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海星甾醇的分离精制与测定

文 震 党 志 朱志鑫 李 琼

华南理工大学应用化学系 广州

提要 采取甲醇多步结晶法 从海星 Αστεριασ αµυρενσισ 中分离精制了海星甾醇 ∀利用高效

液相色谱 对海星甾醇中的胆甾醇含量进行了测定 ∀研究结果表明 在选定的色谱条件下 胆

甾醇测定结果线性良好 精密度好 准确度高 ∀这为制定海星甾醇的质量标准提供了参考依

据 ∀
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海星是我国近海常见的海洋生物 具有活化血

管 抗菌消炎 安神镇静 抗疲劳之功效 ≈ ∀现代生物

化学与药理学的研究表明 海星的药效与所含的甾醇

类成分密切相关 ≈ ∀经 ≤2 ≥分析 海星甾醇主要由

胆甾醇组成 其结构见图 ∀

因此 从海星中分离精制甾醇类化合物 并对其

中的胆甾醇进行定量测定 可以为探索海星甾醇的物

质基础提供理论依据 ∀

测定胆甾醇含量的方法主要有分光光度法 !气相

色谱法与高效液相色谱法 ∀分光光度法只能测定总甾

体的含量 误差较大 重现性较差 ≈ ∀气相色谱法一般

要将甾醇衍生化后再进行测定 前处理比较繁琐 ≈ ∀

液相色谱测定胆甾醇具有简单 !快速 !重现性好的特

点 ≈ 目前已有 ° ≤测定鸡蛋中胆甾醇的报道 ≈ 而

对海星甾醇的测定还未见报道 ∀在本文研究中 作者

拟提取精制海星总甾醇 并采用外标法 用 ° ≤测

定其中胆甾醇的含量 ∀

材料与方法

实验材料

海星来源 购自广州清平药材市场 经鉴定为

多棘海星 ≥ Αστεριασ αµυρενσισ ∀药材干燥后粉碎

至 目备用 ∀

试剂与仪器

试剂 正己烷 !乙醚 !无水乙醇 !甲醇 !乙腈 !异丙

醇 !氢氧化钾 !氯化钠 !无水硫酸钠 广州化学试剂厂

均为分析纯 ∀标准胆甾醇 美国 ≥ 公司 ∀

仪器 旋转蒸发器 !超级恒温水浴锅 ! ° 高

效液相色谱系统 ∀

实验方法

海星非皂化物与总甾醇的制备 取海星粗粉

置索氏提取器中 加正己烷 冷浸过夜 回流

提取 ∀提取物中加入 2甲醇溶液皂

化 皂化完全后 乙醚萃取 次 饱和 ≤ 溶液洗

涤 ∀合并乙醚萃取液 过无水 ≥ 柱脱水干燥 回

收溶剂 即得非皂化物 ∀往非皂化物加入甲醇 加热至

溶 放冷后析出晶体 用甲醇重结晶 次 滤集后得到

图 胆甾醇结构
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白色粉末状海星甾醇 ∀

分析方法

分析样品制备 分别取所得非皂化物与海星总

甾醇于小烧杯中 加入乙醇 在 ε 水浴中加热至

溶 定容于 容量瓶中 稍冷 立即用 Λ 滤

膜过滤 采用时间窗法定性 外标法定量 ∀分别计算海

星中胆甾醇与海星总甾醇中的胆甾醇含量 ∀

胆甾醇标准溶液配制 准确称取胆甾醇

溶于 的无水乙醇中 制成标准胆甾醇储备液

∀取标准胆甾醇储备液 ! ! ! ! !

分别以无水乙醇稀释至 使其浓度分别为 ! !

