
时间

表 1 样 品测定结果 (含 t m g / g )

批 号

原 测
19 9 8

一 0 6一 2 9

19 98
一 0 9

一
3 0

19 9 9
一 0 2

一

1 4

9 8 0 5 0 9

2
.

2 5 2

2
.

2 4 4

2
.

2 5 5

2
.

2 3 8

9 8 0 5 1 8

2
.

5 0 8

2
。

5 2 3

2
.

4 9 1

2
.

4 9 6

9 8 0 5 2 8

2
.

4 1 2

2
.

4 3 1

2
.

4 1 7

2
.

4 2 2

5 讨论

5
.

1 试验 中采用大孔吸附树脂对方 中四味

药材分别作了提 取试验
,

并作了不 同型号 的

大孔吸附树脂吸附率的对 比试验
,

结果表明
,

A B
一

8 型大孔吸附树脂对方 中的皂昔类有效

成分吸附效果最佳
。

5
.

2 由于款冬花 成分不 明确
,

无特 征性斑

点
,

故文中未对其作鉴别
。

5
.

3 用大孔吸附树脂提取桔梗
、

远志
、

款冬

花
、

甘 草的有效成分
,

经制备成具有高效
、

速

效特点滴丸制剂
,

获得满意效果
,

并制定出相

应 的定性鉴别及含量测定指标
,

可作为该制

剂的质量标准
。
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不同树龄的银杏叶在不同生长季节中

银杏总黄酮和总内醋的含量变化

山 东省 医学科学院药物研究 所 (济南 2 5 0 0 6 2) 仲 英
.

唐文照 丁杏苞 左春旭

银 杏叶 为银 杏科植 物银杏 Go nk g o 沉lo ba L
.

的

干燥绿 叶
。

银 杏叶主要含黄酮和 内醋类 有效成分
。

前

人研 究 仁‘一 ‘。」结 果表 明
,

银杏 叶有效 成分 的含 量与 不

同生长 季节 的树龄 紧密 相关
。

为 了弄 清本地产银 杏

叶有 效成分含 量与 季节 变化 的关 系
,

我 们用 高效 液

相色谱法做 了不同树龄 的银杏 叶在 不同月份 的总黄

酮和 总 内酷的 含量 测定
,

结果 4 月分总 黄酮 含量 最

高
,

9 月份后总 黄酮含量 有所降低
,

11 月 份黄酮 含量

最低
。

总 内脂 含量 以 5 月份为最高
,

8 月份 开始含量

显著下 降
,

n 月 份含量最低
。

此结果为适时采收银杏

叶合理开发利用
,

提供依据
。

1 仪器与材料

1
.

1 仪 器
:

美国 W
a t e r s A llia n e e

高效液相 色谱仪
;

PD A 9 9 b 检 测 器 ; 4 1 0 示 差 检 测 器 ; M illip o r e

M IL L IQ
一
2 超 纯水制备仪 ; R e so lv e C , 。 (8 m m 义 1 0 0

m m )径向加压 色谱柱
。

1
.

2 材料
:

榭皮素
、

山奈 素
、

异 鼠李素
、

银 杏 内酷 C

标准品由 中国药品生物 制品检定所 提供 ; 白果 内酷
、

银杏 内酪 A
,

B 由 Si g m a
公司提供

。

1
.

3 银 杏样品
:

于 1 9 9 7 年 4 一 n 月 的 15 日采 自济

南山 东 医科 大学校园 内 30 余年生 与 10 余年生银 杏

树上的银杏 叶
。

2 方法与结 果

2
.

1 色谱条 件
:

流动相 (测定黄 酮 )
:

甲醇
一

50 %磷 酸

溶液 (4 8
,
5 2 ) ; 流速

:
l m I

J

/ m i
n ;
检测波长 3 6 8 n m ;

进样量 10 川
, ,

外标法计算含量
。

流动 相 (测定 内酷 ) :

甲醉
一

水 (2 5
:
7 5 ) ; 流速

: 1

m L / m in ;示 差检测 ; 柱温 35 C ; 进样 量 10 拜L ; 外标

法计算含量
。

2. 2 样 品制备

2
.

2
.

1 银杏总黄酮样品制备
:

取银杏叶 1 9
,

精密称

定
,

加 7 0 % 甲醉溶液 10 0 m L
,

称重
。

加热回 流 3 h
,

放

冷加 7 0 % 甲醇至原 重量
,

过 滤
。

精密量取续滤液 4 0

m L
,

加 浓盐酸 s m L
,

加热 回流 3 0 m in
,

迅速冷却
,

用

甲醇定 量转人 50 m L 容 量瓶并 稀释至 刻度
,

用 0
.

