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复方沙棘膏的定性定量研究【��

膝晓萍 孙巧红 赵景和 苑春生 蒋爱华 由瑞琪

�黑龙江中医药大学 哈尔滨 �� ��又��

摘要

研究
。

关键词

本文对复方沙棘膏进行了初步的定性研究
,

并选用比色法对其所含的总黄酮类物质进行了定�
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复方沙棘制剂是 由沙棘
、

黄蔑
、

党参等药

经提取精制而成的复方制剂
,

剂型 为膏滋
。

药理研究结果表明
�
此方具有抗辐射

,

增加机

体活力
,

升高白细胞等功能
。

在对癌症患者

放疗引起的损伤及促进患者机体康复方面将

起到积极的辅助治疗作用
。

该制剂中沙棘为

其主要药物
,

据文献 �� 一�� 报道
,

沙棘有效成

分之一沙棘总黄酮具有重要的生理活性
,

其

对体内产生的一些活性氧 自由基有明显的清

除作用
。

南京铁道医学院免疫药理研究室的

研究提示
,

沙棘总黄酮很可能是一种免疫调

节剂
。

目前
,

其研制成功的一些制剂
,

已广泛

地运用于临床上治疗心血管系统的疾病
。

因

此
,

我们在对该方中的沙棘
、

黄蔑
、

党参药物

做出定性研究后
,

又运用 比色法测定了制剂

中总黄酮类物质的含量
,

复方沙棘膏中总黄

酮含量为 � � ���� 奄 以上
。

实验部分

一
、

实脸材料

药品
�
芦丁对照品

、

黄蔑甲贰标准品均由

中国药品生物制品检定所制备提供
。

复方沙

棘制剂样品 由黑龙江中医药大学药剂组提

供
。

试剂
�
�� � 乙醇 �� � �

,

哈尔滨市化工试

剂厂生产 �� � 亚硝酸钠溶液 ��
�

�� 亚硝酸

钠
,

� �
,

溶于蒸馏水中定容使成 功而 溶液 �
。

�� � 硝酸铝溶液 �� � 硝酸铝
,

� �
,

溶于蒸馏

水中定容使成 �� � 溶液 �
。

石油醚
、

乙酸乙

醋
、

硫酸
、

甲醇
、

乙配
、

甲苯
、

甲酸
,

均为 � �

级
,

由南京化学试剂厂生产
。

抓仿
、

浓盐酸
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均为齐齐哈尔化学试剂厂生产
。

镁粉

� �� �
,

哈尔滨化工试剂厂生产
。

仪器
� ��� 一 � 型分光光度计

,

四川分析

仪器厂
。

分析天平
,

北京光学仪器厂
。

二
、

外观性状

复方沙棘膏为棕色膏滋
,

有香气
,

味酸甜

微涩
。

三
、

定性研究

�一 �试管法

�
�

盐酸
一

镁粉反应
�
取样品 � �

,

加 �� � 乙

醉 �而
,

置其磨 口塞的试管中
,

室温下振荡提

取
,

离心
。

取上清液 �时
,

加少许镁粉振摇
,

再滴加几滴浓盐酸
,

�一�而� 呈红色
,

必要时

可水浴上加热
。

�
�

三抓化铝显色反应
�
取上述样品处理

液 �
�

�间和 � �三抓化铝乙醉溶液 �
�

�而
,

通

过纸斑反应后
,

紫外灯下呈现黄色荧光
。

�
�

�� 悦

�
反应

�
取样品 �

�

� � 水浴上

蒸干
,

溶于 �而 乙醉中
,

室温下振荡
,

取上清

液 �
�

�时
,

滴加浓硫酸 � 滴
,

呈黄� 红一蓝色

等变化
。

�
�

�� 悦�� 
� � 一 � �� �

�� 记 反 应
�
取样品

�
