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表4各组方溶液的pH值

Table 4 pH Value in different decoctions

3讨论

从方差分析可以看出，麻黄和石膏对甘草酸的

量影响差异具有显著性，两两交互作用的影响没有

显著性；表2也显示，杏仁降低了甘草酸的量，但影

响不显著。单味甘草水煎液中甘草酸的量最高，共煎

药液中甘草酸的量最低。是否由于甘草酸与麻黄碱

形成了复合物，是否由于甘草酸与石膏中金属离子

形成络合物而导致甘草酸的量降低，有待于进一步

证实。各组药液的pH值的变化对甘草酸量的影响

不大。

共煎药液中甘草酸的量比单味甘草水煎液中的

低，并不意味着配伍后药效一定比单味的药效低。中

医方剂的疗效是方中各化学成分之间相互作用的综

合效果，当方中协同作用所起的功能占主导地位时，

即使有效成分的量降低了，仍会增强疗效，仍有相须

相使的作用。麻黄碱、甘草酸与石膏中的Cu2+、

Fe抖、Zn2十、Mn2+离子形成络合物，可使家兔退热，

而单用麻黄碱或甘草酸则无退热效果[5]。提示全方

的配伍才能发挥药效作用。
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FIA—UV法测定固骨缓释胶囊中总黄酮
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固骨缓释胶囊是由淫羊藿和骨碎补经提取纯化

有效部位制成的复方口服缓释制剂，主要用于骨质

疏松症的治疗。总黄酮为主要活性部位。淫羊藿中

总黄酮的测定方法有紫外分光光度法、高效液相色

谱法等[1]。流动注射分析法(flow injection snalysis，

FIA)是在连续流动分析技术(continuous flow anal—

ysis)基础上发展起来的一种新的溶液连续流动分

析技术。因此本实验将流动注射分析与紫外分光光

度法联用，对固骨缓释胶囊中总黄酮进行了测定，结

果具有自动化程度高、分析速度快、设备和操作简

单，通用性强，试剂消耗量少等优点[2]。

1仪器和试剂

752型紫外光栅分光光度计(山东高密彩虹分

析仪器有限公司)；FLW一1型FIA分析仪(自制)；

HP3390A自动积分记录仪，MILLIQ纯水机(大迈

仪器上海有限公司)；SHZ—C型循环水式多用真空

泵(巩义市英欲予华仪器厂)；SENCR520B旋转蒸

发器(上海申生科技有限公司)，Sartorius CP224S

电子天平。

淫羊藿苷对照品(批号0737—200111，供定量测

定用，经HPLC法测得质量分数为100％)由中国药

品生物制品检定所提供；固骨缓释胶囊由重庆邮电

大学生物信息学院现代中药教研室提供，0．25 g／

粒；其他试剂均为分析纯，水为二次蒸馏水。

2方法与结果

2．1对照品溶液的制备：精密称取淫羊藿苷1 mg，
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置100 mL量瓶中，用少量甲醇使之溶解，再加水至

刻度，配成质量浓度为0．010 mg／mL的储备液，分

析时用水逐级稀释至所需质量浓度。

2．2供试品溶液的制备：精密称取胶囊内容物15

mg，超声频率为40 Hz，室温，70％乙醇提取1次，提

取时间45 min，回收乙醇，浸膏置100 mL量瓶中，

用少量甲醇使之溶解，再加水至刻度，即得。

2．3 显色剂溶液的制备口]：准确称取三氯化铝3 g，

置100 mL量瓶中，加水至刻度，即得。

2．4实验操作方法：反应盘管长度90 cm，注样体

积50弘L，显色剂流量为3．2 mL／min，测定速率为

168次／h，进样和注样时间分别为30 S。按FIA流路

安装仪器，启动蠕动泵，再启动分光光度计，预热10

min。显色剂溶液通人流路中，待基线稳定后注入对

照品溶液或供试品溶液进行测定。

2．5最大吸收波长的确定E43：在380～460 nm波长

间隔5 nm连续改变波长，分别注入同一淫羊藿苷

对照品溶液和供试品溶液，得到不同波长下的吸收

蜂，结果在413 rim处两者的吸收最大，故选择413

nm作为测定波长。

2．6 干扰试验：对一些常见无机离子和某些有机物

的干扰情况进行了考察，结果淫羊藿苷质量浓度为

0．011弘g／mL时，在误差允许的5％范围内，同倍

Fe3+、H92+、Ag’十、5倍的Ca2+，6倍的Zn2+和3倍淀

粉均不影响总黄酮的测定结果。

2．7 线性关系考察：向FIA流路中分别注入不同

质量浓度淫羊藿苷对照品溶液，测定吸光度值。结果

表明，总黄酮(以淫羊藿苷计)质量浓度在0．050

0．250 mg／mL与吸光度的线性关系良好，线性方程

为C=21．913 4 A一2．373 2，r一0．999 7。

2．8精密度试验：对批号050308的供试品溶液重

复进样5次，测定吸光度值，计算得其RSD为

1．85％。

2．9稳定性试验：在仪器开机并稳定后，于15、30、

45、60、75、90、120、150、180、200 min对同一份供试

品(批号050308)溶液进行测定，计算得其平均吸光

度值为0．232，RSD为0．48％。

2．10重现性试验：取样品(批号050308)6份，制备

供试品溶液，迸样测定，计算，结果总黄酮的质量分

为2．579 mg／mL，RSD为0．82％。

2．11 回收率试验：在6份批号050308的样品中精

密加入淫羊藿苷对照品0．70、1．60、3．10 mg，制备

供试品溶液，测定吸光度值，计算，结果平均回收率

为100．9％，RSD为2．19％。

2．12样品的测定：在选定的实验条件下，以淫羊藿

苷为对照液，测定，计算样品中的总黄酮(以淫羊藿

苷计)的质量分数，结果见表1。

表1 固骨缓释胶囊中总黄酮的测定结果(意=3)

Table 1 Total flavones in Gugu Sustained—release

Capsulea(甩=3)

批号 总黄酮／(mg·粒一1) 批号 总黄酮／(mg·粒‘)

050305 139．6 05503 138．5

050308 157．3 05602 151．3

050410 156．7 05620 157．3

3讨论

3．1 本实验以淫羊藿苷为对照，采用流动注射一紫

外吸收分析法测定了固骨缓释胶囊总黄酮，结果操

作简便，灵敏度高，在测定总黄酮(以淫羊藿苷计)

时，可以成为HPLC等测定方法的补充。

3．2实验以三氯化铝为显色剂，总黄酮(以淫羊藿

苷计)与此显色剂反应生成橙色～黄色化合物，但此

生成物不稳定，颜色逐渐变化。样品与显色剂反应经

反应盘管到达检测器时，化学反应并没停止，化学反

应一直处于动态变化之中。此不稳定反应采用常规

比色法测定，结果不稳定，采用FIA技术可以进行

定量分析。
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