
黄酮类成分为双氢杨梅树皮素 ,故本实验采用双氢

杨梅树皮素为指标来测定藤茶药材中黄酮类成分的

含量。

3. 2　藤茶样品中含有较多叶绿素 ,有报道
[8 ]
用石油

醚除去其叶绿素后 ,加入 AlCl3溶液 ,直接在双氢杨

梅树皮素与 AlCl3络合物的最大吸收波长下测定藤

茶样品中黄酮类成分的含量。但我们在实验中发现 ,

用石油醚提取虽可除去大部分叶绿素 ,但仍存在背

景吸收 ,直接用普通分光光度法测定往往会使测得

值偏高。本实验采用差示分光光度法 ,利用藤茶样品

溶液中黄酮类成分与 ZrOCl2络合后 ,在 ( 318± 1)

nm波长下吸光度值发生显著变化 ,所测得的络合

前后的吸光度差值与藤茶中黄酮类成分在一定浓度

范围内呈线性关系 ( 4. 576～ 22. 88μg /m L) ,而样品

中共存的其它组分如叶绿素等由于在此波长下不发

生吸收性质改变 ,因而对测定无影响 ,可较好解决背

景吸收的问题。而且 ,实验表明采用差示分光光度法

测定尚可省略除叶绿素这一步骤 ,因而使测定方法

更加简便。

3. 3　双氢杨梅树皮素与 2% ZrOCl2· 8H2O形成的

络合物在 95%乙醇中稳定 ,但在水中很不稳定 ,故

本实验采用 95%乙醇作溶剂测定。

3. 4　络合剂 2% ZrOCl2· 8H2O必须用甲醇配制 ,

因 ZrOCl2· 8H2O在乙醇中溶解度较小。 由于水对
络合物的稳定性有影响 ,因此在溶液配制过程中应

避免用水作溶剂。
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何首乌中二苯乙烯苷提取工艺优选及炮制对其含量的影响

戚爱棣
 

(天津中医学院 中药系 ,天津　 300193)

摘　要: 目的　优选何首乌中二苯乙烯苷的提取工艺 ,比较何首乌炮制前后二苯乙烯苷的含量。方法　采用正交试
验法 ,通过 HPLC测定提取液中二苯乙烯苷的含量。结果　何首乌中二苯乙烯苷的最佳提取工艺为:用 6. 0倍药材

量的 50%乙醇加热回流 30 min,何首乌炮制前后二苯乙烯苷的含量相差 2～ 3倍。结论　正交设计中的乙醇浓度因
素影响显著 ,何首乌炮制前后二苯乙烯苷的含量差异显著。

关键词: 何首乌 ;二苯乙烯苷 ;正交试验 ;炮制
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Optimum for extract processing of stilbene glucoside fromPolygonum multiflorum
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Key words: Polygonum multi f lorum Thunb. ; sti lbene gluco side; orthogonal test; processing

