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冬凌草叶中齐墩果酸的提取分离及含量测定△

河南中医学院中药系 (郑州 4 5 0 。。3) 袁 坷

摘 要 对冬凌草叶中的齐墩果酸进行 了提取分离
,

并以标准品作对照
,

采用薄层扫描法对其进

行含量测定
。

方法简便
,

结果稳定
,

重现性好
,

加样回收率为 97
.

73 %
。

关键词 提取分离 薄层扫描 含量测定 齐墩果酸

冬凌草为唇形科香茶菜属植物 R ab d os ia

r u be s c e n : ( H e nr s l
.

) H a r a 。

冬凌草中的主要有

效成分为菇类化合物
,

三菇中的主要有效成

分为齐墩果酸和熊果酸
。

据文献报道
「̀〕

,

齐墩

果酸具有抑菌
、

保肝
、

护肝
、

降酶
、

升白细胞
、

增强机体免疫功能等方面 的作用
,

是当前治

疗肝炎的有效药物之一
,

近年又证明有抗癌

活
·

性
[ 2

一 : 。

冬凌草是河南省 的一大植物资源
,

且相

当丰富
。

我们对冬凌草叶中的有效成分齐墩

果酸进行了提取分离和含量测定研究
,

为进

一步扩大开发利用提供参考依据
。

1 仪器与试剂

冬凌草叶于 1 9 9 6一 0 9 采自河南省济源太

行山区
,

由本院标本室王中会副教授鉴定
。

齐墩果酸对照品 由中国药品生物制品检

定所提供
。

c s
一 9 3 0 1 双波 长 薄层 扫 描仪旧 本 岛

津 )
,

点样定量毛细管 ( D r u nr m o n d S e ie n t i f i e

c o u s A )
,

P B Q I 型薄层 自动铺板器
,

中草药

破碎提取器 ( 自制
,

已获国家实用新型专利 )
,

层析柱 (加工定做 )
。

柱 层析硅胶 ( 1 50 ~ 20 0 目 )及薄层层析

硅胶 G (青岛海洋化工厂生产 ) ;
粉状活性炭

、

石油醚
、

乙酸 乙醋
、

氯仿
、

丙酮
、

甲醇均为分析

纯
。

提取用乙醇为 95 %的工业酒精
。

2 提取与分离

2
.

1 提取
:

称取一定量冬凌草叶
,

用 10 倍量

9 5% 乙醇置提取器 中
,

破碎提取 2 m in
,

提取

后的药材已完全破碎成了匀浆状
,

抽滤
,

将滤

液真空浓缩至浸膏状
,

待做分离用
。

2
.

2 分离
:

分离冬凌草叶中齐墩果酸的传统

方法
,

即通过硅胶干柱层析法
,

以一定比例的

氯仿
一

丙酮为洗脱液进行洗脱
,

可得到齐墩果

酸结晶
。

该法所用的溶剂毒性较强
,

且极易挥

发
,

价格也较高
。

该法仅适合小量样品制备
,

不适合大量生产
。

为此作者对该法进行了改

进
,

洗脱液改用 一定 比例的石 油醚
一

乙酸 乙

醋
,

经实验证明
,

改进后的方法切实可行
。

将由上述方法得到的提取物浸膏用适量

决 A d d r e s s :
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无水 乙醇溶解
,

加 2 %活性炭 回流脱色处理
。

抽滤
,

除去活性炭后继续减压浓缩至一定量
,

加适量层析用硅胶吸附
、

拌匀
、

蒸干
、

研碎成

粉装柱
,

以一定比例的乙酸 乙醋
一

石 油醚为洗

脱液田
,

1 0一 15 m L /m in 的流速进行洗脱
,

按

每份 2 00 m L 收集
,

T L c 检识
,

相 同流份合

并
。

回收溶剂
,

回收后的溶剂可反复使用
。

在

25 一 4 2 流份中可得到齐墩果酸
,

为白色针状

结晶
,

m p 2 g s C ~ 3 0 3℃
。

2
.

