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表1东北不同产地满山红中齐墩果酸与熊果酸的

测定结果(H=3)

Table 1 Determination of ursolic acid and oleanolic

acid in leaves of足．dauricum from different

habitats in northeast China“=3)

人手性添加剂p环糊精能够有效提高分离度，经试

验，当流动相为0．03 mol／L磷酸盐缓冲液(含6

mmol／L的p环糊精，pH=3．O)一甲醇(13：87)时

二者分离完全，可以满足测定要求。

3．2供试品溶液的制备：本实验曾比较采用甲醇、

氯仿为溶剂进行超声提取、回流提取和索氏提取等

不同方法，结果发现采用石油醚脱脂后氯仿索氏提

取，具有提取率高，干扰小等特点，便于分析测定。

3．3东北作为满山红药材主产区，不同地域齐墩果

酸与熊果酸量差异较大，以黑龙江质量分数最高，测

定结果表明，熊果酸量均高于齐墩果酸。
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酸性染料比色法测定延胡索总生物碱的量

周教玲

(杭州市第三人民医院，杭州浙江310009)

延胡索为罂粟科植物延胡索Coryclag

yanhusuo W．Twang的干燥块茎，亦名元胡，其味

辛、苦，性温；归肝、脾经。具有活血、利气、止痛之功

效，临床上主要用于各种疼痛、心血管及痛经等。产

于浙江省东阳、磐安、缙云等地，为道地药材。浙八

味”之一，其主要药效物质是延胡索总生物碱[1矗]。本

实验采用紫外分光光度法对延胡索中总生物碱的量

进行测定。

1仪器、试剂与材料

TU一1800型紫外可见分光光度仪(北京普析

通用仪器公司)，Sartorius BP211D电子天平(德

国)，CQ一250型超声波清洗器(中船总公司726

研究所)。

醋酸一醋酸钠缓冲液(pH 4．5)。酸性染料溴甲

酚绿溶液的配制：取溴甲酚绿50 mg与邻苯二甲酸

氢钾1．201 g，加0．2 mol／L盐酸溶液1．6 mL使溶

解后，加水稀释成100 mL，摇匀，用0．2 mol／L盐

酸溶液或氢氧化钾试液调pH值至4．5[3]。盐酸脱

氢延胡索碱对照品(纯度99．5％，浙江省药品检验

所惠赠)。延胡索药材(批号20051204、200607006、

20061207)购自杭州中药饮片厂。其余试剂均为分

析纯。

2方法与结果

2．1 对照品溶液的制备：精密称取干燥至恒重的盐酸

脱氢延胡索碱2．56 mg，置于lO mL量瓶中，加醋酸一

醋酸钠缓冲液溶解并稀释至刻度，摇匀，即得对照品溶

液(每毫升含脱氢延胡索碱0．256 rag)[3]。

2．2供试品溶液的制备：精密称取药材约1．0 g置

于50 mL量瓶中，加0．1 mol／L盐酸80％甲醇溶

解适量超声30 min，冷却至室温，定容至刻度，摇

匀，滤过，取续滤液10 mL置圆底烧瓶中，抽干，残

渣用醋酸一醋酸钠缓冲液溶解转移并定容至25 mL
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量瓶中，摇匀，即得。

2．3 线性关系考察：分别精密吸取对照品溶液

0．0、0．1、0．2、0．3、0．4、0．5、0．6、0．7、0．8 mL，置预

先精密加入氯仿10 mL的分液漏斗中，再分别补加

1．0、0．9、0．8、0．7、0．6、0．5、0．4、0．3、0．2 mL醋酸、

0．醋酸钠缓冲液(pH 4．5)，精密加入4 mL溴甲酚

绿溶液，振摇3 rain，静置40 min，分取氯仿层，照

《中国药典》2005年版一部附录VA紫外一可见分光

光度法在415 nm波长处测定，标准曲线为Y一

0．0432 X+0．013 1，r=0．999 4，表明质量浓度在

2．56～17．92 pg／mL与吸光度之间呈良好的线性

关系。

2．4稳定性试验：精密移取供试品溶液1．0 mL，置

预先精密加入氯仿10 mL的分液漏斗中，按照

“2．3”项下方法在415 am波长处测定，分别于0、

10、22、33、43、55、66、78 rain在紫外分光光度计上

415 nm波长处测定吸光度。结果RSD为0．872

3％，说明样品溶液在78 rain内稳定。

2．5精密度试验：精密量取对照品溶液0．4 mL，加

0．6 mL醋酸一醋酸钠缓冲液，置预先精密加入氯仿

10 mL的分液漏斗中，按“2．3”项下方法制备在415

am波长处测定”415 nm下连续测定6次，结果

RSD为0．018％。说明仪器所测数据准确可靠。

2．6重现性试验：精密称取药材细粉6份各1．0 g，

按供试品制备项下方法制备，取供试品溶液1 mL，

置预先精密加入氯仿10 mL的分液漏斗中，按2．3

项下方法制备在415 nm波长处测定，其质量分数

RSD为1．20％。

2．7加样回收率试验：精密称取药材0．5 g置于

50 mL量瓶，加入对照品适量，按照2．2项下方法操

作制备供试品溶液，精密移取供试品溶液1．0 mL

置预先精密加入氯仿10 mL的分液漏斗中，按照

2．2项方法操作，测定，结果平均回收率为

100．5％，RSD为1．49％。

2．8样品量的测定：精密称取药材细粉1．0 g，按

2．2项下制备供试品溶液，在415 nm下测定延胡索

总生物碱质量分数，结果见表1。

表1延胡索总生物碱测定结果(庸=6)

Table l Determination of total alkaloid

of C．yanhusuo Q=6)

3讨论

现代研究发现延胡索的主要成分为生物碱，其

中脱氢延胡索碱是其治疗心血管疾病的主要有效成

分之一。笔者采用酸性染料比色法测定总生物碱的

量，其原理是，根据有机生物碱类在一定pH介质

中，可与某些酸性染料定量结合成有色络合物，该有

色络合物可定量被提取到有机溶剂中，因此可用比

色法测定有机碱的量。确定溴甲酚绿和生物碱形成

有色络合物最适的pH十分重要。该实验中，溴甲酚

绿溶液的pH值应调节至4．5，因为在该pH值时，

溴甲酚绿和延胡索生物碱的显色明显而稳定，所测

的吸光度值稳定。
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