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3．2秦艽中的有效部位为环烯醚萜苷类成分，其中

的主要成分为龙胆苦苷，药理研究表明龙胆苦苷具

有一定的抗炎作用，对炎症早期渗出具有一定的抑

制作用，且对化学性及免疫性肝损伤具有保护作

用[4]，因此，对于这样一种有效部位明确，药理活性

明显的中药，对其运用现代化的方法进行分离纯化

具有一定的实际意义。

3．3本实验曾采用D一101型大孑L吸附树脂进行分

离纯化，但采用此种树脂时，与HPD一100型大孑L吸

附树脂相同上样量时，水洗脱液中却检出龙胆苦苷，

故认为D一101型大孔吸附树脂不适宜分离纯化秦

艽中龙胆苦苷。而后又试验了HPD一600、I。SA一5B型

等其他几种树脂，均没取得好的吸附效果，而采用

HPD一100型大孔吸附树脂对秦艽中的龙胆苦苷有

较好的吸附，且重复利用度高，故确定采用HPD一

100型大孔吸附树脂。
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微粉化对制何首乌中脂溶性和水溶性成分的影响
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制何首乌为蓼科植物何首乌Po&gonttm

multi／lorum Thunb．干燥块根的炮制品，具补肝肾、

益精血、乌须发、强筋骨的作用，临床上以6～12 g

饮片煎服，但制何首乌饮片常为不规则皱缩块片，厚

约1 cm，质坚硬，以常规饮片形式煎煮其有效成分

不能充分溶出。制何首乌中主要含脂溶性蒽醌类和

水溶性二苯乙烯苷类成分，其中蒽醌类大黄素、大黄

素甲醚为制何首乌的主要脂溶性有效成分，以游离

和结合型共存于制何首乌中。本研究将制何首乌通

过气流粉碎成微粉，研究微粉化对制何首乌脂溶性

和水溶性成分的影响，探讨微粉化技术在制何首乌

中应用的可行性和必要性。

l材料、仪器与试剂

制何首乌饮片由广州市药材公司中药饮片厂提

供，经何岚博士鉴定为蓼科植物何首乌P．

multiflorum Thunb．的干燥块根炮制品。

DF～15流水式粉碎机(温岭市大德中药机械

有限公司)、QI。M一90K微型流化床对撞式气流磨

(浙江省上虞市和力粉体有限公司)、Mastersizer

2000激光粒度测定仪(Malvern)、SK2501。H超声波

清洗器(上海Kodos)、Watersl525高效液相色谱

仪、UV2487检测器、717自动进样器。

甲醇、乙腈(Tedia，HPI。C级)，大黄索(批号

0756—9908)、大黄素甲醚(批号0758—9402)、二苯乙

烯苷(批号0844—200003)对照品均由中国药品生物

制品检定所提供，其他试剂均为分析纯。

2方法与结果

2．1 普通粉和微粉的制备：制何首乌饮片经普通粉

碎机粉碎过40目筛制得普通粉；以制何首乌普通粉

为原料经气流粉碎机粉碎，制得微粉。利用激光粒度

分布仅测定普通粉和微粉的粒径分别为d。一

89．21肛m，do．9—314．14 pm和do．5=10．15 pm，

do 9—22．30／zm。

2．2制何首乌中游离和结合型大黄素、大黄素甲醚

的处理n]。

2．2．1 制何首乌中游离蒽醌的提取：精密称取制何

首乌样品粉末0．2 g，加入甲醇25 mI。，密闭称质量，

超声30 rain，取出，称质量，补足减失质量，取上清

液，过0．45 tim微孔滤膜，供HPI。C分析。

2．2．2制何首乌中结合蒽醌的提取：精密称定样品
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2 g(精确到0．001 g)，加水30．00 g，称定质量，静置

