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实验时，曾采用《中国药典》2000年版一部人参测定

项下的方法，但其人参皂苷Rg，、Re提取率较本法

低，故未采用。本实验所用西洋参中人参皂苷Re的

量很高，约占1％左右，人参皂苷Rg，的量为0．1％

左右，两者之和远大于《中国药典))2000年版一部人

参中人参皂苷Rg，、Re之和0．25％的限度。
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延胡索为罂粟科植物延胡索Corydalis

yanhusuo W．T．Wang的干燥块茎，味辛、苦、温，

归肝脾经，活血、利气、止痛，用于胸痛、脘腹疼痛、经

闭痛经、产后瘀阻、跌打肿痛。延胡索含多种生物碱。

药理实验证明，延胡索总生物碱、延胡索甲素、乙素、

丑素均有较强的镇痛作用，尤以乙素镇痛作用最强。

但游离生物碱难溶于水，经醋炙后，其生物碱与醋酸

结合成易溶于水的醋酸盐，煎煮时易于溶出，从而更

好的发挥药效。这也与传统认为醋制入肝经，增强其

疏肝止痛作用相吻合，故处方多用醋制品。但其炮制

方法与工艺在全国各地有较大不同，不利于饮片质

量的控制。因此，本实验就醋延胡索的炮制工艺及条

件进行了研究，以便规范醋延胡索饮片的炮制工艺。

1仪器与试药

LC--10ATvp型高效液相色谱仪(日本岛律)；

FAll04型电子天平(上海精科)}延胡索乙素由中

国药品生物制品检定所提供(批号0726—200208)f

延胡索药材购自成都五块石药市；甲醇为色谱纯，水

为重蒸水，其余试剂均为分析纯。

2实验方法

2．1醋制方法的研究：各地现行的延胡索醋制方法

主要有：醋炙、醋煮、醋蒸、醋浸后烘干。对这4种常

用的醋制方法进行了对比研究，即每100 g延胡索

加20 g醋拌匀、闷润，或炙、或蒸、或烘干、或加一定

量水一起煮至“药透水尽”。由于延胡索所含主要成

分为生物碱，其有一定的临床作用，易溶于氯仿，故

以氯仿浸出物作为评价指标之一，又因延胡索乙素

为镇痛的主要药教成分，故将延胡索乙素作为另一

评价指标，以确定最佳的醋制方法。

2．1．1色谱条件“]：色谱柱为DiamonsllTM C19(250

mm×4．6mlTl，5 pm)，流动相为甲醇一0．1“磷酸溶

液(用三乙胺调节pH值为6，2)(65：35)，体积流

量为1 mL／min，检测波长为280 nm，进样量为10

pL，结果见图1。
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2．1．2对照品溶液的制备；精密称取延胡索乙索对照

品适量，加甲醇溶解制成0．20 mg／mL溶液，即得。

2．】．3供试晶溶液的制各：称取醋延胡索饮片粉末

(过二号筛)z g(同时另取本品粉末测定水分)，精

密称定，置100 mL锥形瓶中，加入甲醇20 mL，水

浴回流提取o．5 h，残渣用适量相应溶剂洗涤，滤

过，滤液水浴上挥千后，用甲醇一水(65 t 35)定容至

5mL。即得。

2．1．4线性关系考察：分别精密吸取延胡索乙素对

照品溶液6、8、10、12、14 pL，注入液相色谱仪，按上

述色谱条件测定峰面积。以蜂面积(y)为纵坐标，进

样量(x)为横坐标，绘制标准曲线，得回归方程：y一

945 734 x+4 552，r一0．999 3。结果表明．在上述

色谱条件下，延胡索乙素在1．2～2．8,ug时，样品迸

样量与峰面积线性关系良好。

2．1．5醋制方法的考察：醋炙法：取净延胡索薄片，

加20％食用醋，拌匀、闷润至醋吸尽，文火炒干，取
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出，晾凉。醋煮法：取净延胡索，加醋与适量水(以平

