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实验研究
·

全
、

高效
、

高亲和力的AT
I

受体拮抗剂
,

由于其各方面的优越特性
,

其临床评价相当高
,

值得进一步的研究探讨
。
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野生和栽培金铁锁抗氧化活性比较

黄建华
‘只 肖建青

‘
刘锡葵

1 *

(l 中国科学院昆明植物研究所植物化学与西部植物资源持续利用国家重点实验室
,

云南 昆明 6 5 0 2 01

2 中国科学院研究生院
,
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【摘要」 目的 野生和栽培金铁锁抗氧化活性比较
。

方法 以 V c 和 B H A 为参照
,

采用 D PPH 方法对野生和栽培金铁锁根乙醇
、

石 油醚
、

乙酸 乙醋
、

正丁醇和水提取物抗氧化活性进行测试
。

结果 野 生和栽培金铁锁根乙酸 乙醋
、

正 丁醇提取物抗氧化活性 IC 50 值分别 为

44 3 协 g/ mL
、

1 2 6 5 协 g/ mL 和 3 7 8 协 g/ mL
、

18 7 7 协 g/ mL
。

结论 ¹ 野生和栽培金铁锁各提取物抗氧化活性基本一致
; º 无论野生还是栽

培金铁锁抗氧化作用都比较弱
; » 无论栽培还是野生金铁锁

,

抗氧化活性物质 基本都集中在 乙酸 乙醋提取物和正 丁醇提取物之中
,

均

以 乙 酸乙醋提取物最强
;

¼ 虽然栽培金铁锁 乙酸乙醋提取物抗氧化活性要强于野生金铁锁
、

野生金铁锁正丁醇提取物抗氧化活性要强

于栽培金铁锁
,

但 相对于 阳性对照 V c 和 B H A 来说均很小
,

差异并不是很明显
。

【关键词】金铁锁
; D PP H ;

抗氧化活性

中图分类号
: R 9 61 文献标识码
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金铁锁 (p sa m m o s ile ne tu n ie o i d e s W C
.

W l e t C工W l ) 为石竹科

单属单种植物
,

别名独定子
、

小霸王
、

昆明沙参
、

金丝矮陀陀
、

土人

参
、

对叶七
、

麻参等
,

主要分布于我国云南的大部分地区
、

贵州西北

部
、

四川西南部和西藏东南部
,

为我国西南地区特有物种 !‘〕
。

始载于

《滇南本草》
,

以根人药
,

有散疲定痛
、

止血
、

消痈排脓散疲
、

祛风

除湿的功效 l2]
。

味苦
、

辛
,

性温
,

有小毒
。

归肝经
。

用于治疗跌扑损

伤
、

风湿痹痛
、

胃寒痛
、

疮疖及创伤出血等症 l3] ,

是多种著名中药的

组成成份
,

如
:
云南白药系列

、

云南红药胶囊
、

贵州金骨莲胶囊
、

福

建痛血康胶囊等l4]
。

化学研究表明金铁锁主要含有齐墩果烷型五环三

砧皂普
、

环肚及有机酸等化合物 15
一

l3]
。

药理研究证明
,

金铁锁水煎浸

膏及其总皂普对实验性类风湿性关节炎大鼠灌胃后具有显著的镇痛
、

抗炎作用 !‘4
一

l6] ;
对

J

馒险增殖性炎症
、

抑菌有一定的作用l3] ;
对免疫细

胞具有一定的增强和调节作用ll7]
。

中药的抗菌
、

消炎和增强免疫调节作用
,

一般与抗氧化活性具有

一定的相关性
,

具有重要的作用
,

通过清除人体内自由基
,

还原氧化

物质
,

从而达到保护和促进机体的作用 !‘即 9 {
。

关于金铁锁的抗氧化

活性未见文献报道
,

本文采用D PPH方法
,

应用V c
和 BH A为参照

,

通

过对野生和栽培金铁锁根的抗氧化作用进行比较分析
,

探讨野生和栽

培金铁锁活性的差异
,

为金铁锁的人工栽培提供科学依据
。

1 材料与仪器

1
.

1 仪器与试剂

7 22 5型可见分光光度计
:

上海精密科学仪器有限公司生产
;

FA
20 0 4型电子天平

:

上海精密科学仪器有限公司生产
。

D PPH ( 1
, 1

一

二

苯基
一

2
一

苦基腆自由基 ) 和BH A (叔丁基经茵香醚)
:

为Sig m a 一

Fl uk
a

公司产品
; V 。 :

国产分析纯试剂
; 95 % 乙醇

,

分析纯
,

天津化学试剂

*
通讯作者

:
压一川 a}]: ]}u x }k u }@ 川a }]

.

k }b
.

aC
.

