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溶出度试验中由于投药量超过了饱和溶解度，

因此SD在介质中溶散时形成的是分子、胶体和细

小颗粒组成的混合液，因而呈现浑浊状态。从溶出度

考察结果可知，分散(包括溶解)在溶出液中的小于

0．45弘m的药物可达50％以上，而配比为五仁醇一

PVP K30 SD(1：3)分散(包括溶解)在溶出液中的

小于0．22弘m的药物可高达43．2％。这种高度分散

的药物具有非常大的比表面积，从而将大大提高药

物的体外溶出度和生物利用度。

一般来说，载体比例高的SD比载体比例低的

SD更容易提高药物的溶解度和溶出度。但也有例

外，如Piroxicam／PVP SD，只有在1：4的比例时才

会达到最高的释放速度[5]。本实验的结果就出现了

类似情况，溶出度最高的药物／载体比例不是出现在

1：6而是出现在1：3。

PVP K30本身具有很强的吸湿性(吸湿后由固

体粉末变成黏稠的半固体状)，但是五仁醇一PVP

K30 SD的吸湿性却相对有所降低，可能是由于它

们形成的固体分散体的物理性质及五仁醇的相对疏

水性造成的。
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高效液相制备色谱制备一枝蒿酮酸对照品
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(1．中国科学院新疆理化技术研究所，新疆乌鲁木齐830011；2．中国科学院研究生院，

北京 100039；3．维吾尔医药研究所，新疆乌鲁木齐830001)

摘要：目的研究高效液相色谱制备一枝蒿酮酸对照品的方法。方法原料用95％乙醇提取，浓缩成浸膏后用醋

酸乙酯萃取。醋酸乙酯部位用100～200目硅胶柱色谱分离，用石油醚一醋酸乙酯(3：1)梯度洗脱，收集样品进行

HPLC分离制备。结果该法所得产品用HPLC归一化法定量，质量分数大于98％。结论本方法简便，产品质量

高，一枝蒿酮酸产品可用做分析方法的对照品。
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Preparation of rupestonic acid reference substance by preparative HPLC
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Abstract：0bjective To establish a preparative method for rupestonic acid reference substance from

Artemisia rupestris by HPLC．Methods After raw material being extracted with 95％ethan01，the ethan01

extracts were evaporated to dryness under reduced pressure．Then the dry powder was extracted by ethyl

acetate，the ethyl acetate extract was fractionated by column chromatography on silica gel(100—200

mesh)using petroleumbenzine—ethyl acetate(3：1)as the eluent．The collected fraction was purified by

preparative HPLC．Results The purity of the product quantitated by normality was over 9 8％．

Conclusion The developed method iS simple and rapid and the product of rupestonic acid can be used as
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新疆一枝蒿Artemisia rupestris L．系菊科植

物，产于新疆维吾尔自治区境内的天山及阿尔泰山

山脉，是新疆民族药常用药材[1]，具有解毒、抗过

敏[2]、抗菌、抗病毒及保肝等功效，临床用于肝炎、感

冒、咽炎、扁桃体炎、眼炎的治疗。一枝蒿中含有黄酮

类、倍半萜类、氨基酸类、苷类、多糖类、挥发油、多

肽、生物碱等[3]。酮酸是一枝蒿主要有效成分之一。

新疆药物研究所已对一枝蒿酮酸进行了分离及结构

鉴定，采用常压硅胶柱色谱法[1]。但目前尚未见用制

备色谱对一枝蒿酮酸进行分离制备的报道。市场上

更无一枝蒿酮酸对照品出售。因此为了对新疆一枝

蒿药材及成药进行药物质量控制，本实验采用常规

色谱和高效液相结合的方法制备一枝蒿酮酸对照

品。该法简便易行，产品质量分数可达98％以上。

1仪器与试剂

Dionex半制备高效液相色谱仪，Dionex

UVDl70U／340U UV／VIS检测器，Foxy Jr．馏分

收集器，10 mL定量环。Waters 2690分析型高效液

相色谱仪，996PDA检测器。R200型旋转蒸发器

(BUCHI)，Yanaco熔点仪，硅胶和硅胶板(青岛海

洋化工厂)，色谱纯甲醇、乙腈，二次重蒸水，其他试

剂均为分析纯。新疆一枝蒿由中国科学院新疆生态

地理研究所沈冠冕老师鉴定。

2方法与结果

2．1原料处理：一枝蒿全草10 kg，粉碎，95％乙醇

回流提取3次，分别为3、2、1 h。合并提取液，减压浓

缩成膏状，以醋酸乙酯萃取3次，萃取液浓缩，取50

g拌硅胶上100～200目硅胶柱，石油醚(30～60

℃)一醋酸乙酯(3：1)洗脱，洗脱下来的产品浓缩，得

到粗品3．8 g。

2．2色谱条件

2．2．1 半制备型HPLC：YMC—Pack ODS—A柱

(250 mm×20 mm，5扯m)；柱温：室温；检测波长：

245 nm；流动相：甲醇一0．2％甲酸水溶液(65：35)；

体积流量：8．0 mL／min。

2．2．2 分析型HPLC：YMC—Pack ODS—A柱(250

mm×4．6 mm，5肛m)；柱温：室温；检测波长：210～

400 nm；流动相：甲醇一0．2％甲酸水溶液(67：33)；

体积流量：1．0 mL／min。

2．2．3对照品的制备：取1 g粗品溶于甲醇溶液，

配制成40 g／L的溶液，超声30 min，用半制备高效

液相色谱法纯化，进样量为1 mL，收集保留时间为

18．5 rain的组分，见图1。将其减压浓缩(60℃以

下)后置恒温干燥箱内干燥24 h(40℃)，最后得到

无色棒状结晶392 mg。

o一1一。r一一i6。．。．1写1一而一1一。15
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图l一枝蒿鲡酸制备高效液相色谱图

