
图 1  有机溶剂残留量测定色谱图

Φιγ 1  ≤ √ ∏

对照品 样品 ≤ 空白
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2 3  系统适用性试验

取对照溶液 按 / 0色谱条件进行测定 测得甲醇 !乙

醇 !丙酮 !正丁醇和甲苯的理论塔板数分别为

和 甲醇 2乙醇 !乙醇 2丙酮 !丙

酮 2正丁醇和正丁醇 2甲苯峰间的分离度分别为

和 ∀

2 4  线性范围

精密量取上述对照溶液 分别置

量瓶中 加内标溶液到刻度 摇匀 分别精密量取 置顶

空瓶中 加盖 轧封 启动进样程序进样 按 / 0项下色谱条

件进行测定 每个浓度各测 次 以各峰面积与正丁醇峰面

积之比的平均值 Ψ)对浓度 (Χ 进行线性回归 结果见表 ∀

表 1  线性范围
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2 5  重复性试验

精密量取 / 0项下 组溶液 份 分别置顶空

瓶中 进样测定 ∀测得各有机溶剂峰面积与正丁醇峰面积之

比的 ≥⁄分别为 和 ∀

2 6  最低检出浓度

取对照溶液逐步稀释 当 ≥ 约等于 时 四种溶剂的

浓度分别为 和 Λ ∀

2 7  回收率试验

精密称取已测得各有机溶剂殘留量的更昔洛韦样品

份 每份约 分别置顶空并中 各精密加入对照溶液

依法测定 测得各溶剂的平均回收率分别为

和 ≥⁄分别为

和 ρ ∀

2 8  样品测定

按 / 0条件对 批更昔洛韦样品进行有机溶剂殘留量

测定 结果 批样品均只检出甲醇 含量分别为

∀

3  讨论

3 1  为减小进样误差 本实验选用内标法定量 ∀

3 2  在本方法的测定条件下 正丁醇峰保留时间处于丙酮

与甲苯之间 且与丙酮和甲苯间的分离度均很好 故选正丁

醇作内标物 ∀
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瓜蒌多糖的提取及组分分析
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摘要 目的  从瓜蒌中提取多糖 纯化 并分析其单糖组成 ∀方法  用水提醇沉法提取瓜蒌多糖 ≥ √ 法去蛋白 再进行透析 !

≥ ¬ 2 分离 真空干燥得瓜蒌多糖 薄层色谱法和 ≤法分析 ∀结果  瓜蒌多糖由三种单糖组成 ∀结论  多糖组分是

鼠李糖 !阿拉伯糖和葡萄糖 各单糖的摩尔比为 Β Β ∀
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ∏ ƒ ∏ ∏ × ΜΕΤΗΟ∆ Σ 

ƒ ∏ ∏ × ¬ ≥ √ ≥ ¬ 2

× ≤ 2 Ρ ΕΣΥΛΤΣ 2

ƒ ∏ ∏ × ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×

∏ Β Β

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: Φρυχτυσ τριχηοσαντηισ; ≤

  瓜蒌为葫芦科植物栝楼 Τριχηοσαντηεσ κιριλοωιι ¬ 或

双边栝楼 Τριχηοσαντηεσ ροστηορνιι 的干燥成熟果实 ∀有

清热涤痰 宽胸散结 润燥滑肠之功效 ∀临床上广泛用于肺

热咳嗽 痰浊黄稠 胸痹心痛 结胸痞满 乳痈 肺痈 肠痈肿

痛 大便秘结等症 ≈ ∀现代药理研究表明 瓜蒌有扩张冠状

动脉 增加血流量 提高耐缺氧能力 降低血清胆固醇 抗菌

抗癌等多种作用 ≈ ∀瓜蒌富含蛋白质 !油脂 !挥发油 !甾醇 !