�

� � 水浴上蒸干
,

溶于 �而 抓仿中
,

室温下

振荡
,

取上清液 �
�

��
,

滴加浓硫酸
一

乙醉 � ��

�� �数滴
,

生成红或紫红色
。

�二 �层析法

�
�

沙棘的定性检查

供试液的制备 � 样品液:取样品 29,

置磨口烧瓶中
,

加 20 而 95 % 乙醇回流提取

lh
,

过滤得滤液
,

在水浴上蒸至近千
,

加石油

醚洗至 醚液无色
,

弃 去醚液
,

醚不溶物用

10 而热蒸馏水溶解并转移人分液漏斗中
,

用

乙酸乙醋萃取 3 次
,

每次 5而
,

合并乙酸乙醋

液
,

回收乙酸乙醋至干
,

加 60 % 乙醉溶解
,

并

稀释至 10 而
,

备用
。

º 沙棘阳性对照液
:
取

沙棘 29
,

按原方工艺制出阳性对照制剂
,

参

照
“

样品液
”

项下方法制备得其阳性对照液
。

» 沙棘阴性对照液
:
该方去掉沙棘后

,

按原方

比例配方
,

按原工艺制出阴性对照液
。

¼ 对

照品液
:
取芦丁对照品 0

.
00 10 9 用 60 % 乙醇

定容在 10 而 容量瓶中
。

纸层析 层析纸
:2 号新华滤纸

。

展开剂

正丁醇
:
冰醋酸

:
水 上层(5

:4 :1)
。

显色剂
:

1% 三氯化铝 乙醇溶液喷雾
,

于紫外灯下观

察
。

奋O J

8 O

切

图 1 沙棘层析定性检查

注:图中画斜线斑点呈黄色

从图 1 可见
,

沙棘阳性对照液
,

样品液与

对照品芦丁相比
,

在同一位置上有相似斑点
,

而其空白样品(即阴性对照液)则无
。

2

.

制剂中黄蔑的定性检查[3]

供试液的制备 ¹ 样品液
:
取样品 39,

置磨 口瓶中
,

加甲醇 75 而
,

提取 4h
,

回收溶

剂
,

蒸干
。

残渣加蒸馏水 10 而
,

以水饱和正

丁醇萃取 4 次(10
,

10

,

5

,

5
)

,

合并萃取液 ;用

水洗涤 2 次
,

每次 巧而
,

弃去水液
,

正丁醇液

置水浴上蒸干
。

残渣加甲醇 l而 溶解
,

作为

供试样 品液
。

º 黄蔑阳性对照液
:
取黄蔑

39
,

按原方工艺制出阳性对照剂
,

参照
“

样品

液
”

项下方法制备得其阳性对照液
。

» 黄蔑

阴性对照液
:
该方去掉黄蔑后

,

按原方比例配

方
,

按原工艺制出阴性对照制剂
,

参照
“

样品

液
”

项下方法制备得其阴性液
。

¼ 对照品液
:

取黄蔑 甲贰对照品 0
.
00 2 09 以甲醇溶解并稀

释至 2而
。

薄层层析 吸附剂
:
硅胶 G 加 0

.
3 %

C M C 一 N
a
水溶液铺板 (s x 15 crn ) 自然干燥

后 ll 0’半小时备用
。

展开剂
:
氯仿

一

甲醇
一

水



,

下层
。

显色剂
:
10 % 硫酸乙醇

液
,

10
5 ℃烘烤 5而no

结果见图 2
。

图中画斜线斑点 日光下呈

棕褐色 ;紫外灯下 (365 ~ )观察呈红橙色
。

喧,

?
口二 ,

四
、

定量研究

(一 )对照品液的配制

精密称取于 12 0℃干燥恒重之芦丁对照

品 0
.
0 010 9

,

置 50 而 容量瓶中
,

加 60 % 乙醇

适量
,

置水浴上微热使溶解;放凉后
,

用 60 %

乙醇稀 释 至 刻 度
,

摇 匀
,

即 为 对 照 溶 液

(0
.
2吨八111)

。

(二)标准曲线的制作

精密量 取对照 品 溶液 0
.
0

,

1

.