3 T L C 分析
:

取齐墩果酸对照品加 甲醇

溶解配成 1 m g /m I
J

的溶液作为层析用对照

品溶液
。

另取由上述分离得到的结晶加 甲醇

溶解
,

配成 1 m g /m I
J

的溶液作为层析用样品

溶液
。

取一定量对照品溶液及样品溶液点于

自制 的硅胶 G 薄层板上
,

分别以 乙 酸 乙醋
-

石 油醚 ( 1 :

3) 及氯仿
一

丙酮 ( 8
:

2) 为展 开剂

展开
,

取出挥去溶剂
,

喷以 20 %硫酸 乙醇溶

液显色后
,

于 1 05 ℃加热 5 m in 至斑点清 晰
。

结果表明
,

在两种不同的展开系统下
,

样品与

齐墩果酸对照品具有相 同的 R f 值
,

并呈现同

样的紫红色斑点
。

3 齐墩果酸的含量测定

3
.

1 薄层层析条件及扫描条件
:

吸 附剂
:

硅

胶 G
一

.0 3% C M C
一

N a
搅拌均匀后涂布于玻璃

板 ( 1 0 C m 又 2 0 c m )上
,

厚度为 0
.

5 m m
,

置室

温干后 于 1 05 ℃活化 l h
,

置干燥器中备用
。

展开剂
:

乙酸乙醋
一

石油醚 ( 1
: 3 )

,

展开方式
:

上行展开
,

展距 18
c m

。

显色剂
:

20 %硫酸 乙

醇液
,

喷湿 润
,

1 00 ℃一 1 05 C烘烤 5 m in
,

至

斑点清晰
,

放凉后
,

在紫外灯 ( 3 6 5 n m ) 下 定

位
,

R f 值在 0
.

2 5 左右
。

采用 反射法单波长锯齿扫描法
,

狭缝

O
·

4 m m 又 O
·

4 m m
,

线性参数 s x = 3
,

灵敏度

中
,

测定波长 入 S 一 3 3 0 n m
。

.3 2 对照品溶液和样品溶液的制备
:

精密称

取齐墩果酸对照品 1
.

09 m g
,

置 1 m l
J

容量瓶

中
,

加 甲醇溶解并稀释至剂度
。

精密称取经干燥的冬凌草叶 10 9
,

研细

并过 60 目筛后置索氏提取器中
,

以甲醇提取

至近无色 ( 10 h )
,

将提取液浓缩至适量
,

用 甲

《中草药》 1 9 9 8 年第 29 卷第 4 期

醇转移至 10 m 1
)

容量瓶中定容至刻度
。

3
.

3 线性化范围试验
:

用定量毛细管吸取上

述对照品溶液 1
.

0
、

2
.

0
、

3
.

0
、

4
.

0
、

5
.

0 拼L 点

于 同一块硅胶 G 薄层板上
,

展开
,

取出晾干
,

喷以显色剂
,

烘烤至 出现紫红色斑点
,

放置

3 0 m in 后进行扫描测定
。

以齐墩果酸量 (拜L )

为横坐标
,

以斑点峰面积值为纵坐标作图
,

得

一 不 通过原点 的直线
,

求得 回 归方程 Y 生

2 4 2
.

9 8 3 X 一 7 6
.

8 6 5
, r = 0

.

9 9 8 7 ( n = 5 )
,

见表

1
。

结果表 明齐墩果酸在 1
.

09 ~ 5
.

45 拜g 范围

内
,

与其峰面积值呈良好的线性关系
。

表 1 齐墩果酸点样量与峰面积值关系

编号 对照品点样量 (雌 ) 测得峰面积值

1 1
.

09 19 0
.

0 39

2 2
.

18 44 5
.

55 5

3 3
.

27 740
.

59 2

4 4
.

36 950
.

36 6

5 5
.

4 5 12 61
.

8 90

3
.

4 稳定性及精密度试验
:

取齐墩果酸对照

品点样 2 川
一 ,

展开
,

显色后
,

每隔 30 m in 测定

一次峰面积
,

结果在 Z h 内斑点面积值基本

稳定
。

用定量毛细管取对照品溶液 2 拼L 于同

一块薄层板上点相 同浓度 5 个点
,

展开
,

显

色
,

扫描
,

结果 R S D = 2
.

3 4 % ( n = 5 )
。

3
.

5 含量测定结果
:

吸取样 品溶液 2 拼L 点

于硅胶 G 薄层板上
,

随行点对照品溶液 1 讨
J

和 3 讨
, ,

展开
,

显色
,

扫描
,

用外标两点法计

算出样品中齐墩果酸的含量
,

结果见表 2
。

表 2 样品中齐墩果酸含量测定结果

编号 齐墩果酸含量 ( % ) 平均含量 ( % ) 变异系数 (写 )

1 0
.

61 2

2 0
.

