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膜纯化一分光光度法测定侧柏叶总黄酮含量 
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(西北大学化学工程学系，西安，710069) (=)6 3 
擒 要 将膜分离技术与植物有效成分分析方法蛄奢，提 出以：醋酸井雏素膜(CAMFM)膜纯化一 

分光光度法取代蒸干转溶法测定侧柏叶提取液中侧柏叶总黄酮含量。与蒸干持溶法相比，CAMFM 

膜纯化一分光光度法具有除杂蛀率高、分析过程无相变、有效成分理化性质稳定、分析操作简便、分 

析蛄果重复性好、准确度较高的特点。 
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采用乙醇一水溶剂系统提取侧柏叶总黄酮时，提 

取液中除有效成分侧柏叶总黄酮外，还含有大量骀 

溶性叶绿素和悬浮物微粒等杂质。为了避免杂质对 

侧柏叶总黄酮测定的干扰，通常采用蒸干转溶法测 

定提取液中侧柏叶总黄酮含量口]，将提取液样品置 

于高温下蒸发溶剂，使样品中的侧柏叶总黄酮、脂溶 

性叶绿素、悬浮物微粒等物质均以固相析出；再加入 

一 定量的水 ，此时只有侧柏叶总黄酮从固相转溶到 

水相；离心除去未转溶的叶绿素及悬浮物微粒，取上 

清液测定侧柏叶总黄酮含量。因此，蒸干转溶法的目 

的在于对供试样品除杂纯化。 

由于蒸干转溶法存在蒸发、转溶两个必要步骤， 

因而分析操作繁琐、分析周期长 而且，在高温下蒸 

发，会影响侧柏叶总黄酮的理化稳定性，使分析结果 

不能准确反映提取液中侧柏叶总黄酮含量 在转溶 

操作中，由于固体杂质对侧柏叶总黄酮的吸附及包 

络作用，使侧柏叶总黄酮转溶不完全，造成含量测定 

损失。本文应用膜分离纯化技术，采用自制二醋酸纤 

维素微滤膜(CAMFM)纯化提取液样品，可替代蒹 

发转溶环节，一步有效除去脂溶性叶绿素和悬浮物 

微粒，简化了分析操作，提高了分析效率。膜法纯化 

分析过程在常温进行 ，且分析过程无相变，确保了侧 

柏叶总黄酮理化性质的稳定性，与蒹干转溶法相比， 

分析结果重复性好，准确度较高。 
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1．1 试验仪器与材料 

