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摘要 }目的  建立紫外分光光度法测定田基黄药材中总黄酮含量的方法 ∀方法  利用黄酮类化合物母核上的酚羟基能与铝

离子络合而显色 o采用分光光度法 o以槲皮苷为对照品 o以 tsh三氯化铝醇溶液为显色剂 o在波长 uzv ±°处对样品中的总黄

酮进行含量测定 ∀结果  总黄酮在 vqus ∗ tyqs Λª# °�
pt范围内线性良好 kρ� sq||| |l~该法的平均加样回收率为 |{quxh o

� ≥⁄为 uquth kν � |l~且该法稳定性较好 ouwqs «内吸光度基本无变化 o� ≥⁄为 sqwsh kν � yl∀结论  该方法稳定 !简便 !快

速 o适用于田基黄药材中总黄酮的含量测定 ∀
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  田基黄 o又名地耳草 ~系藤黄科金丝桃属植物地耳草

k� ¼³̈ µ¬¦∏° ­¤³²±¬¦∏° ×«∏°¥ql的干燥全草 ≈t  ∀田基黄的主

要有效成分为总黄酮类 ≈t2v 
o现代药理研究表明总黄酮类化

合物是田基黄发挥药效的主要物质基础 ≈t2v  ∀目前有文献报

道以芦丁为对照品 o以亚硝酸钠 2硝酸铝 2氢氧化钠为显色剂

测定田基黄中总黄酮的含量 o因芦丁不是田基黄中的成分 o

所以测定结果不理想 ∀

笔者用田基黄总黄酮中的主要化学成分槲皮苷为对照

品 o利用黄酮类化合物母核上的酚羟基能与铝离子络合显色

的特性 o建立了一种适用于测定田基黄中总黄酮含量的分析

方法 ∀

1  仪器 !样品与试剂

zxu p °≤全波长扫描紫外 2可见分光光度仪 k上海光谱

仪器有限公司 lo�± vuss型超声波清洗器 k昆山市超声仪器

有限公司 l~≥¤µ·²µ¬²∏¶≤°uux⁄型电子天平 k北京赛多利斯仪

器系统有限公司 l∀ ≥� p usss旋转蒸发仪 k日本东京理化 l∀

槲皮苷对照品 k中国药品生物制品检定所 o批号 }tttxv{

p ussvsul~本实验所用田基黄药材购自浙江杭州中药饮片 o

由浙江大学药学院中药研究所田景奎副教授鉴定 ~石油醚 !

甲醇 !三氯化铝等试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2q1  对照品储备液的制备

槲皮苷对照品于 zxε 减压干燥箱中干燥 yqs «o精密称

取 tsqst °ªo置 xs °�量瓶中 o加甲醇溶解并稀释至刻度 o摇

匀 o即得 o冰箱内保存 o备用 ∀

2q2  样品溶液的制备

田基黄药材粉碎 o过三号筛 o取约 t ªo精密称定 o置索氏

提取器中 o加适量石油醚 kys ∗ |sε l提取至无色 o弃去醚液 o

药渣挥去石油醚 o加适量甲醇继续提取至无色 o转移至 tss

°�量瓶中 o甲醇定容至刻度 o摇匀 ~即得 ∀

2q3  显色溶液的制备

精密吸取 sqx °�对照品储备液或样品溶液于 ts °�量

瓶中 o准确加入 tsh三氯化铝醇溶液 tqs °�o摇匀 o用甲醇

定容至刻度 o摇匀 o即得对照品或样品的显色溶液 ∀

2q4  检测波长的选择及显色剂用量的确定

分别取适量样品溶液和槲皮苷对照品溶液于 ts °�量
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瓶中 o加甲醇溶解并定容 o以甲醇溶液为空白 o在 uss ∗ yss

±°波长范围内扫描 o扫描结果表明两者在不加显色剂的情

况下 o最大吸收波长相差较远 o分别为 u{u ±°和 uxz ±°∀吸

收光谱见图 t∀

图 1  样品溶液和槲皮苷对照品溶液显色前紫外吸收光谱图

tq样品溶液 ~uq对照品溶液

Φιγ 1  �∂ ¤¥¶²µ³·¬²± ¶³̈ ¦·µ¤²©¶¤°³̄¨¤±§µ̈©̈µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈

¥̈ ©²µ̈ ¦̄²µ¤·¬²±

tq·«̈ ¶²̄∏·¬²± ²©¶¤°³̄ ~̈ uq·«̈ ¶²̄∏·¬²± ²©µ̈©̈µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈

  分别取适量样品溶液和槲皮苷对照品溶液于 ts °�量

瓶中 o按 / uqv0项下方法显色 o在 uss ∗ yss ±°波长范围内扫

描 o表明对照品溶液与样品溶液显色后的最大吸收波长分别

在 uzv ±°和 uzy ±°o较为接近 ∀故选择测定的波长为 uzv

±°∀吸收光谱见图 u∀

图 2  样品溶液和槲皮苷对照品溶液显色后紫外吸收光谱图

tq对照品显色溶液 ~ uq样品显色溶液

Φιγ 2  �∂ ¤¥¶²µ³·¬²± ¶³̈ ¦·µ¤²©¶¤°³̄¨¤±§µ̈©̈µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈

