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,

3 6 8 (基峰
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其 I R
、 I

H N M R 图 谱与文

献
〔` 。

,

“ 〕
报道的棕桐酸胆 幽烯醋的标准 图谱

一致
,

证明为同一物
。

晶 l
:

具 丝 样 光 泽 的 片 晶 ( M e( ) H )
,

m p 1 3 5
`

C 一 1 3 7 ℃与标准品 卜谷街醇混合熔

点不下降
,

T L C 的 R f 值
、

红外光谱与已知物

各谷街醇一致
,

故化合物 l 为 件谷街醇
。

晶 w
:

无色针晶 (丙酮重结晶 )
,

m 6P 1
·

5

C 一 62
.

S C
,

嗅 甲酚 绿试验 阳性
,

能溶于

0
.

1% N a O H 溶液
,

其 I R
、 `

H
, ` 3

C N M R 与文

8L,
9〕
数据基本一致

,

故化合物 VI 鉴定为棕桐
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天津产茉莉花挥发油成分分析

天津医科大学 ( 3 ( )。。 7 0 ) 侯 卫 韩素 丽 张连云

茉莉花 为木犀科植物苇莉 ,l( 。 树 i ln ` m s。肋、

( L
.

) A it
o n
的花

,

它在茶叶的熏制和 医药应 用 上有

一定的作用
。

有理气开胃
、

健脾止痛
、

开郁
、

辟秽
、

和

中下气
。

治下痢腹痛
、

结膜炎
、

治疮毒
、

消疽瘤等功效

(江苏新医学院编
.

中药大辞典
. _

L海
:

_

L海人民出

版社
,

1 9 9 7
.

1 2 7 9 )
。

鲜花含油率一般为 。
.

2 % 一 0
.

3 %
,

主 要成分为

苯 甲醇及 其 醋类
,

茉 莉 花 素 ( Jas m o n e )
,

芳 樟 醇

( il na lo ol )
,

安息香酸芳樟醇酚等
〔 , 〕 。

但对茉莉花挥发

油成分的研究未见报道
。

我们采用 G C
一

M S 法分析

测定出茉莉花挥发油中 30 余种化合物
,

并鉴定出了

它们的结构
,

有利于其开发应用
。

1 挥发油的提取

采集新鲜刚刚开花的茉莉花 10 0 9
,

加入 200

m l 煮沸过的蒸馏水
,

在 4 C下浸泡 24 h (在保鲜箱

内 )
,

后经水蒸汽蒸馏至 无气味为止
。

蒸馏液大约

7 0 0 m L
,

加入 5 0 9 N a
C I 进行盐析后

,

用 乙醚 1 0 0

m l x s 次反复提取
,

提取液呈浅黄色
。

然后用氮气

在室温 「吹去乙醚
,

至 5 m l
才 ,

大约有 1 m L 水用滴管

吸出
,

用 10 m L \ 3 次乙醚提取
,

合并于上述 s m L

液中
,

再用氮气吹至 1 。 让
,

加入适量 卜燥剂无水 C
a -

:(( ) 。 去水分
,

放置 l d 后去掉干燥剂
,

再用氮气吹至

0
.

5 m L 乙醚溶液 (呈黄色透明液 )作 为 七 G C
一

M S

联用仪样品
。

2 分离与鉴定

2
.

1 G C 条件
:

仪器
:

日本岛津产 G C
一

;71 色谱仪
。

毛

细管柱
:
O V

一
1 7 弹性毛细管柱 25 m m 丫 o

.

2 5 m m ;
进

样量
:
1拌L

。

载气
:
H

。
。

柱前压
:

78
.

45 3 k P a 。

分流 比
:

4 0 : 1
。

进样 「J温度
:
250 〔

,

程序升温条件
:

50 C

( s rT ` in 抢龙把嵘 3 0 丈
`

( 1 6 m in )
。

2
.

2 质谱条件
:

EI
一

M S ;
电离室温度

:
200 C

,

电离

电压
:

70
e
V

;
加速 电压

:
6 k V

,

分辨
:
1 0 00

;
扫描范

围
:
3 0 一 5 0 。 。 m u

2
.

