
五种不同产地天仙子总生物碱的含且分析
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摘 要 应用紫外分光光度法
,

分别测定 了 5 种不 同产地 (山西
、

宁波
、

辽 宁
、

内蒙古
、

河北 )天仙子

中总 生物 碱的含量
,

其强吸收处在 21 0 n m 左 右
,

被溶剂吸收覆 盖
,

无法测量
,

加人澳 甲酚绿使波长

长 移
,

可 有效地排除试 剂 干扰
,

直接 测定 总 生物碱含 量
。

方 法 可靠
、

准 确
。

平均 回收率分别为

9 9
.

6 7 %
,
R S D ~ 0

.

7 0 % ; 9 7
.

6 9%
,

R S D 一 2
.

4% ; 9 9
.

5 5%
,
R S D = 0

.

5 0 % ; 1 0 0
,

9%
,
R S D = 3

.

3% ,

9 8
.

7 7%
,
R S D = 1

.

4少石
。
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天仙 子 为茄 科 植 物 食 管 于勿os cy
a m us

in ge
r L

.

的干燥成熟种子
,

具有解痉止痛
、

安

神定 喘等作用川 ; 近来被发现还具有抗癌活

性阁
,

但有大毒
。

其种子中所含生物碱 主要为

蓑若碱
、

阿托品及东夏若碱川
,

曾用薄层扫描

法对其作 了测定闭
,

为系统地进行方法 学 比

较
,

又做 了紫外光谱分析
。

通过显色反应
,

排

除 了试剂干扰
,

达到 了直接测定总生物碱的

目的
。

1 仪器与试剂

1
.

1 日本岛津 U V
一

24 0 分 光光度计
,

P H S
-

ZC 酸度计 ; 硫 酸阿托 品
、

氢澳酸东蓑若碱标

准 品 ( 中国药 品生物制 品检定所 ) ; 所用试剂

均为分析纯
。

1
.

2 硫酸阿托 品标准溶液的配制
:

精密称取

25 m g 硫酸阿托品标准 品
,

置 25 m L 容量瓶

中
,

加水溶解
,

稀释至该 度
,

摇匀
。

精 密量取

5
.

0 m L
,

置 10 0 m L 量瓶 中加水稀释至刻度
,

摇匀
,

为硫 酸 阿托 品 50
·

00 产g /m L 的工 作

液
。

1
.

3 标准 溶液 的配制
:

精称 30 m g 氢澳 酸

东食若碱标 准品
,

置 25 m l
矽

容量瓶 中
,

加水

溶解
,

稀至刻度
,

摇匀
。

精密量取 5
.

0 m L
,

置

于 1 0 0 m L 容量瓶 中
,

用 水稀至刻度
,

摇匀
,

为氢澳酸东蓑若碱 60
.

00 拜g /m L 的工作液
。

1
.

4 7
.

2 X 1 0 一 4

m
o l / L 澳甲酚绿 p H ~ 4

.

4 2

缓 冲溶液配制
:

精密称取澳 甲酚绿 12 5 m g ,

用 0
.

2 m o l / L N a O H 1 2
.

5 0 m L 溶解后
,

加人

邻苯二 甲酸氢钾 2
.

55 9
,

加少量蒸馏水溶解

后
,

转移至 25 0 m L 容量瓶中
,

用蒸馏水稀释

至该度
,

摇匀
,

用 p H 计校正 p H 一 4
.

42
。

2 试验方法

精密量取硫酸阿托品标准液置于精密加

人 10 m L 抓 仿 的分液 漏 斗 中
,

加入 7
.

2 X

1 0“ m ol / L 澳 甲酚绿 p H ~ 4
.

4 2 缓 冲溶液

3
·

0 0 m L
,

振摇 1 m i n
,

静置 l h
,

取澄清的氛

仿液
,

用 I Cm 比色池以试剂空白参比于 4 17

n m 处测定吸收度
。

3 结果与讨论

3
.

1 吸收光谱
:

硫酸阿托品
、

氢澳酸东蓑若

碱及它们的混合物与澳甲酚绿形成离子对
,

用 氯仿 萃取后 测定 吸收光谱
,

在 3 50 一 6 0 0

n m 范围内均有一个吸收峰
,

峰形完全相同
,

最大吸收波长均为 4 17 n m
。

.3 2 p H 值对显 色的影响
:

实验表 明
,

硫酸

阿托品
、

氢澳酸酸东蓑若碱及它们的混合物

与澳 甲酚绿形 成 的离子对 在 p H 二 3
.

70 ~

4
.

52 邻苯二 甲酸氢钾缓冲溶液 中吸收度值

稳定
,

当 p H > 4
.

80 时吸收度值均明显下降
,

故选用 p H ~ 4
.

4 2 缓冲溶液
。

3
.

3 试剂用量
: 7

.

2 X 1 0一 m ol / L 澳 甲酚绿

p H 一 4
.

42 缓 冲溶 液加 人量
,

经试验硫酸 阿
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.



托 品 10 0 拌 g / 10 mL
,

加人 7
·

2 X 1 0 一几 m
o l / L

澳 甲酚绿 p H ~ 4
.