Cn

有限公司
;
其他溶剂均为国产分析纯

。

l
t

2 药材

栽培金铁锁于 2 0 10年10 月 采自云南武定县
,

野生金铁锁根于

20 10年 11月购于云南白药集团
,

经鉴定均为金铁锁 (Ps a m m o s ile ne

tu 血co id es W C
.

W l et C
.

Y W I )
,

标本均保存于中国科学院昆明植物

研究所植物化学与西部植物资源持续利用国家重点实验室
。

2 方 法

2
.

1 样品的提取

野生金铁锁根部sk g
、

栽培金铁锁根部Zk g 分另」粉碎后用 80 %乙醇浸

提6次
,

每次浸提时间ld ,

减压回收至无乙醇味
,

分别得到乙醇提取物

13 刃g
、

184 9
。

乙醇提取物分别用2倍体积的蒸馏水混悬后依次用等体积

石油醚
、

乙酸乙醋和正丁醇萃取3一5次
,

合并相同萃取溶剂分别减压回

收溶剂得石油醚提取物s
t

6g
、

l
t

og
,

乙酸乙醋提取物22
t

49
、

3
t

4g
,

正丁

醇提取物2 5飞
、

60
t

39
,

水提取物8 869
、

1029
,

作为待测样品
。

2
t

2 抗氧化活性测定l20]

2
t

2
.

1 D PPH 液的配制
准确称取D PPH试剂25 m g ,

用95 %分析纯的乙醇溶解
,

并定量转

人25 0 n 止容量瓶中
,

用95 %乙醇定容
,

摇匀
,

得质量浓度为10 0 m 留L

(约2
t

s 火 10
一

4m ol 几 ) 的D PPH储备液
,

置于冰箱中冷藏备用
。

2
t

22 样品溶液的配制

准确称取以上待测试的样品10
t

om g ,

溶解在分析纯的乙醇中
,

并

转人25 n 止的容量瓶中
,

用乙醇定容
,

摇匀
,

得质量浓度为400 m g几的

样品溶液
,

置于冰箱中冷藏备用
。

2
t

23 BH A标准溶液的配制

准确称BH A样品2
.

sm g ,

溶解在分析纯的乙醇中
,

并转人 100 n 止

的容量瓶中
,

用乙醇定容
,

摇匀
,

得质量浓度为25 n 〕g几的样品溶液
,

置于冰箱中冷藏备用
,

作为阳性对照样品
。



2
t

2
t

4 v C标准溶液的配制

准确称V c
样品 1

.

sm g
,

溶解在分析纯的乙醇中
,

并转人 100
n止的

容量瓶中
,

用乙醇定容
,

摇匀
,

得质量浓度为巧 m叭的样品溶液
,

置

于冰箱中冷藏备用
,

作为阳性对照样品
。

2 2
.

5 清除D PPH 自由基能力的测定

准确量取 1
.

2 m LD PPH液
,

加人2
.

8 m L 95 %乙醇溶液
,

混匀
,

在

入 一 5 2 0 n m 测吸光度A 。
(自由基清除率为0)

。

分别准确量取各样品

溶液0 2
、

0 4
、

0石
、

0 名
、

l刀
、

1 4
、

1
.

8
、

2 2 n止
,

加人 1 2 n止 D PPH

液及 2石
、

2 4
、

2 2
、

2
t

0
、

1名
、

l
t

4
、

l
t

0
、

0石mL 的95 % 乙醇溶液混合

均匀
,

在 入= 5 2 0llln 测吸光度A i
。

另外分别准确量取各样品溶液0
.

2
、

0
t

4
、

0
t

6
、

0
.

8
、

l
t

o
、

l
t

4
、

1
.

8
、

2 2 m L
,

加人 3
.

8
、

3
t

6
、

3
t

4
、

3
t

2
、

3
t

0
、

2
t

6
、

2
t

2
、

1
.

8 n止的9 5 %乙醇溶液后混合均匀
,

在 入= 5 2 0 n m 测吸

光度Aj (空白校正因子 )
。

同时以B H A和V c
作为阳性对照

。

按式K 二

[l
一

(Ai
一

Aj ) /A c]
火 10 0%计算自由基清除率K值

,

并进一步计算其自由

基清除率IC 50 值
。

3 结 果

3
.