三萜 !无机元素等化学成分 但对瓜蒌多糖成分的研究尚未

见报导 ∀越来越多的研究发现 多糖对人体具有极大的利用

价值 许多中药所含多糖均有显著的药用功效 如免疫增强

作用 降血糖作用 抗氧化作用等 ∀笔者研究瓜蒌皮中水溶

性多糖的提取 !分离 !纯化及组成 为瓜蒌多糖的进一步研究

利用提供了一定的基础 ∀

1  仪器及试药

气相色谱仪 岛津 ≤型 日本岛津公司 自动收集仪

≥ 2 上海沪西分析仪器厂 离心机 2 上海手术

器械厂 ∀

瓜蒌药材购于浙江平湖曹桥 经嘉兴市药检所副主任中

药师朱山寅鉴定为葫芦科植物栝楼 Τριχηοσαντηεσ κιριλοωιι

¬ 的干燥成熟果皮 ∀ ≥ ¬ 2 ° 公司进

口分装 ∀对照品 葡萄糖 !木糖 上海化学试剂公司 半乳

糖 !鼠李糖 !甘露糖 进口分装 上海化学试剂公司 果糖 !阿

拉伯糖 !核糖 中国药品生物制品检定所 ∀其他试剂均为国

产分析纯 ∀

2  实验方法与结果

2 1  多糖的提取 !分离与纯化 ≈

瓜蒌皮粉碎 过 目筛 取 乙醇浸泡 脱

脂 药渣加水 煮沸 放置 层沙布压滤 残渣重

复煮沸提取 过滤 合并滤液 离心分离 上清液 ε 减

压浓缩至原来体积的 浓缩液加 倍量的乙醇 冰箱放置

吸出多糖粗品 ∀用 ≥ √ 法 氯仿 2正丁醇 Β 脱蛋

白 以 离心 除去蛋白质胶状沉淀 重复操

作 次 直至紫外测定在 波长处无蛋白质和核

酸的吸收峰 ∀上清液对蒸馏水透析 除去氯仿和正丁

醇 ∀浓缩透析液至 加 乙醇 醇析多糖 静

置 过滤 沉淀物 ε 减压干燥 得浅黄色瓜蒌粗多糖

∀称取 用 ≥ ¬ 2 柱色谱分离 蒸

馏水洗脱 控制流速 硫酸 2酚法测定吸收度 收

集有多糖的洗脱液 再浓缩脱盐即得所需的多糖 ∀提取分离

流程见图 ∀

2 2  样品完全酸水解

图 1  多糖提取分离流程

Φιγ 1  × ∏

取 多糖干燥样品 加入 的硫酸溶液

置 ε 烘箱中封管水解 取出冷却后加碳酸钡中和

至 值为 ∗ 离心除去硫酸钡沉淀 上清液减

压蒸发至干 获得多糖水解物 备用 ∀

2 3  水溶性多糖的单糖组分分析

2 3 1  硅胶薄层色谱法  取少量瓜蒌多糖水解产物 加适

量水溶解 同时取各种标准单糖及糖醛酸配成水溶液 分别

点样于同一预制硅胶 薄层板上 以醋酸乙酯 2甲醇 2乙酸 2水

Β Β Β 为展开剂 展开 取出 晾干 喷苯胺 2邻苯二甲酸

显色剂 ε 烘烤 至显色清晰 ∀结果样品有三个斑

点 ∀

2 3 2  纸色谱法  取少量瓜蒌多糖水解产物 加适量水溶

解 同时取各种标准单糖及糖醛酸配成水溶液 分别点样于

同一色谱纸上 以正丁醇 2醋酸 2水 Β Β 为展开剂 展开

取出 晾干 喷显色剂苯胺 2邻苯二甲酸溶液 ε 加热

至显色清晰 ∀结果样品有三个斑点 ∀

2 3 3  气相色谱法  气相色谱条件 ∂ 2 弹性石英毛细

管柱 ≅ 柱温 ∗ ε ε 程序升温

ε 维持 检测器 ƒ ⁄ 和进样口温度均为 ε 载

气为 ° ∀

精密称取各种单糖标准品各 于同一梨形瓶中 按

样品方法进行衍生化 进行 ≤分析 ∀气相色谱分析图见图

∀精密称取 瓜蒌多糖水解产物 加入 盐酸羟胺

吡啶 置 ε 水浴中加热反应 并振荡 ∀取出后

冷至室温 加入 醋酸酐 在 ε 下继续反应 进

行酰化 反应产物直接进行气相色谱分析 ∀气相色谱分析图

见图 ∀

根据标准单糖与样品的保留时间比较 确定组成单糖种

类 并根据各峰面积计算其摩尔比 ∀

3  结果与讨论

3 1  通过水提 !脱蛋白 !透析 !醇沉方法从瓜蒌皮中获得不

含蛋白质 !核酸的瓜蒌多糖粗品 得率为 ∀
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