
关系良好。

2. 6　精密度试验: 精密吸取对照品溶液 10μL,重

复进样 6次 ,分别测定峰面积值 ,计算得 RSD=

1. 53% 。

2. 7　重现性试验: 取同一批次样品 ,按既定方法配

制 ,得样品溶液 5份 ,进样测定 ,计算得 RSD=

2. 06% 。

2. 8　稳定性试验:取样品溶液 1份 ,每隔 24 h进样

测定 1次 ,连续进样 5次 ,测定峰面积值 ,其 RSD=

1. 25% 。

2. 9　加样回收率试验:取同一已知含量的山楂叶样

品粉末 ,精密称取 5份 ,分别准确加入不同浓度的对

照品溶液 ,各份均以样品测定项下方法测定 ,计算得

平均回收率为 98. 47% , RSD= 2. 15% (n= 5)。

2. 10　样品测定:取本公司生产的山楂叶提取物样

品按样品溶液配制项下配制样品溶液 ,取 10μL注

入高效液相色谱仪 ,计算吸收峰面积 ,外标法计算牡

荆素含量 ,见表 1。

表 1　山楂叶中牡荆素含量 ( n= 5)

批号 牡荆素含量 ( mg /g ) R SD (% )

20010528 8. 705 1. 93

20011025 7. 912 1. 41

3　讨论

3. 1　在试验过程中 ,对流动相的选择 ,发现本体系

的分离效果好 ,方法简便 ,易于试验操作。

3. 2　本方法可以作为山楂叶中牡荆素含量的测定

标准。

3. 3　目前国外部分公司以牡荆素作为山楂叶提取

物的主要指标 ,其含量要求 2%左右 ;国内以生产

2%牡荆素为指标的山楂叶提取物厂家的产品 ,经笔

者试验发现牡荆素含量远远未达到其指标要求。
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淫羊藿苷工业化生产工艺的研究

韩泽民 ,黄仁泉 ,代维正 

(西安高科实业股份公司天诚生物医药工程分公司 ,陕西 西安　 710075)

　　淫羊藿苷来源于小檗科 ( Berberidaceae)淫羊藿

属 ( Epimedium )植物 ,是一种 8-异戊烯基黄酮苷类

化合物 ,具有多种生理活性 [1 ]。国内外对淫羊藿苷研

究报道的较多 [1～ 5 ] ,但以淫羊藿苷为指标的淫羊藿

提取物生产工艺报道较少。本实验采用 HPLC检测

方法、以淫羊藿苷为指标 ,对淫羊藿提取物生产工艺

进行了研究。

1　仪器与材料

日本岛津 LC-10A液相色谱仪 , SPD-10A紫外

检测器 , KQ-250型超声清洗器 (昆山市淀山湖检测

仪器厂生产 ) , DM 130大孔吸附树脂 (山东鲁抗药业

公司 )。 双重蒸馏水 ,乙腈 (色谱纯 ,二级 ) ,其他试剂

为工业纯。

　　淫羊藿药材经公司研究所鉴定 ,为 E . brevicor-

nu Max im .。淫羊藿苷对照品由中国药品生物制品

检定所提供。

2　实验部分

2. 1　检测方法 ( HPLC)
[6 ]
: 色谱柱: Zo rbax SB-C18

( 150 mm× 4. 6 mm , 5μm);柱温: 25℃ ;流动相: 甲

醇-水 -磷酸 ( 60∶ 40∶ 1) ;流速: 1. 0 mL /min;检测

波长: 270 nm;进样量: 10μL;灵敏度: 0. 01 AUFS。

2. 2　提取

2. 2. 1　提取溶剂选择: 根据文献报道 [6, 7 ] ,分别取

50 g淫羊藿干燥原料 (粉碎料 ,地上部分 ,包括茎

叶 ) ,乙醇或水各提取 3次 ( 1 h /次 )。 提取液分别浓

缩烘干 ,干物质 HPLC检测 ,结果见表 1。
表 1　乙醇提取与水提取效果的对比 (% )