1 野生金铁锁根
、

栽培根各部分提取物的D PPH 自由基清除率

3
.

1
.

1 野生金铁锁根各提取物对 D PP H 自由基清除率的测得结果

(表 l )
。

表1 野生金铁锁根部提取物对D PPH 自由基清除率

·

实验研究
·

6‘

3
t

Z 金铁锁野生根
、

栽培根各部分提取物的D PPH 自由基清除活性IC50

值及其比较 (表3 )
。

表 3 野生和栽培金铁锁抗D PP H 自由基氧化活性 (IC 50)

样品
D 即H

·

IC
S。

(以 g/
n止

野生根 (w ild ro o

ts) 栽培根 (cu it 扮at ed ro o

ts)

样品
K (% )

0 02 11】L 0 4 11】L 0 6 11】L 0 8 11】L 1 0 11】L

乙醇提取物

石油醚提取物

乙酸乙酉旨提取物

正丁醇提取物

水提取物
V C

BH A

2
.

6

2
.

7

11
.

7

9
.

0

3
.

2

6
.

6

3 1 4

5
.

0 5
.

0

4
.

2 7
.

5

23
.

7 3 3
.

3

13
.

1 1 8
.

2

4
.

9 3
.

6

10
.

6 1 5
.

3

47 1 6 2 9

1
.

4 lllL l
.

SlllL 22 lllL

8
.

7 10 2 13
.

5

1 3
.

1 16
.

7 18
.

9

5 6
.

1 63
.

6 69
.

5

3 3
.

0 37
.

5 42
.

6

9
.

0 10
.

1 11
.

9

3 4
.

4 46
.

5 56
.

0

8 9 5 92 0 93 0

4乡335象斗名114728象25829注乡25丘斗夕103924丘2275

从表 1可以看出
:

野生金铁锁根各提取物对D PPH 自由基的清除率

随着浓度增大呈现逐步增强的趋势
;

但不同提取物对自由基的清除差

别较大
,

同样浓度下乙酸乙醋提取物对自由基的清除率最强
,

其次是

正丁醇提取物
。

乙醇
、

石油醚和水提取物对自由基的清除率比较弱
,

其中
,

水提取物对D PPH 自由基的清除率最弱
,

其次是乙醇提取物
;

并且乙醇提取物
、

石油醚提取物和水提取物随着浓度加大对自由基的

清除率没有明显变化
。

实验结果表明野生金铁锁根对自由基清除物质

主要集中在乙酸乙醋提取物和正丁醇提取物中
。

3
.

1
.

2 栽培金铁锁根各提取物对 D PP H 自由基清除率的测得结果

(表2 )

表2 栽培金铁锁根部提取物清除D PP日 自由基清除率
、

一 K (% 1

住Z lllL 住 4 IllL 住 6 IllL 住8 IllL 1
.

0 IllL 1
.

4 IllL 1
.

8 IllL 2
.

2 IllL

乙醇提取物 3
.

7 3
.

4 4 3 6
.

3 7
.

1 7 2 6
.

8 7
.

4

石油醚提取物 3
.

9 4
.

, 5
.

4 6
.

6 5
.

4 9 2 103 12
.

0

乙酸乙醋提取物 162 2 7
.

6 3 6
.

6 4 4
.

1 5 2
.

8 6 1
.

6 6 6
.

6 7 1
.

6

正丁醇提取物 8
.

9 12
.

8 17
.

4 2 0
.

4 2 42 2 9
.

5 3 2
.

8 3 5
.

9

水提取物 4
.

6 4
.

9 6
.

7 7
.

2 9
.

1 9
.

5 11
.

8 11
.

4

V c 6
.

6 10
.

6 15
.

3 2 2
.

4 2 5
.

4 3 4
.

4 4 6
.

5 5 6
.

0

BH A 3 1
.

4 4 7
.

1 6 2
.

9 7 5
.

7 8 2
.

8 8 9
.

5 9 2
.

0 9 3
.

