
冬凌草不同提取工艺的研究△

河南中医学院 �郑州 � � � � � �� 哀 坷
令

胡润淮 张庆岭 ” 敬林林 曹振玉“

摘 要 对冬凌草不同提取工艺进行了研究
,

并以冬凌草 甲素为指标分别对其进行了含量测定
。

结果表明
,

破碎提取法较其它提取法提取的冬凌草甲素含量为最高
。
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冬凌草为唇形科香茶菜属植物 � �� � �� �
�

� � � 占� �� � � 、 �� � � ��
�

�� � � � ,

又名冰凌草
。

冬

凌草的主要有效成分为菇类化合物
,

经药理

实验
〔‘一 ‘〕

表 明
,

从冬凌草 的二菇类成分中分

得的冬凌草甲素具有较强 的抗肿瘤活性
,

它

对体外培养的 � � � � 细胞
、

人体食管癌 � ��

细胞及肝癌 � �  
一

� � � � 细胞有 明显的细胞毒

作用
。

对多种移植物性动物肿瘤如 � ��
、

�
� ��

� �� , 、

�� �� 肝癌及 � � � 有 明显抗肿瘤作用
。

临

床上多用于肝癌
、

食管癌及胰腺癌的治疗
,

并

取得了一定疗效
。

对此作者对冬凌草不同提

取工艺的提取物得量
、

收率及提取物 中冬凌

草甲素的含量进行了测定 比较
,

以确定出最

佳提取工艺
,

为工业化生产提供依据
。

� 仪器与试剂

原料冬凌草于 � � ��
一

�� 采 自河南省济源

太行山区
,

冬凌草甲素对照品由中国科学院

昆明植物研究所提供
。

破碎提取采用 自制中

草药破碎提取器 �已获国家实用新型专利 �
。

含量测定
�
� �

一

� � � � 双波长薄层扫描仪

�日本岛津 �
,

三用紫外线分析仪 �江苏省江阴

市申港 电光仪器厂生产 �
,

点样定量 毛细 管

�� � � � � � � � � � �� � � ���� ��
�

� � � �
,

� �� � 型

薄层 自动铺板器 �重庆南岸新力实验电器厂

生产 �
,

所用试剂均 为分析纯
。

� 实验方法与结果

�
�

� 不同提取工艺所得提取物量及收率的

比较

�
�

�
�

� 回流提取
�

称取原料 �� �
,

适当切碎
,

用 � � 倍量 ��  � �� � 回流提取 � 次
,

每次 �

�
,

合并提取液
,

抽滤 后将滤液 浓缩 至稠膏

状
,

转移至烘箱 中烘干至恒重
,

称重
,

计算收

率
。

见表 ��

�
�

�
�

� 索氏提取
�

称取原料 �� �
,

适当切碎
,

置索氏提取器滤纸套筒中
,

用 �� 倍量 ��  

�� � � 进行索氏提取至虹吸下的溶剂近无色

�约 �� � �
,

将提取液浓缩至稠膏状移入烘箱

中烘干至恒重
,

称重
,

计算收率
。

见表 �
。

�
�

�
�

� 渗渡提取
�

称取原料 �� �
,

适当切碎
,

用 ��  � �� � 做溶剂润湿后装入渗墉筒中

�用玻璃柱代替 �
,

加溶剂浸泡 �� � 后开始渗

流
,

控制流速使其用 �� 倍量的溶剂渗流 �� �

为止
。

将渗流液浓缩至调膏状
,

移入烘箱中烘

干至恒重
,

称重
,

计算收率
。

见表 �
。

�
�

�
�

� 冷浸提取
�

称取原料 �� �
,

适当切碎
,

每次用 �� 倍量 ��  �� � � 浸提 � 周
,

共提两

次
,

合并浸提液
,

抽滤
,

将滤液浓缩至稠膏状
,

移入烘箱中烘干至恒重
,

称重
,

计算收率
。

见

表 �
。

�
�

�
�

� 破碎提取
�

称取原料 �� �
,

用 �� 倍量

��  �� � � 置提取器内
,

启动开关破碎提取 �

� � 
。

提取后的材料已完全破碎成了匀浆状
,

抽滤后将滤液浓缩至稠膏状
,

移入烘箱中烘

干至恒重
,

称重
,

计算收率
。

见表 �
。

‘ � �� � � � � � � � � � � � ,

� � � � � � � ��� � � � � � � � ��� �� � � � �� �� � � � �
� � �� �� �

,
� �� � � � � � �

△ 河南省科技攻关资助项 目
母 ’

