
3  样品测定

3 1  ∂法

精密称取本品内容物适量 相当于布美他尼 置

量瓶中 加磷酸盐缓冲液 溶解并稀释至刻度

摇匀 照分光光度法 ≈ 在 的波长处测定吸收度 按

≤ ≥的吸收系数为 计算 即得 ∀结果见表 ∀

3 2  ° ≤法

精密称取本品内容物适量 加流动相溶解并稀释制成每

中含布美他尼约为 的溶液 精密量取 Λ 注

入液相色谱仪 记录色谱图 另取布美他尼对照品适量 同法

测定 按外标法以峰面积计算 即得 ∀结果见表 ∀

表 1  样品含量测定结果 标示量 ν

Ταβ 1  × ∏ ∏ ν

批  号
∂法

含量 ≥⁄

° ≤法

含量 ≥⁄

4  讨论

4 1  方法的比较

试验结果表明 高效液相色谱法和紫外分光光度法的含

量测定结果相差约为 且 ≥⁄值相差较大 ∀这是由于布

美他尼的吸收系数较小 采用紫外分光光度法灵敏度不高

故应改用灵敏度高的高效液相色谱法测定含量 ∀

4 2  检测波长的选择

精密称取本品适量 加流动相稀释制成每 中约含布

美他尼 Λ 的溶液 另称取相当于处方量的空白辅料 同法

配置空白溶液 照分光光度法测定 ≈ 在 ∗ 波长

范围内扫描 ∀试验结果表明 本品在 波长

处有较大吸收 空白辅料在 ∗ 波长范围内无吸收

而本品在 处的吸收强度远大于 处的吸

收强度 故选择 作为本品含量测定的检测波长 以提

高本品含量测定的检测灵敏度 ∀

4 3  流动相的选择

为了得到良好的色谱图形和适宜的出峰时间 我们比较

了不同组成的流动相 ∀以醋酸钠缓冲液 为 2甲醇

Β 为流动相时 发现此条件下的噪声太大 基线不平

以醋酸钠缓冲液 为 2甲醇 Β 为流动相时 则

主峰保留时间太长 而以甲醇 2水 Β 为流动相时 色谱

图基线平稳 主峰峰形良好且保留时间适宜 故采用此流动

相进行实验 ∀

4 4  流动相 的影响

将流动相甲醇 2水 Β 的 分别用磷酸调至

考察色谱行为 结果在 为 时 拖尾因子最

小 分离度最好 ∀
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∆ετερµ ινατιον οφ τριτερπενε ιν Χψχλοχαρψα παλιυρυσ(Βαταλ. ) Ιλϕινσκαϕα βψ χολοριµ ετρψ

≥ 2 3
≠∏2 ≥ 2 (Τηε Κεψ Λαβορατορψ οφ Μοδερν Πρεπαρατιον οφ ΤΧΜ, Μινιστρψ οφ Εδυχατιον,

ϑιανγξι Υνιϖερσιτψ οφ ΤΧΜ, Νανχηανγ , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ∏ χψχλοχαρψα παλιυρυσ

