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摘要 利用正交试验方法
,

研究了影响粉防己 中汉防己 甲
、

乙素的提取效率的各种 因素
,

得 到

的最佳提取条件为
:
用含 3 3

.

3 %氨水的无水乙醇溶液浸饱 h8
,

超声震荡提取 h4
。

在 此 条 件下

测得的汉防己甲素的含量为。
.

678 %
,

乙素的含量为 0
.

61 6%
。

汉防己 甲
、

乙素的含量 用 高效 液

相色谱 ( H P L C ) 检测
,

最低检出限分别为 3
.

8 7 x 10 一和 2
.

4 8 x 1 0
一 3 m m ol /L

。

关健词 粉防己 汉防己甲素 汉防己乙素 正交试验 高效液相色谱

汉防己是防己科千金藤属植物粉防己St
e P 人。 爪 a t 。汁。 。 d , a 5

.

M oo
r e的干燥块 根

,

有

效成分为汉防己碱
,

其中主要为汉防己甲素 ( et rt a n d r ni e ) 和汉防己 乙 素 ( d o m o ht y l t -

et ar n dr ni e
) 0 〕

。

汉防己碱具有镇痛
、

消炎
、

降压
、

抗菌
、

抗肿瘤
、

松驰横纹肌等作用 〔幻
,

近来研究发现汉防己碱具有抗心率失常作用〔 3〕
。

汉防己碱的含量是粉防己药材 质 量 的重要

指标之一
,

有关研究汉防己碱的测试工作曾有报道〔刁一 6〕 ,

但没有看到有关研究汉防己 碱提

取条件的报道
。

我们在已建立的色谱分析方法的基础上
,

利用正交试验
,

以汉防己甲
、

乙素

的百分含量为指标
,

进行了提取条件的优化
,

为提取汉防己甲
、

乙素提供了科学依据
。

1 实验部分

1
.

1 仪器与试剂
:
高效液相色谱仪

:
岛津 L C 一 10 A

,
S P D 一 10 V A紫外检测器

,
超声震荡器,

, r

.百......̀......护r臼口卜

I B R A N SO N B 一 52
。

汉防己甲素
:
由中国药品生物制品检定

所提供 ; 汉防己乙素
:
由北京医科大学植物

化学教研室提供 , 粉防己
:
由北京市海淀药

店提供
。

所试用剂均为分析纯
,

水为重蒸去离子
水

。

.1 2 色谱分析

分离条件
:

采用正相色谱体系对汉防己

甲
、

乙素进行分离与检测
,

色谱柱为小4
.

6 m

m x 1 5c m M IC r o p a r k 5 1一 5硅胶柱
,

流动相

6
。

1 18 6
。

114

甲素

4
二

了8 8

l

为
:
三氯甲烷一无水甲醇

一
氨水 ( 30

: 6 8
.

9 :

1
.

1 )
,

检测波长为 2 2 8 n m
,

柱温 30 ℃ ,
流速 圈 1 粉防己色谱图 图 2 汉防己甲

、

乙索色奋田

o
.

3 m 丫nI ni
,

六通阀进样
,

进样量 6叭
。

分离谱图见 图 l
。

图 2为汉防己甲
、

乙素标准对照品

的色谱图
。

用保留时间定性
,

t R = 6
.

l sl m im 的峰 为汉防 己甲素峰
,

t R = 7
.

122 m ni 的峰为汉

防己 乙素峰
。

1
.

3 工作曲线方程
:

准确称取一定量的汉防己甲
、

乙素标准对 照品
,

分别用 无 水 乙 醇溶

解
,

配成一系列不同浓度的标准挤液
,

进样分析
,

用峰面积对浓度作图
,

得到汉防己甲
、

乙

甲

A dd
r e s s :

Z h e n P a n ,

Z h a n g j i a k o u M e
d i c a l C o l l e g e ,

Z h a n g j i
a k o u
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素的工作曲线
。

见表 1
.

市售粉防己经千燥后粉碎
,

称取 3
.

00 9粉末
,

按以下各种方法处理
,

进样分析
,

利用上述

汉防己甲
、

乙素工作 曲线即可求出它们 的百分含量
。

2 结果与讨论

2
.

