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摘要 采用氢化物发生一导数光谱法测定了 31种中草药中锗的含量
。

本方法 选择性好
,

灵 敏 度

高
,

操作简便
,

适用于植物药和一些含锗保健品中锗的测定
。

关键词 锗 导数光谱法 氢化物发生

近年来研究表明
,

有机锗具 有多种生物活性
,

G e 一 132 已成为一种防癌
、

抗衰老 保 健 促

进剂〔 1〕
。

为研究锗含量 与中草药生物活性的相关性
,

我们测定了 31 种有补益作 用 中草 药中

锗含量
。

对牛建军等 人
、 〔“ 〕

_

方法迸行了一些改进
,

采用氢化街发生分离技术
,

使溶 液 中锗 转

化为气态锗化氢
,

再用硝酸银
、

动物胶
、

有机溶刘混合液吸收显色
,

采用二阶
一

导数光谱法测

定
,

测定波长 4 2弓n m
,

导数值与锗浓度在 。~ 4件g / 6m l范围内呈线性
。

水方法选择
`

}生好
,

灵敏

度高
,

操作简便 〔 3〕 ,

适用于植物药 旬一些含锗保健品
,

的测定
。

1 仪器与试剂

日立 U 一 2 0 0。型介光光度
一

汁
,

马福炉
,

电磁搅拌器
。

锗标准溶液
:

称取 。
.

14 4 0 9 G e O
:

( 99
.

99 9 % )
,

加适量水
,

然后 加入 0
.

l m ol / L N a O H

0
.

5 m l ,

微热使溶解
,

用水稀释至 50 o m l
,

为锗贮备液 ( 2 0。协g / m l)
,

试验时稀释为含 锗 1陪

/ m l的锗工作液
。

1
.

5 %明胶溶液
:

称取 g3 明胶于烧杯中
,

加入 2 m l 0
.

5 % N a O H溶液
,

用水稀释至 2 00 m l
。

柠檬酸按缓冲液
:

Zm价 / I
J

柠檬酸溶液中加入适当体积等浓度氨溶液
,

用 p H计调 p H值
。

硝酸

银溶液
: 0

.

O 5 5 6m ol / L A g N 0
3

含硝酸。
.

o 75 m ol / L水溶液
。

D M F 混合液
:

D M F一三 乙醇胺
一无水 乙醇按体积 l , 2 :

l混合而成
。

硼氢化钾片
:

硼氢化钾 一氯化钠按重量比 1
, 4 压成 0

.

59 重

片
。

吸收液
:

依次加入 10 m l 1
.

5%明胶溶液
,

s m l硝酸银溶液
,

4 Om l四氢吠喃
,

20 m l 无水

乙醇摇匀即得
。

本试验所用硫酸
、

硝酸
、

柠檬酸
、

氨水为优级纯
,

其它试剂均为分析纯
,

所

用水均为去离子水
。

2 方法与样品测定
2

.

1 工作曲线的绘制
:

分别于 1时 m l磨 日 锥 形 瓶 中 ( 带有磁力搅拌转子 ) 加入 0
.

。
、

。
.

5
、

1
.

0
、

2
.

。
、

3
.

0
、

4
.

o m l的锗工作液
,

加 1 滴 0
.

05 % 甲基橙指示剂
,

用 1
, 选氨水中和 至 刚

刚黄
,

再 加 15 m l柠 檬 酸 钱缓冲溶液
,

加去离子水至 50 m l
。

在 3 只包 氏吸收管内依次 加入

3
、
之

、
1 m l吸收液

,

用胶管连接好气体发生瓶 与包 氏吸收管后
,

于锥形瓶中加入 3 片硼氢化

钾片
,

立 即密塞
,

反应一段时间后
,

打开 电磁搅拌开关
,

产生大量气泡以赶净锗化氧气体
,

待吸收液内停止产生气泡时关闭搅拌开关
。

再加入 3 片硼氢化钾片
,

同上操作待反 应 完 毕

后
,

将 3 只吸收价中吸收液合并
,

操作装置示意图见图 1
。

以上吸收液移入 cI m 比色皿 中
,

以原吸收液作参比
,

在 4 2如 m处测其吸收度和二阶导数值
,

分别绘制工作曲线
,

其回归方程

分 别 为 零阶
,

Y = 0
.

