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*一麝香酮

图1麝香酮对照品(A)和凉开胶囊(B)的GC圈

Fig．1 GC chromatograms of muscone reference

substance(A)and Liangkai Capsule(B)

提取至无色，提取液挥干，残渣以无水乙醇适量溶

解，定量转移至10 mL量瓶中，加无水乙醇稀释至

刻度，摇匀，作为供试品溶液。

2．3对照品溶液的制备：精密称取麝香酮对照品适

量，加无水乙醇制成2．8 mg／mL的溶液。以无水乙

醇稀释100倍，摇匀，作为对照品溶液。

2．4线性关系考察：精密吸取麝香酮对照品溶液

(1．41 mg／mL)适量，分别稀释100、50、25、12．5、10

倍，吸取1 ttL，分别注入气相色谱仪，测定。以进样

量为横坐标，相应的峰面积为纵坐标，绘制标准曲

线，其回归方程为Y=63 601+9 848 307 x，r一

0．996 7，结果表明麝香酮在0．014 1～0．141弘g与

峰面积呈良好的线性关系。

2．5精密度试验：精密吸取同一供试品溶液，重复

进样5次，每次1肛L，测定麝香酮峰面积，结果其

RSD为0．93％。

2．6稳定性试验：精密吸取同一供试品溶液，每隔

2 h测定1次，共测定10 h，RSD为1．28％，表明供

试品溶液在10 h内稳定。

2．7重现性试验：精密称取同一批样品5份，制备

供试品溶液，进样1弘L，测定峰面积，计算质量分

数。结果麝香酮的质量分数为0．565 mg／g，RSD为

2．24％。

2．8加样回收率试验：取本品2粒内容物(含麝香

酮0．562 5 mg／g)约0．8 g 5份，精密称定，分别精

密加入麝香酮对照品溶液(0．311 mg／mL)2 mL，

按供试品溶液制备方法操作，制备供试品溶液，按上

述色谱条件进行测定。结果平均回收率为96．08％，

RSD为0．38％。

2．9样品测定：分别精密吸取对照品溶液及供试品

溶液各1弘L，进样，测定，采用外标法计算，结果见

表1。

表1凉开胶囊中麝香酮的测定结果(厅一2)

Table 1 Muscone in Liangkai Capsule(一一2)

批号 麝香酮／(mg·粒一1)

0．225

O．155

0．165

3讨论

以麝香酮质谱质核比m／z 238、223、209为检测

指标，以麝香酮特征离子峰m／z 238的丰度为定量

指标测定，专属性强，结果准确。而以氢火焰为检测

器测定样品，检出峰较多，相同色谱条件，麝香酮峰

有干扰。

超声波提取龙胆多糖的研究
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龙胆为龙胆科植物条叶龙胆Gentiana

manshurica Kitag．、龙胆G．$cabra Bunge、三花龙

胆G．triflora Pall．或坚龙胆G．rigescens Franch．
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的干燥根及根茎，具有清热燥湿、泻肝胆火的功效，

主治湿热黄疸、阴肿阴痒、带下、强中、湿疹搔痒、目

赤等症‘¨。龙胆除含有裂环环烯醚萜类和环烯萜类
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化合物外，还含有生物碱、挥发油、多糖等成分瞳]。目

