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摘要　目的：建立西帕依固龈液的质量标准。方法：以没食子酸为指标，采用ＴＬＣ法对西帕依固龈液进行定性鉴别，采用
福林酚试剂法和高效液相色赥法分别测定西帕依固龈液中总多酚和没食子酸的含量。结果：使用硅胶ＧＦ２５４薄层板，甲苯
－乙酸乙酯－甲酸（６∶３∶１）为展开剂，以１％的三氯化铁乙醇溶液为显色剂，在薄层色谱中检出西帕依固龈液中的没食子
酸。１０个批次的西帕依固龈液中总多酚平均含量为９７７ｍｇ／ｍＬ，ＲＳＤ为１５８％。采用 ＳｈｉｍｐａｃｋＰＲＥＰ色谱柱，流动相
为甲醇－１％磷酸，检测波长为２７３ｎｍ，西帕依固龈液中没食子酸与其他成分分离度良好。结论：该方法简便、准确、专属
性强，能够有效控制西帕依固龈液的质量，为西帕依固龈液的质量标准完善提供依据和参考。
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　　西帕依固龈液是以没食子为药材的制剂，具有
健齿固龈，清血止痛功能。用于牙周疾病引起的牙

齿酸软，咀嚼无力，松动移位，牙龈出血以及口舌生

疮，咽喉肿痛，口臭烟臭［１－４］。据报道，西帕依固龈

液在口腔护理中具有理想的临床应用价值［５－７］。没

食子为壳斗科植物没食子树（ＱｕｅｒｃｕｓＩｎｆｅｃｔｏｒｉａ
Ｏｌｉｖ）幼枝上的干燥虫瘿，由没食子蜂科昆虫没食
子蜂（ＣｙｎｉｐｓｇａｌｌａｅｔｉｎｃｔｏｒｉａｅＯｌｉｖ）的幼虫寄生而形
成［８－９］。目前企业对西帕依固龈液质量控制方法还

不完善，只对西帕依固龈液进行性状、薄层鉴别，且

薄层鉴别的Ｒｆ值较大，没有对主要成分和活性成分
的含量进行测定，从而不能有效地监控西帕依固龈

液的质量。本研究的目的是提供一种简单、快速、准

确的西帕依固龈液质量检测方法。该方法步骤依次

为：先采用薄层色谱法鉴别西帕依固龈液中的没食

子酸；再采用福林酚试剂法测定西帕依固龈液中总

多酚的含量；最后采用高效液相色谱法测定西帕依

固龈液中没食子酸的含量［１０－１４］。

１　材料与方法
１１　试剂　西帕依固龈液（新疆奇康哈博维药股份
有限公司），没食子酸标准品（天津市光复精细化工

研究所，含量：９９％），没食子药材（新疆奇康哈博维
药股份有限公司），所有试剂均为分析纯，甲醇为色

谱纯（飞世尔实验器材有限公司），水为纯净水（娃
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哈哈集团有限公司）。随机抽取１０批次的西帕依固
龈液做为样品，其样品批号分别为１１１００２、１１１００５、
１１１００６、１１１００７、１１１００８、１１１００９、１１１０３０、１１１０３９、
１１１０４０、１１１０４１。
１２　仪器　ＬＣ６ＡＤ高效液相色谱仪，ＣＢＭ２０Ａ色
谱工作站，ＳＰＤ２０Ａ型紫外检测器，ＳＩＬ２０Ａ型自动
进样器，ＣＴＯ１０ＡＳｖｐ型柱温箱（日本岛津公司），
ＫＱ５２００ＤＥ型数控超声波清洗仪（昆山市超声仪器
有限公司），ＺＦ６型三用紫外分析灯（上海嘉鹏科技
有限公司），ＴＨⅡ型薄层加热器（武汉药科新技术
开发有限公司），ＧＢＣＣｉｎｔｒａ４０型紫外可见分光光
度计（澳大利亚 ＧＢＣ科学仪器公司），Ｂ２６０型水浴
锅（上海亚荣生化仪器厂），ＸＳ１０５型十万分之一电
子天平（德国梅特勒－托利多仪器有限公司），ＡＬ０４
型万分之一电子天平（德国梅特勒 －托利多仪器有
限公司）。

２　方法
２１　薄层色谱鉴别
２１１　对照品溶液的制备　取没食子酸对照品，加
甲醇制成每１ｍＬ含各２ｍｇ的溶液，作为对照溶液Ａ。
２１２　对照药材溶液的制备　取没食子对照药材
０１ｇ，加甲醇２０ｍＬ，超声处理２５ｍｉｎ，滤过，滤液浓
缩至２ｍＬ，作为对照药材溶液Ｂ。
２１３　供试品溶液的制备　取西帕依固龈液直接
作为供试品溶液。