0

从表2可以看出
:

栽培金铁锁根各提取物对D PPH 自由基的清除率

同样也随着浓度增大呈现逐步增强的趋势且不 同提取物对自由基的清

除差别较大
,

乙酸乙醋提取物对自由基的清除率最大
,

其次是正丁醇

提取物
;

石油醚和水提取物对自由基的清除率都很小
,

乙醇提取物对

D PPH 自由基清除率最弱
,

乙醇
、

石油醚和水提取物随浓度加大对自

由基清除率没有明显变化
;

栽培金铁锁根对自由基清除物质也主要集

中在乙酸乙醋和正丁醇提取物中
。

乙醇提取物
> 5 0 0 0 > 5 0 0 0

石油醚提取物 4 0 87 >5 0 00
乙酸乙酉旨提取物 443 378

正丁醇提取物 12 6 5 1 877

水提取物
> 5 0 0 0 > 5 0 0 0

V e
(
eo 川 ro l) 3 2石

B H A (
e o 川ro l) 9 4

从表 3可看出
,

野生和栽培金铁锁各提取物抗氧化活性基本一

致
:

¹ 无论野生还是栽培金铁锁抗氧化作用都比较弱
; º无论栽培还

是野生金铁锁
,

抗氧化活性物质基本都集中在乙酸乙醋提取物和正丁

醇提取物之中
,

均以乙酸乙醋提取物最强
; » 虽然栽培金铁锁乙酸乙

醋提取物抗氧化活性要强于野生金铁锁
、

野生金铁锁正丁醇提取物抗

氧化活性要强于栽培金铁锁
,

但相对于阳性对照V c
和B H A 来说均很

小
,

差异并不是很明显
。

4 讨 论

金铁锁野生资源分布比较狭窄
,

同时生长比较缓慢
,

已严重限制

了药材资源的应用和开发利用
。

开展金铁锁人工栽培繁殖已成为缓解

金铁锁资源的重要途径和手段
,

同时也有利于野生资源的保护
。

然而

栽培金铁锁和野生金铁锁是否存在差异? 差异有多大? 是否具有于野

生药材同等的药效 ? 已成为金铁锁人工栽培的关键
,

必须进行全面的

比较分析和评价
。

本文采用D PPH 自由基清除法对栽培和野生金铁锁

抗氧化活性进行了初步的快速比较评价
,

结果表明野生金铁锁和栽培

金铁锁的抗氧化活性和部位基本一致
,

栽培金铁锁具有与野生金铁锁

同样的作用
,

为金铁锁的人工栽培提供了初步的依据
;
为下一步进一

步深人的化学成分和活性比较评价提供了一定的依据和基础
。
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薄层色谱法测定注射用硫酸奈替米星的有关物质

哀玉和

(河南省平舆县食品药品检验所
,

河南平舆 4 6 3 4 00)

【摘要」目的 探讨测定不 同硫酸奈替米星有关物质的薄层 色谱 条件
,

选择合适的展开 系统和高灵敏度的显 色剂
,

保证分离度 良好
,

Rf 值合适
,

且可准确检测硫酸奈替米星的有关物质
。

方法 采用硅胶 G 板和 GF 254 板
,

采用了不同比例的二氯甲烷
: 甲醇

: 浓氛和 氯仿
: 甲醇

: 浓氛
,

以不同显 色溶液为显 色剂
。

结果 硅胶 GF2 54 板采用氯仿
: 甲醇

: 浓氛 (2
: 1 : 住 3 ) 展开系统

,

1%碘的 四氯化碳溶液
,

可得到很好的

分离度
,

灵敏度
。

结论 本研究的薄层 色谱条件具有灵敏度高
,

分离效果好
,

显 色迅速 的特点
,

可用于不同注射 用硫酸奈替米星有关物质

的检测
, 。

【关键词」薄层 色谱法
;

硫酸奈替米星
;
有关物质

;
显色剂

;

展开剂

中图分类号
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R 9 1 7 文献标识码
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:

1 6 7 1一8 1 9 4 (2 0 1 3 ) 0 2一 0 0 6 2一 0 2

硫酸奈替米星 (又称乙基西梭米星 )
,

是国内已经广发应用于临

床的新型氨基糖普类广谱抗生素
,

具有广谱的抗菌效果
,

而且其是氨

基糖普类中细菌耐药性
、

耳毒性
、 ’

肾毒性最小的
,

不需多次给药
,

日

内单剂量给药即可满足组织药物浓度
,

提高疗效且降低毒性
。

主要剂

型是注射液
,

包括葡萄糖
、

山梨醇
、

氯化钠等多种注射液 !‘〕
。

但由于

奈替米星及注射液性质
,

多存在不稳定性的问题
,

一般会加人大量的

稳定剂和抗氧化剂
,

不利于临床的安全使用l2]
。

奈替米星的有关物质

主要为生产过程中引人
,

主要有西梭米星及降解产物
,

以西梭米星毒

性最大
。

国家药典的方法仍有拖尾或无法检测的问题存在
,

本研究在

药典方法的基础上不断改善
,

取得了良好的分离度和灵敏度
,

现报道

如下
。

1 材料与方法

1
.

