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表1

Table 1

复方抗病毒喷雾剂中3个成分的测定结果(n一3)

Determination of three components in Compound

Anti—virus Spray(一一3)

的上呼吸道感染的治疗，贯叶连翘提取物中的金丝

桃素已被确证具有显著的抗禽流感病毒功效。笔者

在抗病毒中药初步筛选中发现莪术油和贯叶连翘提

取物具有较理想的抗病毒作用，二者合用抗病毒效

力有加强的趋势。通过不同浓度的处方筛选，确定了

二者配伍的最佳剂量，再辅以其他清热解毒类的中

药组合成一种新的抗病毒喷雾剂。

对莪术油及其制剂的定量分析已有很多报

道[1’2]。《中国药典>>2005年版一部莪术油项下采用

栊牛儿酮作为指标成分进行质量控制，但莪术油的

抗病毒药效成分主要为莪术油，而且在实验中发现

样品外观颜色变化时测得的栊牛儿酮的量变化不

大，但莪术醇的量变化较为明显。如果单用拢牛儿酮

对样品进行质量控制难以有效控制产品的质量。因

此在复方喷雾剂的质量控制上对二者均进行了定量

分析，结果较为理想。

贯叶连翘提取物中金丝桃素是最具生物活性的

物质，但量甚微，给定量检测带来了一定的难度。目

前其定量测定方法有分光光度法、薄层扫描法和

HPLC一荧光检测法等‘3’4]。本实验建立的HPLC一可

见光检测法采用常规二极管检测器，简单快捷，具有

一定的优势。
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HPLC法测定三拗汤不同煎液中苦杏仁苷

杨 种1’4，梁光义1’”，周静宜1，徐必学1，柴立3

(1．贵州省中国科学院天然产物化学重点实验室，贵州贵阳 550002；2．贵阳中医学院，贵州贵阳 550002；

3．贵州宏宇药业有限公司，贵州贵阳 550002；4．贵阳医学院，贵州贵阳 550004)

三拗汤原名还魂汤，出自张仲景《金匮要略》，由

麻黄、杏仁、甘草3味中药组成，宣肺解表，主治感冒

风邪，鼻塞声重，语音不出，咳嗽胸闷[1]。分煎法与合

煎法制备对中药复方汤剂有效成分和药理作用的影

响一直是中医药理论和临床实践中值得探讨的课题，

特别是近年来单味中药精制颗粒逐渐在临床上推广

应用，更引起对这一课题研究的兴趣。本实验比较了

三拗汤用合煎法与分煎法制得的汤剂中苦杏仁苷的差

异，以探索中药复方汤剂不同制法对其有效成分溶出

量的影响，对单味中药精制颗粒应用于临床提供依据。

1仪器、药材与试剂

美国惠普HPll00型高效液相色谱仪，DAD检

测器，HPll00／WIND3D化学工作站，EYELA

FDU一1100冷冻干燥机。

草麻黄Ephedra sinica Stapf(河北)、杏仁

Prunus armeniaca L．(贵州)、甘草Glycyrrhiza

uralensis Fiseh．(内蒙古)药材饮片经贵阳中医学院

何顺志教授鉴定。

苦杏仁苷对照品(批号820—200002，中国药品生

物制品检定所)；甲醇、乙腈(色谱纯)；水(重蒸水)。

2方法与结果

2．1 色谱条件：色谱柱：Hypersil C。色谱柱(250

mm×4．6 mm，5肛m)(大连依利特科学仪器有限公

司)；流动相：甲醇一乙腈一水(16：4：80)；体积流
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量：0．6mL／min；柱温：30℃；检测波长：208 nm。色 谱图见图l。

A B

t／min

l一苦杏仁苷

1-amygdaioside

图1 苦杏仁苷对照品(A)、苦杏仁(B)、阴性对照(c)、合煎液样品(D)和分煎液样品(E)的HPLC图谱

Fig．1 HPLC Chromatograms of amygdaioside reference substance(A)，P．armeniaca(B)，negative sample(C)，

mixed decoction(D)，and separated decoctions(E)

