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［摘　要］　目的　建立测定柘木中山柰素含量的高效液相色谱法。方法　柘木药材经提取水解后测定山柰素的
含量，以确定柘木中有效成分的含量；色谱柱为 ＫｒｏｍａｓｉｌＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；流动相为甲醇０．０１％三氟乙

酸水溶液（５８４２）；流速：１．０ｍＬ·ｍｉｎ１；检测波长：３６０ｎｍ。结果　山柰素在０．７２５～１１．６００μｇ·ｍＬ１范围内线性关系
良好（ｒ＝０．９９９９），平均加样回收率为１００．９４％，ＲＳＤ＝１．６６％。结论　该法操作简便、快捷、灵敏度高，可作为柘木及
其制剂的含量测定方法。
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　　柘木为桑科柘属植物柘树［Ｃｕｄｒａｎｉａｔｒｉｃｕｓｐｉｄａｔａ（Ｃａｒｒ．）
Ｂｕｒ］的木材。性味甘温无毒，功能主治妇人崩中血结、疟疾
等［１］。柘木中主要含有 ｘａｎｔｈｏｎｅ类和黄酮类成分，此外，还含
有生物碱、木质素、香豆素等［２］。其制剂如糖浆剂、注射剂等具

有抗肿瘤的功效，可用于食管癌、胃癌、贲门癌、肠癌等的治疗。

现代研究表明，柘木的主要化学成分为黄酮类、杂氧蒽酮等多

种有药理作用的活性成分，根据分析测定，黄酮类化合物被认

为是具有抗肿瘤作用的成分。但是对柘木药材及其制剂，至今

没有很好的质量控制方法，其疗效也难以得到保证。因此通过

建立柘木药材中的山柰素的含量测定方法，使柘木从药材到制

剂的质量得到控制，从而保证用药原料及制剂的均一性与有效

性，确保制剂的药效。可用于由单味柘木制成的糖浆剂、颗粒

剂、片剂、胶囊、注射剂等剂型的质量控制，还可用于含柘木药

材的复方制剂的质量控制。

１　仪器与试药　
Ａｇｉｌｅｎｔ１１００液相色谱仪，ＶＷＤ紫外检测器，ＡｇｉｌｅｎｔＬＣ色

谱工作站。甲醇为色谱纯（淮阴汉邦科技有限公司），三氟乙酸

为色谱纯（Ｔｅｄｉａｃｏｍｐａｎｙ），水为亚沸纯化水，其他试剂均为分
析纯。山柰素对照品由中国药品生物制品检定所提供（供含量

测定用，批号：０８６１２００００２）。柘木药材购自浙江宁波，经南京
中医药大学鉴定教研室吴启南教授鉴定为桑科柘属植物柘树

［Ｃｕｄｒａｎｉａｔｒｉｃｕｓｐｉｄａｔａ（Ｃａｒｒ．）Ｂｕｒ］的木材。
２　方法与结果　
２．１　色谱条件　色谱柱：淮阴汉邦科技有限公司，ＫｒｏｍａｓｉｌＣ１８
（４．６ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ）；流动相：甲醇 ０．０５％三氟乙酸水溶
液（５８４２）（Ｖ／Ｖ）；流速：１．０ｍＬ·ｍｉｎ１；检测波长：３６０ｎｍ；柱
温：３０℃。
２．２　样品溶液的制备　
２．２．１　对照品溶液的制备　精密称取于６０℃减压干燥至恒
重的山柰素适量，加甲醇制成每１ｍＬ含５μｇ的溶液，即得。
２．２．２　供试品溶液的制备　取柘木药材，粉碎成粗粉，称取
５．０ｇ，精密称定，置于 １００ｍＬ圆底烧瓶中，加入 ８０％的乙醇

