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九香止泻片中总鞣质的测定 
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摘  要：目的  建立九香止泻片中总鞣质的定量测定方法。方法  用干酪素法测定九香止泻片中总鞣质。测定条件为：以水

超声提取 30 min，干酪素用量 800 mg，29%碳酸钠溶液显色 30 min 后测定。结果  线性回归方程为 A＝102.65 C＋0.026 3，
r＝0.999 5，鞣酸在 1.0～10.0 μg/mL 线性关系良好，平均回收率为 96.58%，RSD 值为 0.615%（n＝6）。结论  该分析方法

简便、准确、可靠，可用于测定九香止泻片中总鞣质。 
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Determination of total tannins in Jiuxiang Zhixie Tablets 
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Abstract: Objective  To establish a stable method for determination of total tannins in Jiuxiang Zhixie Tablets. Methods  The casein 
method was used to determine the content of total tannins of Jiuxiang Zhixie Tablets. The conditions of determination is: Supersonic 
withdraws 30 min by water, used casein 800 mg, coloration in 29% the Na2CO3 30 min. Results  The linearity range was 1.0—10.0 
μg/mL, r = 0.999 5. The average recovery was 96.58% with RSD of 0.615% (n = 6). Conclusion  The method is reliable and could be 
used to determine the total tannins of Jiuxiang Zhixie Tablets. 
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九香止泻片来源于湖南中医药大学著名中医内

科专家滕久祥教授研制的治疗湿热泄泻的临床经验

方，由秦皮、木香等 4 味中药组成，具有良好的行

气止痛、健脾消食之功效，多用于腹脘胀痛、泻痢

后重、食积不消等症[1]。处方中秦皮等药材中含有

的鞣质能凝固微生物体内原生质和对酶发生作用，

抑制细菌和病毒的生长，表现出抑菌、抗病毒的药

理活性[2-4]。目前鞣质的定量测定方法主要有干酪素

法和络合滴定法，本实验采用《中国药典》中收载

的干酪素法[5]建立了九香止泻片中总鞣质的测定方

法，为该制剂的质量控制提供了依据。 
1  仪器与试药 

UV—9200 型紫外可见分光光度计（北京瑞利

分析仪器公司）；SHZ—D（Ⅱ）型循环水式真空泵

（巩义市英峪予华仪器厂）；SK3300H 型超声仪（上

海科导超声仪器有限公司）；九香止泻片（批号

070108、070109、070110，为湖南中医药大学药学

院药剂实验室自制），没食子酸对照品（中国食品药

品检定研究院，批号 110831-200302）；干酪素（化

学纯，上海试一化学试剂有限公司，批号 090603）；
干酪素（生化试剂，Sigma C5890，批号 043k0081）；
其他试剂均为分析纯，水为蒸馏水。 
2  方法与结果 
2.1  测定波长的选择 

根据《中国药典》2010 年版所收载的干酪素法

测定鞣质的方法，可确定没食子酸对照品、总酚和

不被吸附的酚比色液，在 760 nm 处均有吸收，故

确定测定波长为 760 nm。 
2.2  对照品溶液的制备 

精密称取没食子酸对照品 25 mg，置 100 mL 棕 
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色量瓶中，加水溶解并稀释至刻度，精密量取 5 mL，
置 50 mL 棕色量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，即

得 0.025 mg/mL 没食子酸对照品溶液。 
2.3  标准曲线的制备 

精密量取对照品溶液 0.5、2.0、3.0、4.0、5.0 mL，
分别置 25 mL 棕色量瓶中，各加入磷钼钨酸试液 1 
mL，再分别加水 11.5、10、9、8、7 mL，用 29%
碳酸钠溶液稀释至刻度，摇匀，放置 30 min，以相

应的试剂为空白，照紫外-可见分光光度法，在 760 
nm 处测定吸收度（A）值。以 A 值为纵坐标，质量

浓度（C）为横坐标，得回归方程为 A＝102.65 C＋
0.026 3，r＝0.999 5，表明没食子酸在 0.5～5 μg/mL
有良好的线性关系。 
2.4  干酪素的考察 
2.4.1  空白实验   分别精密称取干酪素（批号

043k0081、090603）各 800 mg，置 250 mL 锥形瓶

中，分别加入蒸馏水 25 mL，置 30 ℃水浴中恒温 1 
h，时时振摇，取出，放冷，摇匀，滤过，弃去初滤

液，精密量取续滤液 2 mL，置 25 mL 棕色量瓶中，

加入磷钼钨酸 1 mL，再加水 10 mL，用 29%碳酸钠

溶液稀释至刻度，摇匀，放置 30 min，依法测定 A
值。结果表明干酪素水浸出液中含有干扰性物质；

不同厂家生产的干酪素，干扰物质的量具有显著差

异。故“不被吸附的多酚”测定中，应使用同厂家

同批次的干酪素。故在本次试验中，采用 Sigma 
C5890 批号 043k0081 的干酪素。 
2.4.2  用量的选择  精密移取“2.3”项下样品溶液，