　　何首乌为蓼科植物何首乌 Polygonum mult i-

f lorum Thunb.的干燥块根。按其炮制方法不同又
有生首乌与制首乌之分。生首乌味苦、涩 ,性平 ,具有

润肠、解毒和截疟之功 ;制首乌味苦、甘、涩 ,性温 ,具

有补肝肾、益精血、壮筋骨乌须发之效 [1 ]。现代药理

研究证明 ,何首乌所含的二苯乙烯苷类化合物具有

抗衰老、降低胆固醇、提高免疫功能、防治动脉硬化
及保肝等作用 [2 ]。本实验通过正交试验 ,确定了何首

乌中二苯乙烯苷提取的最佳工艺 ,并在此基础上比

较了炮制前后二苯乙烯苷的含量。
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1　仪器与试药

HP1100高效液相色谱仪 , 1314-UV可变波长

检测器 , HP Rev. A. 0501化学工作站。乙腈为色谱

纯 ,水为超纯水 ,甲醇、乙醇为分析纯 ,二苯乙烯苷对

照品 (中国药品生物制品检定所 ,批号: 0844-9802) ,

生何首乌药材及制何首乌购自不同地方。
2　色谱条件

　　色谱柱 Supelcosi l
TM

LC18柱 ( 5μm, 4. 6 mm×

250 mm) ,流动相为乙腈 -水 ( 18∶ 82) ,流速: 1. 0

m L /min,测定波长: 320 nm,柱温: 35℃。二苯乙烯

苷对照品及生首乌和制首乌的色谱图见图 1。

A-对照品　 B-生首乌　 C-制首乌　* -二苯乙烯苷

图 1　HPLC图　

3　正交试验设计

　　根据何首乌所含成分的理化性质以及文献 [3 ]与

预试验结果 ,其影响因素主要有醇浓度、加醇量、提
取时间等 ,故以 L9 ( 3

4 )进行设计 ,其因素水平见表

1,结果见表 2,进行统计学处理 [ 4] ,得方差分析表见

表 3。
表 1　试验因素水平表

水　平
因　素

A乙醇浓度 (% ) B乙醇倍量 C加热时间 ( min)

1 50 6. 0 30

2 75 8. 0 60

3 95 10. 0 120

表 2　正交试验方案和结果

试验号 A B C
制首乌中二苯乙烯苷

的含量 (mg /g)

