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摘 要 本试验建立了用高效液相色谱法 同时测定淡水鱼肝脏 中的
,

和 的方法
。

以片

为色谱柱
,

正 己烷 乙 醚 为流 动 相
,

紫外
,

荧光
,

双道检测
,

和 的保留时间分别为 和
。

采用不同波长条件

下的紫外吸收特性
,

对 予以定性
,

以 为内标物对 予以定量
。

实验对多种淡水鱼肝脏中的
,

和 进行了测定
,

取得了满意效果
。

关扭词 鱼肝脏 维生素
,

维生素 高效液相色谱法

中图分类号

、

,

, ,

而
拜一

又
,

, ,

维生素
一

和维生素
,

对维持视觉功能具有同样重要的生

理作用 〕。

而近几年来人们对
,

的分析研究较多仁
,

‘ 〕,

对 的报道却很少
。

因为 和

结构近似
,

使两者难以分离 同时由于 性质极不稳定圈
,

给其分析分离带来很大困
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难
。

目前
,

国内尚未见有关 分析分离方面的报道
。

本试验用高效液相色谱法首次对淡水

鱼肝脏中
,

和 的含量进行了研究
,

取得了较好效果
,

并为我国淡水鱼资源的综合开

发利用提供 了科学依据
。

材料与方法

仪器

高效液相色谱仪 型
,

荧光检测器 岛津
一

型
,

冷凝皂化装置
。

试剂

正 己烷
、

甲醇
、

无水乙醇
、

乙醚
、

甲醇溶液
、

二丁基轻基 甲苯 各种试剂

均为分析纯或色谱纯
。

标准溶液的配制 准确称取 醋酸醋
,

于 皂化瓶中
,

加 无

水乙醇
,

甲醇溶液
,

冷凝皂化
,

冷却后用正 己烷反复提取
,

并定容于

容量瓶
,

得浓度为 拜
· 一 ’

的贮备液
,

上机前稀释成 陀
· 一 ‘

的工作液
。

试材

生长期 年的新鲜鲤鱼
、

缩鱼及草鱼等淡水鱼
,

取肝脏备用
。

样品前处理

取各种鱼的肝脏
,

用滤纸吸干表面水分
,

并分别称取 于研钵中
,

加适量

甲醉
,

及石英砂研磨或匀浆
,

转移至皂化瓶中
,

加 乙醇
,

甲醇溶

液
, ,

一 ℃ 回流皂化 冷却后用正 己烷反复提取皂化液
,

多次水洗至

中性后
,

用无水硫酸钠脱水并定容至 容量瓶中 取上述提取液 减压蒸干
,

用

正 己烷溶解
,

经 拜 微孔滤膜过滤后进色谱柱
。

色谱条件

色 谱柱 为片 又 流 动 相 为正 己烷 乙 醚 流 速
· 一 ’ 检测器为紫外

,

荧光
,

进样量
拜 柱温为室温

。

结果与分析

吸收波长的确定

维生素 和维生素 结构的不同使两者的紫外吸收有差异
。

等研究了 和

的吸收光谱
,

确认
,

的最大吸收波长为
,

为 困
。

由于一般测定样品

中 含量较低
,

且变化较快
,

故确定 为二者的共同检测波长
。

同时
,

用荧光检测器

在
,

对
,

作辅助检测
。

结果表明
,

这种以紫外检测为主
,

荧光同时

辅助检测的双道检测方法
,

可获得更好的检测结果
。

流动相的选择

和 仅环状结构中一双键之差
,

结构极为相似
,

使两者在色谱柱上较难分离
。

本

实验经多项研究
,

选择 片 为色谱柱
,

以正 己烷 乙醚 一 为

流动相
,

使 与 得以较好分离 图
一 , 。 ,

的保留时间分别为
,
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图 各种鱼肝脏 和

标准样品
,

编鱼肝脏
,

的分 离色谱 图

鲤鱼肝脏
,

鲤鱼肝脏
,

的定性与定量

很多实验 已经表明 测定 具有很高的精密度和重现性
,

并可根据标样的保留

时间和峰高予以定性和定量〔卜‘ 〕。

因 性质极不稳定
,

在难以取得标样的特别情况下
,

本

实验采用 的不同波长条件
,

对同一样品的 进行色谱重复测定
,

并计算其

相应峰值 表
。

可以看出
,

处其峰值最高 处有一小肩峰
,

表明在此波长

条件下有最大吸收
,

与标准理论吸收特征完全相符川
。

同一样品在
,

两波长

条件下的色谱图 图
一 ,

相 比较
,

可以看出 为 的最大吸收峰
,

此波长下

峰高较低
,

当把波长移至 时
,

峰高显著升高至最大值
,

由此可以对 予以定性
。

根

据
, ,

的标准光谱图
,

在 波长下
,

等量
飞

与 吸收 比值系数为
,

因此将 视为内标物
,

用 条件下的标准 值即可对 予以定量
。

其计算公式

为 含量 峰高 峰高 含量
。

表 同一鲤鱼鱼肝样 品在不 同检测波长条件下 的色谱峰高值

波长

样品峰高

各种鱼肝中 与 的测定

实验对以下 种鱼肝脏中的
,

和 进行了重复测定
,

结果见表
。

各种淡水鱼中均

含有
, ,

而海鱼肝脏中只含有
,

而 未检出
,

与文献报道一致 〔幻 。

上述各种淡水

鱼肝中
,

和 的含量分别在 拌
· 一 ‘ ,

和 拼
· 一 ‘

的生

物活性按 的 计算川
,

则以上各淡水鱼肝中 生物活性为
·
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一‘ 。

而我国北方地 区猪
,

牛
,

羊
,

鸡肝脏中的 生物 活性在 一
· 一 ’

之

间 〕。

因此
,

上述各种淡水鱼肝脏中 的生物活性均高于各动物肝脏中 的生物活性
。

讨论

维生素 与脱辅基视蛋 白
一

共 价 结 合 形 成 具 有 生 理 活 性 的 视 紫 红 质

对视觉功能起重要作用
。

的结构
、

生物活性不同
,

形成的视紫红质活性不同
,

其中全反

式 的活性最高
。

而也有许多学者认为 及

的
一

顺式异构体
‘

, 一

顺式异构体是主要色基
,

对视觉形成起主要作用〔
, ’‘〕。

本实

验仅就全反式 进行了分析
,

对视觉功能起重要

作用的其他异构体
,

尚有待于进一步研究
。

目前
,

我国将大量的淡水鱼内脏视为废弃物
,

而

本研究证明我国现在人工饲养的淡水鱼中含有大量

的维生素
,

和维生素
,

既可利用制成作畜禽饲

料的鱼 粉
,

又 可制成维生素 含量丰富的宠物食

表 种鱼肝脏中

的含量

鱼类 维生素
’

鲤鱼

维鱼

编鱼

草鱼

编鱼

泥鳅
鳝鱼

唆鱼

及

拜 一

维生素 “

未检出

‘

全反式维生素
’

全反式维生素

品
,

还可提取鱼油
,

经氢化后做人造奶油
。

本研究为我国淡水鱼资源的综合开发利用提供了

重要的科学依据
。

本试验得到房淑惠先生
、

严衍录先生的帮助
,
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