加不同用量干酪素，加入磷钼钨酸 1 mL，再加水

10 mL，用 29%碳酸钠溶液稀释至刻度，摇匀，放

置 30 min，依法测定 A 值。实验结果表明，加入 800 
mg 干酪素测定鞣质的量较稳定，故干酪素的用量

选择为 800 mg。 
2.5  样品中鞣质的测定 
2.5.1  供试品溶液的制备  取九香止泻片（去薄膜

衣），粉碎，过 3 号筛，取 1.00 g，精密称定，置 250 
mL 棕色量瓶中，加水 150 mL，超声 30 min，放冷，

加水稀释至刻度，摇匀，静置（使固体沉淀），滤过，

弃去初滤液 50 mL，精密量取续滤液 20 mL，置 100 
mL 棕色量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，作为供

试品溶液。 
2.5.2  总酚测定  精密量取供试品溶液 2 mL，置

25 mL 棕色量瓶中，加入磷钼钨酸 1 mL，加水 10 
mL，用 29%碳酸钠溶液稀释至刻度，摇匀，放置

30 min，依法测定 A 值，利用标准曲线计算出供试

品溶液中以没食子酸计总酚的量。 
2.5.3  不被吸附的多酚测定   取供试品溶液 25 
mL，加至已盛有 800 mg 干酪素的 250 mL 具塞量

瓶中，密塞，置 30 ℃水浴中恒温 1 h，时时振摇，

取出，放冷，摇匀，滤过，弃去初滤液，精密量取

续滤液 2 mL，置 25 mL 棕色量瓶中，加入磷钼钨

酸试液 1 mL，再加水 10 mL，用 29%碳酸钠溶液稀

释至刻度，摇匀，放置 30 min，依法测定 A 值，利

用标准曲线计算出供试品溶液中以没食子酸计不被

吸附的多酚的量。 
鞣质的量＝总酚的量－不被吸附的多酚的量 

2.6  稳定性考察 
取供试品（批号 070110）溶液，按“2.5”项下

方法操作，分别于 0、1、2、3、4、5 h 测定鞣质的

量，结果显示，5 h 内鞣质平均量为 1.26%，RSD
值为 1.66%，表明数据之间的变异在操作误差范围

内，由此可知，供试液中鞣质测定应在 5 h 内完成。 
2.7  重现性考察 

分别称取同一批号（批号 070110）的样品细粉

1.00 g，精密称定，共 6 份，按 2.5 项下操作，测得

九香止泻片中总鞣质的量为 1.27%，RSD 为 1.89%。 
2.8  加样回收率试验 

称取批号 070110 的样品细粉 1.0 g，共 6 份，

精密称定，分别精密加入没食子酸 13.0 mg，按“2.5”
项下方法操作，并计算回收率。结果平均回收率

为 96.58%，RSD 为 0.62%。 
2.9  样品测定 

取 3 批九香止泻片（批号 070108、070109、
070110），分别按“2.5”项下方法测定，结果总鞣

质的质量分数分别为 1.29%、1.23%、1.28%（n＝3）。 
3  讨论 

干酪素法（《中国药典》2010 年版一部附录 XB）
所采用鞣质吸附剂——干酪素中含有干扰试验的物

质，明显影响“不被吸附的多酚”的定量测定，由

于《中国药典》2010 年版规定方法中，未进行干酪

素空白对照试验，未扣除干酪素空白吸收值，故样

品鞣质测定量明显偏低，不能准确反映鞣质的实际

量。本研究结果表明，鞣质量按公式计算：鞣质

量＝总酚量－（过干酪素后不被吸附的多酚量－干

酪素空白试验多酚量），结果较为准确，更能真实反

映供试品中鞣质的量。 
不同厂家及批号的干酪素，空白对照试验值有
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明显差异，测定中应用同一批次的干酪素。干酪素

（批号 090603）水溶液显色后颜色过深，严重影响

试验精密度。干酪素（批号 043k0081）水溶液吸收

值较小，对试验影响较小。 
本试验未对提取鞣质的溶剂与时间进行考察，

仅参考《中国药典》中单味药的操作时间而已，本

方 4 味药提取时间 30 min 是否合适有待考察。 
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