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检测器上检测发现，蒜氨酸一OPA衍生物峰的最大

吸收波长依次为205、254、337 nm，但峰型和分离度

最好的为337 am，故选择337 rim为检测波长。
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山茱萸不同生长期鞣质的动态积累研究
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摘 要：目的研究山茱萸不同生长期鞣质的积累动态。方法采用干酪素法测定不同生长期山茱萸中鞣质的量。

结果 山茱萸中鞣质的量呈规律性变化，以青果时量较高。结论为山茱萸规范化种植及药材的质量评价提供了

一定的科学依据。
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山茱萸为山茱萸科植物山茱萸Comus

彬；cinalis Sieb．et Zucc．的干燥果肉。该药始见于

《神农本草经》，《中国药典》2005年版一部有收载，

味酸、涩，微温，归肝肾经，有补益肝肾，涩精固脱的

功效，主治眩晕耳鸣、腰膝酸痛、阳痿遗精、遗尿尿

频、崩漏带下、大汗虚脱、内热消渴，是中医临床常用

的抗衰老药物之一[1]。山茱萸中含有多种成分，如有

机酸类、环烯醚萜苷类、鞣质类、多糖类、氨基酸、维

生素及矿质元素等，鞣质类成分为其有效成分之

一[2]。本实验采用紫外一可见分光光度法结合于酪素

法测定了不同产区、不同生长期山茱萸中鞣质的量。

I仪器与试药

Aglient 8455型紫外一可见分光光度计，

HS6150D超声提取仪(昆山市超声仪器有限公司)，

BS224S电子天平(北京赛多利斯仪器系统有限公

司)。山茱萸样品由河南西峡山茱萸GAP基地(河南

宛西制药股份有限公司)、浙江临安山茱萸GAP基

地(北京同仁堂浙江中药材有限公司)、陕西佛坪山

茱萸GAP基地(汉中汉江山茱萸科技开发有限责任

公司)提供，经河南中医学院生药教研室陈随清教授

鉴定为山茱萸科植物山茱萸C．officinalis Sieb．et

Zuee．的果实。没食子酸对照品(中国药品生物制品

检定所)，干酪素(北京双旋微生物培养基制品厂)，

无水碳酸钠(天津市化学试剂三厂)。

2方法与结果

2．1对照品溶液的制备：精密称取没食子酸对照品

50 mg，置100 mL棕色量瓶中，加水稀释至刻度，精

密量取5 mL，置50 mL棕色量瓶中，用水稀释至刻

度，摇匀，即得(没食子酸0．05 mg／mL)。

2．2供试品溶液的制备：取山茱萸粉末约2 g，精密

称定，置250 mL棕色量瓶中，加水150 mL，放置过

夜，超声处理10 min，放冷，用水稀释至刻度，摇匀，

静置(使固体物沉淀)，滤过，弃去初滤液50 mL，精

密量取续滤液20 mL，置100 mL棕色量瓶中，用水

稀释至刻度，摇匀，即得。

2．3 标准曲线的制备：精密量取对照品溶液0．5、

1．0、2·0、3·0、4·0、5．0 mL，分别置25 mL棕色瓶

中，各加入磷钼钨酸试液1 mL，再分别加入11．5、
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11、10、9、8、7 mL，用29％碳酸钠溶液稀释至刻度，

