
不同制备工艺对中药有效成分的影响及药物成分分析

天津大学化工学院 ( 300072)　　李十中 　陈　炜　李振花

摘　要　对用醇沉法、渗漉法和超滤法生产的中药口服液进行分析比较 ,结果表明超滤法对中药有效成分的保留

远远优于醇沉法和渗漉法。 色谱 -质谱联用进行中药液的成分分析 ,取得了预期的效果。
关键词　中药口服液　醇沉　渗漉　超滤　色谱-质谱联机分析

　　在中药口服液生产中经常采用水提醇沉法或醇

提水沉法来去除杂质 ,但在醇沉或水沉过程中极易

使有效成分损失且澄明度指标不合格 ,近年有了絮

凝法 ,但仍不十分理想 [1 ] ,影响药效。

中药有效成分分子量均较小 ,绝大多数在 1 000

以下 [2 ] ,而无效成分分子量较大 ,大多在 50 000以

上 [3, 4 ] ,这些高分子杂质具有亲水基和疏水基 ,其水

溶液为胶体溶液。 传统工艺中渗漉法的冷冻静置过

程就是胶体溶液的破坏过程 ,使高分子杂质沉淀析

出 ;而醇沉法则通过加入乙醇而改变高分子杂质的

亲水性 ,使其沉淀 ,乙醇浓度愈高 ,沉淀的次数愈多 ,

杂质去除的越完全 ,但有效成分损失的就越大。超滤

技术是利用物理筛分的原理
[5 ]

,用多孔半透膜 (超滤

膜 )为介质 ,以错流方式进行过滤 ,利用膜孔选择性

的筛分作用对物质进行截留 ,使溶剂与低分子物质

通过 ,高分子物质不能通过 ,从而达到分离纯化的目

的 [6 ]。近年来已有将超滤法应用到中药口服液制剂

工艺中的探索
[7～ 9 ]

,本文对用醇沉法、渗漉法和超滤

法生产的口服制剂进行成分对比分析。

本文还尝试采用色谱—质谱联用技术 ( GC-

M S, HPLC-M S)对中药液中的药效成分进行分析 ,

作为工艺比较的又一参考。色 -质联用的特点是: 1)

色谱仪是质谱仪的理想的“进样器” ,试样经色谱分

离后以纯物质形式进入质谱仪。 2)质谱仪是色谱仪

的理想的“检测器” ,质谱仪能检出进样中几乎全部

化合物 ,灵敏度高。此技术适用于多组分混合物中未

知组分的定性鉴定 ,可以判断化合物的分子结构 ,准

确测定未知组分的相对分子质量等。 中药液成分十

分复杂 ,其种类、组成很难确知 ,因此应用此方法有

可能分析出药液的全成分 ,不仅对工艺控制有指导

意义 ,而且有利于中药的配伍研究。已有将色谱-质

谱联用技术用于中药中某种已知成分或同系物的单

组分分析 [10 ] ,尚无将色谱 -质谱联用技术用于中药

液组分分析的报道。

1　实验方法

1. 1　仪器与试剂:试剂均用分析纯 ,蜂乳精口服液

(某厂提供 ) , HP5890Ⅱ气相色谱仪 , HP5971 A质

谱仪 ,超滤膜 ,抗病毒口服液 (某公司提供 ) , 5μL进

样器 , CAM AG展开槽 (瑞士 ) ,岛津 GC-910薄层扫

描仪 ,高效硅胶 G板 10 cm× 10 cm (青岛海洋化工

厂 ) ,硅藻土 G(宁波向阳化工厂 )。

1. 2　实验方法:分别用醇沉法和超滤法处理抗病毒

口服液 ,对制得的产品用色谱-质谱联用技术进行分

析比较 ;分别用渗漉法和超滤法处理蜂乳精口服液 ,

用薄层层析法分析其中有效成分 ,并进行比较。

工艺流程如下: 醇沉法:药材煎煮→醇沉 (冷冻

静置 24～ 28 h)→收醇→过滤→配制→过滤→复滤

→灌封

渗漉法: 酊剂→半成品配制 ( 5℃以下静置 15

d)→过滤→成品配制→ ( 5℃以下静置 15 d)→过滤

→复滤→灌封

超滤法:药液配制→粗滤→超滤→灌封

2　结果

2. 1　醇沉法和超滤法结果比较: CG-M S分析结果

见表 1。
表 1　抗病毒口服液化学成分比较

序

号

保留时间

( min)
化合物

原工艺

(% )