ΜΕΤΗΟ∆ Σ × ∂ ∏ χψχλοχαρψα παλιυρυσ 2

Ρ ΕΣΥΛΤΣ × χψχλοχαρψα παλιυρυσ

∗ Λ ρ × √ √ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × 2

∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: Χψχλοχαρψα παλιυρυσ

  青钱柳 ≈Χψχλοχαρψα παλιυρυσ 系双子叶植

物纲 ≈⁄ 胡桃科 ≈ ∏ 青钱柳属乔木植

物 是我国特有的速生树种 ∀江西民间以其嫩叶制茶具有清

热解署 消肿止痛 降压 !降糖等功效 ∀其主要化学成分有三

萜 !黄酮 !皂苷 !多糖 !有机酸等 其中黄酮类成分的含量测定

已有多次报道 ≈ 2 然而现代药理实验证明 三萜也是一类富

有生理活性的化学成分 我们已经从青钱柳中分离鉴定了

种三萜类成分 ≈ 2 ∀笔者采用香草醛 2冰醋酸 !高氯酸显色法

对该植物中的三萜成分进行含量测定 为青钱柳的进一步开

发利用打下基础 ∀

1  仪器及试剂

仪器 ∂ 2 紫外分光光度计 日本岛津 ∀

试剂 高氯酸 !冰醋酸 !乙酸乙酯均为分析纯 显色剂为

香草醛 2冰醋酸溶液 齐墩果酸对照品自制 纯度 以

上 药材采自江西修水县 经江西中医学院中药系刘庆华老

师鉴定为青钱柳 ≈Χψχλοχαρψα παλιυρυσ ∀

2  方法与结果

2 1  对照品溶液的配制

精密称取齐墩果酸对照品 加乙酸乙酯溶解 转移

至 量瓶中并定容 作为对照品溶液 ∀

2 2  阴性对照液的配制

量取乙酸乙酯溶剂 至 量瓶中 作为阴性对照溶

液 ∀

2 3  供试品溶液的制备

称取青钱柳干叶 经石油醚 ∗ ε 回流

提取两次 每次 弃提取液 药渣用无水乙醇 回流

提取两次 每次 合并提取液 减压回收溶剂得浸膏 ∀浸膏

用氯仿 2甲醇 Β 混合溶液溶解 上 ≥ ¬ 2 柱 以

氯仿 2甲醇 Β 混合溶液洗脱 合并 2 ∏ 反

应阳性的洗脱液 减压浓缩 低温干燥 得样品粉末 精

密称取样品 用乙酸乙酯溶解 并转移至 量瓶

中定容 过滤 滤液备用 即得 ∀

2 3  测定波长 !显色剂用量的选择

2 3 1  测定波长的选择  取齐墩果酸对照品溶液和供试品

溶液 经显色后 进行光谱扫描 结果表明 对照品溶液与供

试品溶液在 处均有最大吸收峰 多次重复 峰形一致

且阴性对照无干扰 故可选择 作为样品测定的波长 ∀

2 3 2  显色剂用量及条件优选  ≠ 香草醛 2冰醋酸溶液

用量的优选 取齐墩果酸对照品溶液 份 水浴挥干

分别加入 香草醛 2冰醋酸溶液

加入高氯酸 置 ε ≈ 水浴加热 冰浴冷却后

转移至 量瓶中加乙酸乙酯稀释至刻度 ∀摇匀 在

波长处测定吸收值 结果见表 ∀结果表明 香草

醛 2冰醋酸用量为 时最佳 ∀ 高氯酸的用量 取齐墩

果酸对照品溶液 份 水浴挥干 分别加入 香草

醛 2冰醋酸溶液 高氯酸 置

ε 水浴加热 冰浴冷却后 转移至 量瓶中加乙

酸乙酯稀释至刻度 ∀摇匀 在 波长处测定吸收值 结

果见表 ∀结果表明 高氯酸用量为 时最佳 ∀

表 1  不同香草醛 2冰醋酸用量结果

Ταβ 1  ∏ √ ∏ √ 2

香草醛 2冰醋酸用量 吸收值

表 2  不同用量高氯酸测定结果

Ταβ 2  ∏ √ ∏ √ ∏

高氯酸量 吸收值

2 4  标准曲线的制备

精密吸取齐墩果酸对照品溶液

水浴挥干 分别加 香草醛 2冰醋酸 高氯酸

置 ε 水浴加热 冰浴冷却后 转移至 量

瓶中加乙酸乙酯稀释至刻度 ∀摇匀 在 波长处测定吸

收值 以不加对照品溶液而直接加 香草醛 2冰醋酸
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高氯酸 用乙酸乙酯稀释至刻度的混合溶液为空

白对照 并以 Α对浓度 Χ回归得方程 : Α . Χ

. , ρ . ,结果表明测定液浓度在 ∗ Λ 范

围内呈线性关系 ∀

2 5  稳定性试验

取样品溶液按上述方法处理 在 之内隔 测定一

次 共测 次 ∀ ≥⁄为 结果说明显色反应在 基本

稳定 ∀

2 6  回收率试验

精密称取药材 并准确加入 齐墩果酸对

照品各 份 与制备供试品一样操作 得粉末并称量 然后精

密称取粉末 用乙酸乙酯溶解 并转移至 量瓶中

定容 过滤 滤液取 按制备标准曲线项下操作 测得吸

收值并计算含量 经计算回收率为 结果见表 ∀

表 3  回收率测定结果

Ταβ 3  ∏ √

取原药

材量

折合成齐

墩果酸量

加入齐墩

果酸量

测定齐墩

果酸量
回收率

平均

回收率
≥⁄

2 7  精密度试验

精密吸取对照品溶液 份 按制备标准曲线项

下操作 结果 ≥⁄ ∀

2 8  样品的含量测定

精密量取供试品溶液 份 ∀按标准曲线制备相同

操作 水浴挥干 分别加 香草醛 2冰醋酸 高氯酸

置 ε 水浴加热 冰浴冷却后 转移至 量

瓶中加乙酸乙酯稀释至刻度 ∀摇匀 在 波长处测定吸

收值 代入标准曲线方程 计算含量 ∀结果总三萜类成分平

均含量为 ≥⁄ ν ∀

3  讨论

三萜类成分的含量测定多采用香草醛 2冰醋酸 高氯酸

比色法 但受试剂的用量 !反应温度等因素影响较为显著 本

实验结果表明 若反应条件控制得当 其结果较稳定 重现性

好 可用于质量控制 ∀文献多用于乙醇配制标准品溶液和样

品溶液 测定时蒸干溶剂 显色后再加乙酸乙酯或冰乙酸稀

释 ≈ 2 本实验直接用乙酸乙酯配制各溶液 减化了实验步

骤 缩短了实验时间 同样达到很好的测定效果 ∀青钱柳为

叶类药材 色素含量较高 本实验采用石油醚脱脂结合凝胶

过滤法除去色素 效果较好 可以推广应用 ∀
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