
� ≥⁄� tqvh kν� xl~次乌头碱回收率为 tstqtvh o� ≥⁄� tq

uh kν� xlo见表 t!表 u!表 v∀

表 1 新乌头碱回收率试验结果

编号
样品含量

Λª

加入新

乌头碱量

Λª

测得新

乌头碱量

Λª

回收率

h

平均

回收率

h

t tvvqxs vs tyvqvt ||qvz

u tuzqz{ vs txzqz{ tssqss

v tvwqx| vs tyxquz tsuqu{ tssq|z

w tvuq|y vs tyvqv{ tstqws � ≥⁄� tquh

x tvzqw{ vs ty{qsu tstqz{ k�� xl

表 2 乌头碱回收率试验结果

编号
样品含量

Λª

加入乌

头碱量

Λª

测得乌

头碱量

Λª

回收率

h

平均

回收率

h

t zqzx vs v{qws tsuqt{

u zqwt vs vyq|| |{qys

v zq{t vs vzq{u tssqsw tssqxy

w zqzu vs vzq|v tssqzs � ≥⁄� tqvh

x zq|{ vs v{ovy tstquz k�� xl

表 3 次乌头碱回收率试验

编号
样品含量

Λª

加入新

乌头碱量

Λª

测得新

乌头碱量

Λª

回收率

h

平均

回收率

h

t tsxqtx vtqx tvzqw| tsuqyz

u tssqyx vtqx tvuqzz tstq|z

v tsyqst vtqx tvzqwv ||qzy tstqtv

w tswqzv vtqx tvyqwt tssqxz � ≥⁄� tquh

x ts{qu| vtqx twsqst tssqzs k�� xl

2q2q9  供试品测定  精密量取各供试品溶液适量o注入液

相色谱仪o测定o结果见表 w∀

表 4 供试品测定结果

样品名称
新乌头碱含量

ΛªÙª
乌头碱含量

ΛªÙª
次乌头碱含量

ΛªÙª

草乌 tf tvtqu  zqy  tsvqv  

草乌 uf wwyq| t|qu z{qv

制草乌 tf  uq{  yqt  wqv 

制草乌 uf p  yq| p

川乌  zq{ tuqw p

附子  tsqu p p

雪上一支蒿  tqt tuqy tuqu

药酒 p vzvqy p

外用样品 p vw{qx p

内服样品 p p p

3  讨 论

3q1 由上述实验结果可见o× �≤ 法能有效分离新乌头碱!乌

头碱和次乌头碱o但是o如果仅用一个展开系统展开o可能引

起误判o两个展开系统可相互确证乌头类酯型生物碱的存

在o减少其他成分干扰的可能性∀在实验过程中o如果存在可

疑斑点o还可采用加样k供试品溶液与对照品溶液混合点样l

试验o以确认该斑点的存在∀

3q2  � °�≤ 法可作进一步的确认o并可检识较低含量或样

品量较少时生物碱的存在k× �≤ 检出量为 tsΛªo� °�≤ 检出

进样量约 us±ªl∀� °�≤ 法测定如配合 ⁄� ⁄检测器可确定并

证实样品中与对照品相应峰的一致性及峰的纯度o也为含量

测定提供可靠的数据∀ � °�≤ 法测定乌头类酯型生物碱的含

量o方法简便o可为将来科学控制乌头类加工品提供依据o同

时也可为含乌头类中药成方制剂制订限量提供参考∀

参考文献

1 童立懿q乌头类生药生物碱的高压液相色谱法测定q中国中药杂
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2 童立懿q民间用草鸟类生药中一些生物碱的鉴别与含量测定q中

国中药杂志ot||totyktl}wvq
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薄层色谱2化学衍生荧光分光光度法测定槐米中芦丁的含量

傅 强 梁明金 常 春 贺浪冲k西安 ztssyt 西安交通大学药学院l

摘要 目的}建立一种适应性强!灵敏!准确的方法用于测定槐米中芦丁的含量∀方法}以 |xh 乙醇为溶剂进行索氏提取~用醋

酸乙酯2甲酸2水kwΒ tΒ tl为展开剂分离~洗脱后以 tsh � ≤̄ v̄甲醇溶液作为反应试剂o在 ∞¬� wus±° o∞° � xtv±° 处测定荧

光强度∀结果}此方法的线性范围为 squ∗ tquΛªÙ° ō平均回收率为 |{qzh o变异系数 � ≥⁄为 uqzth ∀结论}此方法稳定o重现

性好o灵敏度高o可用于槐米的质量评价∀

关键词 薄层色谱2化学衍生荧光分光光度法~槐米~芦丁

∆ετερµ ινατιον οφ ρυτιν ιν φλορ σοπηοραε βψ τηιν λαψερ χηροµ ατογραπηψ−χηεµ ιχαλ δεϖιατιον

