
图 1 中
a 、

b
、。
分别为懈皮素

、

山奈酚
、

和

异 鼠李素
,

分别计算三峰面积在总面积 中的

比例
,

并由上述公式计算出总黄酮的百分含

量
。

结果见表 1
。

表 1 不同季节银杏叶中三种主要黄酮试元的配比

采采集时间 总黄酮 黄酮贰元配 比 (% )))

(((月) 含量 (% ) 柑皮素 山奈酚 异鼠李素素

444 1
.

4 1 4 7 4 1 222

555 0
.

3 1 1 1 8 1 888

666 0
.

3 8 4 2 3 3 2 555

777 0
.

3 4 2 1 5 9 2 000

888 0
.

6 0 4 4 3 5 2 111

999 0
.

2 8 4 3 3 4 2 333

1110 0
.

2 6 4 3 3 9 1888

111 1 0
.

3 4 5 2 3 4 1444

3 讨论

本文中的 H P LC 方法可以将银杏叶黄

酮的三个主要贰元很好地分离
,

为测定银杏

叶总黄酮含量提供了一个有效的方法
。

由表

1 可见银杏叶总黄酮含量以芽期(4 月)最高
,

其次是 8 月的绿叶
。

这一结果与 A
.

L o b st ei n

等人的结果相一致
。

黄酮贰元在 4 月
、

5 月和

7 月 以山奈酚为主
,

其他时期均以懈皮素为

主
,

异鼠李素一直 比例较小
。

因本试验中银杏

叶只采于一棵树
,

有一定的局限性
。

采集不同

地区
、

不同树龄的银杏叶样品
,

进行更深入的

研究
,

将是我们下一步工作的目标
。
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摘 要 考察了柴胡合理的加热提取工艺
,

以柴胡皂贰 A 为检测指标
,

采用薄层扫描法
,

测定了不

同加热提取时间柴胡皂贰 A 的含量
,

并比较了不同提取工艺对挥发油提取率的影响
。

结果表明
,

柴

胡加热提取时间不宜超过 6 卜
。

关镇词 柴胡皂贰 A 薄层扫描法 柴胡皂贰

柴胡为常用中药
,

具有和解退热
,

疏肝解

郁
、

升举阳气之功效
。

柴胡主要有效成分为柴

胡挥发油及柴胡皂贰
。

在柴胡皂贰中
,

柴胡皂

贰 A
、

D 含量最高
,

药理作用最为显著
,

具有

明显的抗炎
、

解热
、

镇痛及保肝等作用
;
柴胡

皂贰 B 药理作用较弱
;
柴胡皂贰 C 在体内无

药理活性
〔‘〕 。

据文献报道
,

柴胡皂贰 A
、

D 不

稳定
,

在制剂过程中易转化成柴胡皂贰 B l 、

B Z 〔“
’
3〕 ,

我们在研究柴胡制剂提取工艺时
,

发

现提取挥发油耗时较长
,

但提取时间延长会

使柴胡皂贰 A 含量逐渐降低
。

为保证柴胡制

剂质量及疗效
,

避免柴胡皂贰 A
、

D 的转化
,

我们采用薄层扫 描法
,

以柴胡皂贰 A 为指

标
,

考察了不同提取时间对柴胡皂贰 A 含量

及挥发油提取率的影响
,

制定了合理的生产

工艺
。

实验结果表明
,

柴胡加热提取时间不宜

超过 6 h
。
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对照品
:

柴胡皂贰 A 由上海医药工业研

究院提供
。

药材
:

柴胡购于济南药材站
。

仪器
:
C S

一 9 20 薄层扫描仪 (日平岛津 ) ;

P BQ
一

I 型薄层 自动铺板器 (重庆南岸新力实

验电器厂 ) ;定量毛细管 (美国 D r u m m o n d )
。

2 方法与结果
2

.

1 柴胡挥发油提取工艺的确定
:

据文献报

道
,

柴 胡挥发油 含量较低
,

约为 0
.