4

拌m 的滤膜过 滤
,

作 为黄酮供试 品溶 液
。

2
.

2
.

2 银杏总 内醋样 品制备
:

取银杏 叶 3 9
,

精密称

定
,

加 7 0 % 甲醇溶 液 3 0 0 m l
碑 ,

称重
。

加热 回流 3 h
,

冷

仲 英 副研究员
, 1 9 8 2 年毕业于 山 东中医 药大学药学 系

,

学士 学位
。

多年来主要从事天 然药物化学及分析方面的研
究和新 药研 制工 作

。

主要研究的药物有葛根
、

叶下珠
、

银杏 叶
、

瓦松
、

怪柳
、

芦笋
、

山植叶等
,

其中叶下珠
、

葛根
、

芦 笋等 方面 的

研究均 获省部级 科技进步奖
。
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,



却
,

加 70 % 甲醉至 原重
,

过滤
。

取续滤 液 250 m L
,

减 0
.

9 9 9 6
,

线 性 范 围 0
.

10 ~ 0
.

40 拌g ; 白果 内酷 Y ~

压回收 甲醇至 无醇味
,

剩余溶液冷却
,

加 2 % 盐 酸 4 7 3 5 7 4 7
.

3 oX 一 8 1 1 2
.

5 3
, r = 0

.

9 9 9 3
,

线 性 范围 1 0 ~

滴
,

以乙 酸乙醋萃取 4 次 (5 0
,

4 0
,
4 0

,
4 0 m L )

,

合并萃 4 0 拌g ; 银 杏 内醋 A Y = 2 2 3 5 1 4
.

7 5 X 一 2 5 1
.

3 3
, 。=

取 液
,

回收溶剂至 干
。

残渣 以 7 0 % 丙酮 10 m L 溶解
,

。
.

9 9 9 6
,

线 性 范 围 5 ~ 25 拌g ;
银 杏 内醋 B Y ~

上氧化铝小 柱 (板层 用氧化 铝
,

中性
,

2 0 0 ~ 3 0 0 目
,

2 2 7 5 0 2 0
.

0 0X + 4 8 1 1
.

6 6
, r = 0

.

9 9 9 2
,

线性范围 5 ~ 2 5

g
,

柱 直径 1 0 m m )
,

用 7 5 m L 丙 酮洗脱
,

洗脱液 回收 拌g ; 银 杏 内 醋 C Y = 2 2 1 9 4 1
·

0 0X + 2 2 1
·

6 6
, r =

至 干
,

残余物 以 甲醇溶解 至 s m L 容 量瓶中
,

并稀 释 0
.

9 9 9 3
,

线性范围 5 ~ 25 产g
。

至 刻度
。

用 0
.

4 产m 的滤膜过滤
,

作为 内酪供试 品溶 2
.

5 精 密 度 试 验
:

试 验 结 果 尺S D 为
:

搬 皮 素

液
。

2
.

5 4 % ; 山奈素 2
.

8 5% ; 异鼠李素 2
.

6 3环 ; 白果内醋

2
.

3 对照品溶液的制备 1
.

93 % ; 银 杏内醋 A 2
.

02 % ; 银杏内醋 B 2
.

22 % ;银

2
.

3
.

1 黄 酮 对 照 品 溶液 的制备
:

配 制榭皮素 0
.

1 杏内酷 C 2
.

9 0 % (n 一 6)
。

m g / m L
、

山 亲素 0
.

1 m g / m L
、

异 鼠李素 0
.

06 m g / m L 2
.

6 回收试验
:

加 样测定 结果 为
:

搬皮 素 98
.

03 % ;

的储备液
,

临用前精 密量取各 l m L
,

混匀
,

作为黄 酮 山 奈 素 97
.

2 8肠
;
异 鼠 李 素 96

.

5 8 % ; 白 果 内 醋

对照品液
。

99
.

23 %
;
银 杏 内 醋 A 9 6

.

4 3 % ; 银 杏 内 醋 B

2
.

3
.

2 内醋 对 照 品溶 液 的 制备
:

精 密称 取 白果 内 96
.

82 % ;银 杏 内醋 C 9 7
.