前多糖提取主要采用传统水浸提取法，该方法存在

费时长、耗能多的缺点。有文献报道将超声波应用于

对中药苷类成分的提取中可以提高苷类的提出率并

缩短提取时间嘲。初步药理实验表明，龙胆多糖有一

定的免疫增强作用。本研究考察超声波在龙胆多糖

的提取中应用的可行性，对实验条件进行优化，并和

传统水提法进行比较。

1仪器与试药

UV--2102C型紫外可见分光光度计，尤尼柯

(上海)仪器有限公司；AS一3120超声波清洗器，天

津奥特塞恩斯仪器有限公司。试剂均为AR级。龙胆

药材购自哈尔滨三棵树药材市场，经我院中药鉴定

室沈志滨副教授鉴定为条叶龙胆。

2方法与结果

2．1 超声波提取龙胆多糖：称取一定质量龙胆粉

末，加入蒸馏水适量，分别用一定频率的超声波超声

处理，提取液滤过、浓缩、去蛋白、乙醇沉淀，得粗品

多糖，真空干燥，即得。

2．2龙胆多糖的测定

2．2．1 葡萄糖对照品溶液的制备：精密称取105℃

干燥至恒重的葡萄糖100 mg，置于100 mL量瓶中，

加入蒸馏水至刻度，摇匀，备用。

2．2．2龙胆多糖供试品液的制备：精密称取干燥至

恒重的龙胆多糖23．80 mg，置于100 mL量瓶中，加

水溶解并稀释至刻度，摇匀即得。

2．2．3苯酚溶液的制备：取苯酚100 g，加铝片0．1

g与碳酸氢钠0．05 g，蒸馏收集18℃馏分，称取此

馏分10 g，加水150 g，置于棕色瓶中备用。

2．2．4标准曲线的绘制：精密吸取葡萄糖对照品溶

液0．5、1．0、1．5、2．0、2．5 mL置于50 mL量瓶中，

加入蒸馏水至刻度，摇匀。精密吸取各溶液2 mL于

10 mL具塞刻度试管中，分别加入5％苯酚溶液1

mL，摇匀。迅速加入5 mL浓硫酸，振摇5 min，定

容，置沸水浴中加热15 min，然后置冷水浴中冷却

30 min，定容，随行空白，在490 rim处测定吸光

度[4]。数据经回归处理后，得回归方程：A一12．886

C+0．001 5，r一0．999 7。

2．2．5换算因子的测定：精密量取多糖供试品溶液

0．5 mL，按照“标准曲线的绘制”项下的方法测定吸

光度值，计算葡萄糖的质量浓度，得换算因子厂一

5．418 5。

2．2．6多糖的测定：精密称取各样品溶液1 mL，分

别置于10 mL具塞刻度试管中，按照“标准曲线的

绘制”项下方法测定吸光度值，按下式计算样品中多

糖的质量分数。

多糖一掣×100％
式中c为样品溶液的葡萄糖的质量，D为样品溶液的稀释

倍数，，为换算因子，Ⅳ为样品的质量

2．3超声波法提取多糖的单因素考察

2．3．1 超声时间对多糖提取的影响：称取相同质量

龙胆粉末5份，加入蒸馏水适量后分别用一定频率

的超声波超声处理15、30、45、60、75、90、120 min，

后处理同2．1。结果见图1。可知，超声提取75 min

时提出量最高，多糖提出率可达14．4％。而后随着

超声时间的延长，龙胆多糖的提取率无多大变化，并

有缓慢下降之趋势。
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图1提取时间对多糖得率的影响

Fig．1 Effect of extracting time on polyssacharide yield

2．3．2 pH值对多糖提取的影响：称取相同质量龙

胆粉5份，分别加入蒸馏水适量，然后分别调节pH

为5．0、6．0、7．0、8．0、9．0，超声处理75 min，后处理

同2．1。结果见图2。可知，超声提取pH值为7时提

取率最高，粗多糖提出率可达14．2％。
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图2 pH值对多糖得翠的影响

Fig．2 Effect of pH value on poIyssacharide yield

2．3．3加入蒸馏水量对多糖提取的影响：称取相同

质量龙胆粉5份，分别按药材量与蒸馏水质量体积

比为1：20、1：40、1：60、1：80、1：100加入蒸馏

水，超声处理75 min，后处理同2．1。结果见图3。可

知，超声提取加入蒸馏水量为龙胆粉：蒸馏水(1：

60)时提取率最高，粗多糖提出率可达14．1％。

2．4提取条件的优化：在单因素考察的基础上，称

取相同质量的龙胆粉9份，分置于9个烧杯中，选用

L。(34)正交表进行优化，结果见表1。正交实验结果

表明在龙胆粉末中加入60体积的水，在pH 7．0的

条件下用超声波提取75 min得到的龙胆多糖的量

最大。根据极差分析结果，影响龙胆多糖提出率的3
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图3水体积对多糖收率的影响

Fig．3 Effect of water volume on polyssacharide yield

表1 L，(34)正交优选设计及结果

Table 1 L，(34)orthogonal design and results

试验号∞m≯ln时B-H值c嚣繁。曼，篙阿／ 水萤／惜 L至日， ／w0

1(60)

1

1

2(75)

2

3(90)

3

0．477 O

0．443 3

O．430 6

0．159 0

0．147 8

O．143 5

0．015 5

1(6．O)

2(7．O)

3(8．O)

2

3

1

2

3

0．450 4

0．464 7

0．435 8

0．150 1

O．154 9

0．145 3

0．009 6

1(40)

2(60)

3(80)

2

3

1

3

1

0．427 3

0．468 2

0．455 4

0．142 4

O．156 1

0．151 8

0．013 7

个因素中(pH、提取时间、加水量)以提取时间影响

最大，其次是加水量，影响最小的是pH。

2．5传统方法提取与精制龙胆多糖：将干燥粉碎后

的龙胆生药样品称取100 g，用500 mL石油醚回流

脱脂2次，每次1 h。回收石油醚，药渣挥干溶剂后用

80％乙醇500 mL浸渍过夜，回流提取2次，每次

2 h。滤过，将药渣用2 500 mL蒸馏水90℃温浸提

取60 min，再用500 mL蒸馏水90℃重复温浸提取

60 min，滤过，合并滤液。将此溶液减压浓缩至200

mL用氯仿萃取多次以除去蛋白质，再加1％活性炭

脱色2次，滤过，滤液加入95％乙醇使乙醇的体积

分数达到80％，静置过夜，残渣依次用95％乙醇、无

水乙醇、丙酮、乙醚多次洗涤，真空干燥，得精制龙胆

多糖。与超声提取的结果比较，见表2。

3讨论

3．1 超声波法提取龙胆多糖时，超声时间不宜过

表2两种提取方法结果比较(玎一5)

Table 2 Comparison of two extracting methods(一一5)

与水提相比较：。P>O．05 一P<O．05

。P>O．05 。。P<O．05 VS water extracting

长。超声处理75 min时提取率达到最大，随着处理

时间的延长，提取率反而下降。原因可能是由于超声

波具有较强的剪切作用，长时间的作用会使大分子

的多糖断裂，从而在后处理的过程中的损失增大而

影响多糖的提出率。

3．2龙胆多糖的组成十分复杂，由多种单糖组成。

目前最常用的测定方法是蒽酮一硫酸比色法和苯酚一

硫酸比色法。但在实际工作中，特别是在测定天然产

物中的糖测定时，测得的结果与实际情况不符。原因

是这两种方法都是以葡萄糖作为对照，这对含有多

种单糖的天然多糖来说必将使测量值与实际值不

符。本实验中有将近70％的产物未被检出，这是在

多糖测定方法的研究中经常遇到的问题[5]。如果在

制作标准曲线时能够根据多糖的组成，用多种单糖

适当混合后作为对照，就可以在一定程度上改善这

种情况。

3．3 植物多糖作为免疫增强剂已引起人们的广泛

关注嘲，临床用于肿瘤病人的治疗已取得较好疗效。

龙胆多糖可否作为免疫增强药物应进一步深入

研究。
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