［收稿日期］　２００６０５０８　　　［修回日期］　２００６０６０２

［作者简介］　郑云枫（１９７９－），男，江苏溧阳人，在读硕士，主要从

事中药化学成分研究与开发研究工作。电话：０２５－８６７９８１８６。

５０ｍＬ，称重，回流提取２ｈ，冷却，补足失重，过滤，精密移取续
滤液２５ｍＬ，加入２５％盐酸１０ｍＬ水浴回流水解４０ｍｉｎ，快速冷
却，转移至５０ｍＬ容量瓶中，用８０％乙醇定容至刻度，取样，过
滤，即得。

２．２．３　样品酸水解方法的优选　主要对水解的酸用量进行了
试验，按提取条件得柘木药材提取液４００ｍＬ，精密移取续滤液４
份，每份２５ｍＬ，分别加入２５％盐酸８．０，９．０，１０．０，１１．０ｍＬ水
浴回流水解４０ｍｉｎ，快速冷却，定容至５０ｍＬ，取样过滤，即得。
样品液进行高效液相色谱分析，计算。结果见表１。结果说明
加酸量１０．０ｍＬ时进行酸水解较为合理，即２５ｍＬ提取液加入
２５％盐酸１０ｍＬ水浴回流水解４０ｍｉｎ能使柘木中以山柰素为
苷元的黄酮苷水解完全。

表１　酸用量的选择实验结果　

序号 加酸量／ｍＬ 峰面积／Ｓ
１ ８．０ ７３．６
２ ９．０ ８２．４
３ １０．０ ８５．３
４ １１．０ ８４．５

２．３　线性关系考察　精密称取于６０℃干燥至恒重的山柰素
对照品适量，制成山柰素标准贮备液（１１．６μｇ·ｍＬ１）。采用逐
级稀释法再分别配成５．８００，２．９００，１．４５０，０．７２５μｇ·ｍＬ１的系
列对照品液，分别吸取上述溶液１０μＬ，注入高效液相色谱仪，
测定，以峰面积为纵坐标（Ｙ），对照品浓度（μｇ·ｍＬ１）为横坐标
（Ｘ），绘制标准曲线，得回归方程：Ｙ＝３９．３５２Ｘ－４．７７５（ｒ＝
０．９９９９）。山柰素浓度在０．７２５～１１．６００μｇ·ｍＬ１之间呈良好
的线性关系。

２．４　精密度实验　精密吸取浓度为２．９μｇ·ｍＬ１的山柰素对
照品试液，连续重复进样６次，每次１０μＬ，按上述条件测得峰
面积。结果ＲＳＤ为０．５８％
２．５　稳定性实验　同一批柘木药材，按上述条件制备样品溶
液，将样品溶液在室温下贮存，于０，２，４，６，８，１０ｈ测定。结果
样品溶液在１０ｈ内稳定，ＲＳＤ为０．７７％。
２．６　重复性实验　同一批柘木药材６份，按供试品溶液的制
备方法制备样品溶液，分别测定，计算含量，ＲＳＤ为 １．１８％
（ｎ＝６）。
２．７　加样回收率实验　精密称取已测定含量的药材各２．５ｇ
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共６份，２份一组，各组分别加入了山柰素对照液（０．１３５
ｍｇ·ｍＬ１）０．８，１．０，１．２ｍＬ。依法测定，计算得山柰素平均回
收率为１００．９４％，ＲＳＤ＝１．６６％。结果见表２。

表２　山柰素加样回收率实验结果　

产地
样品重／

ｇ

样品含量／

ｍｇ

加标量／

ｍｇ

检出量／

ｍｇ

回收率／

％

平均回收率／

％

ＲＳＤ／

％
１ ２．５１０ ０．１１２１ ０．１０８ ０．２１９４ ９９．３５
２ ２．６５２ ０．１１８５ ０．１０８ ０．２２９７ １０３．７０
３ ２．４９５ ０．１１１４ ０．１３５ ０．２４５９ ９９．６３ １００．９４ １．６６
４ ２．５９８ ０．１１６０ ０．１３５ ０．２５３９ １０２．１５
５ ２．６１２ ０．１１６７ ０．１６２ ０．２８１５ １０１．７３
６ ２．５０４ ０．１１１８ ０．１６２ ０．２７２３ ９９．０７

