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脂酸的平均回收率分别为100．8％、101．1％、

99．32％、101．6％，RSD分别为1．76％、2．13％、

2．36％、0．65％(n一5)。

2．8样品的测定：供试品溶液的制备：取精制鸦胆

子油80 mg，精密称定，置25 mL量瓶中，用丙酮溶

解并稀释至刻度。用微量取样器精密量取50"L，置

10 mI．具塞离心试管中，按以上方法测定，N。吹干

后精密加甲醇500 pL，振摇1 min，离心(10 000 r／

min)i0 min。上清液即为供试品溶液。精密吸取供

试品溶液10”L注入高效液相色谱仪，记录色谱图，

由回归方程计算，结果见表2。

表2鸦胆子油中脂肪酸的测定结果抽=3)

Table 2 Determination of fatty acids

in B．J口vanica oil(n一3)

3讨论

3．1 Mehta等01详细讨论了2，4-二溴苯乙酮在

18一冠一6醚催化下和a一澳苯乙酮在三乙醇胺催化

下，脂肪酸的衍生化反应及相关的色谱行为。本实验

对上述方法均进行了考察，结果发现一溴苯乙酮在

三乙醇胺催化下的酯化反应操作简便快捷，而且在

相同色谱条件下，所得脂肪酸酯的保留时阿只相当

于2，4一二溴苯乙酮衍生物的一半。在本实验色谱条

件下，45 min内可分析完1个样品，而2，4一二澳苯

乙酮衍生物需要75 min。

3．2对鸦胆子油的HPLC测定已有相关报道啪，

但采用进13试剂，流动相为乙腈一水(80 t 20)，价格

昂贵；色谱柱为c。柱，应用范围不如c，。柱广泛；流

速较高，柱压也相应较高。本实验所建立的方法结合

国情，既达到分析的目的又降低了分析成本。
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分心木的质量标准研究

付文焕，孙黎教，朱婷，谈娜嘉，钟明康

(复旦大学附属华山医院，上海200040)

分心木来源于胡桃科植物胡桃JugZans regia

I。．果核的干燥木质隔膜，又称胡桃衣、胡桃夹、胡桃

隔等，味苦、涩，性平，入脾、肾经，固肾涩精，临床主

治遗精、淋病、血尿、带下、泻痢等。胡桃始载于《开宝

本草》，在我国主产于河北、山西、山东等地。本实验

对分心木中鞣质进行了定性分析，并建立了测定该

药材中活性鞣质的方法．建立了该药材质量标准。

1仪器与材料

分心木药材购自上海虹桥药业饮片厂，经笔者

鉴定为胡桃科植物胡桃d．regia Lt果核的干燥木

质隔膜；没食子酸对照品(中国药品生物制品检定

所)；鞣酸fAR，国药集团化学试剂有限公司)；干酪

素fAR，上海光铧科技有限公司)；其余试剂均为分

析纯。

岛津uV2201型紫外分光光度计；Deata320型

pH计。

2方法与结果

2．1分心木鞣质类型的分析：分心术药材粉碎成粗

粉．称取5．0 g，加70％丙酮浸泡30 min，超声处理

15 min，滤过，取滤液作为鞣质类型分析试液，进行

定性分柝，结果见表1。结果表盟分心木中鞣质既有

可水解鞣质，也存在缩合鞣质，为两类鞣质共存。
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2．2分心木鞣质的TLC分析：称取分心木粗粉

3．0 g，加30 mI，水煎煮30 min，滤过，取滤液10

mL，加稀盐酸，直火加热10 min，冷却后加乙醚萃

取2次，每次30 ml。，合并乙醚提取液，挥干，残渣加

甲醇1 mI。使溶解，作为供试品溶液I；另取10 mL

滤液，直接用乙醚萃取后同法制成供试品溶液Ⅱ。另

取没食子酸对照品，加甲醇配制成0．5 mg／ml。的溶

液，作为对照品溶液。取上述供试液各4 pL，点于同

一硅胶G薄层板上，以甲苯醋酸乙酯一甲酸(80：

50：8)为展开剂“，展开，取出，晾干。喷以1％三氯

化铁乙醇溶液显色。供试品I色谱中，在与对照品相

应的位置上，显相同颜色的斑点，供试品Ⅱ则无此斑

点，见图l。提示分心木中无没食子酸，所含鞣质可

水解生成没食子酸。

表1分心木鞣质定性试验结果

Table 1 Qualitative analysis of tannin in Herb

Seminis Juglant厶Septum

试液和试剂 现象

西焉i石丽而r—————1厦i百—————一’
l“对=甲氨基苯甲醛浓盐酸反应红色

与稀盐酸共沸 有暗红色沉淀

甲醛维盐酸反应 加热产生沉淀，滤维加10％硫酸

壁壁塑至P坚尘垡巫垦垂茎鱼

2．3 干酪素法测定分心术

巾活性鞣质[2]

