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2．10样品测定：取样品制备供试品溶液，依上述色

谱条件测定，3批样品中异嗪皮啶的测定结果见表1。

衰1 消炎夏颗粒中异嗪毗啶的测定结果(H一3)

Table 1 Contents of tsofraxidin in Xiaoyanling

Granules(n一3)

3讨论

3．1提取方法选择：取装量差异项下的本品，研细，

取约2 g，精密称定，①置具塞锥形瓶中，精密加入甲

醇100 mI。，称定质量，超声提取40 rain，放冷，补足

质量，滤过，取续滤液，即得；②置具塞锥形瓶中，精

密加入氯仿100 mL，称定质量，超声提取40 min放

冷，补足质量，滤过，取续滤液，即得；③置索氏提取

器中，加氯仿100mL，加热回流6 h，放冷，精密移取

氯仿液10 m1．，水浴蒸干，残渣加甲醇溶解并转移至

10 mL量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，滤过，取续滤

液，即得；④置150mL三角瓶中，加水100mL超声

使溶解，转移至分液漏斗中，用氯仿萃取4次(50、

30、20、20 mL)，合并氯仿液，回收至干，残渣加甲醇

溶解转移至100 mL量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，

滤过，取续滤液，即得；另取异嗪吡啶对照品，加甲醇

配制成4／tg／mL的溶液，作为对照品溶液；精密量

取20 pL注入液相色谱仪．计算，结果异嗪吡啶的质

量分数分别为0．547 8、0．468 6、0．552 6、0．510 2

rag／袋。结果表明，3法杂质干扰较大，供试品进样

后，在100 min时均还有杂质峰出来；⑧法提取异嗪

吡啶提取率较高，基本消除了其他杂质的干扰，供试

品在采集20 min时，已经投有其他成分出峰，色谱

条件分离良好，故选择其作为提取方法。

3．2提取时间选择：取装量差异项下的本品，研细，

取约2 g，精密称定，置索氏提取器中，加氯仿100

ml，，加热回流2、4、6、8 h，放冷，精密移取氯仿液10

mL，水浴蒸干，残渣加甲醇溶解并转移至lo mL量

瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得。另

取异嗪吡啶对照品，加甲醇配制成4#g／mL的溶

液，作为对照品溶液；取前述溶液20 pI。注入液相色

谱仪，记录色谱图，计算，结果异嗪吡啶的质量分数

分别为0．405 7、0．471 2、0．476 2、0．476 9 rag／袋。

结果表明，加热回流提取6 h已可较完全的提取异

嗪吡啶。

3．3流动相的选择：试验了乙腈一0．1％磷酸溶液

(20：80)、(15：85)的比例，结果当乙腈与0．1％磷

酸溶液的比例为1 5：85时，异嗪吡啶保留时间适

中，峰形可以，与周围杂质峰分离较好。

微波辅助提取白芍的工艺研究
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白芍为毛莨科植物芍药Paeonia lactiAqora Pall

的干燥根，性微寒、味苦酸。白芍的有效成分主要为

芍药苷。药理研究表明芍药苷有抗炎、免疫调节、抗

病毒、抗氧化、保肝护肝、心血管调节等作用“]。白芍

中芍药苷的传统提取工艺为水提或醇加热回流提取

法o’“。这些工艺的不足在于提取时间长、消耗能源

大。微波辅助提取法将微波辐射与溶剂萃取结合起

来，具有提取时间短、溶剂用量少、提取成本低等优

点一“。近年来，微波辅助提取法在提取中草药的有效

成分中日趋活跃，是一种有潜力的新方法。将微波辅

助提取法用于白芍中芍药苷的提取，有望推动该生

产工艺的升级换代。

1材料

1．1仪器：惠而浦VIP272微波萃取器(国家中药

制药工程技术研究中心)；R 501旋转蒸发仪(上海

申胜生物技术有限公司)；Zx 4A旋片真空泵(上

海真空泵有限公司)；ZK 82J型电热真空干燥箱(上

海实验仪器总厂)；Waters 510型高效液相色谱仪

(美国Waters公司)。

1．2材料：白芍饮片购自上海康桥中药饮片有限公
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司(产地浙江，批号031222)，经国家中药制药工程