药面为宜)，用文火共煮至透心。水干时取出，切片晒

干。醋蒸法：取净延胡索，用醋拌匀，至醋吸尽后，置

蒸锅内蒸至透心，取出切片、干燥。醋烘法：取净延胡

索薄片，用醋拌匀，至醋吸尽后，置烘箱中于60℃下

烘干。各法考察结果见表1。可见：炙法所得饮片延

胡索乙素、氯仿浸出物均较高，且为传统的常用炮制

方法之一，易于操作，其饮片光泽较好，片型整齐、致

密，炒制时间较短，则生产周期短，节约能源。而其他

的方法虽然指标成分与醋炙法的无显著性差异，但

醋煮法得出的饮片膨太疏松，颜色过深，不易干燥}

蒸法时间较长，且不易蒸透心；醋烘法也需较长时

间，且考虑到大生产中醋的挥发可能会腐蚀机械，因

而选醋炙法为醋延胡索的炮制方法。

裹1醴制法考察结果

TaMe 1 Results of vinegar treatment method

2．2醋炙工艺的研究

2．2．1用醋种类的考察：食用醋的种类很多，选用

了市场上品牌好、产销量大、有代表性的4种食用醋

(山西陈醋、淘大醇香米醋、江西醋、恒顺香醋)进行

考察，研究不同产地、品牌、醋酸量的食用醋对炮制

品质量的影响。取净延胡索薄片4份，每份3009，分

别加入60 g不同种类的食用醋，拌匀、装入烧杯中，

用保鲜膜密闭闷润，至食用醋被吸尽、薄片润透，用

文火炒干。测定延胡索乙素和氯仿浸出物，结果见表

2。可知，山西老陈醋炮制延胡索效果较佳，但与其他

的食用醋差别也不大，考虑到生产成本和辅料易得

的原则，选择江西醋作为试验研究用醋。

寰2用醋种类的考察结果

TaMe 2 Results of various vinegars in vinegar treatment

2．2．2加醋量考察：取净延胡索薄片3份，各300

g，分别加入20％、40％和60％食用醋拌匀、闷润，待

醋被吸尽、薄片润透，用文火炒干，结果见表3。可见，

每100 g延胡索加醋20 g炮炙的效果最佳，而且可

以节省辅料的用量。因此醋延胡索炮制用醋量定为

20％(即每100 kg延胡索片加20 kg食用醋炮制)。

哀3加蕾量的考察结果

TaMe 3 Results of different propotion of vinegar

2．2．3炒制温度的考察：取净延胡索薄片3份，各

300 g，加入20％的食用醋拌匀、闷润，待醋被吸尽、

薄片润透，用不同功率(600，800，1 000 W，相当于

文火的温度)电炉加热炒干，结果见表4。可见，600

w炒制的饮片延胡索乙素提高，氯仿浸出物与其他

温度炒制的饮片无显著性差异，而且醋气较浓，色泽

较好，质量佳，叉可节省能源，因此选用600 W的电

炉功率作为醋炙的加热条件。

裹4炒制趣度的考察嫡暴

TaMe 4 Resets of different stir-fried temperatures

2．2．4炒制时间的考察；取净延胡索薄片3份．各

300 g，加入20％的食用醋拌匀、闷润，待醋被吸尽、

薄片润透，用600 W功率的电炉加热翻炒不同时

间，结果见表5。可见，炒10 rain时延胡索乙素、氯

仿浸出物均最高，但含水量过高，故要达到饮片含水

量的要求，需炒制15 rain。

襄5炒制时间的考察结果

Table 5 Resttlts of different stir—fried time

2．2．5验证试验：取净延胡索薄片，称重，加醋闷

润，每100 kg延胡索薄片加20 kg食用醋拌匀，置

于密闭容器内加盖阎润，至醋被吸尽、饮片润透，置

预热的炒锅内，用600 W电炉翻炒15 rain，至含水

量7％～13％，表面颜色略为加深，取出、摊开晾凉，

即可。对小试的3批样品进行质量检查，以考察小试

工艺的合理性。结果小试产品的外观性状、氯仿浸出

物，延胡索乙素质量控制指标均较为稳定，相差不

大，说明该工艺稳定、可行。

3讨论

中药饮片是在中医药理论指导下，根据辨证用

药及调剂、制剂的需要，对中药材进行特殊加工炮制

的成品。炮制工艺包含着深厚的中医药理论与丰富

的经验技艺，是中医药的特色，也是具有民族特色的
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独特制药技术，必须继承它，努力挖掘其中的精髓，