2．3．1测定波长的选择：将

对照品溶液、供试品溶液和

空白对照品溶液显色后，在

500～900 nm扫描，结果显

示样品及对照品均在750

nm处有最大吸收，空白对照

品溶液则无吸收。表明鞣酸

及分心木鞣质显色后的产物

有相同的吸收峰，故确定以

鞣酸为对照品，采用750 rim

嚣黧液嬲篙CO。腿浓度的2没食予醯对照品
⋯‘⋯o 2 3雌懈”7

3一样品水煎液 考察：测定了不同质量浓度

1一hydrolyⅢe of sample Na zCO 3对碌色结果的影响，
2 gal“acid 3 sample 结果表明当其质量浓度超过
圈1对照品夏样品

2％时，会有沉淀产生，从而
的1。。图

使显色结果不稳定；当质量

F．ig．1 7。：“”“” 浓度低于l％时，则吸光度明

substa。c。。。d。。。DIes显下降。故确定采用1·5％
Na2CO，显色。

2．3．3干酪素用量的考察：取同一供试溶液，分别

加入100、200、300、400、500、600 mg干酪素，测定，

结果鞣质的质量分数分别为1．56％、1．97％、

2．95％，3．42％、2．98％、2．70％。结果表明，当加入

量为400 mg时，测得鞣质的质量分数最高，故确定

测定过程中加入干酪素400 mg。

2．3．4供试品溶液的制备：精密称取分心木粉末

250 nag，分别加30％甲醇水溶液100 mL，静置15

rain后，称重，超声处理15 rain，补足质量，离心，取

上清液作为供试品溶液。

2．3．5标准曲线的绘制：精密称取干燥至恒重的鞣

酸对照品30．50 mg，置于100 mL量瓶中，加30％

甲醇水溶液，溶解并定容，摇匀。精密吸取该溶液

1．0、2．0、3．0、4．0、5．0 mL置于5个10 ml。量瓶

中，分别加30％甲醇水溶液至5mI，，然后加pH 5．0

的0．1 mol／L醋酸醋酸钠缓冲液至刻度，摇匀。分

别精密吸取该溶液1．0mL于5个10mL棕色量瓶

中，各加Folin试剂0．5 mL，再加1．5％碳酸钠溶液

至刻度，摇匀，于室温下放置15 rain后，用1 cm比

色皿，以蒸馏水平行操作制成空白对照，在750 pm

波长处分别测定吸光度，数据经回归处理得回归方

程：C一0．032 5 X，／-m0．997 5。表明鞣酸在3．05～

15．25#g／mL时，质量浓度与吸光度呈良好线性关

系。

2．3．6精密度试验：吸取对照品溶液5份，平行测

定吸光度，计算得RSD为2．02％。

2．3．7稳定性试验：取供试品溶液显色后，分别于

5、10、15、20、25、30、40 rain时测定吸光度，结果表

明显色结果在10～40 min内基本稳定，RSD为

1．11％。

2．3．8加样回收率试验：精密称取分心木粉末50

mg(含鞣酸】．73 rag)，加入鞣酸对照品约1．6 mg，

加30％甲醇50 mL超声提取，制备供试品溶液，测

定吸光度，计算I旦l收牢，结果平均回收率为

97．14％，RSD为1．96％(”一5)。

2．3．9样品测定：精密吸取供试品溶液3．0 n、I，加

0．1 mol／L醋酸醋酸钠缓冲溶液10 mI。，30％甲醇

7 mI．，混匀。精密量取溶液10 ml，，置于已加人干酪

素400 mg的棕色量瓶中，室温下磁搅拌1 h，离心，

取上清液。分别吸取上述溶液及其上清液各1．0 ml。

置于棕色量瓶中，其余操作按标准曲线的绘制项下

进行。测定』4。、A。值，据标准曲线由△』4计算供试品

溶液中鞣质的质量分数。结果见表2。

3讨论
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表2分心木中鞣酸测定结果妇一s)

Table 2 Determination of tannin in He而Seminis

Juglantis Septum(月=5)