3 G C
一

M S 计算机联用仪
:

美国 V G 公司 Z A B
-

H S
。

3 结果

从茉莉花挥发油中共鉴定出以 下 38 种化合物
:

甲基环己烷
,

甲苯
,

2
一

甲基 丁醛
,

2
,
2
一

二甲基戊醇
,

四

氢
一
2
一

甲基
一

毗喃
,

1
一

丙氧墓
一

丙烯
,

1, 3
一

二甲苯
,
1

,
2
一

二
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液 1 m L,

置 10 m L 容量瓶中
,

加 50 % 甲醇溶

液定容至刻度
,

摇匀
,

作为样品供试液
。

1
.

6 空白样品液的制备
:

按样品的制剂工艺

制备空 白处方溶液
;
再按样品供试液的配制

方法配制空白样品液
。

2 结果与分析

2
.

1 标准曲线
:

精密吸取芍药贰对照液 2
、

4
、

6
、

8
、

1 0
、

1 2
、

1 4
、

1 6 拌L 分别进样
,

按上述色

谱条件测定峰面积
。

以进样量为横坐标
,

以峰

面积为纵坐标作标准曲线
,

得回归方程
:
Y -

5 1
.

3 3 7 2 + 4 6 6 2
.

7 1 7 3X
, r 一 0

.

9 9 4 1
,

表 明芍

药贰的进样量在 0
.

2 拌g一 1
.

6 拜g 时
,

与峰面

积呈 良好的线性关系
。

2
.

2 精密度实验
:

精密吸取芍药贰对照液

10 拌L ,

连续 5 次进样
,

测得峰面积
,

得变异系

数 ( R SD ) 日内为 3
.

4 6%旧 间为 4
.

7 2 %
。

2
.

3 分离可行性能考查
:

分别精密吸取空白

样 品液
、

样 品供试液 (复方制剂 )
、

对照 品各

10 拌L 进样
,

在上述色谱条件下
,

芍药贰的保

留时间约 2
.

97 m in
,

供试品与对照 品均呈单

峰
,

且 空白样 品在 此峰位无显 示
,

证明无干

扰
,

见色谱图 1
。

2 9 7 5 2
.

9 7 2

2
.

4 样品测定
:

分别精密吸取样品供试液及

对照液各 10 拜L ,

进样测定
,

结果见表 1
。

表 1 清肝注射液中芍药试测定结果

批号 含量 ( m g /m L ) 平均

97 0 5 0 3 0
.

0 7 4 7 0
.

0 7 3 2 0
.

7 6 9 0
.

0 7 4 9

9 70 5 0 5 0
.

0 78 4 0
.

0 8 13 0
.

0 8 0 5 0
.

0 8 0 1

9 70 5 0 8 0
.

0 78 4 0
.

0 7 5 6 0
.

0 7 78 0
.

0 7 7 3

2
.

5 回收率测定
:

精密吸取样 品供试液 1

m L
,

置 10 m L 容量瓶中
,

加 50 % 甲醇溶液定

容至刻度
,

摇匀
;
精密吸取 2

.

5 m L
,

再精密吸

取标准液 2
.

5 m L
,

将两种溶液摇匀
,

作为加

样供试液
。

测定时分别吸取对照品溶液
、

样品

供试液及加样供试液各 10 爪
J ,

进样测定
。

测

得回收率为 9 8
.

5%
,

R S D = 1
.

8% ( n = 5 )
。

3 讨论

芍药贰为赤芍的主要活性成分
,

对生药

中芍药贰的含量测定主要有薄层扫描法
〔`

,
3 〕

和 H P L C 法
〔2

,
4 〕 。

但薄层扫描法前处理复杂
,

重复性差
,

而 H P L C 法可不经前处理
,

直接

进行分析
,

且相对操作简便
,

准确
,

相对误差

J/
、 。

我们确 立 了 清肝注 射液 中芍药 贰的

H P L C 测定方法
,

3 批注射液测定结果
,

芍药

贰含量基本稳定
。

该法可作为清肝注射液的

质量控制手段
。
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,
2
一
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,
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1
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乙酸醋
,
6
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酮
,
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,
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一

乙基
一
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,

苯胺
,
2
一

甲醇
一
5
一

乙烯基
一

四氢吠

喃
,

苯乙醛
,

苯 甲酸甲醋
,

苯甲醇
,

苯乙醇
,

苯甲酸乙

醋
,

苯 乙 酸 甲 醋
,

m e t h y lb u t y l
一
1

,

2
一
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d i
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