1 1 1 1 12. 12

2 1 2 2 11. 97

3 1 3 3 11. 61

4 2 1 2 11. 38

5 2 2 3 11. 16

6 2 3 1 11. 43

7 3 1 3 10. 49

8 3 2 1 10. 84

9 3 3 2 10. 23

K 1 35. 70 33. 99 34. 39

K 2 33. 97 33. 97 33. 58

K 3 31. 56 33. 27 33. 26

R 4. 14 0. 72 1. 13

表 3　方差分析表

方差来源 方差平方和 自由度 均方 F值 P

A 2. 88 2 1. 44 96 < 0. 05

B 0. 11 2 0. 055 　 4

C 0. 23 2 0. 115 　 8

误差 0. 03 2 0. 015

　　 F0. 05 ( 2, 2)= 19. 0　 F0. 01 (2, 2)= 99. 0

　　可见各因素对提取效果影响程度依次为 A>

C> B。因素 A有显著性差异 ,影响最大的是乙醇浓

度 ,其次为提取时间 ,而乙醇用量在考察范围内影响

较小。因此 ,各因素的最佳水平组合为 A1B1 C1。

验证试验:精密称取同一制首乌粉末 (过 60目

筛 ) 2 g ,根据最佳水平组合处理 ,结果表明二苯乙烯

苷的含量与表 2中 1号数据基本吻合。 因此确定何

首乌提取工艺为: 将何首乌粉碎成粉末 (过 60目

筛 ) ,用 6. 0倍量的 50%乙醇加热回流 30 min。

4　含量测定

4. 1　标准曲线的绘制:精密称取 3. 6 mg二苯乙烯

苷对照品 ,置于 10 mL容量瓶中 ,加甲醇溶解并稀

释至刻度 ,得对照品溶液。 精密量取 0. 1, 0. 2, 0. 5,

1. 0, 1. 5, 2. 0 mL分别置 5 m L容量瓶中 ,加甲醇定

容至刻度 ,摇匀 ,用 0. 45μm的微孔滤膜过滤 ,取 10

μL进样 ,记录色谱图。 各浓度相应的峰面积经统计

处理 ,求得回归方程为: Y= 27 524. 6X - 116. 6, r=

0. 999 8。 进样量在 0. 072～ 1. 440μg 线性关系

良好。　　

4. 2　样品供试液的制备:精密称取不同来源的何首

乌粉末 (过 60目筛 )各 2 g ,置圆底烧瓶中 ,加入

50%乙醇 6. 0倍量 ,水浴加热回流 30 min,滤过 ,将

滤液减压蒸干 ,残留物用甲醇溶解 ,转移至 10 mL

容量瓶中 ,定容至刻度 ,摇匀静置 ,用 0. 45μm的微

孔滤膜过滤 ,备用。

4. 3　精密试试验:精密吸取对照品溶液 10μL,连

续进样 6次 ,峰面积 RSD为 1. 46%。

4. 4　重现性试验:精密称取同一批样品 6份 ,按样

品供试液的制备方法平行操作 ,取 10μL进样 ,记录

色谱图 ,峰面积 RSD为 1. 38%。

4. 5　稳定性试验:取对照品溶液 ,按不同浓度 ,每隔

30 min进样 10μL,连续 4 h。 结果 4 h内峰面积积

分值基本稳定 ,峰面积 RSD为 1. 42% 。

4. 6　加样回收率试验:精密称取同一批等量何首乌

药材粉末 6份 ,分别加入对照品适量 ,按样品制备方

法操作 ,进行色谱分析 ,计算 ,平均回收率为

100. 05% , RSD= 1. 01% 。

4. 7　样品含量测定　取样品供试液各 10μL进样 ,
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测定二苯乙烯苷的含量 ,结果见表 4。
表 4　不同来源何首乌中二苯乙烯苷的含量测定 (n= 4)

　　来　源 品　名 二苯乙烯苷 (m g /g) RSD(% )

黑龙江省药材公司 生品 22. 66 2. 12

制品 8. 28 1. 56

河北省药材公司 生品 13. 14 2. 34

制品 4. 04 2. 45

山东省药材公司 生品 32. 77 2. 23

制品 10. 49 2. 08

天津中医学院门诊部 生品 48. 15 1. 41

制品 12. 21 1. 79

5　讨论

5. 1　何首乌炮制前后 ,二苯乙烯苷含量差异较大 ,

这可能与中药炮制的减毒增效有关。

5. 2　不同来源的何首乌中二苯乙烯苷含量相差达

2～ 3倍之多 ,这说明市场上的药材质量良莠不齐 ,

因此何首乌的炮制方法需要进一步规范化 ,需要制

订统一的质量控制标准 ,以确保合理、安全的用药。
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三七中黄酮成分的含量测定
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摘　要: 目的　考察不同产地、不同规格、不同采收期三七中的黄酮含量的变化规律 ,为三七的质量评价提供依据。
方法　采用紫外分光光度法 ,在 249 nm处测定槲皮素的量。 结果　不同产地、不同采收期和不同规格的三七中黄

酮含量有明显差异。 结论　产地、采收期和规格对三七黄酮含量具有重要影响。
关键词: 三七 ;黄酮 ;产地 ;规格 ;采收期
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　　三七 Panax notoginseng ( Burk. ) F. H. Chen

具有活血化瘀 ,消肿止痛的功效。 目前多用于冠心

病、心绞痛等心脑血管系统疾病的防治。魏均娴等
[ 1]

从三七的根和叶中均分离到了三七的黄酮成分 ,并

指出三七黄酮与皂苷合用 ,生理活性最强 ,分开使用

则证明黄酮能显著增加心肌冠脉流量 [1 ]。关于皂苷

的化学和药理作用有较多报道 ,三七黄酮含量的测

定未见报道。为了更好地开发三七 ,对三七的质量进

行综合评价 ,本研究分析了三七不同采收时间和不

同产地的总黄酮含量。

1　材料和方法

1. 1　仪器: Beckman
TM
650型可见-紫外分光光度计

(美国 ) , BRN ASON
TM 5200超声仪器 (美国 )。

1. 2　试剂:甲醇 (分析纯 ,购自 Sigma公司 )。 槲皮

素对照品 (购自中国药品生物制品检定所 )。

1. 3　药材: 不同采收期: 3年生三七分别于 3月至

10月采收 ,每月 11日采收一次 ,每次采收 10～ 30

株 ,取地下部混合样作测定用 ;不同产地:在三七采

收期 ,分别于云南文山、砚山、马关、广南、丘北、西

畴 ,广西靖西 ,广东南雄等地采收 ,所有样品均采收

30株 ,清洗干燥后取地下部分混合备用 ;不同规格

的三七样品于云南文山同一块地、同一栽培条件的
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