42 缓冲溶液 2 ~ 5 m L 时
,

吸收度值稳定
。

氢澳酸东蓖若碱 1 2 0 拜g 1/ o

m L
,

加入 7
.

2 x 10
一 7

m ol / L 澳 甲酚绿 p H 一

.4 4 2 缓冲 2一 s m L 时
,

吸收度值稳定
。

故选

用澳甲酚绿缓 冲溶液加人量 3
.

00 m L 为宜
。

3
.

4 振摇时间
:

硫酸阿托 品
一

澳 甲酚绿离 子

对用抓仿萃取时
,

振摇 时间从 1一 4 m in
,

吸

收度值无变化
,

故振摇 1 m in
。

氢澳酸东蓑若

碱
一

澳甲酚绿离子对用氛仿萃取时
,

振摇时间

从 1 ~ 4 m in
,

吸收 度 稳 定
,

故 振 摇 时 间 1

n l l ll 。

3
.

5 萃取放置时 间
:

硫 酸阿托品
一

澳 甲酚绿

离子对用氯仿萃取后
,

放置 3 0一 1 0 0 m in
,

吸

收度值稳定
。

氢澳酸东蓑若碱
一

澳甲酚绿离子

对用氯仿萃取后
,

放置 3 0一 1 0 0 m in
,

吸收度

值稳定
。

故放置时间选用 60 m in 为宜
。

.3 6 线性范围
:

硫酸阿托品
:

移
·

5一 17 5 拜g /

1 0 m L
, r 一 0

.

9 9 9 1 ( n 一 7 ) ; 氢澳酸东食若碱
:

1 5 ~ 1 8 0 拜g / 1 0 m L
, r = 0

.

9 9 6 1 ( n = 5 )
。

3
.

7 稳定性
:

三种不同浓度标准品做稳定性

实验
,

每隔 2
.

s h 测定吸收度
,

可见硫酸阿托

品 和氢 澳酸东 夏若 碱 及其 混合 物 在 p H -

4
.

42 缓 冲溶 液 中形成离子对 s h 之 内吸收

度是稳定的
。

3
.

8 加合性实验
:

分别测定硫酸阿托品和氢

嗅酸东蓖若碱标准品
,

再测定与其量相同的

阿
、

东的混合物标准品
,

其吸收度值相同
。

3
.

9 方法 回收率
:

在试样 中精 密加人 标准

阿
、

东混合液
,

按上述方法显色测定 吸收度
,

计算 回收率为 99
.

75 %
。

3
.

10 精密度试验
:

用同一份样品按上述方

法分别测定 5 次
,

结果 R S D 为 0
.

86 % (辽宁

产 )
,

R S D 为 0
.

9 8% ( 内 蒙 产 )
,

R S D 为

1
.

2% (河北产 )
。

3
.

n 天仙子样品中总生物碱的含量测定
:

吸取提取 液 0
.

2 m L
,

置于精 密加人 10 m L

氯仿 的分液漏斗中
,

按试验方法显 色
,

测定
,

由标准曲线计算含量
,

见表 1
。

表 1 样品测定结果 伽 ~ 6)

地区 含量 (% ) R S D (肠 )

山西 0
.

1 8 4 7 1
.

7

宁波 0
.

1 3 6 9 5
.

2

辽宁 0
.

1 5 7 8 0
.

3 2

内蒙 0
.

1 4 1 7 2
.

1

河北 0
.

15 2 1 1
.

1

3
.

1 2 样 品回收率测定
:

测定得山西
、

宁波
、

辽宁
、

内蒙古
、

河北产地的平均回收率分别为

9 9
.

6 7%
,

R S D ~ 0
.

7 0% ; 9 7
.

6 9%
,

R S D -

2
.

4 % ; 9 9
.

5 5%
,

R S D 一 0
.

5 0% ; 1 0 0
.

9 0%
,

R S D ~ 3
.

3% ; 9 8
.

7 7%
,

R S D 一 1
.

4%
。
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鉴定姐为莽草酸
。

化合物 仄 :

黄色粉末 (甲醉 )
,

m p 2 2 7 ℃ ~ 2 3 0 ℃

(分解 )
。

该化合物 酸水解后做搪的 T L C (0
.

3 m ol / L

N
a
H

ZP O ;

浸 过 的 硅胶 G 板
, n 一B u O H

一 a e e t o n e 一H ZO

4 : 5 , 1展开
,
5% H Z

S O ;

显 色 )及 P C ( E t O A C
一

毗 陡
-

水 2 , l ,
2 上层展开

,

苯胺
一

邻苯二 甲酸显 色 )检识
,

结果水解液中糖的斑点 的 R f 值与 各D
一

半乳糖一致
,

其昔元与懈皮 素对照品共聚酞胺薄层 R f 值一致
。

该

化合物 的 U V
、

IR
、

M S 数据 与文献川中的金 丝 桃昔

一致
,

故鉴定 仪为金丝桃昔
,

其 C 谱与文献阁一致
。
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