新工艺

(% )
分子式

1 2. 335 1-羟基 2-丙酮 - 2. 85 C3 H6 O2

2 2. 845 2-甲基丙酸甲酯 - 3. 8 C5 H10O2

3 3. 346 2-糠醛 2. 33 5. 57 C5 H4 O2

4 6. 343
6-甲基 3, 5-二羟基 2,

3-二氧化四氢吡喃
5. 10 5. 54 C6 H8 O4

5 6. 662 苯甲酸 9. 93 10. 4 C7 H6 O2

6 7. 233 5-羟基 2-糠醛 22. 4 31. 4 C6 H6 O3

7 8. 42 1-组氨酸乙酯 - 1. 04 C8 H13 N3 O2

8 8. 591 4-氨基噻吩醇 - 1. 7 C6 H7 NS

9 11. 08 1-萘乙酸 - 0. 46 C12 H10O 2

　　注: 9个保留时间所显示出 9种物质含量较多 ,余者含量较低 ,

暂不做比较。

　　由表 1可知: 1)在醇沉过程中 9种主要有效成
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分中的 5种成分消失了 ,而其它 4种成分亦有不同

程度的损失。2)在保留时间为 7. 233 min时 ,两者均

有最大含量 ,新工艺为 31. 4% ,而原工艺仅为

22. 4% ,新工艺提高了 40. 18% 。

由此结果并结合文献 [3 ]的结论可以得出超滤法

能有效地保留药效成分并保证产品质量 ,药液澄清

透明 ,保质期内不沉淀。

2. 2　渗漉法和超滤法结果比较: 见表 2。蜂乳精口服

液的有效成分为 10-HAD和人参皂苷 ,采用薄层层

析法分析。采用超滤技术的新工艺比老工艺样品中的

10-HAD含量高一倍 ,样品 2比样品 3高 10% ,样品

3比样品 4高近 10% ,样品 2是样品 1含量的 2. 24

倍。 原工艺生产的口服液存在沉淀问题 ,用新工艺生

产的口服液久置不沉淀 ,解决了口服液沉淀问题。
表 2　蜂乳精样品中标示有效成分含量

样品含量 10-HAD(μL /μL) 人参皂苷 ( mg /10 mL)

1 0. 133 8 0. 015

2 0. 299 8 0. 147

3 0. 271 2 0. 155

4 0. 248 6 未检出

　　 1-为渗漉工艺生产的蜂乳精口服液 , 2-为原液 , 3-为超滤新工

艺 , 4-为新工艺浓缩液。

3　结论

3. 1　超滤法制备的口服液可充分保留药液的有效

成分 ,保证了成分含量的稳定性 ,使制剂生产厂能对

制剂的成分含量进行标示。超滤法节约了大量能源

与乙醇 ,生产效率提高 ,生产周期缩短 ,明显提高生

产能力。

3. 2　本文采用的是气相色谱仪 ,故可能仍有部分有

效成分不易气化而未被检出。 尽管如此 ,色谱-质谱

联用技术用于中药液有效成分分析的结果仍然对未

知成分的确定有指导意义。
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薄层扫描法测定夏天无中原阿片碱的含量

江西省药品检验所 (南昌 330046)　　罗跃华
*
　熊　蔚　许　妍

江西余江制药厂　　　　　　 　　　徐发红　 于肖辉

摘　要　目的: 建立夏天无药材中原阿片碱的含量测定方法。 方法: 采用双波长扫描法 ,二次薄层色谱展开 ,扫描 ,

外标两点法计算。 结果:原阿片碱斑点峰面积在 4 h内稳定 ,回收率为 96. 9% , R SD在 2%以内 ,重复性试验 R SD

3. 1%。 结论: 该方法稳定 ,可行 ,具有实用性。
关键词　薄层扫描法　夏天无　原阿片碱

　　夏天无收载于《中华人民共和国药典》 1995年

版 一 部 , 为 罂 粟 科植 物 伏 生 紫 堇 Corydalis

decumbens ( Thunb. ) Pers. 的干燥块茎 ,功能活血

通络止痛 ,用于高血压偏瘫 ,小儿麻痹后遗症 ,坐骨

神经痛 ,风湿性关节炎等。 夏天无含原阿片碱

( protopine)等多种生物碱类成分 [1～ 3 ]。 目前报道的

夏天无中生物碱含量测定方法主要是比色法测定其

总生物碱量 [4, 5 ] ,专属性不强。我们对夏天无中的原

阿片碱建立了薄层色谱扫描测定法 ,以控制夏天无

的质量。

1　仪器与试药

CS-930型双波长薄层扫描仪 (日本岛津 ) ,定量

毛细管 ,美国 ( Drummond CO. ) ,硅胶 GF254薄层板

(青岛海洋化工厂 ) ,原阿片碱 (本所制备 ,经中国药

品生物制品检定所鉴定和标化 ) ,夏天无药材由江西

余江制药厂收集和提供 ,经本所王汉章副主任药师

鉴定均为 Corydalis decumbens ( Thunb. ) Pers. 的

干燥块茎。所用试剂均为分析纯。

2　实验条件

2. 1　层析条件: 吸附剂为硅胶 GF25 4 ,展开系统 A:

环己烷-异丙醇 ( 40∶ 8) ,在氨蒸气饱和层析缸内 ; B:

环己烷-醋酸乙酯 -二乙胺 ( 80∶ 15∶ 5)。采用二次展

开技术进行展开 ,先以 A系统展开约 8 cm、取出 ,立

即用热风挥干溶剂 ,置五氧化二磷的干燥器中 2 h,
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