¤©·̈µ¦²̄²µ¤·¬²±

tq·«̈ ¦«µ²°²ª̈ ±¬¦¶²̄∏·¬²± ²©µ̈©̈µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈~ uq·«̈ ¦«µ²°²ª̈ ±¬¦¶²2

∏̄·¬²± ²©¶¤°³̄¨

  精密吸取槲皮苷对照品溶液 sqx °�kν � wl和样品溶液

sqx °�kν � wlo分别置 ts °�量瓶中 o各准确加入 tsh三氯

化铝醇溶液 sqxotqsotqxouqs °�显色 o甲醇稀释定容 o摇

匀 ~以同法制得的 w份空白为参比 o在 uzv ±°处测定吸光

度 o结果表明 }tsh 三氯化铝醇溶液的用量在 sqx ∗ uqs °�

范围内不影响测定结果 ~故确定显色剂的用量为 tqs °�∀

2q5  标准曲线的绘制

精密吸取对照品储备液 sqwosq{otquotqyouqs °�于 ux

°�量瓶中 o按 / uqv0项下方法显色 o于 uzv ±°处测定吸光

度 o以吸光度值 �为纵坐标 o浓度 ≤kΛª# °�
pt
l为横坐标进

行线性回归 o得方程为 }� � sqsxwxy≤ n sqstzssoρ� sq||| |∀

线性范围为 vqus ∗ tyqssΛª# °�
pt ∀

2q6  样品的测定

精密吸取待做含量测定的样品溶液 sqx °�于 ts °�量

瓶中 o按 / uqv0项下方法显色 o在 uzv ±°处测定吸光度 o计算

总黄酮含量 ∀

2q7  精密度实验

重复精密吸取同一份样品溶液共 y份 o按 / uqy0项下样

品测定方法测定吸光度 o计算总黄酮含量 o以总黄酮含量计

算 � ≥⁄o结果见表 t∀

表 1  精密度实验结果 kν � yl

Ταβ 1  ×«̈ µ̈¶∏̄·²©³µ̈¦¬¶¬²± ·̈¶·kν � yl

样品 吸光度 总黄酮含量 rΛª# °�pt � ≥⁄rh

t sqxvw |qw{

u sqxwu |qyu

v sqxwy |qy|

w sqxvz |qxv
sq{x

x sqxws |qx{

y sqxvx |qw|

2q8  稳定性实验

精密吸取 tqs °�样品溶液于 ux °�量瓶中 o按 / uqy0项

下样品测定方法显色 o分别于 soxotsousovsoyso|sotus °¬±

在 uzv ±°处测定吸光度 o结果显示样品在 uqs «内稳定 ~以

吸光度计算 � ≥⁄o结果见表 u∀

表 2  稳定性实验结果 kν � {l

Ταβ 2  ×«̈ µ̈¶∏̄·²©¶·¤¥¬̄¬·¼ ·̈¶·kν � {l

时间 r°¬± 吸光度 � ≥⁄rh

s sqwxx

x sqwxy

ts sqwxt

us sqwxw

vs sqwxt
sqws

ys sqwxw

|s sqwxw

tus sqwxx

2q9  重复性实验

取同一批田基黄药材粉末 x份 o分别按 / uqu0项下样品

溶液制备方法制备样品溶液 o再按 / uqy0项下样品测定方法

测定吸光度 o计算总黄酮含量 o结果分别为 uqzxh ouqzwh o

uqzsh ouqzth和 uqzuh o� ≥⁄ � sqzyh ∀

2q10  加样回收率实验

精密称取已知总黄酮含量的干燥样品 tsqst °ª于 ux

°�量瓶中 o用甲醇溶解定容至刻度 ∀分别将对照品按与样

品 k以总黄酮计 lxΒwotΒtowΒx的比例加入到已量取好的样品

溶液中 o每组 v份 ~按 / uqy0项下样品测定方法测定吸光度 o
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计算平均回收率为 |{quxh o� ≥⁄为 uquth ∀

3  讨论与小结

3q1  显色剂的确定

黄酮类化合物分子中的 v2羟基 !x2羟基或邻二酚羟基易

与金属盐试剂反应 o生成有色的金属络合物 o通过比色法可

测定总黄酮的含量 ∀本实验选择比较了 w种中草药中总黄

酮类化合物含量测定常用的显色剂 ≈x 
}亚硝酸钠 2硝酸铝 2氢

氧化钠 !tsh硝酸铝 !三氯化铝 p醋酸钾和 tsh三氯化铝 o结

果表明以 tsh三氯化铝作为显色剂时光谱最大吸收波长重

叠较好 o且显色后样品稳定 ∀

3q2  对照品的确定

以田基黄黄酮类主要化学成分槲皮苷为对照品 o以 tsh

三氯化铝作为显色剂测定田基黄总黄酮含量的方法比较合

理 o所测的结果能够近似代表田基黄中总黄酮的含量 ∀
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  碘昔兰 ≈t 
k�²¬¬̄¤±l化学名为 �2ku2羟乙基 l2�j2kuov2二

羟丙基 l2x2≈�2kuov2二羟丙基 l2乙酰胺基  2uowoy2三碘 2tov2

苯二甲酰胺 o是由美国 ≤²²®¬±ª造影剂公司和日本中外制药

公司研制开发的非离子型 ÷线造影剂 ot||x年在美国上市 o
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