２１４　点样与展开　吸取对照溶液Ａ２μＬ，对照溶
液Ｂ和供试品溶液各４μＬ，分别点于同一硅胶ＧＦ２５４
薄层板上，以甲苯 －乙酸乙酯 －甲酸（体积比为
６∶３∶１）为展开剂，展开后，取出，干燥后置于紫外灯
波长２５４ｎｍ下检视，供试品色谱中，在与没食子酸
和没食子药材色谱相应的位置上，显相同颜色的斑

点。喷以质量浓度为１％的三氯化铁乙醇溶液，供
试品色谱中，在与对照品和对照药材色谱相应位置

上，显相同颜色的斑点（使用ＴＨⅡ型薄层加热器）。
２２　总多酚含量测定
２２１　测定波长的选择　取样品溶液和对照品溶
液Ａ适量，在紫外分光光度计中进行全波长扫描，二
者均在７６０ｎｍ附近有最大吸收，因此选择７６０ｎｍ
为测定波长。

２２２　标准溶液的配制　精确称取２ｍｇ没食子酸
标准品，置于１０ｍＬ容量瓶中，加适量水，超声溶解
后，放冷，加水稀释至刻度，摇匀即得０２ｍｇ／ｍＬ的
没食子酸标准溶液。

２２３　福林酚试剂的制备［１５］　称量１０ｇ钨酸钠和

２５ｇ钼酸钠，用７０ｍＬ蒸馏水溶于２５０ｍＬ回流瓶
中，加入５ｍＬ磷酸和１０ｍＬ浓盐酸，混匀，微沸回流
２ｈ，加入１５ｇ硫酸锂，５ｍＬ蒸馏水和３滴溴水，开
口沸腾１５ｍｉｎ（至溴水挥尽为止），放置冷却，定容至
１００ｍＬ，滤过，置棕色瓶中，保存备用。
２２４　标准曲线的绘制　准确吸取５０μＬ、１００μＬ、
１５０μＬ、２００μＬ、２５０μＬ、３００μＬ的没食子酸标准溶
液，分别置于具塞试管中，加相应的水定容至８ｍＬ，
摇匀，先向各试管中加０５ｍＬ的福林酚试剂，再在
１～８ｍｉｎ内加入 １５ｍＬ的质量百分比为 １５％的
Ｎａ２ＣＯ３，溶液摇匀，加塞拧紧，在７０℃水浴 １５ｍｉｎ
后迅速冷却，用分光光度计测量其在７６０ｎｍ处的吸
光度。

２２５　样品含量的测定方法　准确吸取０５ｍＬ西
帕依固龈液样品置于１０ｍＬ容量瓶中，加入１ｍＬ福
林酚试剂，摇匀，再加入２ｍＬ１５％Ｎａ２ＣＯ３，定容至
１０ｍＬ，溶液于７０℃水浴１５ｍｉｎ后迅速冷却，离心
除去沉淀物，吸取上层清液，用分光光度计测量其在

７６０ｎｍ处的吸光度。
２３　没食子酸含量测定
２３１　色谱条件及系统适用性试验［１６］　Ｓｈｉｍｐａｃｋ
ＰＲＥＰ色谱柱（４６ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ），流动相：Ａ
＝甲醇、Ｂ＝质量浓度为０１％的磷酸，流速１ｍＬ／
ｍｉｎ，检测波长为２７３ｎｍ，柱温为２５℃。采用梯度洗
脱程序，随时间调整流动相中Ｂ的体积百分数：０～７
ｍｉｎ，流动相Ｂ从８３％线性降至７０％；７～１０ｍｉｎ，流
动相Ｂ从７０％线性增至８５％；１０～１５ｍｉｎ，流动相Ｂ
从８５％线性降至 １５％；１５～２０ｍｉｎ，流动相 Ｂ从
１５％线性增至８３％。
２３２　标准溶液制备　精确称取０４１ｍｇ没食子
酸标准品，加甲醇定容于１０ｍＬ容量瓶中，配成浓度
为００４１ｍｇ／ｍＬ的标准溶液，过０４５μｍ的微孔滤
膜，备用。

２３３　标准曲线的绘制　分别吸取标准溶液５μＬ、
６μＬ、７μＬ、８μＬ、９μＬ，进样，按上述的色谱条件测
定色谱峰面积。

２３４　样品溶液的制备　吸取西帕依固龈液２００
μＬ，加水定容至１０ｍＬ容量瓶中，过０４５μｍ的微
孔滤膜，得到样品溶液。

２３５　样品含量的测定　按上述的色谱条件测定
相应的色谱峰面积，并计算出西帕依固龈液中没食

子酸的含量。

３　结果
３１　薄层色谱鉴别　如图１所示，采用所述的方法
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可快速、准确、定性的确定西帕依固龈液中的主要成