2．2溶液的制备

对照品溶液的制备：精密称取苦杏仁苷对照品，

用甲醇溶解，制成0．216 mg／mL的溶液，备用。

合煎液供试品溶液的制备(传统煎煮法)：称取

药材饮片，麻黄9．0 g、杏仁9．0 g、甘草3．0 g，加8

倍量的水浸泡1 h，煎煮保持微沸1 h，倒出煎液；药

渣再加6倍量的水煎煮1 h，合并两次煎液，冷冻干

燥成干粉。称取0．2 g干粉，置25 mL量瓶中，加甲

醇适量，超声提取30 min，超声后加甲醇至刻度，摇

匀，取1 mL置10 mL量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，

4 000 r／rain离心5 rain，过0．45弘m滤膜，滤液即为

合煎液供试品溶液。

分煎液供试品溶液的制备(煎煮方法由贵州宏

宇药业提供)：称取上述量的各药材，杏仁和甘草依

上法分别加水煎煮2次，制备各药材的煎液，冷冻

干燥成千粉；麻黄加10倍量的水浸泡1 h，煎煮保

持微沸40 min，倒出煎液；药渣再加6倍量的水煎

煮40 min，合并两次煎液，冷冻干燥成干粉。将各药

材干粉混合均匀，称取0．2 g，同上法制得分煎液供

试品溶液。

阴性对照溶液的制备：分别按上法制备不含杏

仁的合煎液、分煎液的阴性对照溶液。

2．3线性关系的考察：精密吸取苦杏仁苷对照品溶

液适量，共5份，分别置于10 mL量瓶中，加入甲醇

至刻度，使质量浓度分别为21．60、43．20、64．80、

86．40、108．00 mg／L。精密吸取5肛L注入色谱仪，

测定峰面积。以峰面积积分值对进样量进行线性回

归，得回归方程A一1 849．432 83 C+9．211，r一

0．999 50，结果表明苦杏仁苷在0．108～0．540弘g

与峰面积呈良好的线性关系。

2．4精密度试验：精密吸取苦杏仁苷对照品溶液5

弘L，连续进样5次，测定相应峰面积，计算得其

RSD为1．10％。

2．5稳定性试验：吸取同一批三拗汤供试品溶液，

分别于0、2、4、6、8 h进样5 pL，测定苦杏仁苷峰面

积，计算得其在合煎液的RSD为2．08％，分煎液的

RSD为2．77％。表明供试品溶液在8 h内稳定。

2．6重现性试验：分别取同一样品干粉各5份，制备

各供试品溶液，进样测定，计算得苦杏仁苷的平均质

量分数为：合煎液12．845 mg／mL，RSD为0．648％，

分煎液13．749 mg／mL，RSD为1．016％。

2．7 回收率试验：精密称取合煎液样品干粉9份，

各约0．100 g(其中含有苦杏仁苷约6．4 rag)，分别

加入4．659、5．474、6．717 mg苦杏仁苷对照品，置

25 mL量瓶中，制备供试品溶液，进样测定，结果平

均回收率为100．o％，RSD为1．4％(咒一9)。

2．8样品测定：取3批三拗汤样品制备供试品溶

液，依法进样，测定，按外标法计算，结果见表1。用

不同方法制备的相同药材三拗汤的汤剂中，苦杏仁

苷的量合煎液小于分煎液。

表1三拗汤中苦杏仁苷的测定结果(以一3)

Table 1 Determination of amygdaioside

in San
7

ao Decoction(弹一3)