3 5 % (n 一 6)
。

酷
、

银 杏内醋 A
,

B
,

C 的对 照品
,

加甲醇制成每 l m L 2
.

7 样 品含量测定
:

分别精 密吸取银杏黄酮对照品

分别含 2
,
l

,
1

,
l m g 的混合溶 液

,

作为 内醋对照品溶 和供试品 溶液
、

银杏 内醋对照品和供试品溶液各 10

液
。

拌L
,

按色谱条件测定
,

外标法计算含量
。

黄酮分别计

2
.

4 标准 曲线制备
:

进样测定 并算得各 对照品的 回 算 3 种黄酮昔 元含量
,

按下式换算成总黄 酮昔含量
。

归 方 程 为懈 皮 素
:

Y 一 1 7 9 8 61
.

75 X 一 2 6 6 6
.

3
, r ~ 总 黄 酮昔含 量 ~ (懈皮素含 量 + 山亲素含量 + 异鼠

0
.

9 9 9 8
,

线 性 范 围 0
.

15 一 。
.

4 5 拜g ; 山 奈 素 Y ~ 李素含量 ) x 2
.

51
。

内醋 含量为 4 种 内醋含量之和
。

21 9 3 5 7
.

7 5X 十 9 5 0 2
.

6 6
, r 一 0

.

9 9 9 4
,

线性范围 0
.

15 ~ 银杏黄酮
、

内醋对 照品 及不 同树 龄银杏 叶在不 同月

0
.

4 5 拌g ; 异 鼠李 素 Y 一 1 2 1 9 2 0
.

7 5X 一 1 4 5 8
.

6 6
, r ~ 份黄酮

、

内醋 含量见表 l
。

表 l 不同树龄银杏叶在不 同月份黄酮
、

内菌含t (% )

月份 4 5 6 7 8 9 10 1 1

大 小 大 小 大 小 大 小 大 小 大 小 大 小 大 小
树 树 树 树 树 树 树 树 树 树 树 树 树 树 树 树

榭皮素 0
.

1 63 0
.

2 9 1 0
.

10 3 0
.

13 3 0
.

0 8 7 0
.

1 2 7 0
.

0 8 0 0
.

12 3 0
.

0 7 5 0
.

1 1 9 0
.

0 5 9 0
.

1 3 1 0
.

0 6 3 0
.

0 6 4 0
.

0 5 9 0
.

0 9 5

山 亲素 0
.

1 8 3 0
.

3 14 0
.

0 7 1 0
.

13 3 0
.

0 6 5 0
.

1 3 1 0
.

0 7 1 0
.

12 7 0
.

0 6 4 0
.

1 2 7 0
.

0 5 5 0
.

0 8 9 0
.

0 4 7 0
.

12 3 0
.

05 5 0
.

0 8 3

异 鼠李素 0
.

0 6 3 0
.

1 0 3 0
.

0 19 0
.

0 3 9 0
.

0 3 5 0
.

0 4 3 0
.

0 3 1 0
.

0 4 7 0
.

0 3 0 0
.

0 3 6 0
.

0 1 9 0
.

0 2 4 0
.

0 1 9 0
.

0 5 6 0
.

0 0 8 0
.

03 6

总黄酮 1
.

0 2 6 1
.

7 77 0
.

4 8 4 0
.

76 5 0
.

4 6 9 0
.

7 5 5 0
.

4 5 6 0
.

7 4 5 0
.

4 2 4 0
.

7 0 7 0
.

3 3 4 0
.

6 12 0
.

3 24 0
.

6 0 9 0
.

3 0 6 0
.

53 7

总内醋 0
.

2 8 0
.

5 0 0
.

5 9 0
.

7 2 0
.

5 2 0
.

6 8 0
.

4 9 0
.

5 7 0
.

3 9 0
.

4 3 0
.

3 7 0
.

4 2 0
.

3 7 0
.

4 1 0
.

36 0
.

38

3 小结与讨论

综 上所述
,

提高银 杏叶 浸膏 与制 剂质 量的 关键

是 银杏 叶的质 量
,

这 与 树龄
、

采 收 季节
、

产 地有很大

关 系
。

另外
,

必须选择 准确
、

稳 定
、

可靠 的检测方 法
,

才能切实控制好银杏 叶浸 青与制剂 的质 量
,

在解 决

了银杏 叶质量 与检测 手段 这两 个关键 问题后
,

再 进

行 浸青与 制剂 的生产 工艺 的研究
,

方能 取得较满意

的结果
。
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