01 % 一

0
.

0 3 %
,

而且提取时间较长
,

约需 6一s h 〔
‘, ,

考虑柴胡皂贰 A
、

D 在制剂过程中很不稳定
,

为此
,

比较了不同提取方法对柴胡挥发油提

取率的影响
。

2
.

1
.

1 直接提取
:

取柴胡 5 0 0 9 ,

加人 8 倍量

水
,

提取挥发油至尽
,

提取时间约为 s h
,

收

集蒸馏液
,

加乙醚萃取 3 次
,

挥去乙醚
,

称重
。

共取 3 份样品
。

2
.

1
.

2 浸泡提取
:

取柴胡 5 00 9
,

加入 8 倍量

水
,

浸泡 6 h 后
,

提取挥发油至尽
,

提取时间

约为 3 h
,

余下按直接提取工艺操作
,

亦取 3

份样品
,

结果见表 1
。

表 1 不同提取方法对柴胡挥发油提取率的影响

挥挥发油重量 (g ) 含量(% )))

111 0
.

14 0
.

0 2 7444

浸浸泡工艺 2 0
.

15 0
.

0 2 9222

333 0
.

17 0
.

0 3 3 333

111 0
.

17 0
.

0 34 111

直直接提取工艺 2 0
.

1 4 0
.

0 28 333

333 0
.

1 6 0
.

0 3 1 555

合并提取液
,

滤过
,

浓缩成 1 m L 含 1 9 原药

材的浓缩液
,

备用
。

2
.

2
.

2 样品溶液及对照品溶液的制备
:

样品

溶液的制备
:

精取上述不 同工艺的浓缩液 10

m L
,

每个工艺各取 5 份
,

置小蒸发皿中
,

水浴

蒸干
,

残渣以 甲醇溶解
,

转移至 10 m L 量瓶

中
,

并定容至 10 m L
,

摇匀
,

得不同提取时间

的样品液
。

对照品溶液的制备
:

精密称取 1 05 ℃干

燥至恒重的柴胡皂贰 A 对照品 2
.

5 m g
,

以甲

醇溶解
,

定容至 5 m L 量瓶中
,

作为对照品溶

液
。

2
.

2
.

3 层析条件
:

硅胶 G 薄层板
: 0

.

2 %淡

甲基纤维素钠
,

自动铺板器铺成厚 0
.

3 m m

的薄层板
, 1 05 ℃活化 l h

,

置干燥器中备用
。

展开剂
:

醋酸 乙酷
一

乙醇
一

水 (8
, 1

.

5 ,

1 )
。

显色 剂
: 2 %对二 甲氨基苯 甲醛

一

硫酸

(4 0 % )
。

2
.

2
.

4 仪器测定参数
:
耘= 5 2 5 n rn

,

从 = 7 0 0

n m ;
反射锯齿形扫描

;
线性参数 S x 一 3 ,

狭缝

宽度 1
.

2 m m x 1
.

2 m m
,

扫描速度 2 0 m m /

m in ,

纸速 2 0 m m / m in
。

2
.

2
.

5 薄层层析
:

精密吸取以上 4 种样品溶

液各 4 拌L
,

对照品溶液 2
、

4 产L ,

分别点于 同

一硅胶 G 薄层板上
,

按上述条件展开
,

晾干
,

显色
,

热风吹干
,

薄层图谱见图 1
。

2
.

2 不同加热提取时间对柴胡皂贰 A 的影

响

2
.

2
.

