

在 的波长处测定吸光度
,

以吸收度为纵坐标
,

浓度为横坐标
,

绘制标准曲线
。

直线回归方程 二 一

干酪素的空白干扰试脸

称取干酪素 批号 及
,

置于

锥形瓶内
,

各 份
,

每份样品中加人蒸馏水
,

置 ℃水浴中保温
,

时时振摇
,

取出
,

放冷
,

摇

匀
,

滤过
,

弃去初滤液
,

精密量取续滤液
,

置 棕

色量瓶中
,

照标准曲线的制备项下的方法 自
“

加人磷钥

钨酸试液
”

起
,

加水
,

依法测定吸光度
。

试验结果表明 干酪素水浸出液中
,

含有干扰试验

物质 不同生产厂及批号的干酪素
,

干扰试验物质含量

有明显差异
。

故
“

不被吸附多酚
”

测定中
,

应采用同生

产厂家
、

同批号的干酪素做空白试验
。

干酪素对没食子酸的吸附试验

称取干酪素 批号
,

置 锥形瓶

中 共 份
,

分别加入没食子酸对照液
·

一 ’ 及蒸馏水 混匀后
,

置 ℃水浴中

保温
,

时时振摇
,

取出放冷
,

摇匀
,

滤过
。

弃去初滤

液
,

精密量取滤液
,

置 棕色量瓶中
,

照标准

曲线制备项下方法测定吸光度
。

另外
,

精密吸取没食子酸对照液 置 棕

色容量瓶中
,

照标准曲线制备项下方法测定吸收度

值为 以蒸馏水 为空白对照
,

照干酪素的

空白干扰试验 测定 值为
。

除去干酪

素空白干扰 值为 一 。

由上试验结果表明 干酪素不吸附没食子酸
。

精密度试脸

精密吸取没食子酸对照品液
一 ’

,

置 棕色量瓶中
,

加人磷钥钨酸试液
,

加水
,

用 碳酸钠溶液稀释至刻度
,

摇匀
,

放

里
,

以相应的试剂为空白
,

照紫外 一 可见分光光

度法 附录
,

在 的波长处测定吸光度
,

连续测定 次
,

测定结果见表
。

由上试验结果表明
,

精密度良好
。

德定性试脸

精密吸取没食子酸对照品液
一 ’