3讨论

采用HPLC法测定中药复方制剂中的苦杏仁

苛，文献报道可用多种不同组成的流动相系统[2’3]，

本实验选择Hypersil C8色谱柱(250 mm×4．6

mm，5牡m)，以甲醇一乙腈一水(16：4：80)为流动

相，苦杏仁苷在11～12 min出峰，并与杂质峰能达

c

L—
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到基线分离。

苦杏仁苷的量合煎液小于分煎液可能是由于在

煎煮过程中苦杏仁苷发生了水解，合煎比分煎更能

促进苦杏仁苷的水解。
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金莲花中总黄酮提取工艺的研究

苏志伟1，田 鹤”，马英丽2，苏连杰2一

(1．哈尔滨同一堂药业有限公司，黑龙江哈尔滨150025；2．黑龙江中医药大学，黑龙江哈尔滨150040)

金莲花Trollius chinensis Bunge系毛茛科多年

生草本植物，别名旱地莲、金芙蓉、旱金莲、金疙瘩

等，分布于山西、河北、陕西、四川、云南、内蒙和东北

等省区。金莲花以花入药，有清热解毒、抗菌消炎作

用，民间用以治疗扁桃体炎，急性中耳炎、急性结膜

炎、急性淋巴管炎等。金莲花对绿脓杆菌、痢疾杆菌、

金黄色葡萄球菌等均有明显的抑制作用。黄酮类成

分是金莲花中的抗菌、抗病毒有效部位[1]。为深入研

究其药用价值，提高其提取工艺的科学性和合理性，

本实验以总黄酮为指标，采用正交试验法优选金莲

花最佳乙醇提取工艺，为生产及制剂提供依据。

1仪器与试药

日本岛津UV一260自动扫描可见一紫外分光光

度计，AB204一N电子天平，芦丁对照品(中国药品

生物制品检定所)，亚硝酸钠、氢氧化钠、硝酸铝、乙

醇均为分析纯。

金莲花药材采自河北围场，经笔者鉴定为金莲

花T．chinensis Bunge。

2方法与结果

2．1 因素和水平的确定：精称金莲花25 g，用乙醇

提取，根据单因素初筛试验结果，分别确定乙醇体积

分数(A)、提取次数(B)、提取时间(C)、乙醇倍量(D)

为因素，每个因素各取3个水平，因素水平见表1。

2．2提取工艺操作：精密称取金莲花25 g，用乙醇

提取，合并乙醇提取液，回收乙醇至尽，置于蒸发皿

中水浴浓缩，称定质量，置100 mL量瓶中，加乙醇

至刻度，即得。

2．3金莲花提取液中总黄酮的测定

辰1因秉水平

Table 1 Factors and levels

因 素水平——
A／％ B／次 C／h D／倍

1 50 1 1 6

2 65 2 2 8

3 80 3 3 10

2．3．1对照品溶液的制备：精密称取干燥至恒重的

芦丁对照品20 mg于50 mL量瓶中，加甲醇少许，

温热使溶解，放冷，加甲醇至刻度。精密量取25 mL

于50 mL量瓶中，用甲醇稀释至刻度，即得。

2．3．2供试品溶液的制备：精密称取金莲花提取液

4 mL，置100 mL量瓶中，加60％乙醇适量，温热使

溶解，放冷，加60％乙醇至刻度，摇匀，取25 mL置

50 mL量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，即得，备用。

2．3．3标准曲线的制备：精密吸取芦丁对照品溶液

0．0、1．0、2．0、3．0、4．0、5．0、6．0、7．0 mL，分别置于

25 mL量瓶中，加适量甲醇，摇匀，先加5％NaNO：

溶液1 mL，摇匀，放置6 rain；加10％A1(NO。)3

1 mL，摇匀，放置6 rain；再加4％NaOH 10 mL，用

甲醇稀释至刻度，放置15 rain，用第一管作空白对

照，在500 nm处测定吸光度∽)。以吸光度A为纵

坐标，质量浓度(C)为横坐标，绘制标准工作曲线，

其回归方程为：C一68．50 A+0．693，r一0．999 9。

2．3．4精密度试验：精密吸取同一芦丁对照品溶液

1 mL，处理，重复测定6次，结果总黄酮的质量分数

的RSD为0．50％。

2．3．5 稳定性试验：精密吸取金莲花提取液供试品

溶液1 mL，每0．5 h测定1次吸光度，共测定5次，
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