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气相色谱法测定土木香药材中土木香内醋

和异土木香内酉旨的含量

张永萍 徐国钧 金蓉莺 徐路珊 李 颖
,

(生药学教研室 , ’

分析计算中心 )

关工询 土木香内醋 ; 异土木香内醋 ; 气相色谱法

土木香来源于菊科植物
,

中华人 民共和

国药典 1 9 8 5 年版 (一部 )规定其来源为土木

香 抽山 加映` 价 L
.

和总状土木香 1
.

~从泌 了
.

的根 l[]
.

前者主产于河北省安国县
,

当

地称之为青木香
、

祁木香
。

后者常为藏民所

用
,

称为藏木香
、

玛奴
。

两者都含有土木香内

醋和异土木香内醋等成份
。

我们用气相色谱

法
,

以二十三烷为内标
,

对祁木香和藏木香进

行了定性定童分析
,

测定了不同产地药材中

土木香内醋和异土木香内酷的含量
,

为鉴定

该类药材的质量提供了科学依据
.

1 实验部分

1
·

1 仪券及条件

仪器
: G c

一

IR A 气相色谱仪
,

c 一 R 3 A 数据

处理机
。

条件
:

色谱柱
: 2 m x Z m m 不锈钢柱

;

担体
:

hc
r o m so

r b w
一

HP ( 8 0 ~ 1 0 0 目 ) ;
固定

液
:
3 % FF A P (聚乙二醉 Z M 和 2一硝基苯二甲

酸的 反应产物 ) ;
柱温

:

15 8℃ ,
进样器温度

:

20 0℃ ;
检测器温度

:
200 ℃ ,

检测器
:

FI D ;
载

气
: N : ,

流速
:
3 0 m l / m i n

,

H :

流速 0
.

6 m l / m i n ;

空气
: 0

.

5 k g c/ m ;
放大器范围

: 2 ; ATT
: 2

。

1
.

2 药材样品

实验样品均经鉴定为土木香 1
.

触妇己

.
,

产地分别为河北安国县 (栽培 )
,

甘肃省兰州
;

总状土木香 1
.

~
,

产地分别为甘肃漳县

五马家 (栽培 )
,

甘肃漳县新寺 (栽培 )
,

新疆维

吾尔自治区塔城 (野生 )
,

新疆维吾尔自治区

阜康县 (野生 )
。

1
.

3 标准对照品的制备

药材经水燕汽燕馏
,

得淡黄色芳香性挥

发油
,

室温下放置数日
,

析出白色针晶
,

抽滤
,

石油醚重结晶
,

得标准对照品 1z[
。

土木香内酷

m p
·

7 6℃
,

b p 2 7 5℃
,

异 土 木 香 内 醋 m p

1 15 ℃
,

为同分异构体
,

分子量为 2 32
.

1
.

4 内标的选定

土木香内酷的保留时间为 13 m in 左右
,

异土木香内醋的保留时间为 19 m in 左右
。

而

药材提取液在 4一 9 m in 内无色谱峰
,

我们先

后对联苯
、

奈
、

十二烷 ~ 二十六烷 (十七烷除

外 )进行了筛选 .3[
` ] ,

后选定二十三烷为内标

物
,

其保留时间为 6 m in 左右 (图 1 )
.

1
.

5 精密度浏定

用面积归一化法求算了标准对照品中土

木香内酷和异土木香内酷的相对百分含量并

测定精密度
。

取同一浓度的标准对照品饭仿

液
,

每次进样量相等
,

土木香内醋和异土木香

内醋的含量分别为 5 6
.

23 6 3%
,

3 9
.

3搜2刁%
;

标准偏 差分别为 0
.

3 0 5 1
,

0
.

5 0 5 9 ; R
so 分别

为 0
.

7 8%
, 0

.

9 0% ( : = 1 0 )
。

1
.

6 定性分析

样品的氛仿提取液按上述色谱条件进行

分析
,

土木香 内醋的保留时间为 13 m in 左

右
,

异土木香内醋的保留时间为 19m in 左右
。
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土木香 1
.

触如`

二 和总状土木香 1
.

~
色

谱图无区别 (图 2 )
。
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7 土木香 内脂和异土木香 内脂的含蚤测

定

1
.

7
.

1 标准曲线的绘制 精密称取标准对

照品 n
.

11 m g ,

置 l ml 容量瓶中
,

加抓仿溶

解
,

制成标准对照品储备液
。

另精密称取二十

三烷 5
.

7 m g ,

加抓仿至 l ml
,

为内标储备液
。

用 1 0 0 闪微量注射器吸取标准对照品储

备液 6 7
、

9 0
、

1 10
、

1 6 0
、

2 3 0 协l 分别置于 1 ht l

容量瓶中
,

再于每一容量瓶中加入 1 00 川 内

标储备液
,

加抓仿至 l ml
,

得含有内标的标准

对照品溶液 1
、

2
、

3
、

4
、

5 号
,

内标浓度为 0
.

5 7

阳 /以
。

取上述 1一 5 号溶液分别进样 1 闪
,

以

峰面积比与浓度比关系绘制标准曲线
,

并进

行回归处理
,

数据见表 l ,

它们的回归方程分

别如下
。

土木香内酷
:

A / A
: :

= 0
.

92 24 ( C /C… ) 一 0
.

0 13
, , 一 0

.

99 98
。

异土木香内酪
:

A , /A… ~ 0
.

9 7 47 ( C如 / C
卜 .

)一 0
.

03 7 3 5
, 护二 0

.

99 96
。
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a T b 1
.

山a t’o fc /c l二 , A / A… , 人` / A I二

1 2 3 4 5

C / q
。

0
.

7 3 3 2 0
.

9 8 4 8 1
.

2 0 3 5 1
.

7 5 0 7 2
.

5 1 65

A / A :
.

。
0

.

6 5 4 1 0
.

8 9 3 5 1
.

1 0 25 1
.

6 17 6 2
.

2 9 8 0

C . / C… 0
.

5 1 3 9 0
.

69 0 2 0
.

8 42 3 1
.

2 2 6 9 1
.

7 6 3 6

A , / A : 。
0

.

4 4 4 1 0
.

6 46 9 0
.

7 9 6 2 1
.

1 5 9 3 1
.

6 7 6 3
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2 样品 中土木香 内嘴和异土木香 内曲

的含蚤 ..I 定

精确称取不同产地的土木香药材样品 1

g
,

加抓仿 3 m l 冷演过夜
,

取滤液适 t
,

加内

标 1 2 0 林l ( 4
.

5 4 2 林g加 l )
,

定容至 l m一
,

取 l 林l

进样
,

进行气相色谱分析
,

计算出药材中土木

香内醋和异土木香内醋的百分含量 ( w /w )
,

单位
:

略 /m g( 表 2)
。

介 b 2
.

C a n ten st o f a l a n t o肠 tC o n e a n d 如 . l a n t o la ct on
。 ( % )

S沐搜如 H a b iat t l soa 场 n t o 肠 tC朋
e A场 n t o肠 tC o n e

1
.

翻白妇翻 . H . 加 i A明
u o 1

.

12 1
.

3 3

G a n su l朋 z h o u 0
.

8 8 1
.

2 1

1
.

, . 口 . . 喇目 G朋 su 刁比 n g X 纽 n w an g l n
冲

a 2
.

7 3 2
.

7 9

G a 幻日 u 艺恤川 9 X i a n X 加 s盛 2
.

2 4 2
.

5 5

X加户切月 uF 七
a
明 1

.

1 5 1
.

0 5

X in 加 n g aT 比
e ng 1

.

4 7 1
.

7 0
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