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大孔树脂对凤尾草水部位总黄酮的富集作用研究"

#
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摘要!目的!研究凤尾草水部位中总黄酮含量经大孔树脂吸附前后的变化情况"建立凤尾草水部位中总黄酮含量测定的方法"

为其提取工艺优化#化学成分研究及质量评价提供依据$ 方法!凤尾草采用 %#&乙醇提取"分部位萃取后"得水部位"利用

'()*$# 大孔树脂对凤尾草中水部位的总黄酮进行富集"采用+,+-

.

*)/%+-

"

&

"

*+,-0显色"利用紫外分光光度法测定凤尾草

中的总黄酮含量"检测波长为 12# 34$ 结果!回归方程为!5#"#6% 2#7#"### %"$5#8999 6"总黄酮质量浓度在 #8##$ :#8#$

4;<4/范围内与吸收度线性关系良好"水部位以及大孔树脂 91&乙醇洗脱部位平均加样回收率分别为 998=$&和 99899&"

$%&为 282=&和 28$%&$ 测得凤尾草水部位总黄酮含量为 182=&"经'()*$# 大孔树脂富集后"总黄酮含量为 .%8#6&"黄酮

含量提高了 1 倍多$ 结论!该凤尾草水部位总黄酮测定方法操作简便"稳定性好"结果可靠''()*$# 大孔树脂对凤尾草水部位

总黄酮有很好的富集作用$
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!!凤尾草为凤尾蕨科植物凤尾草 4/(.6=ABC/6062+

WFCN8的全草或根#具有清热解毒&凉血止血&消肿解

毒等功效#民间用于治疗肝炎&菌痢&淋浊&便血&扁

桃体炎&痈肿疮毒&湿疹等'2(

) 现代药理研究表明#

凤尾草含黄酮类&萜类化合物&甾醇类&挥发油&苯丙

素类等成分#具有广谱抗菌&抗肿瘤&抗病毒作用
'. :$(

)

我们研究发现凤尾草水部位可以拮抗中药雷公

藤甲素所致肝损伤#其有效成分可能为黄酮类成分)

本文首次报道了凤尾草水部位经大孔树脂吸附前后
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的总黄酮的含量变化情况#发现'()*$# 大孔树脂对

凤尾草中水部位中总黄酮的富集效果明显#为凤尾

草水部位的进一步化学成分研究以及质量评价提供

依据)

2!仪器与材料

岛津 Q*"### 紫外分光光度计% 分析天平

!E]".6)") 药材凤尾草全草于 .##% 年 9 月采自江

西省南昌市#原植物由江西中医学院药用植物研究

室赖学文教授鉴定为凤尾草 ! 4/(.6=ABC/6062+

WFCN8"#凭证标本!+F8#%#9#2"保存于江西中医学院

现代中药制剂教育部重点实验室) 芦丁对照品!中

国药品生物制品检定所#含量
$

99&"#'()*$# 大孔

树脂!西安蓝深交换吸附材料有限责任公司"#其它

试剂均为分析纯)

.!方法与结果

.82!树脂预处理

大孔吸附树脂#先用水漂洗去白色混浊物#再用

91&乙醇泡 .$ K后使之充分溶胀#上柱#用 91&乙

醇洗至流出液中加水无混浊#然后用蒸馏水洗至无

醇味#然后用 $&+,-0溶液洗至呈碱性#浸泡 = K#

用蒸馏水洗至中性#再用 $&0U/溶液洗至呈酸性#

浸泡 = K#用蒸馏水洗至中性#待用)

.8.!样品制备

称取粉碎后的凤尾草药材 .8. ^;#用 %#&乙醇

回流提取 " 次#合并提取液过滤#回收乙醇#减压浓

缩至无醇味#加水混悬至药液比 2$2#依次用石油

醚&乙酸乙酯&正丁醇萃取后#保留下层水部位#减压

干燥#得水部位浸膏!.=6 ;") 称取 %# ;水部位浸

膏用水溶解后#上'()*$# 大孔树脂柱#静态吸附 1 K

后#先用水洗脱至基本无颜色后#再用 91&乙醇洗

脱#回收溶剂#得大孔树脂 91&乙醇洗脱部位样品

981 ;)

分别精密称取上述水部位样品 2=. 4;#91&乙

醇洗脱部位样品 .# 4;#分别加 1#&乙醇定容至 1#

4/#供试品溶液水部位溶液浓度为 "8.$ 4;<4/#供

试品溶液大孔树脂 91&洗脱部位溶液浓度为 #8$#

4;<4/)

.8"!定性检查

两份样品溶液分别用三氯化铝反应&浓氨水反

应&盐酸*镁粉反应检查#结果均为阳性反应) 以上

检查表明#供试品溶液中含有黄酮类化合物)

.8$!含量测定

.8$82!芦丁标准溶液的配制!称取芦丁标准品 2#

4;#用 1#&的乙醇溶解转移至 2## 4/容量瓶#稀释

至刻度#备用)

.8$8.!测定波长的选择!精确吸取两供试品溶液

和芦丁对照品溶液各 " 4/#分别置 .1 4/量瓶中#各

瓶中分别加入 1&的+,+-

.