62 3

3 0
.

61 6 0
.

6 21 1
.

06

4 0
.

62 8

5 0
.

62 5

3
.

6 加样 回收率试验
:

取 2 拜L 对照 品溶液
J

点于 硅胶 G 薄层板上
,

共 4 个点
,

在前两个

点上分别加点 2 川
一 、

后两个点分别加点 4 越
-

已测定含量的样品溶液
,

另在 同一板上随行

点对照品溶液 2 和 4 拼L
,

展开
,

显色
,

扫描
,

结果 回 收 率 为 9 7
.

7 3 % ( n = 4 )
,

R S D =

1
.

5 1%
。

·
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4 讨论

. 4 1 本法采用室温破碎提取
,

不破坏有效成

分
,

并且仅需 2 m in 提取已基本完全
,

由于提

取快速
、

充分
、

完全
,

所以提出的杂质少
,

色

浅
,

且极易脱色
,

使得分离出的单体纯净
,

易

结晶
。

因此采用破碎提取法可节省大量的时

间
、

溶剂和能源
。

4
.

2 分离方法与传统方法相比有改进
,

新方

法中所用的溶剂为 乙酸乙酷
、

石油醚
,

这些溶

剂与传统法中所用的溶剂相比
,

具有无毒
,

无

污染
、

安全
、

价廉
、

易得等优点
,

可供工业化生

产参考
。

4
.

3 采用薄层扫描法测定齐墩果酸的含量
,

方法简便
,

快速准确
,

结果稳定
,

重现性好
,

回

收率达 97
.

73 %
。
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H P L C 法测定马钱子及伤科七味片中

士的宁和马钱子碱的含量

辽宁中医学院 (沈阳 1 1 0 0 3 2)

沈阳药科大学
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摘 要 采用反相高效液相色谱法
,

O D s 柱
,

以 乙睛
一

甲醇
一

水
一

冰醋酸 (4 。 :

35
:

25
: 。

.

5) 为流动

相
,

同时测定马钱子药材及伤科七味片中士的宁和马钱子碱的含量
,

数据可靠
,

结果准确
。

关键词 高效液相色谱法 士的宁 马钱子碱

马钱子为常用中药
,

始载于《本草纲 目》
,

具有通络止痛
,

散结消肿的功效
〔`〕 。

对其有效

成分的含量测定多采用紫外光谱法
〔 2〕
和薄层

扫描色谱法
〔3〕 ,

采用高效液相色谱法测定少

见报道
厂4 , 。

伤科七味片
〔 5〕
是以马钱子为君药

,

配以三七
、

血竭等七味中药配制而成
,

为有效

地控制产 品质量
,

对其中士的宁和马钱子碱

采用高效液相色谱法进行含量测定
。

1 仪器与试药

日本 岛 津 L C
一

6 A 高 效 液 相 色谱 仪
,

S P D
一

6 V A 可见紫外检测器
,

C
一

R 记录仪
; 马

钱子药材经辽宁中医学院中药系鉴定
;
伤科

七味片依法自制
;
士的宁和马钱子碱对照品

均由中国药品生物制品检定所提供
,

所用试

剂 乙睛为色谱纯
,

其它均为分析纯
。

2 方法与结果

2
.

1 色 谱 条 件
:

O D S 柱 ( 6
.

0 m m 又 1 5 0

m m )
,

检测波长 2 5 4 n rn
,

保留时间 2 0 m i n
,

流

动相流速 1
.

0 m l
、

/m in
,

流动相 为乙睛
一

甲醇
-

水
一

冰醋酸 ( 4 0 : 3 5 :
2 5 : 0

.

3 )
。

2
.

2 标准曲线的绘制
:

取士的宁
、

马钱子碱

对照品精密称定
,

用甲醇分别制成每毫升含

。
·

05
、

.0 06 m g 的溶液
,

作为对照品溶液
。

精密吸取马钱子碱和士的宁对照品溶液
1

、

3
、

5
、

7
、

9 拼L 分别进样
,

测定色谱峰面积
,

以士的宁和 马钱子碱的量为纵坐标
,

色谱峰

面积为横坐标绘制标准 曲线
,

结果在此范围

内均呈 良好的线性关系
,

其回归方程士的宁

来 A d d r e s s :
Z h a n g Z h e n q i u

,

L i a o n i r l g C o l l e g e o f T r a d i t l o n a l C h l n e s e

M
e
d l e i n e

.
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