φλυοροσπεχτροπηοτοµ ετρψ
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς ΕΣ} × «¬¶³¤³̈ µµ̈³²µ·̈§¤ ¶̈±¶¬·¬√¨¤±§¤¦¦∏µ¤·̈ ° ·̈«²§ ©²µ·«̈ ¤¶¶¤¼ ²©µ∏·¬± ¬± ƒ ²̄µ≥²³«²µ¤̈ q

ΜΕΤΗΟ∆ Σ} � ∏·¬± º ¤¶ ¬̈·µ¤¦·̈§¥¼ |xh ·̈«¤±²̄ o ¤±§¶̈ ³̈ µ¤·̈§©µ²° ·«̈ ²·«̈ µ¶¦²°³²± ±̈·¶º¬·« ·̈«¼¯¤¦̈·¤·̈2©²µ°¬¦¤¦¬§2

º ¤·̈µkwΒ tΒ tl ¤¶§̈ √¨̄²³̈ µ¤±§ ¨̄∏·̈§©µ²° ¶¬̄¬¦¤ ª̈ ¯� º ¬·« ° ·̈«¤±²̄ q tsh � ≤̄ v̄ ° ·̈«¤±²̄ ¶²̄ ∏·¬²± º ¤¶¤§§̈ §·² µ̈¤¦·
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  槐米为豆科植物槐kΣοπηορα δαπονιχαλ�ql的未开放花