分没食子酸，采用紫外灯与显色剂显色结果一致。

图１　三氯化铁显色的薄层色谱图

图２　没食子酸标品的高效液相色谱图

图３　西帕依固龈液的高效液相色谱图

３２　总多酚含量测定
３２１　标准曲线的建立　准确吸取５０μＬ、１００μＬ、
１５０μＬ、２００μＬ、２５０μＬ、３００μＬ的没食子酸标准溶
液，分别置于具塞试管中，加相应的水定容至８ｍＬ，
摇匀，先向各试管中加０５ｍＬ的福林酚试剂，再在
１～８ｍｉｎ内加入 １５ｍＬ的质量百分比为 １５％的
Ｎａ２ＣＯ３，溶液摇匀，加塞拧紧，在７０℃水浴 １５ｍｉｎ
后迅速冷却，用分光光度计测量其在７６０ｎｍ处的吸
光度。以吸光度为纵坐标，没食子酸浓度为横坐标，

绘制标准曲线。得到线性回归方程 Ｙ＝１１８４Ｘ＋
００５０２，ｒ＝０９９９４，在所测量的没食子酸浓度范围
内浓度与吸光度呈良好的线性关系。

３２２　样品含量的测定　准确吸取样品溶液４份，
按“１３２５”项下测定方法测定样品溶液吸光度，并
根据标准曲线计算样品溶液中多酚含量，结果见表

１。

表１　样品含量测定结果（ｍｇ／ｍＬ，ｎ＝４）

样品编号 总多酚含量 ＲＳＤ％ 没食子酸含量 ＲＳＤ％

１１１００２ １０１４ ２９９ ２１４ １２３
１１１００５ ８５４ ２５０ １９６ ０９５
１１１００６ ９６３ １０９ ２８１ １３２
１１１００７ １０３５ １７３ ３１３ ２１２
１１１００８ １０３０ １０２ ３３６ １８７
１１１００９ ８１３ １１３ ２５９ １４３
１１１０３０ １１２４ ２４４ ４０６ ２２３
１１１０３９ １０６９ ０６５ ３７１ １７６
１１１０４０ ９７０ １０７ ３１７ １５３
１１１０４１ ９０２ １２３ ２９８ １１５

图４　不同批次西帕依固龈液的高效液相色谱图

３３　没食子酸含量测定
３３１　标准曲线的建立　分别准确吸取标准溶液５
μＬ、６μＬ、７μＬ、８μＬ、９μＬ，进样，按上述的色谱条件
测定色谱峰面积。以浓度为横坐标、色谱峰面积为

纵坐标绘制标准曲线，进行线性回归，得到回归方程

Ｙ＝６８８３４６８２９Ｘ＋５１１５１７５，ｒ＝０９９９１。
３３２　样品含量的测定　准确吸取样品溶液４份，
按“１３３１”项下测定方法测定相应的色谱峰面积，
并根据标准曲线计算样品溶液中没食子酸含量，结

果见表１。
４　讨论

薄层色谱鉴别结果显示，以甲苯 －乙酸乙酯 －
甲酸（为６∶３∶１）为展开剂，薄层斑点无拖尾，分离较
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好，Ｒｆ较适合。通过对照药材和西帕依固龈液的比
较，发现西帕依固龈液的主要斑点在药材中均可以

找到，说明西帕依固龈液和药材的主要化学成分一

致，西帕依固龈液漱口剂达到了将药材中的主要化

学成分转移到制剂中的目的。

采用福林酚试剂法测定西帕依固龈液中总多酚

的含量，反应原理为酚类化合物在碱性条件下可将

钨钼酸还原，生成蓝色的化合物，颜色的深浅与酚含

量呈正相关。没食子酸为没食子药材中主要酚类成

分之一，选取没食子酸为对照品，采用福林酚试剂法

测定总多酚含量，为有效控制西帕依固龈液的质量

提供较为简便的检测方法。

采用ＳｈｉｍｐａｃｋＰＲＥＰ色谱柱，流动相为甲醇 －
１％磷酸，流速１ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为２７３ｎｍ，柱温
为２５℃，并采用梯度洗脱程序进行含量测定，１０个
批次的西帕依固龈液中没食子酸平均含量为２９９
ｍｇ／ｍＬ，与其他成分分离度较良好。

彭燕［１７］等报道采用差示分光光度法测定西帕

依固龈液中没食子酸的含量。秦贻强［１８］等报道采

用反相高效液相色谱法进行没食子酸含量测定。本

研究逐一对西帕依固龈液进行定性、定量分析，所采

用的方法简单、快速、准确，通过对没食子酸的定性

和定量分析，实现对西帕依固龈液中主要成份的监

控，再配合总多酚含量的测定，从而建立西帕依固龈

液的质量标准，为有效评价西帕依固龈液成品质量

提供依据，同时有利于企业生产过程中的质量控制。
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