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摘　要　应用一阶导数光谱法测定大青叶 I satidis indigotica For t. 药材中邻氨基苯甲酸含量,平均加样回收率为

96. 66% , RSD 为 1. 09%。测定结果与高效毛细管电泳法比较,无显著性差异。方法简便、快速、准确。
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Abstract　　Anthr anilic acid in the leaves of I satidis indigotica Fo rt . w as determined by f irst o rder

derivat ive U V spect rophotometry . T he aver age recovery w as 96. 66% and the coef f icient o f deviat ion w as

1. 09% . The method show ed no signif icant difference as compar ed w ith high perform ance capil lar y

elect rophor esis at 95% conf idence level. The method is simple, rapid and accur ate.
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　　大青叶是常用中药材, 我国药典 1995年版(一

部 ) 规定其植物来 源为十字花 科菘蓝 Isat is

indigotica Fo rt . 的干燥叶,但仅收载了性状、鉴别

等定性项目, 没有定量评价指标
[ 1]
。文献报道从菘蓝

中分离得到的有机酸类成分具有体外抗内毒素作

用,能较好地反映大青叶药材清热解毒功效 [ 2] , 我们

采用高效毛细管电泳法对大青叶药材中几种有机酸

成分进行测定,结果表明邻氨基苯甲酸含量最高,占

总酸量的 70%以上,可以用单一指标对药材进行评

价[ 3]。

考虑到实际应用, 本文建立了一阶导数光谱法

测定大青叶药材中邻氨基苯甲酸含量的方法,取得

满意结果。

1　仪器和药品

UV -265FW 型分光光度计(日本岛津制作所) ,

邻氨基苯甲酸(东京化成工业株氏会社) , 大青叶药

材采自安徽亳州, 经作者鉴定为 I satis indigotica

Fo rt . ,所用试剂均为分析纯。

2　方法和结果

2. 1　样品液制备:取大青叶粉碎成粗粉, 于60 ℃烘

干,取约 5 g , 精密称定, 加 10%NaOH-乙醇液 100

mL,浸润过夜。回流 2 h,过滤, 残渣用 NaOH -乙醇

液洗涤 2～3次,过滤, 合并滤液,加少许蒸馏水。水

浴挥散溶剂至无醇味, 以石油醚萃取色素多次, 弃去

石油醚; 在水液中加 0. 1 mol/ L HC1, 调 pH 值为 1

～2, 以乙醚萃取多次,合并乙醚液,置水浴上挥干溶

剂, 残留物以乙醇溶解, 定容至 100 mL, 置于避光

处,作为样品液。

2. 2　阴性液制备:取样品液少许, 水浴挥干溶剂, 残

渣用过量 0. 1 m ol/ L NaOH液溶解,过滤,不溶物用

蒸馏水洗涤多次后, 以乙醇溶解,作为阴性液。

2. 3　对照品液制备: 精密称取邻氨基苯甲酸 100. 1

m g, 以乙醇溶解, 配成 1 mg / mL 的对照品溶液, 置

于避光处。

2. 4　紫外光谱图考察: 取样品液、阴性液、对照品

液,以乙醇为空白,考察零阶紫外吸收光谱(K: 200～

400 nm, ABS: 0～4)和一阶导数光谱( $K= 2 nm , K:
200～400 nm , $A/ $K: - 0. 5～0. 5) ,见图 1、图 2。

从零阶紫外吸收光谱图中可以看出,阴性液在

紫外光谱中有背景吸收, 不能直接用分光光度法测

定; 在一阶导数光谱图中, 对照品溶液在( 353. 2±

0. 2) nm 波长处有一振幅值,供试品液在 352 nm 处

附近有振幅,而此处阴性液的振幅值基本为零,因此

在( 353. 2±0. 2) nm 处的振幅值可作为定量依据。

2. 5　标准曲线绘制: 精密吸取对照品液 1, 2, 3, 4, 5

m L,分别置于 100 m L 容量瓶中, 用乙醇稀释至刻

度, 摇匀, 测定一阶导数光谱值。以( 353. 2±0. 2)

nm 处测得振幅值 Y ( $A/ $K)为纵坐标, 浓度 C 为
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1-阴性液　2-样品液　3-对照品液

图 1　零阶紫外吸收光谱

1-阴性液　2-样品液　3-对照品液

图 2　一阶导数光谱

横坐标, 回归方程为 Y = 6. 74C - 0. 004 8, ( r =

0. 999 9) , 表明在 10～50 Lg/ m L 范围内, 一阶导数

光谱振幅值和邻氨基苯甲酸浓度有良好的线性关

系。

2. 6　加样回收率和稳定性考察:精密量取对照品溶

液, 加入已知含量的样品液中,依上法测定,平均加

样回收率为 96. 66% , RSD= 1. 09%。将样品液避光

冷藏,分别在不同时间进样, 3 d 内测定结果无明显

变化, RSD = 2. 31%。

2. 7　样品测定:取样品液 1 mL 置于 10 mL 容量瓶

中, 以乙醇定容, 依上法测定 351～354 nm 振幅谷

处的( $A/ $K)值, 用标准曲线法计算大青叶样品中

邻氨基苯甲酸含量, 为( 375. 88±0. 89) Lg/ mL。

2. 8　方法比较:采用高效毛细管电泳法对大青叶中

邻氨基苯甲酸含量进行测定, 结果为 ( 382. 62±

1. 15) Lg / mL。将两种方法测定结果进行统计学处

理,表明两者没有显著性差别( P> 0. 05, n= 5)。

3　讨论

导数光谱法具有简便、快速的优点,在中药材及

其制剂化学成分的含量测定方面的应用已有报

道[ 4～6]。本文以一阶导数光谱法对大青叶中邻氨基

苯甲酸的含量进行了测定,通过线性关系、加样回收

率和稳定性考察,以及与高效毛细管电泳法比较, 表

明该法能简便准确地测定大青叶药材中的邻氨基苯

甲酸含量,为该类药材的质量控制提供了简便、准确

的方法。
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正交法优选醋炙三棱最佳炮制工艺

南京中医药大学( 210029)　　陆兔林
X
　毛春芹　叶定江

摘　要　以三棱总黄酮、扭体镇痛法及抗凝血作用为指标, 选择炒制温度、炒制时间、醋用量 3 个因素, 用 L9 ( 3) 4正

交设计表, 采用综合评分和方差分析的数学分析方法, 对三棱进行醋制工艺优选。结果表明, 每100 kg 三棱用醋 25

kg, 温度 130 ℃,炒 10 min 为最佳工艺。

关键词　三棱　正交设计　总黄酮　镇痛　抗凝血
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