1 材料与试药

高效硅胶 G F 2 5 4薄层板 (1 0 0 m m 火 2 0 0 m m ) 青岛海洋化工

厂
;

高效硅胶 G薄层板 (100 m m 火 200 m m ) 青岛海洋化工厂
;

展

开缸 (so m m “ lo o m m “ Z o om m )
。

注射用硫酸奈替米星 (济南

利 民制药有 限责任公司
,

浙江震元制药有 限公司
;

福州福药制药

有 限公司 )
;

对照 品
:

奈替米星 (中国药品生 物制品检定所
,

批号 130 3 5 5
一

2 0 0 7 0 2 )
,

西梭米星 (中国药品生物制品检定所
,

13 0 3 5 3
一

2 0 0 0 0 1)
。

山梨醇原料批号
:

1 10 7 0 8
,

南宁化学制药责任有限

公司
;

二氯甲烷
、

三氯甲烷
、

甲醇
、

浓氨水
、

碘
、

四氯化碳均为分析

纯试剂
。

l
t

2 方法与结果

l
t

2
.

1 展开系统及硅胶板的选择

A
:

二氯甲烷
:
甲醇

:
浓氨 (4

: 4 : 2 )
; B

:

二氯甲烷
:
甲醇

:

浓氨 (5
: 3万 : l万)

;

C
:

氯仿
:
甲醇

:
浓氨 (5

: 3 :
l)

; D
:

氯仿
:
甲醇

:
浓氨 (5

:

12 : 6 )
; E

:

氯仿
:
甲醇

:
浓氨 (2

: 1 : 0
t

3 )

结果
:

见表 1
,

从表中可知每种展开剂都可分离奈替米星和西梭

米星
,

但是不同展开剂R f值不 同
,

最后综合比较
,

认为E 展开剂系统

氯仿 甲醇 浓氨 (2
: 1 : 0

t

3 ) 为最佳
。

表 1 不同展开系统的比较

硅胶 C F2 54 板 硅胶 G 板

奈替米 西梭米 奈替米 西梭米

星R f值 星R f值 星R f值 星R f值

A :
二氯甲烷

: 甲醇
:
浓氨(4 : 4 : 2) 0

t

70 0
t

40 0
t

75 0
t

48

B: 二氯甲烷
: 甲醇

:
浓氨(5 : 3

t

5 : l
t

5) 0
t

65 0
t

48 0
t

70 0
t

5 3

C :
氯仿

: 甲醇
:
浓氨 (5 : 3 : l) 0 5 2 0 4 5 0 5 6 0 4 6

D :
氯仿

: 甲醇
:
浓氨(5 : 12 : 6 ) o石3 0 5 4 0石4 0 5 6

E :
氯仿

: 甲醇
:
浓氨(2 : l : 0 3 ) 0 5 4 0 2 5 0 5 6 0 2 8

l
t

2 2 显色方法

A
:

0
.

1%茹三酮的水饱和正丁醇溶液
; B

:

饱和碘蒸气
; C

:
1%

碘的四氯化碳溶液
。

l
t

2 3 操作方法

取不同厂家的硫酸奈替米星注射剂配制成 lm g八们 L的供试品水溶

液A
、

B和C
。

分别配制含奈替米星0
.

sm g八们 L
、

1
.

om g八们 L的水溶液
,

作为对照品溶液D 和E ;

配制含西梭米星0
.

50 mg /n 止的水溶液
,

作为对

照液F用微量吸样器吸取上述溶液2 口 L点样于距离薄层板下端1
.

sc m

处
,

控制在2
~ 误差以内

,

分别点于同一薄层板上
,

置于不同展开剂

系统中展开后
,

晾干
,

置不同显色剂下显色
。

l
t

2 4 定量下限

将上述奈替米星溶液和西梭米星稀释至50 口留mL
,

10 0 口 g /毗
,

1 5 0 口 g /n 止
,

2 0 0 口留
n止

,

5 0 0 口 g /n 止的溶液
,

分别吸取2 口 L点于 同一

硅胶薄板
,

同时用不同展开剂和显色剂显色
。

结果
:

1%碘的四氯化碳溶液斑点显色为黄色
,

背景色为白色
,

灵