勇于创新，使其的应用科学化、规范化。正是基于此，

本实验按《中药饮片注册管理办法》(试行)的有关规

定进行了醋延胡索的规范化研究，以期生产出优质

的中药饮片，保证人民群众用药的安全性、有效性。
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RP—HPLC法测定痒疹颗粒中芍药苷和黄芩苷
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痒疹颗粒由赤芍、黄芩、金银花、土茯苓等10味

中药组成，为我院协定处方，其中赤芍和黄芩分别起

到活血化瘀和清热解毒作用，具止痒之功效，在本院

皮肤科应用多年，证实对痒疹等疾病有效。为更好地

控制产品质量，本实验建立了HPLC同时测定痒疹

颗粒中芍药苷和黄芩苷的方法。经方法学考察证实

该方法特异性高，回收率和精密度好，测定方法可

行，完全满足质控要求。

1材料

Waters高效液相色谱仪，Watersl525型HPLC

泵，Waters 2487UV检测器，Breeze色谱工作站。

痒疹颗粒(大连市皮肤病医院制剂室)；芍药苷

对照品(中国药品生物制品检定所，批号110736—

800320)}黄芩苷对照品(中国药品生物制品检定所，

批号10715—200212)；甲薛为色谱纯，水为纯化水，

其余试剂均为分析纯。

2方法与结果

z．1 色谱条件：色谱柱：Symmetry C18柱(150

mm×4．6 mm，5 pm)；流动相由A、B两种溶液组

成，溶液A为水-冰醋酸一三乙胺(i00；0．4 t 0．1)，

溶液B为甲醇，采用梯度洗脱方式：0～10 min，

70％AI IO～28 rain，45％A；28～30 rain，45％～

70％A。线性梯度；检测波长：o～10 rain，232 nmi

lo～30 rain，280 nm；体积流量：1．0 mL／min；柱

温：室温；进样量：20 pL。理论塔板数按芍药苷峰计

算应不低于3 000，按黄芩苷峰计算应不低于2 500。

2．2对照品溶液的制备：精密称定芍药苷对照品5

mg，黄芩苷对照品i0 mg，分别置50 mL量瓶中，加

甲醇适量超声溶解并加至刻度，摇匀，作为储备液。

精密吸取上述两种储备液1．0、2．0、3．0、4．0、5．0

mL分别置于同一10 mL量瓶内。加甲醇稀释至刻

度，摇匀，作为混合对照品系列溶液。

2．3供试品溶液的制备：取痒疹颗粒适量，研细，精

密称定0．5 g，置50 mL量瓶中，加甲醇适量，超声

提取30 rain，冷却，加甲醇至刻度，摇匀，滤过，弃去

初滤液，取续滤液，即得。

2．4阴性样品溶液的制备：按处方分别制备不含赤

芍或黄芩药材的样品颗粒剂，按供试品溶液的制备

方法制成相应的阴性样品溶液，备用。

2．5方法特异性：取对照品溶液、不含黄芩阴性样

品溶液、不含赤芍阴性样品溶液和供试品溶液，在上

述色谱条件下进样20卢L，记录色谱图(图1)。结果

芍药苷和黄芩苷保留时间约为7．0和23．0 min，不

含赤芍阴性样品溶液在芍药苷出峰区间未出现相应

色谱峰，不含黄芩阴性样品溶液在黄芩苷出峰区间

亦未出现相应色谱峰，表明方法特异性较高。

2．6线性关系：分别精密吸取上述混合对照品系列

溶液20 pL，注入高效液相色谱仪，测定。以进样量

(x)为横坐标，峰面积(y)为纵坐标绘制标准曲线，

经线性回归，得芍药苷回归方程为y=54 400 X+

10 900·r=0．999 2，在0．2～l pg呈良好的线性关

系；黄芩苷回归方程为Y=220 000 X一85 200，r=

o．999 2，在0．4～z pg呈良好的线性关系。

2．7稳定性试验：吸取供试品溶液分别于0、2、4、
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