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摘要 地黄炮制过程中生成一化合物
,

经鉴定为� 一经 甲基糠醛
,

并用薄层层析一 薄 层 扫 描 法 测

定了在炮制中其含量的动态变化
,

结果表明
,

地黄炮制成熟地黄后�
一

经甲基糠醛含量增 加�� 倍左

右
。

关镇词 熟地黄 炮制 ���经甲基糠醛 薄层扫描法

熟地黄为玄参科植物地黄 �
� �二 � �  ‘� 夕�� �‘� � �  � �� � �� �的根茎

,

经加工炮 制而 成
。

本品性温
,

具有滋阴补血 之功能
。

目前
,

地黄炮制方法较多
,

有蒸数小时至数天
,

也有加压

蒸制
。

自古至今对熟地黄的质量要求均 以
“
黑如漆

,

甜如怡
”
为标准

,

没有客观的质量检测

指标
,

不能保证熟地黄的质量
。

为使地黄炮制标准有一个科学的客观指标
,

已从熟地黄中分

得一个化合物
,

经化学方法和光谱 解 析 鉴 定为 �一经甲基糠醛
。

用薄层层析一薄层扫描 法 测

定地黄炮制前后及不同炮制时间的熟地黄中�
一经甲基糠醛的含量

,

并将其作为地黄炮制的质

量指标
。

� �一经甲基糠醛 � �
一� �� � 的提取

、

分离和鉴定

取熟地黄 � � ��
,

用氯仿加热回流�次
,

合并滤液
,

减压除尽溶媒
,

得少量液体
,

通 过硅

胶柱层析
,

以石油醚 � �� 一� 。
。

� �
一乙酸乙酷 � �

� � � 洗脱
,

收集洗脱液
,

经薄层检 查
,

合

并相同流份
,

回收溶剂
,

得到棕色油状物
,

在 �
�

� 以下为淡黄色针状结晶
。 ’

� 一� � � 和 “� �

� � � 谱解析鉴定
,
� � � � � 完全相符

。

� �
、

�� 和 � � 图谱和 � � �
、

� � � �检查与化学合

成的�
一
经甲基糠醛相同

。

� 熟地黄中 �
一经甲基糠醛的含里测定

�
�

� 仪器与试剂
� � �一� �� 薄层扫描仪 �岛津 �

,
� � � � � 自动点样仪 �瑞士 �

,

高效硅胶

� �幼
�

预 制 板 �青岛海洋化工厂 �
, �一经甲基糠醛 �从熟地中分离精制的纯品 �

,

所用试剂

均为分析纯
。

�
�

� 实验材料
�

生地黄
�
购于河南省武险县

,
熟地黄

�
取上述生地黄按中国药典 � � � � 年版

熟地黄项下的制备方法及加压 �� � � � �压力蒸制不同时间的样品
。

�
�

� 测定条件

�
�

�
�

� 薄层层析
�

薄层板为高效硅胶� �
� �� 板

,

展开剂为石油醚 ��� �
·

��
�

� �
一乙酸 乙 醋

� �
� � �

,

展距 �� �
。

�
�

�
�

� 薄层扫描
�
在紫外灯 � � � � � 下定位

,

进行双波长反射法线性扫描
,

扫描波 长
� 久

, 二

� �  � �
一
入� � � � � � �

。

�
�

� 标准曲线的制备
�
精密称取适量的�

一� � �对照品
,

加无水乙醇制成 �� �中含�
�

� ��� � �

的对照品溶液
,

精密吸取 �
、

�
、

�归点于薄层板上
,

按上述条件展开
,

紫外灯�� �
� � 下定 位

,

扫描
、

测定
,

以点样量为横座标 � � �
,

斑点吸收峰面积积分值为纵座标 � � �
,

计算回归方

�

� � � � �一� � � �� � � ���
,
� �� � �� � �� � ��� � �� � � � � � � � � � � � ��� � � � � �� � �  �

,

� � � �� �� � � � �� � � � � � � � � �
,
� �� � ���
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程为� 二 � � � �
�

�� � �
�

� � � ,

相关系数
� 二 �

�

� � � � ,

线性范围 �
�

�一 �
�

�协�
。

�
。

�

�
。

�

样品的测定

洋品的制备
�

取各样品��
,

分别剪成直径约 �� � 的小粒
,

精密称定
,

各加入 � � � �蒸

馏水煮沸 ��
� ���

,

提取 �次
,

合并滤液
,

定容至 � �� � �
,

精密吸取 � � �
,

置于 � � � �容量瓶中
,

加无水乙醇定容至刻度
,

振摇后放置 ��取上清液作为供试品溶液
。

�
。

�
。

�

描测定
,

样品的测定
�

在薄层板上点供试品溶液 �� 泌
,

对照品溶液�
、

� 、 �时
,

按上述方法扫

由回归方程计算样品含量结果见表和图
。

不同饱制时间的样品中�一� � 的

百分含坦 �� � 的 广卜

��
,���只 八�件�户

�

,
��
卜启汀��”

时 间 � 遗 � � ��  ! 拙

�常压蒸 �
�

��

加压燕 �
�

� � �
�

� �  

�
。

� � � �
。

� � � � �

� � � �
。

� � �

�
。

� � � � 。

� � � � 。

� � �

百分含最均以干燥品计算

�
�

� 稳全性试验
�

分别吸取对照品 的 溶液

�叮
、

�时点于薄层板上
,

按上述 方 法 测 定

其不同时间吸收峰面积积分值
,

结果表明��

内积分值稳定
。

� � �

时间��
、�

� � ��

图 �一� ��含盆变化田
�
常压蒸 �

一

加压燕

�
�

� 精密度试验
�

在同一薄层板上精密点�个相同量的对照品溶液
,

按
�

�述方法测 定
, �个

斑点面积积分值平均值为 �
� � � � � � ,

�� � �
�

�� �
。

�
�

� 加样回收试验
�

精密吸取对照品溶液 �
、

�
、

�归点于薄层板上
,

另点供 试 品 溶 液�
、

�� 尽
,

并在其相同位粉
�

�分别点对照韶
�

溶液 �
、

孙 �
,

同含量测定项下操作
,

测得 平 均回收

率为 � �
�

。�
,
� � � �

�

�� �
 二 7

)

。

3 讨论

3.1 生地黄在蒸制过程 中生成5
一
H M F

,

随若蒸制时 间的增加
,

熟地黄中5
一
H M F 含量 也增

加
,

.

炮制成熟地黄后 5
一
H M F 含量比生地黄增加 20 倍 左 右

,

符合传统的熟地黄质量标 准
。

3

.

2 常压蒸制24 h或加压蒸制4h的熟地黄能达到
“
黑如漆

、

甜如怡
”
的传统的质量 标 准

,

其5
一
H M F 含量在0

.
2 % 一0

.3 % 之间
,

蒸制时间太短或太长均不能达到传统的质量标 准
,

因

此
,

采用 5
一
H M F 的含量作为地黄炮制的质量标准是可行为

。

(
x 9 9 4
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