溶剂 提取物产率 提取物淫羊藿苷含量 折原料中淫羊藿苷含量

乙醇 25. 3 4. 9 1. 24

水 32. 5 3. 8 1. 22

　　结果表明: 乙醇提取效果与水提效果没有明显

差异 ,因此工业化生产应用水提取更为可行。
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2. 2. 2　提取:取淫羊藿干燥原料 (地上部分 ,包括茎

叶 ) 4 kg , 20倍量的水煎煮 4次 ,每次为 1 h。合并提

取液 ,放凉沉降 12 h,取上清液减压浓缩至液重与

原料重相同 ,放凉后备用。

2. 3　分离精制

工艺路线: 提取液→ DM130大孔吸附树脂吸

附→蒸馏水洗脱杂质→低醇洗脱杂质→高醇洗脱有

效成分→树脂再生。

2. 3. 1　洗脱剂醇度的筛选:在试验大孔树脂吸附乙

醇洗脱过程中 ,采用了不同浓度的乙醇进行梯度洗

脱。洗脱液分别浓缩烘干 ,对干物质进行 HPLC检

测。结果见表 2。
　　　　表 2　不同浓度乙醇洗脱液的干物质及其中

淫羊藿苷的测定 (% )

乙醇浓度 干物质得率 淫羊藿苷含量

0(水 ) 7. 0 0. 12

20 2. 2 2. 12

35 1. 5 8. 18

45 0. 8 40. 03

55 1. 2 59. 71

60 0. 9 47. 79

70 0. 6 2. 10

80 0　 0　

　　结果表明:应用 DM130大孔吸附树脂吸附 ,乙

醇洗脱是可行的。 综合 45% 、 55% 、 60%乙醇度洗

脱 ,有效成分回收率为 87. 4% 。

2. 3. 2　生产实验结果:根据表 2中的实验结果 ,我

们对生产工艺稍作调整 ,得到的洗脱液的干物质得

率及其中淫羊藿苷含量见表 3。

表 3　生产试验工艺结果 (% )

乙醇浓度 干物质得率 淫羊藿苷含量

0(水 ) 8. 0 0. 11

40 2. 5 8. 32

60 2. 2 52. 30

80 2. 0 2. 5

　　结果表明: 60%乙醇洗脱液部分占到总有效成

分的 76. 7% 。该部分烘干粉碎 ,乙酸乙酯热溶后析

晶 ,用 60%乙醇反复结晶 ,得淫羊藿苷精制品。

3　结论

　　大孔吸附树脂已广泛应用于中药、食品、饮料等

行业 ,工业应用技术已很成熟。 本研究应用了

DM130大孔吸附树脂进行淫羊藿提取物生产工艺

的开发研究 ,取得了操作性强、过程易控制的生产工

艺。该工艺已应用到实际生产中 ,已得到合格的淫羊

藿提取物产品。
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HPLC法测定病毒清液中绿原酸的含量

刘晓松
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( 1. 广西出入境检验检疫局技术中心 ,广西 南宁　 530021; 2. 广西中医药研究所 ,广西 南宁　 530022)

　　病毒清液由金银花、连翘、柴胡等药味经适宜加

工、提取制成的中成药口服制剂 ,具有辛凉解表 ,清

热解毒的功效 ,主治风热感冒、咽喉疼痛、咳嗽黄痰

等症。金银花是该药组方中的君药 ,其主要有效成分

为绿原酸。近年来该药品有一定数量出口到东南亚

等地 ,通过检测该药品中的绿原酸含量 ,对出口产品

的质量控制和真伪鉴别具有很现实的意义。目前 ,绿

原酸已广泛作为金银花及其制剂的质控指标 ,测定

的方法有分光光度法
[1 ]
,薄层扫描法

[2 ]
, HPLC法

[3 ]

等。 对于病毒清液 ,其成品中含有琼脂和大量蔗糖 ,

化学成分复杂 ,测定的前处理要求较高。本实验建立

了将其先加酸处理 ,再用醋酸乙酯提取制备溶液的

HPLC法。经实验证明 ,该方法准确、简便快速 ,是较

理想的测定方法。

1　仪器与试药

1. 1　仪器: Agi lent 1100型高效液相色谱仪 ,配自
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