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测定珍珠粉总叶琳成分的荧光光谱法
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珍珠是传统名贵中药
,

具有镇心安神
、

养阴熄风
、

清热解毒
、

明目去翁等功效“ ’ 。

自八十年代以来
,

国内有多家单位进行了珍珠综合利用的研究
,

取得了一定的进展 (门摩西
,

1 989 年 )
。

实验研究证实珍

珠粉能明显抑制小鼠自发活动
,

抑制家兔大脑皮层的活动
,

并显著改变脑内单胺类神经递质的含量
,

具

有中枢抑制作用` ” 。

此外
,

作者 ( 1 085 年 )观察到珍珠粉能明显延长家蚕和小鼠寿命
,

降低小鼠心肌和脑

组织脂褐质含量
,

具有一定的抗衰老作用
。

作者 ( 1 9 88 年 )首次从珍珠粉中分离得到仆琳类化合物
,

化

学发光分析实验表明
,

珍珠粉叶琳类化合物能明显抑制黄喋吟一黄嘿吟氧化酶实验体系中所产生的 自

由墓 (。卧
,

由此推测珍珠外啦类化合物是珍珠粉中的主要有效成分以及它可能是通过抑制机体内自 由

基反应而起作用
。

但迄今有关珍珠粉外琳类化合物的含量测定方法尚未见报道
。

本文采用荧光光谱法

测定珍珠粉中总外琳成分的含是
,

并对该方法的稳定性和影响因素进行了实验观察
.

材 料 和 方 法

1
.

仪器和供试品

(幼 仅 器 岛津 R F
一 5 10 型关光分光光度计

,
9 3 0 型荧光光度计 (上海第三分析仪器广 )

。

(幻 甘照品 硫酸奎宁
,

由中国药科大学陈连植教授赠送
。

含量 的
,

肠男
,

其荧光光谱的最大吸收

波长为 E x 3巧o n m / E m 4 6O n m (南京药学院等
,

19 7 9 )
。

( 3 ) 样品 珍珠粉
,

由本所珍珠实验厂提供
,

系人工养殖的三角帆蚌 ( H万
犷落叩 : 沁 口“ ,刀落娜苦 玩二 )珍

珠经粉碎而成
,

白色粉末 (2 50 目 )
,

药用级
,

批号为 8 8 05 1 0
.

(连) 浏 定温 度 2。 土 ]
o

C
o
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样品溶液的制备

准确称取珍珠粉 5
·

0 9
,

制成样品水溶液 5 0立 d
,
p 月 为 6

.

.5

石
.

样品溶液荧光光谱测定

取样品溶液 6ml
,

于 R .F巧10 型荧光分光光度计进行扫描
,

增益 2。 /10
,

狭缝 1 0二
,

扫描速度 100

收稿年月
: 1朋 9 年 10 月乡19 阶 年 1 月修改

。

( 1) 钱曾年等
,

1朋 5
。

全国第二届神经药理学木会议论文搞要汇编
,
8 7

。

南宁
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测定样品溶液的最大荧光吸收波长
。
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标准曲线的绘制

精密称取硫酸奎宁 1
.

Om0 g
,

置 1 00 通 容量瓶中
,

用 。
.

I N 硫酸溶液溶解至刻度
,

即成 1中 g /nI l 贮

备液
。

精密吸取贮备液 。
.

5
、

1
.

5
、
2

.

6
、

6
.

0
、
1 0

.

0血
,

分别置 1 0血 容量瓶中
,

用 O
.

I N 硫酸溶液稀释至刻

度
,

于 930 型荧光光度计
.

在 趾涎如 m /E m 42 O n m 波长处测定荧光强度
,

同时用 。
.

I N 硫酸溶液作空白

校正
。

5
.

样品含量测定

取提取后 1小时内的样品溶液
,

于 9 30 型荧光光度计
,

在 困区3 40
n m / E m 42 On m 波长处测定荧光强

度
,

灵敏度
义 2

。 。
.

I N 硫酸溶液作空白
,

以 加 g /成 硫酸奎宁标准溶滚调节仪器荧光强度至 50
。

样品含

量以每克珍珠粉中所含相当于标准溶液荧光强度的荧光物质微克数计算
。

日
,

加样回收试验

精密吸取已知含量的样品溶液 5
.

Om l
,

分别加不同浓度的硫酸奎宁标准溶液 5
.

om l
,

混匀
。

按样品

含量测定方法进行测定
。

7
.