1 提取溶剂的比较
:
根据汉防己 甲

、

乙
农 2 扭取溶荆的比较

序号 提取溶 剂
提取时
间 ( h )

汉防己乙素
( % )

素甲)己%防(汉

素的化学性质以及有关文献 的报道
,

研究了

几种常见 易得的溶剂 如水
、

三氯甲烷
、

无水

乙醇以及含有氨水的无水 乙醇对汉防 己甲
、

乙素提取效率的影响
。

结果见表 2
。

表 1 汉防己甲
、

乙 素的工作曲线

汉防 进样 线性范围 相关系
工作曲线

己 次数 ( m m o l/ L ) 数

甲索 5 0
.

0 1~ o
. i y = 8

.

, 6 1 x + 。
.

通 5. 5 0
.

, , s a

乙索 5 0
.

0 1~ o
.

i y = 8
。
通o 6x + 0

.

5, 2 3 0
.

, 9 8 6

水

三氯甲烷

无水乙 醇
1 4

.

3%氨水的
无水乙醇

0
。

0 7 6

0
。

2 1 0

0
。

2 4 0

0
.

6 7 5

:::
0 。

1 3 6

0
。

5 1 0

注
: y 为峰面积 ( x 10

. 件.v s )
, x 为 浓度 ( m 血 ol /

L )
.

2
.

2 L 。
( 4 x 2 `

) 正交设计选择提取条件
:

在上述研究的基础上
,

我们认为 提取 溶 剂

中氨水浓度是主要影响因素
,

其次还有浸泡

时间以及超声振荡提取 时 间
。

采用 L
:

( 4 x

2 `
) c73 正交设计表安排试验

,

提取溶剂中氨

水浓度安排 4 个水平
,

浸泡时间和超声振荡

提取时间均安排 2个水平
,

以汉防己 甲
、

乙

素的百分含量为指标
。

考查因素水平列于表

3 ,

正交试验结果见表 4
。

从表 2中看出
, 14

.

3 %氮水的无水 乙醇

溶液的提取效率明显优于其他 3种
,

因此选

择含有氨水的无水 乙醉溶液作为提取溶剂
,

作进 一步的研究
。

衰 4 L 。
( 4 x 2 .

) 正交试验

序号 A B C

2 2

2 4 0

4 3 7

2 1

0
。

5 7 0

0
。

6 7 5

0 。 6 7 8

0
。

6 0 2

0
。

6 7 7

0
。

6 0 7

0 。
1 3 6

0
。

3 6 5

0
。

2 2 5

0
。

5 1 0

0
。 5 2 5

0
。

3 6 9

0
。

6 1 6

0
。

4 8 5

”458084牡0135剐已222厂57a..

……
TTzI叭.TQ

甲素
表 3 考查因素水平

A B C

提取溶剂中 浸泡时间 超声震荡提

氨水浓度 ( % ) ( h ) 取 时间 ( h )

。

1 6 5 2 。
0 1 9

。
3 2 1 2

。

4 6 7

艺

4
。

4 8 6

艺

3
。

2 3 1

00
ǎ11ù

1 7
。

7

;:
::: :::

0
.

0 0 ` 0
.

0 2 6 Q T = 0
.

1 6 3
,

Q E = 0
.

0 0 1

l
。

5 0 2 1
。

2 1 5

1
。

7 2 9 2
。

0 1 6

4 3 3
。

3 l
。

1 0 1

0
.

。。 6 0
.

0 0 6 0
.

0 5 0 Q T = 0 。 1 8 4 ,

Q E 二 0
.

0 0 1。

-生.U41TTTTQ

乙素
考查平水

从正交试验表上 T 值看出
:

对 于甲素
,

最优条件为 A
`

B
:
C

:

或 A
3
B厂

2 ,

对 于乙素
,

最优

条件为 A 4 B : C
: ,

因此我们选择提取汉防己 甲
、

乙素的最佳条件为 A B4
Z
C

: ,

即提取溶剂 中氨

水浓度为 3 3
.

3 %
,

无水乙 醇为 6 7
.

7 %
,

浸泡时间为 s h
,

超声振荡提取时间为 4 h
。

2
.

