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比色法测定阿诺宁脂肪乳注射剂中总内酯

潘小平，吴萍，林立东。

(中国科学院华南植物园，广东广州 510650)

阿诺宁是我园从国产番荔枝科植物番荔枝An—

nona squa，，zosa种子中发现的一个具有高抗癌活性

的番荔枝内酯有效部位药物。该药是由质量分数大

于90％的5～6个番荔枝内酯化合物和质量分数小

于IO％的未知成分组成o]。阿诺宁的活性部位为番

荔枝内酯，含有一个不饱和五元内酯环，在碱性溶液

中，双键转位形成活性次甲基，从而能够与Kedde

试剂反应而显色口]，在534 nm波长下有最大吸收

值，可用于总内酯的测定o]。因此本实验建立比色法

测定阿诺宁脂肪乳注射剂中番荔枝总内酯的方法。

1试剂与仪器

Kedde试剂：193，5-二硝基苯甲酸溶于50 mL

无水乙醇中，缓慢加入S0 mL 1 mol／L N日OH，摇匀

待用(新鲜配置)。阿诺宁脂肪乳注射剂由桂林三金

制药有限公司生产，squamocin对照品(华南植物园

植物化学实验室制备)，Lambda 25 Uv／Vis紫外分

光光度计，PerKinElmer公司。

2方法与结果

2。1对照品储备液的制备：精密称取squamocin约

24．5 mg，置于5 mL量瓶中，加甲醇至刻度，制得对

照品储备液(4．9 mg／mL)。

2．2供试品溶液的制备：精密移取阿诺宁脂肪乳注

射剂5 mL，加人少量无水乙醇，用旋转蒸发仪浓缩，

得淡黄色透明油状物。加入约4 mL氯仿溶解，过2

g硅胶柱(内径：8 mm，100～200日柱色谱硅胶，青

岛海洋化工厂)，再用15 mL氯仿洗脱油脂后，用30

mL氯仿一甲醇(95·5)洗脱，收集洗脱液，用旋转蒸

发仪浓缩蒸去溶剂后，加入1 mL乙醇溶解，即得。
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2．3测定波长的选择：精密移取对照品储备液1

mL置于5 mL量瓶中。加甲醇稀释，得对照品溶液

(0．98 mg／mL)。在3 mL比色皿中加人新鲜配制的

Kedde试剂2 mL，再加入1 mL甲醇摇匀后作为空

白，在另一3 mL比色皿中加入2 mL Kedde试剂，

再加入1 mL对照品溶液或供试品溶液，摇匀，于紫

外分光光度计上在400～700 Dm波长进行扫描。结

果供试品溶液与对照品溶液均在534 nm波长处有

最大吸收，故确定测定波长为534 nm。

2．4线性关系考察：精密移取对照品储备液100、

200、400、600、800、i000 pL置于5 mL量瓶中，加甲

醇稀释成5mL的对照品系列溶液。在3mL比色皿

中加入新鲜配制的Kedde试剂z mL，再加人1 mL

甲醇摇匀后为空白，在另一3 mL比色皿中加入2

mLKedde试剂，再加入1 mL对照品溶液，摇匀后

立即在534 nm渡长处测定，并记录3 rain内吸光度

随时问的变化值，记录最大吸光度值，以最大吸光值

为纵坐标，质量浓度为横坐标，绘制标准曲线，得线

性回归方程为y=0．3354 X，r=0．999 8，结果表明

squamocin在0．1～1．0 mg／mL与吸光度呈良好的

线性关系。

2．5精密度试验：精密移取对照品储备液l mL 5

份分别置于5 mL量瓶中，加甲醇稀释成5 mL溶

液。依法显色后测定吸光度，结果RSD为0．5％。

2．6重现性试验：精密移取阿诺宁脂肪乳注射剂5

mL，制备供试品溶液。共制备样品5份，依法分别测

定吸光度，计算，结果RSD为2．3％。

2．7稳定性试验：移取对照品储备液，配置成质量

浓度约为0．6 mL／mg的溶液，分别在4、24、34℃下

依法显色后测定，并记录3 min内吸光度随时间的

变化值。结果表明，反应随温度的升高而加快，在4～

34℃，温度越高，最大吸光度值出现的越快。记录不

同温度下最大吸光度，结果RSD为z．9％，说明温

度在3 rain对测定结果影响不大。

2．8加样回收率试验：精密吸取含番荔枝内酯

0．09Z mg／mL阿诺宁脂肪乳注射剂5 mL(编号

040905)5份，加人aquamocin对照品适量，制备供

试品溶液，依法显色后测定吸光度，计算得平均回收

率为101．6％，RSD％为3．o(n=5)。

2．9样品测定：取阿诺宁脂肪乳注射剂5 mL，制备

供试品溶液，测定吸光度，代入线性回归方程，计算

质量浓度，结果见表1。
寰1阿诺宁脂肪乳注射剂中总内酯的测定结果。一3)

Table 1 Determination of acetogenin

In Annonin Injection抽一3)

3讨论

由于番荔枝内酯与Kedde试剂反应显色后只

能维持一定的时间，温度对其反应速度有很大影响，

通常在24℃时，大约在1 min左右可达到最大吸

收，2 rain后颜色开始渐渐退去，所以采用测试吸光

值随时间的变化，记录最大吸光值，可以减少误差。

在不同温度下，显色后到达最大吸收的时间不同，但

最大吸光值变化不大。

采用硅胶柱色谱分离纯化阿诺宁内酯，然后采

用比色法测定内酯的总量，可以消除杂质干扰。
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木香炮制品中木香烃内酯和去氢木香内酯的HPLC测定
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木香系菊科植物木香Aucklandia lappa Dec—

ile．的干燥根，味苦，性辛温，归脾、胃、大肠、胆、三

焦经，具有行气止痛、消食健脾之功效。木香烃内酯

和去氢术香内酯是木香的主要活性成分之一。木香

烃内酯具有利胆和抑制溃疡，抑制由KCI诱导的主

动脉收缩‘“，诱导癌细胞凋亡的作用叫。木香的炮制

器薯品羿：琴06嚣-139182一)，童，山东省淄博市^。在读硬士．1kl：(020)62841816 E-，蛆mlih。珀6@矗mm。．。。m
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