P H 对样品溶液荧光强度的影响

将样品溶液用稀酸或稀碱调节不同 p H 值
,

按前述方法钡淀荧光强度
。

观察不同 p H 情况下样品

溶浪荧光强度的变化
。

8
.

放皿时间对样品溶液荧光强度的影响

样品溶浓提取后经不同时间放置
,

按前述方法测定荧光强度
.

观察不同时间内祥品溶浪荧光强度

的变化
。

实 验 结 果

1
.

样品溶液的荧光光谱

经荧光扫描
,

样品溶演的荧光光谱由图 1所示
。

由图中可知
,

样品溶液的最大激发波长为 3 40
n 二

,

最大发射波长为 妞 o

~
。

2
.

硫酸奎宁标准曲线

众 3鱿加m

别阅叭m 4以恤m 30 O n m 日阅肠m
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图 1 珍珠粉总叶琳成分荧光光谱图
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图 2 硫酸奎宁标准曲线
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经对硫酸奎宁标准溶液进行芡光强度测定
,

得到其标准曲线
,

见图 2
。

根据标准曲线
夕

硫酸奎宁标准溶液在 。
,

5~ 1伽g 加l 范围内具有线性并符台比尔定择
,

得回归方程

F ` 6
.

8 9C + 0
.

3 0
, r = 0

.

99 96
.

3
.

样品含 t 测定

经八次重复试验和测定
,

结果珍珠粉中总外琳成分含量平均值为 8
.

1 2协g了g ;标准差 0
.

16 ;变异系数

1
.

97 劣
。

4
.

加样回收试验

经四次重复试验和测定
,

结果平均回收串为 99
.

93 男 ; 标准差 。
.

69 男 ;变异系数 。
.

69 男
。

5
.

对样品溶液荧光强度的影响

经重复试验表明
,

样品溶液的荧光强度随 p万 值的不同而变化
。

经调节后各 p H 值的样品溶液与

样品原液 ( p H 6
.

匆比较均有显著差异 ( P < 。
.

00 1 )
。

同时
,

不同 p H 情况下的样品溶液之间也有明显变

化
。

见表所示
。

附表 p妞 对样品溶液荧光强度的影响

A t t a o h ed t叻
.

T he .f f的 t Of f l u o

姗
e e nt l时 e sn it y o f , a m p互e s o l ut lo n o n t h e p H (

n = 7 )

序序 号号 p H 值值 荧光强度 (又 土

DS ))) 变异系数 (万 ))) t 值值 p 值值

AAAAA 111 3 3
.

1 0 士 1
.

0 555 3
.

1 777 B 与 A 比较较 ///

BBBBB 444 3 7
.

6 0 士 1
。

仪】】 4
.

2 666 8
.

砚砚 < O
,

加111

CCCCC 习习 4 4
.

6 5 士 0
.

8 000 1
。

沟沟 D 与 C 比较较 ///

DDDDD 工444 4 7
.

4 5 士0
。

6000 1
.

2 666 石
。

1666 < O
,

00 111

启
.

放里时间对样品溶液荧光强度的影响

经实验观察
,

样品溶液在提取后 1 小时时荧光强度达到最高值
,

然后 逐 渐下降 ; 2小时 后下 降

抡
.

28 粥摊 小时后下降 25
.

15 男 ; 6 小时后下降 27
.

拐露
,

此后不再继续下降 ; 观察至 然小时
,

其荧光强

度值基本保持稳定
.

讨 论 和 小 结

1
.

本文用荧光最大吸收波长与珍珠粉总外啦成分相接近的硫酸奎宁作为标准对照溶液
,

在目前没

有标准品和珍珠叶琳类化合物结构尚未确定的情况下
,

可对珍珠粉总叶咐成分进行定量测定
。

本法较

为稳定
,

回收率高
,

可作为珍珠粉总外琳成分的定量分析方法
。

2
.

样品溶液的 p H 值对珍珠粉总外啦成分的荧光强度有较大的影响
。

根据实验结果
,

我们建议用

提取后的样品原液 ( p H 近中性 )直接进行定量测定
。

8
.

样品溶液的放置时间对珍珠粉总外琳成分的荧光强度亦有一定的影响
, 1 小时时达到峰值

,

然后

逐渐下降
,

6 小时后基本稳定
。

因此
,

在分析过程中
,

为了节省实验时间
,

避免误差并反映珍珠粉中总外

琳成分的实际含量
,

我们认为在提取后 1 小时内测定为好
。

4
.

有关溶液 p H 值和放置时间会改变样品溶液荧光强度的原因
,

有待于进一步实验探讨
。
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