
液 ,加浓盐酸调 pH 1. 0,放置 15 h。 1 500 r /min离

心 1 h,取沉淀物进行干燥 ,称重。加 6倍量水 , 70℃

水浴加热 , 10% NaOH溶液调 pH6. 0,搅拌 ,使全

溶。加入等量 45%乙醇 ,放置 1 h,抽滤 ,沉淀用 45%

乙醇洗涤 ,所得滤液加浓盐酸调 pH1. 0, 70℃下保

温 1 h,放置 10 h,抽滤 ,所得沉淀干燥即得黄岑苷

粗品。

取酸沉法或碱酸法所得的黄芩苷粗品 ,用 60%

乙醇溶解 ,定容至 5 mg (生药 ) /mL,进样 2～ 3μL,

测定结果见表 2。

　　根据以上结果 ,我们得到一种新的黄芩苷提取

分离方法 ,即醇提酸沉法。该方法与传统的水提酸沉

法和水提碱酸纯化法比较 ,黄芩苷的转移率有极大

提高。 该方法的具体操作应为:黄芩粗粉以 60%乙

醇 10倍、 8倍量回流提取 2次 ,每次 1 h,滤过 ,滤液

减压回收尽乙醇 ,补足蒸馏水至药材的 15倍量 ,加

浓盐酸调 pH3～ 4,静置 1 h后滤去杂质 ,滤液再于

40℃调 pH1. 5～ 2,保温 30 min,静置 ,抽滤 ,沉淀用

水洗至 pH6. 5～ 7. 0,干燥即得黄芩粗品。

表 2　不同纯化方法黄芩苷转移情况比较

　项　　目 酸沉法 碱酸法

粗品得率 ( g /100g生药 ) 11. 52 10. 89

含量　　 ( g /100g粗品 ) 33. 37 21. 18

转 移 率 ( g /100g黄岑苷 ) 88. 73 62. 02

3　讨论

3. 1　黄芩苷为一连有葡萄糖醛酸结构的黄酮衍生

物 ,具有一定的脂溶性 ,因此在提取时采用 60%乙

醇作溶剂 ,与水作溶剂比较大大增加了黄芩苷的溶

出率。

3. 2　目前 ,黄芩苷的含量测定多采用紫外分光光度

法
[2～ 4 ]

,本实验采用 HPLC测定法 ,大大提高了准确

度。
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HPLC法测定复方丹参片中丹参酮Ⅱ A的含量

深圳市中药总厂 ( 518029)　　 黄　逸*　张春丽 

深圳市医药生产供应总公司　　张幼成　 李广川

　　复方丹参片由丹参、三七、冰片等中药组成 ,为

治疗冠心病、心绞痛的常用中成药。一九九五年版

《中华人民共和国药典》内仅对丹参、三七、冰片作薄

层定性鉴别 ,没有定量控制指标。丹参酮Ⅱ A是复方

丹参片的有效成分之一 ,控制丹参酮Ⅱ A的含量对

确保该制剂疗效有重要意义。笔者对不同产品进行

测试 ,丹参酮Ⅱ A的含量相差悬殊 ,认为应对丹参片

产品中丹参酮Ⅱ A进行限量规定。

1　仪器、试剂与样品

LC-10A高效液相色谱仪 (日本岛津 )。

丹参酮Ⅱ A对照品 (中国药品生物制品检定

所 ) ,试剂为分析纯、色谱纯。复方丹参片 13批 (市

售 )。

2　方法与结果

2. 1　供试品溶液的配制:取复方丹参片 20片 ,小心

剥去糖衣层 ,精密称定 ,研碎 ,精密称取约 1 g粉末 ,

置磨口锥形瓶中 ,精密加入甲醇 50 mL,密塞 ,称定

重量 ,超声处理 20 min,放冷 ,用甲醇补足减失的重

量 ,摇匀 ,滤过 ,弃去初滤液 ,收集续滤液作为供试品

溶液。

2. 2　色谱条件: 色谱柱: CLC-ODS, 15 cm× 6. 0

mm (日本岛津 ) ;流动相: 甲醇 -水 ( 4∶ 1) ;检测波长:

270 nm;流速: 1. 2 m L /min;进样量: 20μL;柱温: 室

温。 在此条件下 ,丹参酮Ⅱ A的保留时间为 18. 5

min,分离情况良好。

2. 3　标准曲线制备:精密称取丹参酮Ⅱ A对照品 10

mg ,加适量甲醇溶解 ,定容至 50 mL,摇匀 ,分别精

密量取对照品溶液 0. 25, 0. 5, 1, 2, 3 mL于 10 mL

量瓶中 ,甲醇定容至刻度。 分别精密吸取 20μL进

样 ,得回归方程为: C= 1. 1339× 10- 8
A+ 4. 1625×
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- 5
, r= 0. 999 9,在 5～ 60μg /mL范围内 ,呈良好