722型光栅分光光度计；GQ70E型红外快速干 

燥器；wMZK—O1型温度指示控制仪；76—1型恒温玻 

璃水浴；微孔膜滤器伸 一25 mrfl，上海医药工业研 

究所)；1 5 mL玻璃注射器；侧柏叶(自采)}芦丁(tt 

化试剂，上海试剂二厂)f鞣酸(A．R．江苏无锡县化 

学 试 剂 厂)；二 醋 酸纤 维 素 (结 合 酸 53．5 ～ 

55．5 ，国产分装)。所甩其他试剂均为分析纯。 

1．2 CAMFM 的制备殛性能 定 

称取干燥至恒重的二醋酸纤维素(CA)适量，按 

一 定配比与溶剂丙酮、添加剂甲酰胺配制铸膜液。在 
一 定环境温度、湿度条件下，采用流涎法在光滑平面 

上刮膜．蒸发一定时间后 ，转入水槽凝胶，即制得具 

有一定孔径分布的 CAMFM。采用 自制膜性能评价 

装置，在 △尸一0．02 MPa下测定CAMFM 的纯水透 

过通量‘，，并测定 CAMFM 对鞣酸的截留率 R。，采 

用流速法孔径测定模型测定 CAMFM孔径c2]。 

1．3 侧柏叶总黄酮攫取实验 

称取 2O～4O目干燥儡4柏叶粉末 8．00 g，加入 

200 m1 ，45(vo1) 乙醇溶液，在搅拌状态下于 50℃ 

恒温提取。在提取过程中定时取样，测定样品中侧柏 

叶总黄酮含量。 
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1．4 分析方法 

1．4．1 鞣酸含量分析 采用文献[3]方法测定 。 

1．4．2 叶绿素含量分析 采用文献[4]方法分析。 

1．4．3 芦丁标准曲线 采用文献[1]方法测定。将 

芦丁标准溶液吸光度值 A，芦丁浓度 C(mg／mI )的 

实验数据进行最tJ~__--乘拟舍，回归方程为 

AⅢ 一 2+968 2× l0C + 0．010 2 r一 0．999 6。 

1．4．4 方法 1(蒸干转溶法) 提取液 1．0mL一蒸 

干一加 10．0 ml 蒸馏水转溶一离心一取上清液 2．0 

mL一 3．0 mL H2o+ 0．1 tool·I -。3．0 mL A1C13+ 

1．0 tool·L 5．0 mL CH3cO()K一显色 4O min一 

415 nm处测定吸收度 A一据芦丁标准曲线确定侧 

柏叶总黄酮含量。 

方法 2 提取液经 CAMFM 膜滤，取膜滤液 

1．0 mI ，分析方法同方法 1。 

方法 3 提取液经 CAMFM 膜滤，取提取液 

1．0 mI 一蒸馏水定窖至 10．0 mL一取稀释液 2．0 

mL一 3．0 mL H2O+ 0．1 tool·I 3．0 mI A1C1 + 

1．0 tool·I ～5．0 mL CHsCOOK--显 色 4O min一 

415 nm处测定吸收度 A一据芦丁标准曲线确定侧 

柏叶总黄酮含量。 

2 结果与讨论 

2．1 CAMFM膜参数的测定及CAMFM的筛选 

考察了 3种配方铸膜液在不同条件下制备的膜 

的性能。由于侧柏叶乙醇一水提取液中鞣质含量较 

高，为 0．4～1．0 mg／raI ，它对侧柏叶总黄酮含量测 

定具有一定干扰，因此，本文以鞣质 ，E为提取液中太 

分子杂质的代表物，将膜对鞣质的截 留率作为筛选 

对提取液分析纯化用膜的重要依据。表 1中膜性能 

测定结果表明，在相同制膜条件下，配方 2膜对鞣酸 

的截留率高于其他两个配方，表明其分离性能良好， 

但该配方膜纯水通量很低，不适于快速纯化样品。配 

方 1膜纯水通量虽然大，但对鞣酸的截留率很低，其 

分离纯化性能不能满足膜法分析的要求。配方 3膜 

对鞣酸的截留率与纯水通量介于配方 1，配方 2之 

间，既具备良好的分离性能，又具有适宜的通量，适 

于快速纯化提取液样品。本文筛选既具有适宜通量， 

对鞣酸又具有较高截留率的 7 膜作为提取液纯化 

分离用膜。对侧柏叶提取液膜法纯化前、后结果比较 

如表 2所示。 

表 1 CAMFM性能参数与结构参数 

Tab．1 Characteristic and Structural Parameters of CAM FM 

表 2 侧柏叶提取藏CAMFM膜法纯化前、后比较 

Tab-2 Comparison of Extracted-liquid 

of Cacumen BIotae with and without 

Purification 

表 2表明，CAMFM 可有效除去提取液中的杂 

质微粒，对提取液中干扰侧柏叶总黄酮测定的叶绿 

紊、鞣质也县有适宜的截留率。 

2-2 CAMFM 膜法纯化对侧柏叶总黄酮测定的 

影响 

在侧柏叶总黄酮的提取过程中，定时取样，分别 

采用 1 4．4中的方法 1～3测定提取液样品中的恻 

柏叶总黄酮含量．结果如图 l所示。图1表明，方法 2 

之测定结果高于方法 l，而方法 3之测定结果又高于 

方法 2。 

在提取液样品中，存在悬浮物微粒、脂溶性叶绿 

素、鞣酸等干扰恻柏叶总黄酮含量测定的杂质。 

当采用方法 1分析时．在高温蒸发条件下，提取 

液中的侧柏叶总黄酮与杂质一起随溶剂蒸发而呈固 

态析出。受杂质的吸附和包络作用影响，在蒸发阶段 

呈固体析出的侧柏叶总黄酮在转溶操作中不能完全 

转溶，使测定值偏低。 

此外，在蒸发阶段．侧柏叶总黄酮的理化性质稳 

定性会受到过高蒸发温度的影响，亦导致测定值偏 

低。 
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图 1 不同分折方法对_尉柏叶总黄酮测定结果的影响 