溶液 2 4/#摇匀#放置 =

4C3#2#&)/!+-

"

"

"

溶液 2 4/#摇匀#放置 = 4C3%各

瓶中分别加入 $&+,-0溶液 2# 4/#用 1#&浓度的

乙醇稀释至刻度#摇匀#放置 21 4C3) 用 1#&浓度

的乙醇作空白#在 "## :=## 34波长范围内进行扫

描#结果见图 2*$ 所示#供试品溶液和对照品溶液在

12# 34波长处均有最强吸收峰#而空白溶液在相同

位置则无吸收峰#故选定 12# 34为测定波长'1#=(

图 2!空白溶剂

图 .!芦丁对照品

图 "!水部位样品
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图 $!91&洗脱部位样品

.8$8"!方法学考察!标准曲线绘制$精密移取对照

品溶液 ##28##.8##$8##=8##68##2#8# 4/#分别置

.1 4/量瓶中#各加 1&的+,+-

.

溶液 2 4/#摇匀#放

置 = 4C3#2#&)/!+-

"

"

"

溶液" 2 4/#摇匀#放置 =

4C3#再加入 $&+,-0溶液 2# 4/#用 1#&浓度的乙

醇稀释至刻度#摇匀#放置 21 4C3) 以空白对照品溶

液作空白#分别在 12# 34波长处测定吸收度#以芦

丁对照品溶液质量浓度!!"为纵坐标&吸收度!#"

为横坐标绘制标准曲线#回归方程为! 5#"#6% 2 #

7#"### %#.5#89996) 结果表明#芦丁质量浓度在

#8##$ :#8#$ 4;<4/范围内与吸收度呈线性关系)

精密度试验$精密吸取对照品溶液 " 4/#共 1

份#分别置 .1 4/量瓶中#按标准曲线绘制项下方法

进行显色操作#随行空白#于 12# 34波长处测定其

吸收度#吸收度平均值为 #82""#$%&为 281=&!3 5

1")

重现性试验$分别称取同批次水部位以及大孔

树脂 91&洗脱部位两样品#各 = 份#按 .8. 项下方

法制得供试品溶液#再从每份供试品溶液中取 " 4/#

依照标准曲线绘制项下方法平行操作显色#于 12#

34波长处测定其吸收度#计算两供试品中总黄酮含

量#两样品总黄酮含量的平均值分别为 1821&#

.%X2#&#$%&分别为 #861&#289%&!3 5=")

稳定性试验$分别精密吸取同批次两供试品溶

液#按标准曲线绘制项下进行显色操作#在 1#.##

"1#1##=1 4C3 时测定吸收度) 吸收度的 $%&分别

为 .82#&#.8#1&#表明两供试品溶液在 1 :=1 4C3

内稳定)

加标回收试验$分别精密称取 = 份已知总黄酮

含量的水部位粉末 1#4;以及大孔树脂 91&洗脱部

位粉末 2# 4;#分别加入干燥至恒重的芦丁对照品

适量#依法制备供试品溶液并测定总黄酮含量#计算

加标回收率#结果水部位和 91&洗脱部位平均加标

回收率分别为 998=$& !$%&282=&"# 99899&

!$%&28$%&")

表 2!水部位加标回收率

+F

样品含量
<4;*4/

Z2

芦丁加入量
<4;*4/

Z2

测得总量
<4;*4/

Z2

回收率
!&"

平均值
!&"

$%&

!&"

2 #82#". #82#." #8.#1. 998%$

. #82#"2 #82#1% #8.#61 998%2

" #82#". #82#"$ #8.#$9 968"1 998=$ 282=

$ #82#"2 #82#$$ #8.#19 968$%

1 #82#". #82#2" #8.#$1 2##8##

= #82#". #82#12 #8.#99 2#281#

表 .!大孔树脂 91&洗脱部位加标回收率

+F

样品含量
<4;*4/

Z2

芦丁加入量
<4;*4/

Z2

测得总量
<4;*4/

Z2

回收率
!&"

平均值
!&"

$%&

!&"

2 #82#69 #82#.. #8.#96 968=9

. #82#6= #82#"% #8.22# 968%"

" #82#9. #82#$" #8.2.1 998#6 99899 28$%

$ #82#9$ #82#.= #8.2$. 2#.8.#

1 #82#69 #82#"% #8.2.1 9986=

= #82#9. #82#$" #8.2$9 2#28$#

.8$8$!样品含量测定!依法测定了水部位和大孔

树脂 91&洗脱部位各 1 批样品含量) 结果水部位

总黄酮含量分别为 182#&& 1826&& 1826&&

1X29&&1821&#平均含量 182=&%大孔树脂 91&洗

脱部位总黄酮含量分别为 .%89=&& .=8%6&&

.=X"=&&.%8#9&&.%8."&#平均含量 .%8#6&)

"!讨论

本文利用'()*$# 大孔树脂对凤尾草中水部位

的总黄酮进行富集#富集前#凤尾草中水部位总黄酮

含量为 182=&#富集后#总黄酮含量为 .%8#6&#表

明'()*$# 大孔树脂对凤尾草中水部位中总黄酮的

富集作用明显)

大孔树脂对化学成分的吸附及解吸作用#目前

文献报道的有动态吸附法和静态吸附法) 本实验过

程中对样品静态吸附以及动态吸附进行考察#结果

发现两者存在一定差异) 与静态吸附相比#动态吸

附的吸附量偏低#这可能与动态吸附过程中药液在

树脂上停留时间大大缩短有关#从而影响了树脂的

吸附效果)
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