
浓 度 进 行线 性 回 归 得 回 归 方 程
:
A 一 34 9 8 0 0 C一

23 27 34
, r = 0

.

9 9 9 3
,

懈皮素在 1 0 拌g /m L ~ 5 0 料g /m L

范围 内具有 良好的线性关系
。

2
.

4 精密 度试验
:

取 同一浓度对照 品溶液
,

在 上述

色 谱 条件 下 测 定
,

求 出 懈 皮 素 峰 面 积
,
R S D ~

1
.

2 2 %
。

2
.

5 样 品测定
:

取 杜仲叶粉约 2 9
,

精密称定
,

按样

品供试液的制备方法 进行提取
,

水解
,

照 上述色谱条

件
,

每次准确吸取供试 品液 20 拌L 注人液相 色谱仪
,

平行测 定 3 次
,

得棚皮素的 峰 面积
,

由回 归方程计

算
,

结果见表 1
。

表 1 样品测定 结果

样品来源

陕西略阳

陕西略阳

陕西略阳

贵州遵义

批 号
杜仲叶粉中栅皮素含量

( “ g / g , n = 3 )

9 6 0 9 1 4

9 6 0 8 0 7

9 6 0 10 9

9 6 0 8 11

1 5 0

1 5 7

1 7 6

2 6 9

加 样 回收实验
:

按样 品测 定方 法进行 测定
,

计

算 加 样 回 收率
,

结果 回 收率 为 9 7
.

4 3 %
,
R S D -

1
.

36% ( n = 6 )
。

3 讨论

3
.

1 懈皮素在杜仲叶中以懈皮素昔 的形式存在
,

所

以样 品须酸水解处理方能测定
,

水解是否 完全可用

薄层色谱鉴别得知
。

3
.

2 从样品测定结果看
,

由于两个 厂家生产 杜仲叶

粉的工艺条件不一 致
,

测 定结果懈皮素含 量相差 较

大
,

但同一厂家陕西生产 的杜仲叶粉
,

榭皮素含量较

均匀
,

且搬皮素在杜仲叶粉中不受存放时间与贮存

条件的影 响
,

比较稳定
。

致谢
:

中国杜仲 综合开发协会对 工作 的支持
。
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薄层扫描法测定化痪降脂茶主要有效成分的含量

天津中医学院 ( 3 0 0 1 9 3) 林翠英 张春喜 吴泽莲

临床实践证 明化癖降脂 茶对 血液有 降脂
、

降粘

作 用
,

可 预防心脑血管疾病
。

郁金
、

丹参是其 中的主

要组分
,

姜黄素
、

原儿茶醛分别是二者的 主要 有效成

分
。

为保证该茶 的有效 性
,

以此二 成分为指标
,

制定

了定性检识郁金
、

丹参 的薄层层 析法
。

在此基础 上
,

又经实验研究建 立了用薄层扫描仪对原儿茶 醛测定

含量的方法
。

1 仪器与试剂

C S
一
9 3 0 薄层 扫 描 仪 ( 日本岛 津 ) ; 定 量 毛细 管

( D r u m m o n
d 美 国 ) ; 硅胶 G F 25 ;

板
;
原 儿茶 醛 (市售 )

试剂 经重结 晶精制 (三种 展开剂 的薄层 色谱均为 一

个斑点 ) ;其它试 剂均为分析纯
。

2 实验条件

2
.

1 薄层 分离条件
:

为适应 定量 分析
,

改善原儿茶

醛与其 它斑点 的分离 度及 简化定 位方法
,

将原定性

分析 的条件 改 为用硅 胶 G F 二 ;

板
,

展开剂 为苯
一

乙 酸

乙 酷
一

甲酸 (4
.

5
:

9
.

5 : 1 )
,

饱和 2 0 m in
,

展开 距离

1 2 。m
,

在紫外分析仪 ( 2 5 4 n m )下定 位
。

2
.

2 薄层扫描条件
:

单波 长荧光锯齿 扫描
,
入一 2 8 0

《中草药》 1 99 8 年第 29 卷第 n 期

n m
,

S
x = 3

,

狭缝 1
.

2 5 m m 只 1
.

2 5m m
,

扫描 速度 2 0

m m / m i n
,

灵敏 度 火 1
。

3 供试液制备

3
.

1 样 品液制备与定性分析 相同
。

3
.

2 对 照 品溶液制备
:

精密称取 原儿茶醛 对 照 品

4
.

8 8 m g
,

置 10 m L 容量瓶中
,

用乙醇 溶解 定容
,

摇

匀备用
。

浓度为 .0 4 8 8 m g / m L
。

4 稳定性考察

取原儿茶醛对照 品液一定 量点样
,

展 开定位后
,

立 即测定并于室温下每隔 20 m in 扫描 一次
,

12 h 内

吸收峰面积积分值基本不变
。

5 实验方法可行性考察

5
.

1 线性关系 考察
:

精密 吸取对 照 品溶液 0
.

5
、

1
、

1
.

5
、
2

、
2

.

5
、
3 拜L 点在同一块硅 胶 G F

25`
板上

,

展开
、

定位
、

扫描
,

将点样量与峰面积值经 线性 回归 处理
,

得 回归方程 Y一 一 1 8 9 4 7+ 1 5 1 1 5X
, r 一 0

.