蕾∀具有降低毛细血管前壁的脆性和调节毛细血管渗透性的

作用o主要用于毛细血管性引起的出血症o并作为高血压症

的辅助治疗药物o其主要有效成分为芦丁o文献报道可用荧

光分光光度法≈t !双波长分光光度法≈u !高效液相色谱法≈vow 

及薄层扫描法≈x 测定其含量o但适用于药材质量控制的较灵

敏!准确!方便的方法还未见报道o中国药典 |x版也尚未收

载槐米生药中芦丁的含量测定项目∀ 本文建立了薄层色谱2

化学衍生荧光分光光度法并将其用于槐米中芦丁的含量控

制∀

1  仪器!样品与试药

� ƒ 2xws荧光分光光度计k日本岛津l~薄层色谱定量点

样管k美国 ⁄µ∏°°²±§≤²ql∀

硅胶 � 由青岛海洋化工集团公司生产~实验中所用甲

醇!乙醇!甲酸!醋酸乙酯等均为分析纯∀

芦丁对照品k中国药品生物制品检定所l~槐米kΦλοσ

Σοπηοραεl生药k市售o并由本院生药教研室鉴定l∀

芦丁对照溶液的制备

取芦丁对照品约 ts°ªo精密称定o加甲醇使溶解o置于

ts° ¯容量瓶中o稀释至刻度o摇匀o放置备用∀

2  方法与结果

2q1  薄层条件的选择

采用硅胶 � 板o用醋酸乙酯2甲醇2水kwΒ tΒ tl上行展

开o展距 {¦° o取出晾干o喷以 tsh � ≤̄ v̄甲醇溶液显色o晾干

后置紫外灯kvyx±° l下检视o芦丁呈现暗黄褐色荧光斑点o

可见光下为黄色斑点o� ©值约为 sqyv∀ 在此条件下o芦丁可

以得到有效分离斑点圆整o无拖尾现象k见图 tl∀

图 1 薄层展开图谱

t~w 对照品斑点 u~v 供试样品斑点

2q2 荧光测定条件的选择

刮取薄层展开后的芦丁斑点于离心管中o定量加入甲醇

t° ō振摇o充分洗脱 sqx«o置离心机中离心 ts°¬±kvsssµÙ

°¬±l∀取上清液 sqx° ō置 x° ¯容量瓶中o加入 tsh � ≤̄ v̄o甲

醇反应试剂 tqs° ō混匀o用甲醇稀释至刻度o用荧光分光光

度计扫描测定o结果选择激发波长 ∞¬� wus±° o发射波长

∞° � xtv±° k见图 ul∀

图 2 芦丁荧光图谱

2q3 线性关系试验

定量吸取芦丁对照品溶液 u!w!y!{!ts!tu!twΛ¯分别点

于硅胶 � 板上o按上述方法测定荧光强度∀ 线性方程为 ƒ �

sq|un utq{≤ k其中 ƒ 为荧光强度o≤ 为溶液浓度lo线性范围

为 squ∗ tquΛªÙ° ōρ� sq|||zkν� zl∀ 由于所得直线不过原

点o故采用外标两点法测定芦丁的含量∀

2q4 稳定性试验

取芦丁对照品溶液加 tsh � ≤̄ v̄o甲醇溶液o定容后避光

放置o在 sqt!squ!sqx!t!u!w!tu!uw小时后测定荧光强度∀

结果表明在 tu«内荧光强度基本稳定o� ≥⁄h � xh ∀

2q5 精密度试验

板内误差 吸取芦丁对照品溶液点于在同一硅胶 � 板

上呈等距离的 y个点o点样量均为 yΛ ō测定其荧光强度o结

果为 � ≥⁄h � tqsth ∀同法点样量为 vΛ¯时板内误差 � ≥⁄h

� uqxth ∀

板间误差  吸取芦丁对照品溶液分别点于不同的硅胶

� 板上o同上所述测定荧光强度∀ 当点样量为 yΛ¯时o结果为

� ≥⁄h � uq|zh ~当点样量为 vΛ¯时o结果为 � ≥⁄h � vq

{yh ∀

2q6 回收率试验

取已知含量的槐米粉末 x份o每份约 sqxªo精密称定~同
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样取芦丁对照品 x份o每份约为 sqtªo精密称定∀将芦丁对照

品分别加入槐米粉末中混匀∀以上述方法测定粉末中芦丁含

量o计算加样回收率∀ 结果表明 x份样品的平均回收率为

|{qzh o� ≥⁄h � uqzth ∀ k见表 tl

表 1 槐米生药加样回收测定结果

取样量

kªl

芦丁原

有量kªl

芦丁加

入量kªl

测得量

kªl

回收率

kh l
ξθ � ≥⁄

sqxstt sqtsy| sqtsss squsy{ ||q|

sqxssz sqtsy{ sqtsss squswt |zqv

sqxssy sqtsy| sqtsss squsuw |xqt |{qzh uqzth

sqxsts sqtsy| sqtsss squsxz |{q{

sqxssz sqtsy{ sqtsss squs|z tsuqu

2q7  样品含量测定

取槐米的干燥粉末约 tªo精密称定o装入索氏提取器中o

以 |xh 乙醇为溶剂o提取至回流液无色o静置放冷o用 |xh

乙醇定容至 tss° ō过滤o定量吸取 vΛ ō点于薄层板上o随行

对照品溶液k≤ � tqst°ªÙ° l̄vΛ !̄|Λ ō展开o刮取薄层展开后

的芦丁斑点于离心管中o定量加入甲醇 t° ō振摇o充分洗脱

sqx«o置离心机中离心 ts°¬±kvsssµÙ°¬±l∀取上清液 sqx° ō

置 x° ¯容量瓶中o加入 tsh � ≤̄ v̄ 甲醇反应试剂 tqs° ō混

匀o用甲醇稀释至刻度o用荧光分光光度计扫描测定o利用外

标两点法计算样品中芦丁的含量∀测定 x份槐米市售样品中

芦丁的含量o得槐米生药中芦丁的含量为 utqvvh o� ≥⁄h �

vqz{h ∀

3  讨 论

3q1  所选薄层展开剂能够将样品中的成分完全分离o芦丁

的相对比移值为 sqyv~斑点圆整o无拖尾现象~本试验对提取

条件≈y 进行了选择o经对照试验后选择了 |xh 乙醇索氏提取

的方法∀

3q2  本文将色谱法与光谱法相结合o利用薄层色谱的分离

效能和荧光分光光度法的高灵敏度检出的特点进行测定∀并

且利用黄酮类化合物与 � ≤̄ v̄ 络合后荧光增强的性质使芦

丁与 � ≤̄ v̄ 络合o试验酸碱度及溶剂对其荧光强度的影响o

选定以甲醇作试剂使芦丁与 tsh � ≤̄ v̄o络合后测定的方法o

提高了芦丁测定的灵敏度o重现性良好o与薄层扫描法比较

此法处理步骤较多o但可以达到相同的定量限o并且较灵敏o

测定浓度比紫外分光光度法低两个数量级o更适合于芦丁的

微量分析o可望用于低浓度及复杂样品的分析∀
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养正合剂中黄芪甲苷含量的测定

王小明 赵满琼t 叶向阳k衢州 vuwsss 浙江康德药业有限公司~t衢州 vuwssw 浙江巨化集团公司制药厂l

摘要 目的}建立养正合剂中黄芪甲苷的含量测定方法∀方法}采用薄层扫描法进行测定o检测波长 Κ¶� wss±° o参比波长 Κ� �

zss±° ∀ 结果}本方法线性方程为 ¼� t{xtqw¬p wzyuq{oµ� sq||{{k±� xlo线性范畴 u∗ tsΛª~平均加样回收率 |yq{|h o� ≥⁄

� tq{zh k±� yl∀ 结论}建立了养正合剂的含量测定方法o方法准确o重现性好∀

关键词 养正合剂!黄芪甲苷~薄层扫描法
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