本院中药系毕业实 习生

袁 坷 女
,

�� � �
一

�� 毕业于河南大学化学系�大学本科
、

学十 �
,

现在河南中医学院中药系有机化学教研室工作
,

主要

从事中草药有效成分的提取
、

分离
、

新药的质量标准和制备
�

�二艺方面的研究 � 作
。

近年来在国内知名刊物上发表论文 �� 余
篇

�
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�
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表 � 不同提取工艺所得提取物� 及收率的比较

��� �� � �� ���

提提取方法法
提提取物量 �� � 收率 �� ���

回回流提取 �
�

�� �
�

����

索索氏提取 �
�

�� � �
�

� ���

渗渗流提取 �
�

�� �
�

����

冷冷浸提取 �
�

�� �
�

����

破破碎提取 �
�

�� �
�

����

�
�

� 不同提取工艺中冬凌草甲素的含量 比

较

�
�

�
�

� 薄层层析条件及薄层扫描条件
�

吸附

剂
�

硅胶 �
一

�
�

�� �� �
一
� �
搅拌均匀后涂布

于 � �� �� 又 � � 。� �玻璃 板上
,

厚度 为 �
�

�

� �
,

室温置干后于 �� � ℃活化 � � 后置干燥

器中备用
。

展开剂
�

氯仿
一

甲醇 ��
� � �

,

上行展

开
,

展距 ��
。�

。

显色剂
�

�� �硫酸乙醇液
,

喷

湿 润
,

� � � ℃一 � � � ℃烘烤 � � ��
,

至 斑点清

晰
,

取出放凉后在紫外线分析仪 �� � �
� � �下

定位
,

� �值在 �
�

� 左右
。

采 用反射法双波长锯齿扫 描法
,

狭缝

�
�

� � �
�

� � �
,

线性参数 �
�
一 � ,

灵敏度中
,

测 定波 长 入� 一 � ��
� �

,

参 比波 长 从 � � ��

� �】� �

�
�

�
�

� 对照品溶液和样 品溶液的制备
�

精密

称取冬凌草甲素对照品 �
�

�� � �
,

置 � � � 容

量瓶中
,

加甲醇溶解并稀释至刻度
,

为 �
�

��

� � � � �
。

分别精密称取冬凌草原料 � 份
,

其中 �

份各 �� �
,

另一份 �� � ,

按上述方法
,

前 � 份

分别进行回流提取
、

渗 挽提取
、

冷浸提取和

破碎提取
,

后一份进行索氏提取
,

将提取液分

别浓缩至干
,

然后分别用 甲醇适量溶解
,

加

� �活性炭煮沸脱色
,

抽滤
,

除去活性炭
,

将脱

过色的提取液继续浓缩至一定量
,

分别转移

至容量瓶中用甲醇定容至刻度备用
。

�
�

�
�

� 线性化范围试验
�

用定量毛细管吸取

上述对照品溶液 �
�

�
、

�
·

�
、

�
·

�
、

�
·

�
、

� �
·

� 拜�

点于同一块硅胶 � 薄层板上
,

以展 开剂展

开
,

取出
,

晾干
,

喷以显色剂
,

烘烤至出现亮黄

绿色斑点
。

放置 �� � � 后进行扫描测定
。

以

冬凌草甲素量 伽� �为横坐标
,

以斑点峰面积
一

� � �
�

值为纵坐标作图
,

得一 不通过原点的直线
,

求得 回归方程� 一 � � �
�

� � � � � �
�

� � �
, � �

�
�

� � � �� 一 � �
。

结果表明冬凌草甲素在 �
�

� 一

��
�

� 陀 范 围内
,

与其峰面积值呈 良好的线

性关系
。

�
�

�
�
 含量测定结果

:
分别吸取一定量由不

同提取方法所制得的样品溶液点于同一硅胶

G 薄层板上
,

随行点对照品溶液 2 拜L 和 4

爪
J
进行展开

、

显色
、

扫描
,

用外标两点法计算

出各样品中冬凌草甲素的含量
,

结果见表 2
。

表 2 不同提取工艺所得提取物中

冬凌草甲素含量测定结果

提提取 回流 索 氏 渗谁 冷浸 破碎碎

方方法 提取 提取 提取 提取 提取取

含含量 o ·

3 6
4 0

·

4 2 1 0

·

3 5
4

0

·

3
7 4 0

·

4 0
888

000

.