! ! ! ∀

色谱条件 色谱柱为 2° ≤ 柱

≅ Λ 流动相 乙腈 2异丙醇 Β ς/

ς 流速 检测波长 进样量

Λ 柱温 ε ∀

实验结果与讨论

分析方法的确定

仪器条件的选择 测定波长 对胆甾醇

的标准溶液进行扫描 在 处有最大吸收 ∀

流动相 考虑到胆甾醇的极性 选择极性较小的

乙腈 2异丙醇 Β ς/ ς 此时胆甾醇的响应最大

出峰时间短 可得到较好的分离 见图 ∀

标准曲线和检测限 取不同浓度胆甾

醇标准溶液进样 重复 次 测得峰面积 以峰面积均

值为纵坐标 Ψ 与胆甾醇浓度 Χ为横坐标 Ξ作图

绘制标准曲线 ∀通过回归计算 求得回归方程为

Ψ= Ξ 相关系数 ρ 并测得

胆甾醇最小检测限在 Λ 级 ∀

精密度试验 标样测定重复性 取浓度

为 胆甾醇溶液 每次进样 Λ 测峰面积

共 次 测得日内 ΡΣ∆ 日间 ΡΣ∆

∀

样品测定重复性 称取 份海星样品 皂化后按

方法 测定其中胆甾醇的含量 海星原

料 并计算 ΡΣ∆ ∀结果见表 ΡΣ∆ 说明方法有

较高的精密度 ∀

图 胆甾醇标样与海星甾醇色谱图

ƒ ×

回收率实验 准确称取不同质量的海

星样品 份 测定其中胆甾醇 同时取等量样品 加入

一定量胆甾醇标样 同法测定 ∀计算胆甾醇的回收

率 ∀

表 结果显示回收率在 ∗ 平

均回收率为 说明方法具有较高的准确度 ∀

海星总甾醇的测定

由于甾醇在甲醇中溶解度较小 受温度影响较

表 1  海星中胆甾醇含量测定与精密度

Ταβ .1  Τηε χοντεντ οφ χηολεστερολ φροµ σταρφιση ανδ δεγρεε οφ πρεχισιον

海星中胆甾醇含量 平均含量
Σ ΡΣ∆
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表 2  胆甾醇回收率测定结果

Ταβ .2  Ρεχοϖερψρατε οφ χηολεστερολ φροµ σταρφιση

称样量 样品中含量 加入量 测得总量 回收率 平均回收率 ΡΣ∆

表 3  海星总甾醇与胆甾醇分析结果

Ταβ .3  Τηε χοντεντ οφ ωηολε στερλοσ ανδ χηολεστερολ φροµ σταρφιση

产率

正己烷提取物 非皂化物 海星总甾醇

胆甾醇的含量

海星中 总甾醇中

胆甾醇回收率

 产率
提取物质量

海星原料质量
≅ 胆甾醇的回收率

海星总甾醇中的胆甾醇含量
海星中胆甾醇的含量

≅

大 采取甲醇分步结晶的方法 可以从海星不皂化物

中获得较高纯度的海星总甾醇 见图 ∀经测定 海

星总甾醇的产率与胆甾醇的含量以及收率如表 ∀

由实验结果可知 胆甾醇是海星甾醇的主要成

分 这对于探索海星总甾醇这一有效部位群的活血补

益物质基础具有一定的理论意义 ∀

结论

采取甲醇多步结晶法 从海星不皂化物分离

精制了海星总甾醇 ∀经检测 海星总甾醇的产率为

∀海星体内胆甾醇的含量为 总甾醇中

胆甾醇的回收率为 ∀

利用高效液相色谱测定海星中胆甾醇含量

方法简单 出峰时间快 结果线性 精密度试验 !回收

率试验均较满意 为把甾醇作为海星的质量控制指标

之一 并将海星开发成新药提供了参考依据 ∀

致谢 广东省中药研究所王玉生副主任药师鉴定

海星药材 在此感谢 ∀
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ΤΗΕ ΣΕΠΑΡΑΤΙΟΝ ΑΝ∆ ∆ΕΤΕΡ ΜΙΝΑΤΙΟΝ ΟΦ ΣΤΕΡ ΟΛΣ

ΙΝ ΣΤΑΡΦΙΣΗ ( Αστεριασ αµ υρενσισ)

• ∞ ⁄ 2÷ ±
∆επαρτµεντ οφ Αππλιεδ Χηε µιστρψ, Τηε Σουτη Χηινα Υνιϖερσιτψοφ Τεχηνολογψ, Γυανγζηου ,

Ρεχειϖεδ :

Κεψ Ωορδσ: ≥ ≤ ≥ Αστεριασ αµυρενσισ ° ≤ ≥

Αβστραχτ

∏ √ ∏ ≥ Αστεριασ αµυρενσισ

° ≤ ∏2
× ∏ √ ∏

≥ Αστεριασ αµυρενσισ 本文编辑 张培新

大气降水是陆源天然和人为化学元素向海洋输

送的重要通道之一 ∀雨水中的溶解重金属元素易为海

洋动植物吸收并富集 对海洋生态环境产生直接的影

响 ∀刘素美等 ≈ ≈ 曾对黄海北部地区大气

降水中常量组分及营养元素进行了较长时期的观测

和研究 最近的研究 ≈ ∗ 也主要集中在黄海海域 分

别研究了降水样品中 值与主要酸碱离子的关系

黄海及东海海域大气降水中的重金属

刘昌岭 任宏波 陈洪涛 夏 宁

青岛海洋地质研究所 青岛

中国海洋大学 青岛

提要 于 年 月至 年 月在黄海的千里岩岛和东海的嵊泗群岛两个采样点共采

集了 多个降水样品 测定了 值和重金属 ≤∏!° ! !≤ 的含量 ∀结果表明 两个采样点的

降水样品中重金属的浓度有明显的季节变化 冬季的浓度高于夏季 ∀千里岩岛降水中的重金

属的浓度明显高于嵊泗群岛 尽管其降雨量小于嵊泗群岛 千里岩岛大气降水中重金属的沉

降通量仍大于嵊泗群岛 ∀在千里岩岛 ° 以干沉降为主 而 ≤∏! !≤ 的湿沉降占明显优势 表

明在黄海海域湿沉降对重金属元素向海洋的输送起重要的作用 ∀

关键词 黄海 东海 大气降水 重金属
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