,

置 棕色量瓶中
,

加入磷钥钨酸试液
,

再加水
,

用 碳酸钠溶液稀释至刻度
,

摇匀
,

分别 在
, , , , , ,

放置时间点
,

测定其样品液的吸光度 值
,

结

果见表
。

裹 不同浓度对照品落液的吸收度侧定

对照品溶液取童 值 对照品浓液取黄 值

二 一 , 二 , 二 。

裹 千璐众的空白千扰试脸结果

干路紊批号
空 白试脸吸光度

气︸咤︸

衰 干璐众对没 子吸的吸附试脸结果

样品号 吸光度 样品号 吸光度

衰 精密度侧定结果

浏试次数 吸光度 值 浏试次数 吸光度 值

衰 稼定性侧定摘果

加入显 色荆后 吸光度 加入显 色荆后

放 时间 位 放 时间

吸光度

值
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试验表明 显色放 后
,

吸光度有下降趋势
,

测定

吸光度的时间以显色液放里 是必要的
。

现性试脸

称 取 中华老 鹤草糠 酸 批 号 约
,

精密称定
,

共 份
,

分别置 棕色量瓶

中
,

以水稀释至刻度 样品备用液
。

精密量取样品

备用液
,

棕色量瓶中
,

以水定容
,

供作样

品液
。

分别精密量取样品液
,

置 棕色量瓶

中
,

照标准曲线制备项下方法测定吸光度
,

并计算总

酚
。

精密量取供试样品液
,

加至已盛有干酪

素 的 具塞锥形瓶中
,

密塞
,

置 ℃水浴中

保温
,

时时振摇
,

取出放冷
,

摇匀
,

滤过
,

弃去初滤

液
,

精密量取滤液
,

里 棕色瓶中
,

照标准曲线

的制备项下方法测定吸光度
,

并计算不被吸附的多酚

量 应扣除干酪素 空白试验值
。

按下式计算样质含量

裸质含 二 总酚量 一不被吸附的多酚量

由上试验结果表明
,

裸质平均含量为
,

测试结果见表
。

加样回收率试脸

供试样品备用液的配制 称取 中华老鹤草揉

酸约
,

精密称定 供 份
,

每份分别置 棕

色 瓶中
,

以水溶解并定容
,

摇匀
,

备用
。

中华老鹤苹裸酸精制品备用液的配制 称取

中华老鹤草裸酸精制品约
,

精密称定
,

置

棕色中
,

以水溶解后并定容
。

摇匀
,

备用
。

供试脸 用溶液的制备 精密量取供试样品备

用液
,

棕色量瓶中 共 份
,

再依次

分别精密量取加 人 中华老鹤草裸 酸精制 品备用液
, , , , , ,

分别加水

定容
,

摇匀
。

浏 试 方 法 分别精 密 量 取 供试验用 溶液
,

照裸质含量测定方法 附录 中测定法
,

测

定总酚及不被吸附的多酚
,

并计算供试样品裸质含量
。

测试结果见表
。

加样回收率试验结果表明
,

干酪素法测定中华老

鹅草糠酸
,

糠质含量其 回收率 一 之间

平均
, 。

样品裸质含全浏定

称取中华老鹤草糕酸 中试品 约
,

精密称

定
,

置 棕色量瓶中
,

以水溶解后
,

加水至刻度
,

摇匀
,

再精密量取 置 棕色量瓶中
,

以水

稀释至刻度
,

摇匀
,

作供试品液
。

按揉质含量测定法

中国药典 一部附录 测定
,

不被吸附的多酚

测定
,

增加干酪素空白试验
,

按下式计算

不被吸附多酚量 二

过干酪素后该液多酚量 一 干酪素空白试验多酚量

批中试品测试结果见表
。

裹

试脸号 样品贵 助

, 现性侧试结

裸故含蚤

衰 加样回收率侧定

样品含全 加入 浏得贵 裸质回

收率

平均位

衰 中试样晶洲试结

样品批号
不被吸附的

多盼

裸质含

’

总盼 含贵误

差率

含 ‘

研
白

由 奋 奋

奋 奋 众 食
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样品测定结果表明 裸质含量测定法中不被吸附

多酚测定中未进行干酪素空白试验 即未扣除干酪素

对测定的影响
,

样品测定结果偏低 一

一

三
、

讨 论

干酪素法与原皮粉法比较具有样品取量少
,

灵敏
,

快速等特点
。

但影响方法准确性的因素甚多
,

其主要

因素之一为干酪素中微量杂质的影响
。

裸质含量测定法 中国药典 年版一部附录

应予修正
,

在
“

不被吸附的多酚
”

项增添干酪素的

空白试验
,

计算时应予扣除
。

干酪素法 中国药典 年版一部附录
,

所

采用裸质吸附剂 一 干酪素
,

含有干扰试验的物质
,

明显

影响
“

不被吸附多酚
”

的含量测定
,

由于中国药典

年版规定方法中
,

未进行干酪素空白对照试验
,

未扣除

干酪素空白试验值
,

故样品裸质含量测定结果偏低
,

不

能准确反映揉质实际含量
。

不同生产厂及批号的干酪素
,

其空白对照试验值

有明显的差异
,

测定中应使用同批次的干酪素
。
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新班特产沙冬月免乡未奋项 目通过脸收
近日

,

中国科学院高技术研究与发展局组织专家对院 西

部行动
‘

项目
“

新孤特产资源沙枣胶多艳的综合开发利用 进

行了验收
。

新班特产资源沙枣胶多艳的综合开发利用 项目由中国

科学院长容应用化学研究所与中科院新弧理化技术研究所共

同承担完成
。

该项目形成了沙枣胶采收的全配套技术
,

实现

了沙粤胶百吨级的分离和纯化工艺
,

为大规模沙枣树种植与

沙枣采收建立了技术基础
。

并已申请了 项专利
,

获得授权

专利 项
,

在本工艺研究中得到实施
。

项目组在《任务书 》规

定的目标之外还开展了以沙枣胶为基质的复合多艳研究
,

实

现了葡萄艳的控制释放
,

在治疗便秘
、

肥胖方面开展了研究工

作
,

取得了有益的研究结果
。

专家组听取了总结报告
,

审阅了相关资料
,

考察了中试现

场
。

经过讨论
,

专家组同愈项目通过验收
。
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