２．８　样品测定　共收集了６批不同产地柘木药材，分别精密
称取各批次的柘木药材约５．０ｇ，按供试品溶液的制备方法制
备供试品溶液，进样，测定峰面积。经计算平均含量为 ０．１０３
ｍｇ·ｇ１。结果见表３。

表３　不同产地柘木药材山柰素含量测定结果　

产地 山柰素含量／（ｍｇ·ｇ１）平均含量／（ｍｇ·ｇ１）
安徽亳州 ０．０４９
安徽亳州 ０．０６８
浙江宁波 ０．１６２ ０．１０３
浙江宁波 ０．１１９
广西玉林 ０．１２５
广西玉林 ０．０９４

３　讨论　
３．１　指标性成分的选择　柘木中含有多类化学成分，现代研

究表明其水提取物及醇浸膏具有良好的抗肿瘤作用，并发现以

山柰素７葡糖苷为主的黄酮类成分为其抗肿瘤活性成分［３］。

由于山柰素为常用对照品，笔者采取先提黄酮成分后水解，然

后测定山柰素含量的方法确定药材中有效成分的含量。实验

表明本方法快速、简便、准确，可作为柘木及其制剂的质量控制

指标。

３．２　流动相的选择　在采用高效液相色谱法进行分析时，流
动相中如果不加酸，其色谱峰存在拖尾现象，推测是由于黄酮

类成分具有一定的酸性在中性流动相中部分离子化所致。在

改用含三氟乙酸的流动相后，抑制了成分的解离，获得的色谱

图分离度、分辨率、重现性与稳定性均较理想。

３．３　柘木的质量控制　从实验结果可以看出，不同产地的药
材，其含量相差较大，在应用于临床时，必须对其质量进行控

制，以保证其疗效。本试验为柘木及其制剂的质量控制提供了

分析方法。
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等吸收波长消去法

测定呋喃西林溶液中苯甲酸钠含量

伦新强
（广西壮族自治区柳州医学高等专科学校第一附属医院药剂科，５４５００２）

［摘　要］　目的　建立测定呋喃西林溶液中苯甲酸钠含量的紫外分光光度法。方法　采用等吸收波长消去法，苯
甲酸钠在２２５ｎｍ波长处有最大吸收，呋喃西林在２２５和３２８ｎｍ波长处具有等吸光度（Ａ），测定Ａ２２５ｎｍ－Ａ３２８ｎｍ可消除呋

喃西林的干扰，利用△Ａ２２５ｎｍ值计算苯甲酸钠的含量。结果　苯甲酸钠在６～１４μｇ·ｍＬ
１浓度范围内与吸光度的线性关

系良好（ｒ＝０．９９９８），平均回收率为１００．４％，ＲＳＤ为０．７％（ｎ＝６）。结论　该法简便、快速、实用，适用于呋喃西林溶液
中苯甲酸钠的含量测定。
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［中图分类号］　Ｒ９２７．２　　　［文献标识码］　Ａ　　　［文章编号］　１００４０７８１（２００７）０２０１９２０２

　　呋喃西林溶液是医院常用制剂，主要成分有呋喃西林、苯

甲酸钠、氯化钠等，其中呋喃西林可采用紫外分光光度法测定

含量［１］，苯甲酸钠的含量未作要求。有文献报道采用反相高效

液相色谱法［２］可同时测定两组分的含量，但需精密仪器，而采
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用差示分光光度法［３］也较为繁琐。笔者在本实验中采用等吸

收波长消去法可直接测定苯甲酸钠的含量，该法简便、实用、快

捷，亦可按规范要求同时测定呋喃西林的含量，适于基层单位

推广使用。

１　仪器与试药　

ＵＶ１６０１ＰＣ型紫外分光光度计（日本岛津）；呋喃西林（济

南鑫达药化有限公司生产，批号：２００５１０２７）；苯甲酸钠（镇江前

进化工有限公司生产，批号：０５０３１４）；氯化钠（中盐宏博集团云
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