3
7

3 0

,

4 3 0 0

.

3
6

1 0

.

3
6 2 0

.

4
0

111

(((
g

/

1 0 0 9
)))

000

.

3 5 2
0

.

4 1
5

0

.

3 6 5
0

.

3 8
1 0

.

4 1
555

平平均含量(% ) 0.363 0.422 0.360 0.372 0.40888

RRR S D (% ) 2.90 1
.79 1.55 2.58 1.7222

3 讨论

3
.
1 提取所选溶剂为 95 % 工业酒精

,

这是

考虑到冬凌草中的有效成分冬凌草甲素在乙

醇中既具有很好的溶解度
,

又加上工业酒精

价廉
、

安全
、

易得
,

适合工业化生产用
。

破碎提取时间设定为 2 m in
,

是通过实

验对比确定的
。

因为再增加提取时间基本不

再增加提取物量
,

即破碎 2 m in 提取基本已

达完全
。

冷浸提取时间设定每次一周
,

这是因为

在室温下
,

在短时间内提取溶剂很难浸入组

织 内部
,

所 以提取率很低
,

故选定在室温下冷

提延长提取时间为每次 1 周
。

回流提取和渗流提取的提取条件 (提取

溶剂用量
、

提取时间和提取次数)是通过正交

试验优选出的
。

索 氏提取不太适合工业化生产
,

但由于

提取很完全
,

故可做为提取冬凌草甲素含量

最高值做标准对照
。

3

.

2 由表 1
、

2 可知
,

热提即索氏提取和回流

提取所得提取物的量和收率粗对室温提取较

高
。

不同提取工艺收率高低的一般规律为
:
索



氏法> 回流法> 冷浸法> 破碎法> 渗流法
。

在回流提取法中
,

溶剂用量较大
,

为 30

倍量
,

加热时间长达数小时
。

由于药液长时间

受热
,

致使其中的有效成分易改变
。

另外
,

热

提提出的杂质较多
,

色重
,

较难脱色
,

其提取

物收率及冬凌草甲素的含量相对也不高
。

3 种冷提法 (渗辘
、

冷浸
、

破碎)所用溶剂

量不同
,

渗流和冷浸提取各用 20 倍量
,

破碎

提取仅用 10 倍量
,

从提取时间上看
,

破碎提

取仅为 2 m in
,

渗渡提取为 72 h
,

冷浸提取为

两周
,

提取时间差别甚大
。

从提取物中冬凌草

甲素的含量看
,

破碎法为最高
。

不同提取工艺

冬凌草甲素含量高低的一般规律为
:
破碎法

> 冷浸法> 回流法> 渗滚法
。

综合考虑提取时间
、

提取的完全程度
、

所

用溶剂和能源
、

所得提取物中冬凌草甲素含

量高低等因素
,

提取工艺应优选破碎提取或

冷浸提取
,

尤其是破碎提取
,

尽管收率并不

高
,

但其 中所含有效成分冬凌草甲素的含量

却居四者首位
,

并具有提取快速
、

充分
、

完全
、

节省时间
、

溶剂和能源的特点
,

使其更具有独

到之处
,

加之不需要大型设备
,

操作简单
,

使

用方便
,

投资少
,

成本低
,

因此易于被生产厂

家采用
。
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大黄流浸膏中大黄素的含量测定

南京军区总医院中山制药厂(210012) 方银杏
资

王玉玺

摘 要 大黄是常用中药
,

大黄流浸膏是中国药典 1995年版收载的制剂
。

本实验对大黄流浸膏中

大黄素进行了含量测定
,

大黄素含量为 0
.
2487%

,

并对大黄素的含量测定进行了方法学考查
,

加样

回收率为 97
.
30%

,
R S D 为 0

.
77%

。

关镇词 大黄流浸膏 大黄素 含量测定

大黄流浸膏是中国药典 1995 年版收载

的制剂
,

但缺乏质量控制标准
,

我们测定了该

制剂中大黄素的含量
,

以期为制定质量标准

提供依据
。

1 药品及仪器

大黄
:
购 自南京市药材公司

,

经检验符合

药典规定
;
大黄素

:
购 自中国药品生物制品检

定所
,

经检验可用于含量测定
。

所用试剂均为

,
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。

从事新药研
制

,

技术工作
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”

的研究
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是主要研制者之一
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0 3
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2 2 获得

“
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” 。

《中草药 》1 9 9 7年第 28 卷第 7 期
·

4 0 7

·