0

,

2

.

0

,

3

.

0

,

4

.

0

,

5

.

0 而
,

分别置 10 而 容量瓶中
,

各

加 30 % 乙醇使成 5而
,

精密加人 5% 亚硝酸

钠溶液 0
.
3耐

,

摇匀
,

放置 6而n
,

加 10 % 硝酸

铝溶液 0
.
3而

,

摇匀
,

放置 6而n
,

加 IN 氢氧

化钠 4时
,

分别用 30 % 乙醇稀释至刻度
,

放

15 而n
,

置比色杯中
,

用 721 一 A 型分光光度

计在 51 0
nlh 波长处比色

,

测吸收度绘制标准

曲线
,

结果见表 l
。

表 1 标准曲线

1 2 3 4 5

取量 V (Tnl ) 1
.
0 2

.
0 3

.
0 4

.
0 5

.
0

含量 (吨/m l) 0
.02 0.04 0.06 0.08 0.10

吸收度(入) 0
.
111 0

.
242 0

.
357 0

.
科5 0

.
575

其中入为 3 个平行样品的均值
,

数据经

统计学处理
,

得回归方程

Y = 一 0
.
0 0 0 9 3 + 0

.
1 7 6 2 x

其中
a= 一 0

.
0 0 0 9 3

,

b = 0

.

1 7 6 2

r
= 0

.

9 9 8 7

O
g

p
. .

( 二.

己, 仁二
,

‘”.000名

公.

.八公

图 2 黄茂薄层层析定性检查

从图中可见
,

黄蔑阳性对照液
,

样品液与

对照品黄蔑甲贰相 比
,

在同一位置上有相似

斑点
,

而其空白样品(即阴性对照液)则无
。

3

.

制剂 中党参的定性检查[’]

供试液的制备 ¹ 样品液
:
取样品 59

,

置磨 口烧瓶中
,

加 40 而 乙酸 乙醋回流提取

lh
,

过滤得滤液
,

备用
。

º 党参阳性对照液
:

取党参 59
,

按原方制备工艺制出阳性对照制

剂后
,

参照
“

样品液
”

项下方法制备得其阳性

对照液
。

» 党参阴性对照液
:
该方去掉党参

,

按原方比例配方
,

原工艺制出阴性对照制剂

后
,

参照
“

样品液
”