3 方差分析
:

对以上正交试验结果进行方差分析
,

分析结果见表 5
。

方差分析结果
:

对 于汉防己 甲素和乙素提取溶剂中氨水浓度
、

超声振荡提取时间的影响

.
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均高度显著
,

浸泡时间在本文所取的范围内对两者的影响均不显著
。

2
.

4 结论
:

通过正交试验
,

找到了提取汉防己甲
、

乙素的最佳条件
。

在此条件下测得 汉 防

己甲素的百分含量达到最大值为。
.

6 78 %
,

汉防己 乙素的百分 含量达到最大值为 0
.

6 1
.

%
,

提

高 了 汉 防 己碱 的提取效率
,

提取液 组份简

单
、

稳定
,

提取条件和色谱条件有 良好的兼

表 5 方差分析 容关系
。

变 差 自 方 差
方差来源 由 F 值

平方和 度 估计值

F 0
.

0 5

( f
一 ,

f
: )
显著性

氨水浓度 0
.

13 2

甲 浸泡时间 0
.

0 04

提取时间 0
。

0 2 6

素 试验误差 0 .

0 01

总和 0
。

1 6 3

氨水浓度 。 . 0 96

乙 浸泡时间 0
. 0 06

提取时间 O
。

08 0

素 试验误差 0
.

0 0 1 9

总和 0
.

1 8 4

3 0
。

0 4 4 8 8

1 0
。

0 0 4 8

1 0
。

0 2 6 5 2

2 0
。
0 0 0 5

7

1 9
.

1 6

18 。
5 1

1 8
。

5 1

显著

不显著

显养

3 0 。
0 3 2 4 0

。
1吐 19

。

1 6

1 0
。

0 0 6 7
。

5 18 .

5 1

1 0
。

0 8 0 1 0 0 18
。

5 1

2 0
。

0 0 0 8

7

著著

不显著

显著
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表 1 麻黄碱
、

士的宁含 t 测定结

果 ( n = 4 )

表 2 回收率洲定结果 ( n = 4 )

`
1,1473通9
口匕
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0
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02né0

0臼ù合户0lbù勺OJ
.

…
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J
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..二OJ
.

…
222
j.二

提取方法 样 品

寐 黄

回流 马线子

九分散

含量 ( % ) R S D ( % )

回收率 R S D

( % ) 心% )

0
。

6 4

0
。

9 7

0
。

1 0

0
。

0 2

提取
样 品

方法

麻 黄

马线子
回流 九分散

标准品
添 加量
( m g )

实测量

( m g )

2 。
4

3
。

6

2
。

1

0
。

4

振荡

寐 黄

马钱子

九分散

测定成分

麻黄碱

士的宁

麻黄碱

士的宁

麻黄碱

士的宁

麻黄碱

士的宁

0
。

6 7 0
。

3

0
。

9 9 0
。

8

0
。

0 9 2 。
3

0
。

0 2 3
。

0

麻 黄

马钱子
振荡 九分散

测定成

分

麻黄碱

士的宁

麻黄碱

士的宁

麻黄碱

士的宁

麻黄碱

士 的宁

9 0
。

5 0

9 5
。

5 0

9 1
。

0 0

9 3
。

3 3

nùn01匕nnù0QJ
.

…
,山,曰,̀

.
工

3 小结与讨论

实验结果表明
,

用 H P L C 法经 1次测定即可对九分散中的麻黄碱和士的宁进行满意 的 定

量
,

从而为九分散的质量控制及检测提供了更为简便可靠的方法
。

样品测定及 回收率测定结果表明用两种方法提取所测 含量相近
,

但振荡法操作简便
,

被认

为是一个更加实用的方法
。

( 1 9 9 3一 1 2一 3 0收稿 )
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,

i n 3 3
。
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T e t r a n d r i n e a n d d e m e t h y l t . t r a n d r i n o w e r 。

d . t e c t . d b y H P L C
.

T h e c o n t e n t s w e r e o
。

6 7 8%
a n d 0

.

6 26沁
, t h e d o t e c t io n l i m i t s w o r o s

。
8 7 x l o一

a n d o
。
` a x l o一 m m

o l / L r e s P e c t i v e l y
。
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