1 h，然后加热回流1 h，冷却至室温，补足所失水质

量，4 000 r／min离心15 rain。取上清夜10 mL，加0．

6 mI。浓硫酸和10 ml，氯仿，称定质量，在70～80

C水浴中回流水解2 h，冷却后用氯仿补所失质量，

取氯仿层5 mI。，蒸干，用甲醇定容至5 mL即为结

合型蒽醌定量用供试品溶液。

2．3 制何首乌中二苯乙烯苷的处理＆]：精密称取0．2

g(精确到0．001 g)样品于50 mI。圆底烧瓶中，加入精

密量取的50％乙醇(质量比)25 mI。，称定总质量，于

水浴锅上加热回流30 rain，然后冷却至室温，用50％

乙醇补所失质量，过0．45“m滤膜。即得。

2．4大黄素、大黄素甲醚的HPI。C分析[1]。

2．4．1 色谱条件：色谱柱：Kromasil CI8(250 mm×

4．6 mm，5,urn)；流动相：甲醇一0．1％磷酸溶液(90：

10，pH 3．6～3．7)；体积流量：1．0 ml。／min；柱温：

40(、；检测波长：254 nm。

2．4．2 分析方法：标准曲线方程分别为：大黄素：

Y一3．31×106 X一1．46×104，r=0．999 9；大黄素

两点法。

2．5二苯乙烯苷的HPI。C分析口]

2．5．1色谱条件：色谱柱：Kromasil C18(250 mm×

4．6 mm，5弘m)；流动相：乙腈一水一(25：75)；体积

流量：1．0 ml。／min；检测波长：320 am；柱温：40 C。

2．5．2分析方法：标准曲线方程为：Y一3．21×106

X一3．04×105，，-=0 999 8。二苯乙烯苷在0．471 2～

5．89 p．g与峰面积线性关系良好。每次样品分析采

用外标两点法。

2．6不同药材形式中大黄素、大黄素甲醚和二苯乙

烯苷的提取比较：见表1。可以看出微粉化后，制何

首乌中脂溶性成分游离大黄素和大黄素甲醚提取率

分别为普通粉的2．18、2．09倍，结合大黄素、大黄素

甲醚分别为普通粉和饮片的0．82、0．87和1．43、

2．79倍，微粉中总蒽醌分别是普通粉的1．39、1．84

倍。表明微粉化有利于制何首乌中脂溶性成分的提

取，结合型蒽醌以蒽醌苷的形式存在于制何首乌中，

所以粒径对它们提取的影响类似于对水溶性指标成

分的影响。普通粉的提取率略高于各微粉，相互之间

甲醚：y=1．60×106 x+47．8，，一=0．999 9。大黄素 无显著性差异。微粉对制何首乌水溶性成分二苯乙

在0．102～0．714弘g，大黄素甲醚在0．051～0．357 烯苷的提取影响不大，微粉的二苯乙烯苷是普通粉

,ug与峰面积线性关系良好。每次样品分析采用外标 的0．99倍，但为饮片的2．95倍。

表1 不同何首乌药材形式中蒽醌和二苯乙烯苷的测定结果(咒一3)

Table 1 Anthraquinones and stilbene glucoside in Radix Polygoni Multiflori with different diameters(聆一3)

馓粉0．437 3 0．422 7 0．223 0 0．046 2 ()．660 3 0．468 9 21 51

丛筮 鲞塑 圭型 !：!!!! !：!!!! 圭麴 圭型 !：i1

3讨论 技术在制何首乌中的应用能发挥这一高新技术的优势，

中药粉体中有效成分的浸出是由渗透、溶解、扩 制何首乌药材利用微粉化技术能提高药材的利用率，减

散几个过程组成，对脂溶性指标成分的浸出，溶解起 少药材的使用量，从而达到节省药材资源的目的。

决定性作用，微粉化通过增大药物颗粒的比表面积

来提高脂溶性药物溶解度，微粉化提高了大黄素、大

黄素甲醚的溶解度从而促进它们的溶出，而水溶性

指标成分二苯乙烯苷的溶解不受粒径的影响，所以

微粉化对其提取影响不大，微粉化应结合药材中发

挥药理作用的指标成分的性质选择进行。

结合制何首乌中两种性质的指标成分考虑，微粉化
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