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� �� 一 双波长分光光度法测定积壳中的橙皮昔和袖普

丁 望
,

王道福�解放军第 �� 医院
,

潍坊 �� �� � ��

摘要 � 目的
� 测定积 壳中的橙皮普和抽普

。

方法
�
根据二氢黄酮在碱性溶液 中的显色反应

,

利用 �� �
一 双波长

分光光度联立方程法
,

在波长 �� �� � 和 � � �
� � 测定样品吸收度

,

然后计算积 壳中的橙皮普和抽普含量
。

结

果 �
橙皮普的含量为 �

�

�� �
,

抽普的含量为 �
�

�� �
。

结论
�
此法准确

,

重现性好
。

关键词
� 积壳 �橙皮普 �抽普 � � �� 一

双波长分光光度法
。
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� 文献标识码
� � 文章编号

� ��� � 一 � � � � ���� � �� �
一 � �� � 一 � �

积壳为常用中药
,

具有破气消积
,

行气除痞的作

用
,

二氢黄酮昔是其主要活性成分
,

其中主要包括橙

皮昔 ��
� � � �币� �� �和袖昔 �

� � � � � �� � �
’�

,

两者分别具

有降低 血管脆 性及异 常通透性 和抗 炎解痉作

用
。
�’

一 � 〕植物中的橙皮昔和袖昔含量测定方法多有

报道
。

诸如液相色谱法〔’〕薄层层析
一 比色法〔“〕等

。

由于积壳中的橙皮昔和抽昔 � �� 上 �� 值十分接

近
,

很难将其分开
,

因次我们选用 ���
一
双波长分光

度法同时测定积壳中的橙皮昔和袖昔
,

此法测定结

果准确
,

重现性好
。

� 仪器与试剂

岛津 � � 一
�� � �� 紫外分析仪 �日本 岛津 �

,

�� � � 半微量电子天平 �德国 �
。

积壳饮片 �湖南长

沙药材站提供 �粉碎过 ��� 目筛
。

甲醇
、

毗陡
、

乙酸乙

酷
、

甲酸和氢氧化钠均为分析纯
。

硅胶 � 一 ��� 薄

层的制备
�
取硅胶 � �青岛海洋化工厂 ��

�

� �
,

加�
�

�

倍�
�

�� 的 ��� 溶液
,

研磨调成糊状
,

用倾注法铺于

�� � � � � � � � 的玻璃板上
,

晾干
,

�� � 一 � ��℃ 活化

� � � ��
。

橙皮普对 照品溶液
�
取橙皮昔对照品溶液

�中国药 品 生 物制 品 检验 所 提供 �
,

精 密称 定

�
,

�� � � � 置于 �� �� 量瓶中
,

先用少量毗陡
一
甲醇 ��

� � �温热溶解
,

然后再用此溶液稀释至刻度
,

摇匀
。

用 �耐 移液管移取该液 ��� 于 �� �� 量瓶中
,

再用毗

吮一甲醇 �� � � �稀释至刻度
,

摇匀
,

备用
。

袖昔对

照品溶液
�
取袖昔对照品 �中国药品生物制品检验

所提供�
,

精密称定 �
�

加� �� � 于 �� 祖 量瓶中
,

用少

量毗咤
一
甲醇 �� � �� 溶解

,

然后稀释至刻度
,

摇匀
。

用 �� � �移液管移取该液 �� �� 置于 �� �� 容量瓶中
,

同样用毗陡
一
甲醇�� � �� 稀释至刻度

,

摇匀备用
。

� 实验方法与结果

�
�

� 紫外吸收光谱的绘制

取橙皮昔对照品溶液 � �� 抽昔对照品 ���
,

各 �

份
,

分 � 组
,

一组加 � � 的 � � � � �
�

� � �
,

另一组不加
,

以下 同橙皮昔和袖昔标准 曲线操作
。

在 ���
�

���
� � 波长范围作吸收曲线�见图 �� 由图可见未加

碱的橙皮昔和抽昔均在 � � � � � 下有最大吸收
,

其吸

收曲线基本相 同
。

加碱后橙皮昔的 最大吸收在

� � � � � 和 � � � � �
。

袖昔的最 大吸 收在 � � � � � 和

� � � � �
,

因此我们选用 � � �
� � 和 � ��

� � 为测定波长
。
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图 � 橙皮普抽替紫外吸收 变化

�
�

橙皮昔 �
�

加碱橙皮昔 �
�

袖昔 �
�

加碱抽昔

�
�

� 标准曲线的绘制

�
�

�
�

� 橙皮昔标准曲线的绘制 量取橙皮昔对照

品溶液 �
�

�
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
,

� �
,

分别置于 �� � �量瓶中
,

各加 �� 的氢氧化钠溶液 �
�

�耐
,

用毗陡
一
甲醇 � � �

�� 稀释至刻度
,

摇匀
,

放置 �
�

� �
,

用同法处理的溶媒

作空 白
,

置 � � � 石英 比色池中
,

分别于 � �� � � 和

� � � � � 处测吸收度
,

绘制标准曲线
,

用最小二乘法处

理得回归方程为
� � 橙 二 �� 巧� ��枷

� � � �� � � � �
, � �

�
·

� � �� � �橙 � �
·

��� �知� � � �
·

�《刃�
, � � �

�

� � � �
。

�
�

�
�

� 袖昔标准曲线的绘制 取抽昔对照品溶液
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�
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�� �
,

用相同的方法绘制标准曲

线
,

用 最小 二 乘 法处 理 得 回 归 方 程 为
� �袖 二

�
�

� �  !� 袖引 � � �
�

�� 洲〕�
, � � �

�

� � � � � �袖 � �
�
�  ! ∀抽35。

+ 0
.