技术研究中心刘志远鉴定符合《中国药典》规定。芍

药苷对照品(批号110736—200320)购自中国药品生

物制品检定所。甲醇为色谱纯，乙醇、醋酸、异丙醇、

磷酸二氢钾均为分析纯。

2方法

2．1色谱条件“1：Shim pack VP—ODS色谱柱(150

mm×4．6 mm，3．5“m)，流动相为甲醇一0．05 mol／

L磷酸二氢钾一醋酸一异丙醇(67：173：4；4)，体积

流量为1．0 mL／min，检测波长为230 nm。

2．2标准曲线的测定：精密称量芍药苷对照品适

量，加甲醇制成0．6 mg／mL对照品溶液。精密量取

对照品溶液2、6、10、15、20 pI。，按选定的色谱条件

测定，以芍药苷的质量(x，pg)与峰面积的积分(y)

进行线性回归，计算回归方程为y一1 200 240 X+

675 703．6，r一0．999 9，线性范围1．2～12“g。

2．3测定：精密称取白芍饮片(80目)约0．5 g 3

份，置25 ml，量瓶中，加甲醇适量，超声处理30

min，加甲醇至刻度，摇匀，滤过，按照上述色谱条件

进样10 pL，根据回归方程，计算得饮片中芍药苷的

质量分数为1．83％；称取不同提取工艺的白芍干浸

膏约0．15 g加入甲醇定容至25 mI。，滤过即得供试

品溶液，按照上述色谱条件分别进样10 pI。，根据回

归方程，分别计算浸膏中芍药苷的质量分数。

3结果与讨论

3．1微波功率的影响：取白芍饮片(80目)8份，每

份约50 g，分别加入500 mL 80％乙醇，选择微波功

率255、340、425、510、595、680、765、850 W，分别提

取15 min。浸膏的得率一浸膏的质量／饮片的质

量×100％，芍药苷的转移率一浸膏中芍药苷的质

量／饮片中芍药苷的质量×100％，结果见表1。在微

波辅助提取过程中，微波功率的大小将影响系统内

部温度的高低，进而影响到有效成分的溶出。表1可

见，芍药苷的转移率随功率增大到680 W时最高，

之后则逐渐下降，究其原因可能为芍药苷中的苷键

随着功率增大、温度升高而水解所致；浸膏的得率则

随着微波功率的增大，呈渐减趋势。由于白芍中化学

成分极其复杂，微波功率的增大使某些成分溶出或

分解，会直接影响到其他成分的溶出，也会影响到浸

膏得率。综合考虑，微波功率以680 W为优化选择。

3．2提取时间的影响：取白芍饮片(80目)8份，每

份约50 g，分别加入500 mL 80％乙醇，选择微波功

率680 W，分别提取5、10、15、20、25、30、35、40

min。微波辅助提取法的显著优点之一是提取时间

襄1微波功率的影响

Table 1 Effect of microwave power

功率／浸膏得 芍药苷 功率／浸膏得 芍药苷

w 率／％ 转移率／“ w 率／％ 转移享／％

59S 1 7．65 87 59

340 18．55 74 94 680 1 7 58 88．1 2

425 18．38 78 14 76S 17．36 85 d3

510 j8．1 2 82 71 850 16．34 77．1 7

短。表2可见，芍药苷的转移率随提取时间增大到

15 min时最高，之后则逐渐下降，而浸膏得率则随

提取时间的延长，呈渐增趋势。事实上，随提取时间

的延长，提取温度会逐渐增高，温度升高到一定程度

后，芍药苷的苷键会水解，因而使得芍药苷的质量分

数下降；提取时间从20 min到40 min，提膏得率的

增加极其缓慢。说明白芍中成分的溶出有一个限度。

综合考虑，提取时间以15 min为优化选择。

表2提取时间的影响

Table 2 Effect of extracting time

时间 浸膏得 芍药苷 时间 慢膏得 芍药昔

／mln 享／％ 转穆率／％ ／min 率／聒 转移享／蹦

5 14．55 69 43 25 18 84 72．69

10 15．77 75．35 30 18 05 7l-3l

15 17．58 88．12 35 19．2l 71．23

20 1 8．69 79 39 40 19．28 71．1 0

3．3 乙醇体积分数的影响：在中药工业生产过程

中，乙醇是常用的溶剂，无毒，价格也便宜。取白芍饮

片(80目)8份．每份约50 g，选用55％、60％、65％、

70％、75％、80％、85％、90％乙醇各500 mI．，选择微

