
见表 1。实验结果表明:在相同的提取条件下, 青藤

碱的得率开始时随碱量增加而增大, 碱量增加至

5%时提取率基本达到最大值,增大碱量易使产品含

钙量超标,考虑原料中青藤碱含量的差异, 选择用碱

量在 7. 5%～10%之间。

表 1　用碱量对提取的影响

原料量/ g 50 50 50 50 50 50 50

碱量( % ) 2 4 5 7. 5 10 12. 5 15

精品量( g) 0. 50 0. 74 1. 02 1. 04 1. 02 1. 03 1. 03

得率( % ) 1. 00 1. 48 2. 04 2. 08 2. 04 2. 06 2. 06

3. 1. 2　用水量的选择:在相同的提取条件下,进行

碱化用水量与青藤碱得率关系试验,结果见表 2,用

水体积在原料质量的 1. 8倍时提取率达最大。

表 2　用水量对提取的影响

原料量/ g 50 50 50 50 50 50 50

碱量( % ) 1. 0 1. 2 1. 4 1. 6 1. 8 2. 0 2. 2

精品量( g) 0. 70 0. 76 0. 88 0. 94 1. 03 1. 01 0. 96

得率( % ) 1. 40 1. 52 1. 76 1. 88 2. 06 2. 02 1. 92

3. 1. 3　碱化时间的选择:进行碱化时间与青藤碱得

率关系试验,结果见表 3, 碱化时间对提取率几乎没

有影响。

3. 2　溶剂用量对提取率的影响:实验证明:在合适的

碱化条件下,溶剂体积大于原料质量 15倍以上时, 提

取率趋于一稳定值。故选15倍量为最佳溶剂用量。

表 3　碱化时间对提取的影响

原料量/ g 50 50 50 50 50

碱量( % ) 0. 5 2 6 8 过夜

精品量( g) 1. 02 1. 02 1. 03 1. 04 1. 03

精品得率( % ) 2. 04 2. 04 2. 06 2. 08 2. 06

3. 3　精制条件的优化

3. 3. 1　酸度的选择: 由青藤碱制取盐酸青藤碱对,

pH 值在 2. 5～3. 5之间产品为白色针晶且得率高,

晶形良好。

3. 3. 2　密度的选择:实验证明:在上述酸度条件下,

溶液质量浓度为 1. 10～1. 05 g / cm
3
时, 结晶速度

快,晶体形状良好,颜色洁白。

4　结论

据以上各点可得出盐酸青藤碱的最优化提取工

艺为:以 7. 5%～10%的熟石灰、1. 8倍量水进行碱

化,用 15倍量工业苯回流量提取,所得粗品在 pH=

2. 5～3. 5, Q= 1. 10～1. 05 g/ cm
3
条件下精制, 产品

经 UV 法测定, 含量大于 95%。
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　　益气养血冲剂是由黄芪、淫羊藿等中药制成的

复方制剂,具有益气养血的功能,适用于肿瘤患者,

配合化疗、放疗以提高免疫,达扶正固本。黄芪是该

方君药,药理研究表明,其具有明显抗癌 [ 1]和调节免

疫作用
[ 2]
。据此,我们测定益气养血冲剂中君药的主

要成分——黄芪甲苷, 以便更好的控制其质量。

1　仪器与试药

CS-930型薄层扫描仪(日本岛津) , 薄层层析用

高效硅胶 G (青岛海洋化工厂) ,定量毛细管(美国

Drunmond) ;黄芪甲苷(中国药品生物制品检定所) ,

益气养血冲剂(本院制剂室提供) , 其它试剂均为分

析纯。

2　薄层扫描条件

高效硅胶 G薄层板, 102 ℃活化 40 min 置干燥

箱内备用; 展开剂: 醋酸乙酯-丁酮-甲酸-水( 6∶1∶

1∶1)
[ 3]
; 显色剂: 10%硫酸乙醇溶液, 喷湿润, 于

102 ℃加热约 5 min,放冷,用同样大小的玻板盖好,

四周用胶布固定; Ks= 530 nm , KR= 700 nm。双波长

反射锯齿扫描; 狭缝 1. 2 mm×1. 2 mm; Sx= 3。

3　方法与结果

3. 1　对照品溶液的制备:精密称取黄芪甲苷对照品

5. 2 mg ,用甲醇溶解定容至 10 mL 容量瓶中, 制成
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1 mL 含 0. 52 mg 的溶液,作为对照品溶液。