仪刃6
,

; =
0

.

99 83

。

实验结果表明
,

橙皮昔和袖

昔在实验浓度范围内符合 Bee
r一

La
m be

rt 定律
。

2

.

3 橙皮普和抽普与氢氧化钠作用 时间及其稳定

性

取橙皮昔对照品溶液 sml
,

置 10 ml 量瓶中
,

加

ZN 的氢氧化钠 0
.
lml

,

用毗睫
一
甲醇(1 :9) 稀释至

刻度
,

摇匀
,

放置 1
.
0

、

2

.

0

、

2

.

5

、

2

.

7 5

、

3

.

0

、

3

.

5

、

1 2 h

,

在 358
nm 下测定吸收度

。

袖昔重复上述操作
,

取量

为4ml
,

在 418
nm 测吸收度

。

结果见图 2
·

~ 一 一 一 - 一
2 一

图 3 帜壳样品废液薄层析图

1
.
样品溶液 2

.
橙皮昔对照品溶液

3
.
抽昔对照品溶液

417石n m 0 3 15 4

2 4 6 8 1(〕 12 一
(h )

图 2 橙皮普抽普稳定性考查

1
.
橙皮昔 2

.
袖昔

结果表明
,

橙皮昔和抽昔在 ZN 的氢氧化钠中

分别放置 2
.
s h 和 1

.
sh 吸收度达最高值且稳定

.

2
.
4 积壳中橙皮普和抽普的含童测定

2
.
4
.
1 提取

,

取积壳粗粉 19
,

置索氏提取器中
,

加

甲醇 120ml
,

置水浴中提取 6h
,

浓缩提取液至干
,

然

后用毗咤
一
甲醇(l :9) 溶解

,

定量的将提取物移人

25 ml 量瓶中
,

稀释至刻度
,

混合均匀作样品液
。

2

.

4

.

2 薄层层析分离橙皮昔和抽昔及测定吸收度

用微量进样器取样品液50u l
,

在硅胶 H
一

C M C 薄层上

点成条状
,

点橙皮昔和袖昔对照品溶液
,

以乙酸乙醋
一
甲酸

一
水 (7 2 :3) 上层液作展 开剂

,

上行展开

10 cm
,

取出薄层板
,

挥尽展开剂
,

在365
nm 紫外灯下

审视
,

样品
、

橙皮昔和抽昔均在 RIO
.
4处呈现黄色斑

条和斑点
。

结果见图3
。

定位后刮取斑条于层析柱中
,

用sm l毗吮
一 甲醇( 1 9 )洗脱至 10 m l量瓶中

,

加ZN

氢氧化钠0
.
lml 再用毗吮

一
甲醇(1 9 )稀释至刻度

,

摇匀放置2
.
sh

,

用同法处理的溶媒作空白
,

在358
nm

和418 nm 处测样品的吸收度
,

同时用上述方法在波

长270
nm 和600

nm 作样品的吸收曲线
。

见图4

270 30() 40( ) 50() 入创叉)

图 4 积壳样品溶液吸收曲线

根据吸收度的加和性有
:

A 样3, : = A 提3, . + A 袖3, 。A 粼 一: =
A 伽一s + A 枷一。

C 祖
二

0
·

0
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·
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……º 解方程得橙皮昔和抽昔含量

2
.
5 重现性实脸

精密称取积壳粗粉 19
,

按含量测定方法操作
,

计算

橙皮昔和袖昔含量
。

结果见表 1

表 1 橙皮普和抽普的含童测定结果
-

样品含t
(g )

橙皮昔含t (% ) 抽昔含量(% )

侧得值 X C V 测得值 X C V

8080818081王3.王3.3,

1
.
0 166

1
.
0 14 5

1
.
(X) 8 7

1
.
0 14 5

1
.
o l 4D

1
.
0 15 7

2
.
9 1

2
.
9 1

919190引
,‘,白,‘,‘
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2
.
‘ 回收率实验

2
.
‘
.
1 样品溶液

:
同含量测定

。

2

.

‘
.
2 对 照 品溶 液

:
精密 称取橙 皮昔对 照 品

0
.
(X) 320 9

,

抽昔对照品 0
.
0() 340 g 于 sm l量瓶中用毗

喧
一 甲醉(l :9 )溶解并稀释至刻度

,

摇匀
。

表2 橙皮普的回收率

样品中橙皮昔 加人橙皮昔 侧得值
(m g ) (m g ) (毗)

平均值
(x 士 S D )

0
.