9 9 8 2 ( n =

6)
。

说明在 0
.

24 拜g ~ 1
.

5 阳 范围内线性关系 良好
。

5
.

2 回收率试验
:

同法 制备 8 份样 品供试液
,

于同

一薄层板上各点 1 拜L
,

其中 4 个斑点分别加点对照

·

7 4 5
-



品溶液 1 拜 L
,

再另点 1 个对照 品液 1 拌L 斑 点
,

依法

展开
,

定位
,

扫描 测定
,

计算 回收率为 98
.

75 %
,

R S D

一 2
.

7 8 %
,

说明本法 准确度较高
。

5
.

3 重现性考察
:

同一批样 品连续 测定 5 次
,

变异

系数 R S D 一 2
.

78 %
,

说明样 品处理及 测定方法 重现

性好
。

6 样品分析结果

对 3 批丹参 原 料药材制备 的化癖降脂茶供试

液
,

以外标两点 法扫描 定量分析各 3 次
,

取平均值
,

结果见表 1
。

7 讨论

7
.

1 定 量分析样品处理与定性 时的差别有 二
,

一是

用水 煮提 3 次
,

二是浓缩液酸化后加人适 量 N
a
CI 再

用 乙 醚萃取 4 次
,

以保证样品中原儿茶醛提取完全
.

裹 1 样品分析结果

批 号 1 2 3

平均含量 (% ) 0
.

4 3 0
.

64 0
.

1 2

7
.

2 从样 品分析结果可见
,

不同批次原料对有效成

分含量影响较大
,

应 首先对原料药材进行含量测定
,

对有效成分含量不 同的原料药材适 当调 配混合后投

料
,

以保产品质量相对稳定
。
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杜仲叶中黄酮类化合物的研究

华 中农业大学食 品科技系 (武汉 4 3。。 7 0) 叶 力 谢笔钧 胡慰望

杜仲是我国特产
。

近年来
,

杜仲树 已广泛栽培
。

为了开发 利用杜 仲叶
,

对其有效成分进行分析是 很

必要的
。

目前各 国科学工 作者的研究着重 于木脂素

类
、

环烯 醚掂类
、

苯丙 素类
、

菇类
、

多糖以及 杜仲胶等

有机 化合物
,

杜仲叶中黄酮 类化合物 的研究尚未见

报道
。

我们 通过 R P
一

H P L C 法对杜 仲叶 中黄酮类 化

合物 的含量 及昔 元的种类进行 了研究
。

1 仪器
、

试剂和材料

杜仲叶采自华中农业大学校 园
,

千燥备 用
,

岛津

SI
J

C
一
6A H P L C 仪

,

X
一

型树脂
,

芦 丁标准 品购 自中国

药品生物制品检定所
;
其它均为 A R 级试剂

。

2 实验方法与结果

2
.

1 杜仲叶中黄酮昔 元的 H P L C 分析法
:

取适量杜

仲叶加适量水浸提数次
,

过滤
,

合并滤液
,

上 X
一

型树

脂柱
,

洗脱
,

浓缩
,

冷冻干燥得杜仲叶提取物
。

取适量

杜仲 叶提取物
,

用 35 m L 甲醇溶解
,

加 5 m L 25 % 盐

酸于 9 0 ℃水浴 水解 8 0 m in
,

冷却
,

然 后用 甲醇定容

至 5 0 m L
,

取 1 0 拌L 进样
。

色 谱 条件
: C L C

一

O D S 色 谱柱 ( 1 5 0 m m 只 6
.

0

m m
,

C
l 。 )

,

流 动相
:

甲醇
一
0

.

4%磷酸水 ~ 58
:

42
,

流

速
: 1

.

0 m L / m i n
,

检测波长
: 3 6 0 n m

,
0

.

0 4 A U F S
。

结果如图 1
。

根据保 留时间定性
,

在杜仲叶提取

物水解液中检 测 出懈皮素 (1 号峰 )和茨菲醇 (2 号

峰 )两种昔元
。

。

7 4 6
。

2
.

2 杜仲 叶中黄酮昔 的 H P L C 分析
:

取适量上述制

备的提取物
,

溶解进样
。

色谱条件
:

Y W G
一

C
, 。
色谱柱 ( 1 0 拌m )

,
2 5 0 m m 又

4
.

6 m m
,

流动相
:

甲醇
一

乙睛
一

水 (3 O :

10
:

6 0)
,

流速
:

1
.

0 m L / m i n
,

检测波长 3 3 0 n m
,

灵敏度 o
·

0 8 拌V
。

2
.

3 总 黄酮 含量 的测 定
:

如图 1
,

根据 峰面积 以芦

丁 标 样 为 基 准 计算 出 杜仲 叶 中 总 黄 酮 含 量 为

0
.

7 %
,

杜仲叶提取物中总黄酮总量为 6
.

64 %
。

2
.

4 杜仲叶黄酮糖昔 的分析
:

如 图 1 中 3 号 峰为

乃

`
(
“ ’

一

土一
A

一

叶提取物水解后 B
一

芦丁 C
一

杜仲提取物

D
一

加芦 丁杜仲提取物

图 1 杜仲样品 H P L C 图

芦 丁标准峰
,

根据 H P L C 内标法确证杜 仲叶提取物

中未知 的懈皮素糖昔不是芦丁
。

3 讨论


