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重楼属植物凿体皂试的高效液相色谱分析

陈昌样 丁靖凯 阮德蜷 李 恒 周 俊

中国科学院昆明植物研究所
,

昆明

摘要 应用高效液相层析技术
,

对重楼属十八个种植物的街体皂贰进行了定性
、

定量分析
。

植物

用甲醇提取
,

抽出物经 工 柱
,

以 甲醉洗出总贰
。

在 上
,

用 柱先将总贰以 甲

醇 水 洗脱分为三馏段
,

每馏再在 柱或 一 柱上 以 甲醇 水 ,

洗脱
,

使各个皂贰成分完全分离
。

被分离的每个色谱峰与已 知重楼皂试的保留时间进行比较并配

合 的加入法
,

分析及用 制备少量样品做 测定来加 以定性鉴定
。

定量采用内标

及校正 曲线法
。

关键词 街体皂贰 重楼属植物 定性和定量分析 , 高效液相色谱

在天然产物中
,

街体皂武类化合物的分离难度较大
,

因而对植物中各个山体皂贰如

何进行定量测定是一个引人注 目的课题
,

但迄今为止未见这方面的报道
。

本文应用高效

液相色谱技术
,

进行了重楼街体皂贰定性
、

定量方法的研究
,

并对重楼属十八个种植物

的幽体皂试作了定性和定量分析
。

我们曾对六种重楼植物中的 幽体皂贰用化学方法进行了分离鉴定 〔 一 〕。

共鉴定了

十六个皂试成分
,

它们是由薯芋皂贰元
,

偏诺皂试元 和
一经基偏诺皂贰元 一 分别与糖 以 不 同 形 式 连 接而成 〔图

。

如我们的报告所表 明
,

这些 幽体皂戒在分离上难度较大
。

因此
,

在 上希望
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图 重楼属植物菌体皂贰的结构
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之

定量分析的准确性
,

我们把已知皂试的纯品配成一定浓度的标样
,

在相同条件下进行定

量测定
,

结果表明实验误差在 士 以内 表
。

利用上述条件
,

我们对重楼属十八种植物的菌体皂试进行了定性和定量分析
,

结果

见表
。

从分析数据可知 重楼属植物主要含有薯芋皂贰元
、

偏诺皂贰元和 一经基

偏诺皂贰元的配糖体
,

以前二类贰元的配糖体含量较高
,

这与化学工作的结果相吻合
。

分析中
,

发现 了几个为我们化学工作中尚未得到的皂贰
,

因而未能定性
,

定量
。

其中广

西凌云重楼尸 。 。 。 ‘ “有两个贰
,

已制备了纯样
,

结构鉴定工作正在进行
。

通过对重楼属植物街体皂贰的 分析
,

我们认为
,

对含有较复杂化学成分的植

物样品的 分析
,

先分成几个馏段
,

再逐段进行定性分析
,

定量测定
,

仍不失为一

个耗样品量少 此次分析
,

球药隔重楼只用了三克植物样品
、

分析周期短
,

结果较为

满意的方法
。
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表 配制 组皂试实际浓度与 分析值的比较
一

,

化 合 物 实际值 只八 测定值

一

一 生

一 土

一 通
,

一
一兰

退
一

实 验 部 分

仪器 岛津 一 高效液相色谱仪
, 一 数据处理机

, 一 检测器
。

层

析柱 大 , 火 ,

流动相 ① 一 ②
、

③ 一玉 ④ 一 。

仁总俄 每种重楼各取 一 克干粉
,

用 甲醇室温浸泡四次
,

每次 甲醇
,

浸泡

三天
。

合并 甲醇液
,

减压蒸至糖浆状
,

加入 蒸馏水溶 解
,

通 过 一

, ,

柱
,

用 蒸馏水洗脱除去糖
,

再用

加 一 洗脱
,

将此部分减压蒸干得粉状总贰
,

作为被测样品
。

,
,

总试的分段制备 称取约 粗贰
,

用洗脱液溶于 容量 瓶 中
,

在

柱上犷用溶剂 ①洗脱
,

流速 。 ,

进样量 州
,

分成
、 、

三段定量收

集 图
。

共制备 次
。

各段蒸干作为定性
、

定量测定样品
。

校正曲线的制作 参照文献〔 〕方法分别称取薯芋皂式元组五个已知皂 贰 样品各

一
,

用甲醇溶于 容量瓶中
,

加入内标溶液
, ,

几
,

用洗脱液稀释至刻度
,

在 柱上进行层析
。

洗脱液 溶剂 ②
,

流

速
,

进样量 浏
。

以三次分析平均值的样品色谱峰面积与内标色谱峰面积

之比为纵坐标
,

每 分析液中所含样品的毫克数为 横 坐 标
,

画出该化合物的校正曲

线
。

用同样方法制作偏诺皂戒元组皂式和 一经基偏诺皂贰元组皂式的校 正 曲 线
。

层

析条件 偏诺皂贰元皂试组
,

色谱柱
。 , 洗脱液 溶剂 ③

,

流速
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图 滇重楼
、

和 三馏段的 色谱 图
, 且

。”” ” ”

一 ,

,

内标化合物 丁士亡 一经基偏诺皂贰元组皂贰
,

色谱柱
,

洗脱

液 溶剂 ④
,

流速
,

内标化合物 人参皂贰

各组皂试的定性和定 渊定 将总贰定量制备得 组皂贰 薯芋皂式元组 皂贰

全部置于 容量瓶 中
,

加入 组 的内标溶液
。 ,

用洗脱液稀释至刻度
。

以制作

组化合物校正曲线完全相同的条件进行 分析
。

根据与已知皂贰保 留 时 间 的 比较

图
、

定性
,

再由定性了的某个皂贰色谱峰面积与内标峰面积之比
,

从该皂贰校

目卜自

图 组 已知皂贰的 色谱图
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正曲线上求出其浓度
,

三次分析的平均值为定量结果
。

组和 组皂贰的定性
、

定量同 组
。

未知皂伏的制备 在 分析中
,

与已知皂贰比较
,

对尚不能认识的贰就单独

制备纯品
。

广西凌云重楼
,

在 组部分有两个皂武不能定性 图
。

用

柱
,

洗脱剂 洗脱
,

流速
,

分离到这两个贰的纯品
。

的的
。

门

图 滇重楼 馏段的 色谱 图
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图 凌云 重楼未知皂贰的 色谱图
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致谢 杨崇仁同志提供人参皂贰 标准化合物
。
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