项下方法制备得其阴性对

照液
。

薄层层析 吸附剂
:
硅胶 G 加 0

.
4 %

O M C
。

按展开剂
:甲苯

一

乙酸乙醋
一

甲酸(巧
:5 :2 ) ;展

距
:
10 cm

。

显色剂
:浓硫酸

:甲醇(1
:
1) 溶液

,

于 10 5℃烘约 5而n
,

紫外灯下检视
。

结果
:
见图 3

。

图 中画斜线斑点呈亮蓝

绿色
。

图 3 中
,

在与阳性药材斑点相应位置上
,

样品液有与其颜色相同的两个亮蓝绿色荧光

斑点
,

而阴性对照液无荧光斑点
。

口 沙

…
口 口 田

图 3 党参薄层定性检查

(三)样品浏定
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图4 芦丁的标准曲线

复方沙棘膏 中总黄酮的含量测 定
:
精密

称取样品 29 左右
,

置 50 而 磨 口 烧瓶 中加

30而 95% 乙醇回流提取 5 次
,

每次 lh
,

过滤
,

合并滤液
,

回收 乙醇
,

蒸至近干
,

加石油醚洗

至醚液无色
,

弃去醚液
,

醚不溶物用 10 耐 蒸

馏水溶解并转移人分液漏斗中
,

用乙酸乙醋

萃取 4 次每次乙酸乙醋为 10 而
,

合并乙酸乙

醋液
,

回收溶剂水浴蒸干
,

加 60 % 乙醇溶解
,

并移人 25 d 容量瓶中
,

用 60 % 乙醇稀释至

刻度
,

摇匀备用
。

精密 吸取此样品液 3
.
0而

,

置 10 时 容量瓶中
,

加 30 % 乙醇使成 5
.
0司

,

后按标准曲线法操作并以 60 % 乙醇试剂作

空白
,

测得 5 份平行样品用回归方程计算其

浓度计算含量
,

其结果见表 2
。

用标准曲线计算制剂的含量
,

5 份平行

样品的均值为
:1
.
3265n堪奄

。

对 3 个批号的复方沙棘膏
,

用以上的方

法 测 定 制 剂 中总 黄 酮 的 含 量
,

分 别 为

1
.
3265吨奄

; 1
.
28llm g奄; 1

.
24611119电

,

计

算其 R SD 为 3
.
14 %

。

初步确定该制剂 中的

总黄酮量应不低于 1
.
20 n堪奄

。

( 四 )回收率的浏定
:

精称上述 已知含量的样品 5 份
,

分别精

密加人对照品液(0
.
2nlg/n

11)
,

按样品测定项

下的方法提取分离
,

测定总黄酮的含量
,

计算

回收率
,

测得 5 次平均 回收率为 %
.
23 %

,

R S D 相对标准偏差 2
.
09 %

。

表2 样品含量浏定结果

1 2 3 4 5

取样! (g)

吸收度(入)

含 量(mg
/1 nl)

制剂含量(mg 奄)

2
.
1433

0
.
207

0
.
0355

1
.
3813

2
。

7 9 1 5

0

.

2 5 5

0

.

0 科0

1
.
3154

五
、

讨论

1
.
本实验所采用的含量测定方法

,

是在

参考文献〔5一7〕报道的基础上
,

又结合本制剂

的具体情况
,

经多次摸索制定 了这个测定方

法
。

此方法具有方便
、

快速
、

准确
、

重现性好

等优点
,

可做为本方制剂的质控指标之一
。

2

.

就本制剂而言
,

笔者认为
,

在其采用

比色法进行含量测定过程中
,

样品的前处理

十分重要
,

用石油醚洗除杂质若不彻底将直

接影响本制剂比色效果
。

3

.

采用比色法进行含量测定是依据黄

酮类化合物与金属离子形成稳定的呈色鳌合

物
,

此化合物在 510 nln 波长处有最大吸收
。

文献上报道大多以异鼠李素做对照品测定沙

棘中总黄酮贰元的含量
,

由于未得到异 鼠李

素标准品
,

我们在定性实验预试中又发现样

品和沙棘药中都含有芦丁
,

故而选用芦丁做

对照品控制其总黄酮的含量
。

4

.

我们还曾运用柱层析与薄层层析相

结合的方法
,

从本方中分离出黄蔑甲贰
,

并对

利用薄层扫描法测定其含量进行 了实验预

试
,

下一步将是对制剂 中黄蔑 甲贰的定量研

究
。

( 本研究为黑龙江省自然科学基金资助
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高效液相色谱间接光度检测法测定

心脏停搏液中钠
、

钾
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钙
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镁的含量

袁 成 王景祥 梁竹 焦素云
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李凡东
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摘要 本文用高效液相色谱间接光度检测法测定了心脏停搏液 中钠
、

钾
、

钙
、

镁的含量
。

以 岛坛幼印比

S C X 为固定相
,

0

.

35

~

l几 硫酸钵的【水
一 乙睛(85

:15)
,

并用磷酸调 PH 至 3
.
2一3

.
4] 溶液为流动相

,

亚钵离

子作为流动相平衡离子直接应用光度检测器测定
,

并与其他测定方法比较
。

结果表明
,

分离度较好
,

1
04

% >

回收率> 97 %
,

线性关系良好
。

结果与滴定法相比无显著性差异
。

该法具有操作简便快速
,

灵敏准确
,

适于作

为制剂中4 种离子的常规检测方法
。
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