1 样品 的制备
:

工艺 I :
(加热提取 4

h )
:

柴胡加热提取 2 次
,

每次 Z h
,

滤过
,

浓

缩
,

制成 1 m L 含 1 9 原药材的浓缩液
,

备用
。

工艺 l :
(加热提取 6 h )

:

柴胡浸泡 6 h
,

提取挥发油至尽 (约为 3 h )
,

滤过
,

药渣加水

煎煮 2 次
,

第 1 次 Z h
,

第 2 次 l h
,

合并提取

液
,

滤过
,

浓缩
,

制成 1 m L 含 1 9 原药材的浓

缩液
,

备用
。

工艺 l :
(加热提取 s h )

:

取柴胡提取挥

发油 4 h
,

滤过
,

药渣加水煎煮 2 次
,

每次 Z h
,
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图 1 柴胡皂试 A 对照品及样品的薄层图

1
一

柴胡皂贰 A 对照品溶液 2
一

工艺 I (4 h) 样品液

3 一工艺 l (6 h )样品液 4 一

工艺 l (8 h) 样品液
.
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2
.

2
.

6 稳定性考察
:

将对照品溶液点于薄层

板上
,

展开
,

挥干
,

显色
,

吹干
,

每隔 l h 测定

对照品各斑点的面积值
,

结果表明
,

柴胡皂贰

A 斑点在 l h 内稳定
。

2
.

2
.

7 精密度测定
:

同一斑点连续 5 次扫描

测定
,

R S D ~ 0
.

84 %
,

同一薄层板上 5 个相同

量的对照品溶液的斑点测得面积
,

计算变异

系数 R S D 在 1
.

7 3 %一 2
.

8 7 %之间
。

2
.

2
.

8
一

标准曲线的绘制
:

精密吸取柴胡皂贰

A 对照品溶液 1
、

2
、

3
、

4
、

5 拌L
,

点于同一薄层

板上
,

按上述条件进行层离扫描
,

以对照品浓

度为横坐标
,

测得峰面积为纵坐标
,

作图
。

回

归方程为 Y 一 0
.

o 04 X + 0
.

7 2 3 6
。

相关系数
r

~ 。
.

9 9 9 7
。

结果表明
,

柴胡皂贰 A 浓度在 0
.

5

一 2
.

5 拼g 范围内与其峰面积值呈线性关系
。

2. 2. 9 样品分析
:

精密吸取上述样品溶液各

2 拜L
,

对照品溶液 2
、

4 拌L
,

依法测定
,

结果见

表 1
。

表 1 不同提取时间样品中柴胡皂试 A 的含量

旨加汾{
以上实验均为 3 次平行实验平均值每次

n 一 5
。

2
.

2
.

1 0 回收率测定
:

精密称取提取 6 h 样

品液 4 份
,

其 中 3 份 加入一定量的柴胡皂贰

A 标准品
,

按上述方法测定含量
。

经计算
,

平

均 回收率为 99
.

73 %
。

3 结果与讨论
3

.

1 实验结果表明
,

加热提取时间对柴胡皂

贰 A 含量影响较大
,

以不超过 6 h 为宜
。

再随

提取时间的延长
,

其含量逐渐降低
。

加热提取

s h 柴胡皂贰 A 已损失殆尽
。

因此
,

研制含有

柴胡的制剂
,

应制定合理的加热提取时间
。

考

虑到 柴胡另一有效成分挥发油提取耗时较

长
,

为同时保证挥发油及柴胡皂贰含量
,

我们

采取了柴胡先浸泡工艺
,

缩短了挥发油提取

时间
,

使提取挥发油完全
,

且柴胡皂贰 A 基

本不受影响
。

3
.

2 本实验由于未收集到柴胡皂贰 D 的对

照品
,

故未能考察提取时间对其含量的影响
。

3
.

3 中药成分复杂
,

因此 在制定制备工艺

时
,

应考虑各有效成分的性质及其在制剂过

程中的变化
,

以保证制剂的质量及疗效
。

致谢
:

柴胡皂贰 A 对照品 由上海医药工

业研究院 罗思齐研究 员惠赠
。
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白术及其炮制品的多糖含量测定

浙江医科大学药学系 (杭州 3 1 0 0 0 6)

浙江医科大学药厂
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摘 要 用苯酚
一

硫酸法对各种白术炮制品的水溶性糖及还原糖进行了含量测 定
,

为白术及其炮

制品的品质评价提供了新的依据
。
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