叮 1 5 十 o
.

1 l l o X (
r 二 。
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,

二阶 Y = 0
.
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2
.

2实验条件

2
.

2
.

1测定波长的选择
: 2

.

om l锗工作液吸

收显色 后其吸收光谱和二阶
一

导数 光 谱 如 图

2所示
,

一

可见选择妇 6 n m作 为 测定波长较为

适宜
。

2
.

2
.

2 p H值的影响
:

据文献报道
,

在 p H

4 ~ 7范围内吸收度基本稳定
。

我们实 验 中

发现
, p H值偏低时

,

锗化氢发生过快不 易

吸收完全
; p H值偏高 ( 6

.

5以上 )
,

常会出

现吸收液混浊现象而影响测定
。

我们选择了

缓冲液 p H值 5
.

5时测定
。

2
.

2
.

3 回收试验与精密度
:

取人参样品适

量
,

分别加入 1
.

0 、 2
.

0
、

3
.

0卜唱的锗标准液
,

按样品测定 方法测定
,

回收率为 9 0
.

6 % ( n

= 6 )
,

变异系数小于 6
.

12 %
。

圈 1 实验装虽示惫图
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, c 为D M F脱 脂棉

,

加 Zm l

D M F混合液 ) 4
一

脱胺管 ( 无 水 N a :
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、

包氏吸 收

管 ( 内装吸收液 )
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图 2 吸收光谱图

A
一

吸收光谱图

2
.

3 样品测定
:

准确称取干燥 的 中药粉末

( 过 40 目筛 ) 适量置于瓷柑竭 中
,

加 入 5滴

2 5 m ol / L硫酸和少许去离子水
,

置控温电沪

上炭化至黑烟冒尽炭化完全后
,

移入马福炉

内逐渐升温至 5 00 ℃
,

恒温 2
.

5 h
,

待 样品完全

消化后
,

取出冷却
,

用 5滴 2 5m ol / L 硫酸
、

10 m l去 离 子水将其转移入 100 m l磨 口 锥形

瓶 中
,

其它操作同工作曲线绘制项下
。

测定

结果见表
。

3 结果与讨论

本实验采用氢化物发生吸收显色后测定

微量锗
,

方法的选择性较好
,

适用于干扰较

多的样品的测定
。

用本法测定远志
,

党参
,

柴胡其锗含量分 别 是 0
.

64
, 0

.

6 0, 0
.

8 5卜 g

/g
,

而用苯药酮比色法测定同样样品其锗含

B
一

二阶导数光谱图

表 引种药材中锗含量
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ǎ月三à互兰赛孟

总睡眠时间
、

五SW S和 R E M 的 延 长 都 有

非常显著性差异 ( 尸 < 0
.

01 )
,

而后者 只能

使 sI W S明显延长 ( 尸 < 0
.