波功率680 W，分别提取15 min，实验结果见表3。

微波辅助提取法将微波辐射与溶剂革取结合起来。

溶剂的极性是影响微波提取的重要因素，极性大的

溶剂其介电常数通常较大，更容易吸收微波能，另外

溶剂的极性也是影响溶剂萃取的重要因素，相似者易

相溶。从表3可以看出，芍药苷的转移率随乙醇体积

分数增大到80％时最高，之后则逐渐下降，究其原因

可能为芍药苷的极性与80％乙醇的相当所致；浸膏

得率则随着乙醇体积分数的增加，呈渐减趋势，白芍

中水溶性成分较多，随着乙醇体积分数增加，溶剂的

极性不断减少，因而水溶性成分就难以溶出，以致浸

膏得率不断减少。综合考虑，80“乙醇为优化选择。

3．4料液比的影响：在中草药的有效成分提取过程

中，溶剂的用量影响着生产的成本。取白芍饮片(80

目)8份，每份约50 g，选择80％乙醇250、300、350、

400、450、500、550、600 mL，微波功率680 W，分别

提取15 min，结果见表4。从表4看出，浸膏得率、芍

药苷转移率则随着料液比的增加，呈增加的趋势。事
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衰3乙醇体积分数的影响

Table 3 Efleet of ethanol concentration

体积分 浸膏得 芍药苷 体积分 浸膏得 芍药苷

数／min 率／％ 转移率／％ 数／rain 率／蹦 转穆卓／％

55 19 03 68．03 75 18 56 80 01

80 17．58 88．12

65 18．84 77．50 85 17 35 87．48

90 15．65 82．57

表4料液比的影响

Table 4 Effect of material to solvent ratio

料液比／ 浸膏得 芍药苷 料液比／ 浸膏得 芍药昔

(g·mL_‘)率／蹦转移率／蹦 (g·mL一1)率／％转移率／，吾

l 5 15．77 61．68 1：9 1 7．50 86．11

1 6 16 38 67．90 1：10 1 7．58 88．1Z

1111 17．78 88．59

1l 8 17．38 81．04 1：12 18．05 89．33

实上，溶剂萃取的直接推动力在于溶剂的浓度差，浓

度差随着提取溶剂的增加而增加，提取溶剂的增加

会导致芍药苷等其他成分不断溶出，实验表明料液

比l：12时为优化比例。

3．5验证试验：根据微波辅助提取白芍中芍药苷的

优化工艺条件为微波功率680 W、提取时间15

min、乙醇体积分数80％、料液比1：12，制备3批样

品，测定，计算，结果提膏平均得率为18．05％，芍药

苷平均转移率为93．45％。

3．6不同提取方法的比较：白芍在工业上广泛采用

加热回流提取其有效成分，按文献报道口。31加热回流

提取白芍中芍药苷的优化工艺为乙醇体积分数

80％，乙醇用量为12倍，通常提取3次，每次1 h。按

此条件制备3批样品，测定，计算，结果与微波辅助

提取的优化结果进行对比，见表5。可以看出，与传

统加热回流提取法相比，微波功率680 W、提取时间

15 min、乙醇体积分数80％、料液比为1 t 12，可得

到较佳提取效果。与传统提取方法相比，微波提取所

需时间缩短至1／12，浸膏得率提高了0．49％、芍药

苷转移率提高了15．31％。

表5微波提取与加热回流的比较

Table 5 Comparison of microwave extraction

with hot reflUX

提取 乙醇体积料液比／ 提取 浸膏芍药苷转

方法 分数／％(g·mL_1)时间,／rain得率／％移牢／％

微渡提取 80％ 1，12 15 18 05 93 45

加热回流 80蛎 l；12 180 17 56 78 14

4结论

实验结果表明：微波功率680 W、提取时间15

min、乙醇体积分数80％、料液比为1 t 1 2，可得到较

佳提取效果。与传统提取方法相比，微波提取所需时

间缩短至1／12，浸膏得率提高了0．49％、芍药苷转

移率提高了15．31％。总之，微波辅助提取方法具有

提取效率高、提取时间短、操作成本低等优点，是一

种提取白芍中芍药苷的有效方法。
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