的线性关系。

2. 4　精密度考察: 取供试品溶液 ,每隔一段时间进

样 ,结果 RSD= 0. 45% , 6 h内稳定。

2. 5　回收率试验: 精密称取复方丹参片细粉 ,精密

加入已知浓度的对照品溶液适量 ,同供试品溶液制

备法操作 ,测定回收率 ,结果 99. 66 % , RSD=

0. 54% (n= 4)。

2. 6　样品测定: 取复方丹参片 13批样品 ,依法测

定 ,结果见表 1。

表 1　样品含量测定结果

厂家 批号 丹参酮Ⅱ A含量 (毫克 /片 , n= 4) RSD(% )

A 980405 0. 2957 0. 52

A 980507 0. 2718 0. 69

A 980605 0. 3163 0. 52

A 981102 0. 3119 0. 29

A 981205 0. 2896 0. 53

B 990302 0. 1240 0. 35

C 981201 0. 0802 0. 77

D 980420 0. 0555 0. 89

E 990101 0. 1770 0. 47

E 990203 0. 6879 0. 15

E 990303 0. 3691 0. 33

E 990306 0. 2890 0. 63

F 990125 03 0. 1112 0. 52
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破壁率在 99. 9%以上。

2. 2　灵芝孢子中油酸的分离及鉴定:破壁孢子的醇

提物经多次柱层析得到的油状物 ( I)经多次在不同

展开剂中 TLC展层分析 ,显示出一个斑点 ,但经过

GC-M S分析显示出两个峰 (峰 I-1和峰 I-2) ,峰 I-1

的质谱图中显示的离子碎片峰有 41, 55, 69, 83,

111, 139, 151等 ,经比较与油酸的质谱图基本一致:

进一步的气相色谱分析表明 ,峰 I-1的保留时间与

标样油酸相同 ,由此断定峰 I-1为油酸峰 ;同样方法

得知 ,峰 I-2为软脂酸的洗脱峰。

2. 3　加强对灵芝孢子化学成分的分析有助于对孢

子药用价值的阐释: 由于灵芝孢子的外部是两层坚

韧的外壁 ,一般的物理、化学方法又很难将其打破 ,

这在一定程度上限制了对其化学组成、生物活性成

分的认识。虽然迄今从灵芝孢子中分离出多种成

分〔 6～ 8〕 ,但本文对灵芝孢子中油酸的分离及鉴定尚

属首次。以前的研究均以未破壁灵芝孢子为原料 ,而

且我们从未破壁灵芝孢子中也未分离到油酸 ,因此

推测可能与所用的原料有关。 我们以前的工作也表

明了孢子的破壁有助于其化学成分的提取与生物活

性的增加〔 5, 7〕。最近 ,对灵芝孢子收集以及破壁方法

的研究越来越受到重视〔9, 10〕 ,相信一定会极大促进

灵芝孢子药用价值的研究和作用。
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分析方面所给予的大力协助。
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我刊关于“论文摘要”的编写要求

　　根据国家标准“文摘编写规则” ( GB6447- 86)的要求 ,我刊 2000年对文摘的编写作如下规定。

摘要有 2种基本写法: 1)报道性摘要一般用于实验性科技论文 ; 2)指示性摘要多用于综述性、资料性或评论性

文章。

报道性摘要必须包括目的、方法、结果、结论四个要素 (来稿要分项写清楚 ) ,重点在后三项内容 ,宜写得详细 ,字

数在 400字之内。 指示性摘要则突出第一项 ,后三项可简写 ,一般 200字左右。

编写摘要请注意以下几点: 1)要着重反映新内容和作者特别强调的观点 ; 2)要排除在本学科领域已成常识的内

容 ,不要简单地重复题名中已有的信息 ; 3)要用第三人称的写法 ,不必使用“本文”、“作者”等作为主语 ,应采用“对

……进行了研究”等记述方法 ; 4)结构严谨 ,表达简明 ,一般不分段落。缩略语、代号等除了相邻专业的读者也能清楚

理解的以外 ,在首次出现处必须加以说明。

另外 ,英文摘要中所有作者都需要提供英文单位名称。
《中草药》杂志编辑部
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