0 】 )
。

我们对柴胡

皂贰的作用与朱砂安神 的作用进行比较
,

发

现柴胡皂贰对总睡眠 时间
,

I SW S和 R E M

的作用明显优于朱砂安神丸 ; 而朱砂安神丸

对 1 SW S的作用反而明显强于柴胡皂贰
。

一

般认为 1 SW S属于浅睡
,

它反映了 开 始 入

睡及由浅睡向深睡的转化过程
。

1 SW S属于

深睡
,

有利体力的恢复
。

R E M 是睡眠 特 殊

时相
,

在该时相 通过调节脑 细胞的功能活动

及蛋白质 的合成可使精力得以恢复
。

朱砂安

神丸对 T s w s 的效应
,

表明该药可促进入睡
,

对 I Sw S和 R E M并无明显作用
。

柴胡 皂 贰

。七

寸
目

- -

一
~

言一

、 , F

-
-

一

一右一一一一言一

图 柴胡皂伏与朱砂安神丸的作用比较

A
一

总睡眠时间 B
一

1 S W S 时间 C
一

11 S W S D
一

R E M

时间 E
一

柴胡皂贰的作用 F
一

朱砂安神丸的作用

对 1 SW S和 R E M 的 作 用
,

表 明该药有利于体力和精力的恢复
。

现代医学研究证明
,

柴胡皂贰具有镇静
、

镇痛和抗惊厥的作用
。

我国科学工作者发现柴胡

制剂对家兔的大脑皮层 电活动有抑制作用 〔“ 〕
。

日本学者发现 口服柴胡皂贰 l m l/ k g ,

可使大鼠

皮层脑电呈抑制反应〔 3〕 。

另有学者报道柴胡制剂可压抑由戊 四氮引起的动物的兴奋反应
,

使

行为和脑电均呈压抑性变化
。

在神经化学方面 的研究
,

表明在生理状 态下柴胡制剂可使小鼠中脑和延髓内的 5 一经色胺

( 5一H T ) 水平升高 〔4 〕 ,

下丘脑 内的去甲肾上腺素 ( N E ) 升高 〔5 〕 。

当脑 内 5一 H T 升高时
,

可

使 Sw S时间延长
,

N E水平升高
,

可使 R E M 时间延长
。

柴胡皂贰是否通过脑 内单胺类物质的

变化影响睡眠
,

有待进一步研究
。
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量分别是 1
.

3 3 , 1
.

2 4 , 2
.

3 6协g / g
。

本实验测定了 3 1种中草药中锗的含量
。

结果显示有补益强壮作用的中草药中如补 骨脂
,

地骨皮
、

人参
、

沙苑子等锗含量相对要高于一般药材
,

但都处于 p p m这一数量级
,

差 异 并

不显著
。

故还不能说这些药材的补益作用与锗含量有关
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.

P
r e P a r a t i o n o f

s a i k o s a P o n i n s w a s i n
j
e e t e d i n t r a P e r i t o n e a l l y

。
R e s u l t s s h o w e d t h a t s a i k o s a p o n i n : e o u l d p r o l o n g

t o t a l s l e e p i n g t i m
e ,

11 S W S a n d R E M t i m e
.

T h e e
f f

e e t o f s a i k o s a P o n i n s 15 b
e t t e r t h a n “ z h u s h a a n ·

s h e n P i l l
”

b y g a s t r i c g a v a g e .

( O r i g i n a l a r t i c l e o n p a g o 82 )

E f f e e t s o f
认

S u x ; a o j i u x ; n P i l l
/, o n l s o la t e d R盆 b b i t Ao r t i c S t r i P e :

Z h o u L i a n f a ,

G u o J i n g s h e n g
, e t a l

、 S u x i a o
j i u

x i n p i l l l’ a t a d o s e o f Z m g /m l o
b

v i o u s l y i n h i b i t e d t h e c o n t r a e t i o n o f i s o
l
a t e

d

r a
bb i t

a o r t i e s t r i P e s i n d u e e d b y h i g h K
+ ,

N A
,

A e
h

,

H i s a n d s
一

H r
.

I n e o
m P a r i s o n w i t h P h e ·

n t o l a m i n e , t h e “
P i l l

”
d i d n o t s h i f t t h e d o s e 一 r e s P o n s e c u r v e o

f N A
,

b u t d e P r e s s e d m a x i m u m

r e s P o n s e i n a n o n e e o
m P e t i t i t v e m a n n e r

.

I任o w e v e r , s i m i l a r t o v e r a P a
m i l

,
i t s h i f t

e d h i g h K
今

a n d C a + + 一

f
r e e h i g h K

+
d o s e r e s p o n s e e u r v e t o t h e r i g h t a t d o s e s o f o

。
2 ~ o

.

4m g / m l
.

P E G
a s a

s o l v e n t d i d n o t s h o w a n y e f f e e t i n t h e a l l t e s t s .

T l i e s e r e s o l t s i n d i e a t e d t h a t “
S u x i a o

j i u
x i n

P 111
护

h a s a C a 斗 十 a n t a g o n i s t i e o
f f

e e t i n a n o n e e o m P e t i t i v e
m

a n n e r ,

m
a i n l y b y b l o e k i n g C a 于 +
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