3. 2　供试品溶液的制备: 取益气养血冲剂约 2. 5

g ,精密称定, 置 50 mL 具塞锥形瓶中, 加甲醇( 30,

20, 20 mL)超声( 30, 20, 15 min)提取,滤过, 合并 3

次的滤液, 回收甲醇并浓缩至干, 残渣加水 20 mL

使溶解,加氯仿提取2次,每次 15 mL,弃去氯仿液,

用水饱和的正丁醇提取 3次, 每次 20 mL, 合并正丁

醇液,用浓氨水提取2次,每次 30 mL,弃去氨液,正

丁醇蒸干, 残渣加水约 5 mL 使溶解, 放冷, 通过

D101型大孔吸附树脂柱(内径 1. 5 cm, 长 14 cm ) ,以

水 60 mL 洗脱,弃去水液, 再用 40% 乙醇 30 mL

洗脱,弃去 40% 乙醇液,继用 70% 乙醇 60 mL 洗,

收集洗脱液, 蒸干,用甲醇溶解并转移至 5 mL 量瓶

内,加甲醇至刻度,摇匀,作为供试品溶液。

3. 3　标准曲线和线性范围: 精密吸取对照品溶液

1, 2, 3, 4, 5 LL, 点于同一高效硅胶 G 薄层板上, 按

上述条件展开,显色,扫描测定。以峰面积积分值为

纵坐标,以点样量为横坐标绘制标准曲线并进行回

归。结果表明,黄芪甲苷在 0. 52～2. 60 Lg, 之间线
性关系良好。回归方程为 Y = 6 397. 561 X +

289. 875, r= 0. 999 2。

3. 4　稳定性试验:精密吸取同一供试品溶液 4 LL,
点于高效硅胶G 薄层板上,依法展开,显色,每隔 30

min 扫描测定一次,连续测定 6 次, RSD= 1. 24 %。

测定结果表明,斑点在 3 h 内稳定性良好,斑点峰面

积积分值基本不变。

3. 5　精密度试验;精密吸取上述黄芪甲苷对照品溶

液 4 LL, 点于高效硅胶 G 薄层板上, 依法展开, 显

色,连续扫描测定 5次, RSD = 1. 79%。

3. 6　重现性试验:精密吸取同一供试品溶液 4 LL,
点于同一高效硅胶 G 薄层板上, 共 5个点,依法展

开,显色, 扫描测定, RSD = 4. 09%。

3. 7　供试品测定:精密吸取供试品溶液 6 LL 和对
照品溶液 2, 5 LL,分别交叉点于同一高效硅胶G 薄

层板上,依法展开,显色后,扫描测定。结果见表 1。
表 1　供试品中黄芪甲苷的含量测定

批号 黄芪甲苷含量( m g/ g) R SD ( % )

970613 0. 222 3. 47

970728 0. 241 2. 61

000403 0. 414 3. 70

3. 8　加样回收试验:取 5份供试品(批号 000403) ,

每份约 2. 5 g,精密称定。每份中加入黄芪甲苷对照

品溶液( 0. 52 mg/ mL) 1 mL, 按上述方法测定。结果

平均回收率为 98. 3%, RSD= 4. 25%( n= 5)。

4　讨论

4. 1　对照品黄芪甲苷的点样量在高效硅胶 G 薄层

板上不宜过大, 小于 6 LL 即可,否则有明显的拖尾

现象。

4. 2　供试品或对照品在展开,显色后, 放冷, 立即用

同一大小的玻板盖在薄层板上,四周用胶布固定, 否

则含量将明显降低。

4. 3　每次喷以 10%硫酸乙醇溶液时, 要根据薄层

板的大小,注意每次量要尽量一致并且要均匀,防止

测定结果不准确。

4. 4　3个批号的供试品含量有差异,可能是药材产

地引起的,因此,在制剂方面我们要特别注意药材产

地,以确保制剂的质量。
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　　丹皮酚( paeonol 简称 pae)为常用中药牡丹皮

(毛茛科植物牡丹 Paeonia suf f ruticosa 根皮)的主

要活性成分[ 1] ,具有良好的抗菌、抗炎、抗变态及解

热、镇痛和降压等作用[ 2]。临床上用于治疗风湿痛、
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