Fig 1 Influences on Measurement of Cacumen Bioae 

with D[ffei-ent Analytica]Methods 

●蒸干转溶测定 0蒸干转溶测定(经 CAMFM 处理】 ▲ 

CAMFM 膜法测定 

由于方法 2采用 CAMFM 截留了提取液中的 

悬浮微粒、叶绿素、鞣酸等杂质，消除了杂质对侧柏 

叶总黄酮转溶能力的影响．因此，与方法 1相比，方 

法 2测定的侧柏叶总黄酮含量较高。但因其未能消 

除 高温蒸发对侧柏叶总黄酮理化性稳定性 的影响， 

故其测定结果低于方法 3。 

由于CAMFM 膜法分析技术具有除杂效率高、 

分析过程无相变、分析步骤简化的特点，克服了上述 

两方法的不足，因而方法 3测定的侧柏叶总黄酮含 

量最高。显示了膜法分析技术的优越性。 

2．3 CAMFM 膜法分析技术与蒸干转溶法测定结 

果的比较 

采用 CAMFM膜纯化一分光光度法测定侧柏叶 

总 黄 酮 含 量 时，可 能 的 测 定 误 差 主 要 来 源 于 

CAMFM膜面对侧柏叶总黄酮截留，导致测定结果 

与样品中侧柏叶总黄酮含量之间产生误差；采用蒸 

干转溶法测定时 ，可能 的测定误差主要在于侧柏叶 

总黄酮在“蒸发一转溶”过程中发生相变而使其理化 

性质稳定性及转溶能力受到影响，导致测定结果与 

样品中懊I柏叶总黄酮含量之间产生误差。 

本文 侧柏叶总黄酮 的对 照品芦丁为测定对 

象，配制一定浓度的芦丁溶液，平行取样。分别采用 

蒸 干转溶法 (1．4．4中方法 1)、CAMFM 膜纯化一分 

光光度法(1．4．4中方法 3)测定芦丁样品溶液中的 

芦丁含量，对两种测定方法进行考察。测定结果如表 

3所示 。 

裹 3 燕干转溶法与CAMFM 膜法测定结果的比较 

Tab．3 Comparison of M easurement of 

Evaporating—redissolving M ethod and 

CAM FM M em brane—based M ethod  

样品 丽  

注： 为有限次平均标准方差 

实 验 表 明，通 过 选 择 具 有 适 当膜 参 数 的 

CAMFM，在侧柏叶总黄酮含量的测定过程中，膜纯 

化一分光光度法的准确度和精密度均优于蒸干转溶 

法 。 

3 结 论 

在 侧 柏 叶 有 效 成 分 提 取 过 程 中，本 文 以 

CAMFM 膜纯化 分光光度法取代蒸干转溶法，测定 

侧柏叶提取液中侧柏叶总黄酮含量。与蒸干转溶法 

相比，CAMFM 膜纯化一分光光度法具有除杂效率 

高、分析过程无相变、有效成分理化性质稳定、操作 

简便、精密度和准确度较高的特点，显示了膜技术在 

分析过程中应用的优越性。 
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An Applied Study on M easurement of General Flavone of 

Cacumen Biotae,by Spectrophotometric Determination 

Combined with M embrane—based 

XUE W eiming ZHANG Xiaolin KANG M aode 

(Department of Chemical Engineering，Northwest University，Xi an一710069) 

Abstract Combined with technology of membrane separation and analytical method of D【a ’effective eom— 

Donents．a new analytiea[method of spectrophotometric determination combined with ree1．．'．,rane—based pu— 

rification is put forward to determine the content of general flavone in extracted—liquid of(：acumen Biotae 

instead of tradiiional evaporating—redissolving method．Compared with evaporating—re dissolving method， 

the advantages of membrane—based spectrophotometr determination consist in high efficiency of purifiea— 

tion，no phase inverse during analysis，simplified analytical operation，satistied repetition of analytical re— 

suits and high precision． 

Keywords membrane；purification；spectrophotometrie determination；general flavone ofCacumen Biotae 
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