伪22

0
.
肠31

0
.
肠33

0
.
0 16 1

0
.
0321

0
.
04 8D

0
.
0782

0
.
的51

0
.
1112

99 .87

99
.
89

99
.
9 1

99
.
89

土
0

.

8 1

表 3 抽普的回收率

样品中抽昔 加人抽昔 侧得值 回收率 平均值
(m g) ( m朽) ( m g ) ( % ) (

x t 5 D )

0
.
0 8 33 0

.
0 1 70 0

.
1(X) 5 1(X)

.
2

0
.
08 32 0

.
0 34 1 0

.
1 17 2 99

,

9 1 ! 的
.
2 土 0

.

9(]

0

.

0 8 2 2 0
.
0 5 1 2 0

.
1 3 4 1 1《刃

.
4 9

2
.
6
.
3 薄层层析

:
在 H 一 C M C 薄层板上分别点样

品溶液 50林l
,

样品溶液 50 林l + 对照品 25林l;样品溶

液 50林l
,

样 品溶液 50 卜l
+
对 照品 50 林l;样品溶液

50 林I
,

样品榕液 50协I + 对照品 75卜I 以下同含量测定

操作
,

测得吸收度
,

计算回收率
。

橙皮昔的回收率为

99
.
89%

,

袖昔的回收率为 100
.
2%

,

结果见表 2
、

3

。

, 小结与讨论

本文利用 TL C
一 双波长分光光度法同时测定了

积壳中的橙皮昔和袖昔
,

方法快速
,

结果准确
,

重现

性好
。

由于积壳的产地收获的季节以及炮制工艺的

不同所得结果会有所不同
。

刮取板条前
,

展开剂一

定要挥尽
,

否则将影响含量测定
,

致使结果偏低
。

致谢 山 东中医药研究所杨树斌教授指导
,

在此

表示感谢
。
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精取斑鳌素 0
.
02

、

0

.

04

、

0

.

06

、

0

.

0 8

、

0

.

1 m g

,

在

200
一
3 00

n m 波长范围内扫描
,

在 298
n m 处有最大

吸收
。

另精取对照品溶液 0
.
2

、

0

.

4

、

0

.

5

、

0

.

6

、

0

.

5

、

1

.

o m l

,

置 10 m l容量瓶中加抓仿稀释至刻度
,

摇 匀
,

在 298
nm 波长处测定吸收度

。

以浓度为横坐标 吸

收度为纵坐标绘制标准曲线
,

回归方程为 Y
二
24

.

87

一
3 6 C

,
r =

0

.

9 9 5 0

,

结果表明斑鳌素在 0
.
02 一

0

.
1 m g

范围内线性关系良好
。

4

.

3 精密度试验

精取斑鳌素浓度为0
.
05 m岁而 和0

.
lm g/ ml 溶

液
,

分别同一天及第2天重复多次进样
,

计算 日内和

日间差 异
。

结 果 日间精密度 (
n 二 7 ) Rs

D 分别为

2
.
5% 和 1

.
3 %

,

日内精密度 (
n = 6 )人S 刀 分别为

2
.
1% 和 1

.
5%

。

4

.

4 回收率及线性试验

取本品 10 ml 制备方法同供试品溶液制备
。

精

密量取 sm l加人斑鳌素标准品 10
.
6m g

,

按样品测定

项下操作
。

结果 5 次测定平均回收率为 99
.
3%

,

R S D 为 2
.
6%

。

取同一样 品 5 批次
,

按样品测定 (
n

二 3 ) R S D 为 2
.
0% 。

5 样品含, 测定

取本品 ro ml
,

提取分离方法同供试品溶液制

备 ;按上述相同浓度测定吸收度
,

依标准曲线计算含

量
,

结果见表 l
。

6 讨论

表1 乌斑杭癌中药栓塞剂中斑赞素含童浏定(
n 二

3)

批号 含量(m 『m l) R50 (% )

97070 1

970702

970 70 3

97(卫洲)3

9 7 10 15

9 7 10 15

0
.
!7

0
.
16

0
.
!7

0
.
17

0
.
15

0
.
16

1
.
0

0
.
9 8

1
.
1

1
.
2

0
99

1
.
0

据文献报道
,

斑鳌素有一定的挥发性
,

因此本文

样品处理操作过程中始终保持密闭的原则
,

样品暴

露时操作速度要快
,

尽量减少操作过程中样品与空

气的接触时间;我们在实验过程中对 5 份标准品和

样品均按样品方法处理前后的含量数据进行统计学

处理
,

结果表明
,

样品处理前后含量无显著性差异
。

试验中我们比较了不同溶剂对斑鳌素的洗脱能力
,

结果以石油醚
、

抓仿为佳
,

且洗脱时间短
,

故采用石

油醚为洗脱剂
。

制备过程中要保持该栓塞剂中 1
-

100 卜m 的微粒才能较好地栓塞肿瘤动脉
,

否则栓塞

局部易吸收
,

以致重新建立血液循环
,

造成栓塞失

败
。

本品临床应用中深受医师和患者的欢迎
,

成品

价廉
,

质量易控制
,

方法快捷
,

具有实用性
。
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