Fig．1 Preparative HPLC ehromatogram

of rupestonic acid

2．3样品的检测

2．3．1熔点测定：132～133℃。

2．3．2 薄层色谱检测：采用两种展开体系进行检

测，薄层板用硅胶GF254板。展开剂为石油醚一醋酸

乙酯一醋酸(20：10：1)，Rf为0．45；展开剂为正己

烷一乙醚一醋酸(5：10：1)，Rf为0．61。254 nm紫外

光下见红色斑点，无杂质点。

2．3．3 HPLC检测：产物经分析型高效液相色谱检

测，归一化法定量，其质量分数大于98％，见图2。
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图2一枝蒿酮酸对照品的高效液相色谱图

Fig．2 HPLC chromatogram of rupestonic

acid reference substance

2．4结构鉴定：IR v。kB。r。cm-1：3 200、2 900、1 704、

1 658、1 616、950。1H—NMR(400 MHz，DMSO)：

艿0．60(3H，d，J一7．2 Hz，H一157，15”，15”)，

1．548(3H，S，H一147，14”，14”)，3．18(2H，rfl，

J一2．4、2．0 Hz，H一2 7，2”)，2．066(1H，m，J一

2．8、4．4、3．6 Hz，H一7)，3．714(1H，S，H一13’)，

6．109(1H，S，H一13”)。13C—NMR(400 MHz，
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DMSo)：345．118(C一1)，37．583(C一2)，206．645

(C一3)，136．495(C一4)，174．407(C一5)，40．848

(C一6)，37．118(C一7)，31．321(C一8)，36．085(C一

9)，34．778(C一10)，146．751(C一11)，167．868(C一

12)，122．851(C一13)，7．722(C一14)，11．944(C一

15)。以上数据与文献报道[41的一枝蒿酮酸的氢谱和

碳谱测定结果一致。

3讨论

3．1在进行高效液相制备色谱制备前，先把提取的

样品通过硅胶柱色谱预处理，可以去除样品中大量

的杂质，使酮酸的量进一步提高，防止对色谱柱污染。

3．2单纯的柱色谱分离得到的粗品含有多种微量

杂质，纯度达不到对照品的要求。而通过其他方法纯

化比较繁琐，通过高效液相制备色谱的多个紫外波

长的检测，方法操作方便，可使一枝蒿酮酸峰和杂质

峰分开，进而使得对照品质量分数达到98％以上。

3．3选用乙腈一水系统，酮酸保留时间过短，而且拖

尾；选用未加酸的甲醇一水系统，除了保留时间过短

外，主峰与杂质峰重叠现象严重。选用甲醇一0．2％甲

酸水溶液，甲酸沸点与水相近，易与水一起蒸出，不

会引起产品纯度降低[5]。甲醇一0．2％甲酸水溶液

(67：33)使主峰与杂质峰达到了基线分离。

3．4原料经柱色谱分离后，尽管一枝蒿酮酸量大幅

提升，但溶液中仍含有一些杂质，在进行高效液相制

备色谱纯化时，杂质也同步进入制备柱中，并且在制

备流动相条件下无法完全被洗脱。这既影响柱寿命

也影响下一次的分离效果。因此，必须在每次分离纯

化后梯度冲洗制备柱，然后再用甲酸水溶液平衡色

谱柱，进行下一次的分离纯化[6]。

3．5 因为酮酸为首批标化的定量用对照品，所以选

定了245、254、238、230 nm 4个检测波长。选用了乙

腈一水(70：30)和甲酸一0．2％甲酸水溶液(67：33)

两种溶剂系统做归一化测定，以几种测定方法结果

的平均值作为测定结果。

3．6本实验建立的制备一枝蒿酮酸对照品的方法，

操作方便，重现性好，制备的产品纯度高，可用作分

析的对照品。
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清蒸与黑豆汁蒸何首乌中有效成分的比较

解奉江，赵荣华+，赵声兰，饶高雄

(云南中医学院中药系，云南昆明 650200)

摘 要：目的 为制定何首乌合理的炮制工艺提供依据。方法 采用HPLC和分光光度计对清蒸和黑豆汁蒸何首

乌中有效成分进行比较分析。结果清蒸和黑豆汁蒸何首乌中蒽醌和二苯乙烯苷无显著性差别。结论为简化炮

制工艺用清蒸代替黑豆汁蒸是可行的。

关键词：何首乌；清蒸；黑豆汁蒸；蒽醌；二苯乙烯苷
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Abstract：Objective To provide basis for choosing a proper processed method of Polygonum

收稿日期：2004—09—07
基金项目：云南省中药现代化科技产业专项基金资助(2002ZY一11)
作者简介：解奉江(1979一)，男，辽宁人，在读硕士，主要从事中药炮制方面的研究。
*通讯作者赵荣华zharh@163．net Tel：(0871)6212611