摇匀，放置30 min，以相应的试剂为空白，照紫外一可

见分光光度法在760 nm的波长处测定吸光度，以吸

光度为纵坐标，质量浓度为横坐标，绘制标准曲线，

得回归方程Y=69．904 1 X一0．005 7，r=0．999 4，

表明没食子酸在0．025～0．25 mg线性关系良好。

2．4精密度试验：精密量取没食子酸对照品溶液

2．0 mL，置25 mL棕色量瓶中，加入磷钼钨酸试液1

mL。加水10 mL，用29％碳酸钠溶液稀释至刻度。摇

匀，放置30 min，以相应的试剂为空白，照紫外一可分

光光度法在760 nm的波长处测定吸光度，连续测定

5次，结果吸光度RSD为0．29％。

2．5稳定性试验：精密量取没食子酸对照品溶液2．0

mL，置25 mL棕色量瓶中，加入磷钼钨酸试液1 mL，

加水10 mL，用29％碳酸钠溶液稀释至刻度，摇匀，分

别在5、10、15、30、45、60 min测定其吸光度，结果

RSD为1．28％。表明溶液在60 min内基本稳定。

2．6重现性试验：取山茱萸粉末5份，每份约2 g，精

密称定，制备供试品溶液，进行分析，测定样品中鞣

质的质量分数，RSD为0．64％。

2．7加样回收率试验：取山茱萸粉末约1 g。精密称

定，分别加入5 mg的没食子酸对照品，制备供试品溶

液，进行分光光度分析，依回归方程计算质量分数，结

果平均回收率为97．56％，RSD为1．36％，行=5。

2．8样品测定：分别称取产于河南西峡、浙江临安、

陕西佛坪的不同生长期山茱萸样品各2 g，精密称

定，按下列方法制备供试品溶液，按2．4项下方法进

行分析，测定样品中鞣质的量。结果见表1。

总酚：精密量取供试品溶液2 mL，置25 mL棕

色量瓶中，按标准曲线的制备项下的方法，自“加入

磷钼钨酸试液1 mL”起，加水10 mL，依次测定吸光

度，从回归方程中读出没食子酸的量，计算，即得。

不被吸附的多酚：精密量取供试品溶液25 mL，

加至已盛有干酪素0．6 g的100 mL具塞锥形瓶中，·

密塞，置30℃水浴中保温1 h，时时振摇，取出，放

冷，摇匀，滤过，弃去初滤液，精密量取续滤液2 mL，

置25 mL棕色量瓶中，按标准曲线的制备项下的方

法，自“加入磷钼钨酸试液1 mL”起，加水10 mL，依

次测定吸光度，从标准曲线中读出供试品溶液中没

食子酸的量(mg)，计算，即得。按下式计算鞣质

的量。

鞣质=总酚量一不被吸附的多酚量

衰I不同产地山茱萸不同生长期鞣质的测定结果

Table l Content of tannin In different growth phases of C．officinalis from various habitats

产地 采收时间 鞣质／％ 产地 采收时同 鞣质／％ 产地 采收时间 鞣质／％

河南西峡 08一15 9．45 浙江临安 08一15 9．64 陕西佛坪 08—30 8．45

08·30 7．41 08—30 8．29 09—15 4．01

09—15 4．22 09—15 4．51 09—25 2．88

09—25 3．10 09—25 3．70 10-05 1．56

10-05 2．38 10—05 1．54 10．15 0．92

10—15 1．07 10—15 0．77 10-25 0．53

10—25 0．65 10—25 0．46

3讨论

3．1 以紫外一可见分光光度法结合干酪素法测定的

结果表明，不同生长期、不同产地山茱萸鞣质的变化

趋势是相同的，在青果时鞣质的量最高，随着山茱萸

果实的成熟，鞣质量逐渐降低。不同产区的山茱萸在

同一生长期鞣质的量存在差异，可能是因为山茱萸

生长环境、温度、阳光等条件均不同所致。

3．2紫外一可见分光光度法结合干酪素法测定山茱

萸中鞣质的量与《中国药典》2000年版中皮粉法相

比，具有样品取样量少，快速，灵敏等特点。但干酪素

中微量杂质的量常影响其准确性，故有学者建议在

样品测定前应对相同生产厂家及相同批号的干酪素

做空白试验以及干酪素对没食子酸的吸附试验‘3。。

笔者为了实验结果的准确性，对试验用于酪素做了

空白干扰试验和对没食子酸的吸附试验。
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