3．1建立了干酪素法测定分心木中鞣质的方法，该

方法能够有效检测出鞣质，可考虑以此作为药材质

量标准。

3．2近年来的文献研究表明了鞣质类化合物具有抗

菌、抗H1V—l整合酶活性等多方面的生理活性“。分

心木作为传统中药及维吾尔族民族用药，在临床中

有较广泛的应用，但是对其化学成分及药理药效的

研究一直未见报道，笔者将对此进行深入研究。
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11 J Lei Q Y，Zhao Y P，I，uo HHt et al Detecttannin by lq，C

[J：，Chz⋯，ChinMateMed(中国中药杂志)，I 997，22(5)：

287 289

[2：Cheng L F，Tian Y l'est tannin conteRts of oriental

arborvitae leafytwlgs by casein method口]Shizhen J Trudit

Chin Med Res(时珍圄药研究1，1995，6(3)：13—14．

[33 Zhang C F，Sun Q S．Wang z T，et d，．Inhibitory activities of

tannins extracted{tom m㈣f Lindera aggregate against

HIV一1 integrase[J]Chin，^删卅J(中国药学杂志1，2003，
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洋葱中总黄酮乙醇提取工艺的研究

王卓慧1，张洙新2，杨晓虹2，周小平2

(1．吉林省食品药品监督管理局市场监督处．吉林长春130051}2．吉林大学药学院．吉林长春130021)

洋葱，别名玉葱(《植物学大词典》)，为百合科葱

属植物的鳞茎。洋葱按鳞茎形态可分为洋葱Allium

cepa L．、分蘖洋葱A．cepa vat．agrogatum Don、顶

球洋葱A．cepa var viviparamMerg。通常所说的洋

葱是指普通洋葱，为多年生草本，具强烈香气，鳞茎

较大，呈球形或扁球形，外包赤红色皮膜。洋葱含有

多种有效成分，以黄酮类化合物为主。洋葱总黄酮可

减轻冠心病症状“+⋯，诱导肿瘤细胞的凋亡，具有抗

癌活性o“]，其在抗癌及防治心血管系统疾病方面

极具开发价值。因此本实验对洋葱总黄酮提取工艺

进行了研究。

l材料、仪器和试剂

洋葱购于吉林省长春市，产于辽宁省开原市，经

吉林大学药学院生药学教研室王广树教授鉴定。槲

皮素对照品由吉林大学药物化学教研室提供，质量

分数为99．8％。

756PC紫外可见分光光度计(上海光谱仪器有

限公司)，RE一52A旋转蒸发仪(上海亚荣生化仪器

厂)，ARll40电子天平(奥豪斯国际贸易上海有限

公司)，KQ3200DE型医用数控超声波清洗器(昆山

市超声仪器有限公司)，HH一2数显恒温水浴锅(常

州国华电器有限公司)。所用试剂均为AR级。

2方法与结果

2．1标准曲线的制定：精密称取干燥至恒重的槲皮

素对照品适量，用无水乙醇配制成54,ug／mL的溶

液。精密吸取该溶液0．5、1．0、2．0、3．0、4．0、5．0、

6．0 mL置25 mI。量瓶中，精密加5％三氯化铝液

8．0 mL，加无水乙醇稀释至刻度。同法另以空白作

对照，放置10 min，在43l nm处测定吸光度值。以

质量浓度为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制标准曲线，经线性回归得回归方程Y⋯0 026 1+

0．082 83 X，／-一0．999 8。可见槲皮素质量浓度在

1．08～12．96／Lg／mL与吸光度值的线性关系良好。

2．2提取物中总黄酮的测定：精密吸取浸膏溶液5

mI，于50 mI。烧瓶中，加7．5％硫酸10 m1．，水浴加

热回流40 min，取出冷却后滤过。滤渣及滤纸水洗

至中性，剪碎后加人50 mL圆底烧瓶中加无水乙醇

回流2次，各加无水乙醇25、15 mL，分别回流30、

15 min。取出滤液，定容在50 mI。量瓶中。精密量取

8ml。溶液2份，分置2mL量瓶中，1份加无水乙醇

至刻度作对照，另1份精密加入5％三氯化铝乙醇

溶液8 mL，再加无水乙醇至刻度。在431 nm处测定

吸光度值，根据标准曲线计算总黄酮。

2．3提取工艺的单因素考察

2．3．1 乙醇体积分数对提取效果的影响：分别以3

倍量30％、40％、50％、60％、70％、80％乙醇对50 g
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