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提取率都具有显著的影响。

2．5最佳工艺验证试验：在最佳提取条件下进行3

次重复试验，所提取的总黄酮的质量分数平均值为

1．908％，大于正交设计中结果，也远高于传统提取

方法(1．264％)。

3讨论

常规提取方法普遍存在时间长、温度高、提取效

率低等缺点。采用低体积分数的乙醇作为提取溶剂

虽然成本较低又安全，但是提取液中含有较多的蛋

白质和糖类等易溶于水的成分，在存放过程中易腐

败变质，后续的滤过、浓缩和纯化等操作困难费时，

温度高，能源浪费严重，且乙醇容易挥发。由此可见，

超声提取尤其适合那些不适合高温或长时间提取的

物质。另外本研究采用超声循环技术对扁蓄中总黄

酮进行提取，循环技术应用于超声提取中使药液更

能均匀受热和接触超声波，提高了提取效率。

Referenees。

[1]Liu Q H，Liu Y C．Practical Herbals(实用植物本草)[M]．

Tianjin：Tianjin Science and Technology Publishing House，

1998．

[2]Cui S D．Traditional Chinese Medicine(中药大全)[M]．

Harbin：Heilongjiang Science and Technology Publishing

House。1989．

r3] Zhao R F．25 Cases clinical observation of healing diabetes

useing Polygonum aviculare L．[J]．J Nantong Med Coil(南

通医学院学报)，1995，15(2)：274—275．

[4]Dai R C，He W J，Chen P Q，et a1．Determination of flavones

in Votygonum aviculare L．[J]．Chin Wild Plant Resour(中国

野生植物资源)，2003，22(6)：66—68．

[5]Dai R C，He W J，Liu P，el a1．Comparison of extracting

procedure of total flavones in Polygonum aviculare L．[J]．J

Plant Resour Environm(植物资源与环境杂志)，2003，12

(3)：53—54．

当归挥发油的GC指纹图谱研究
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摘要：目的建立当归挥发油指纹图谱的测定分析方法，为当归挥发油的质量控制提供参考。方法采用水蒸气

蒸馏法提取当归挥发油，用GC对其进行指纹图谱测定，并采用中国药品生物制品检定所推荐的中药指纹图谱计

算软件进行计算，建立当归挥发油的共有指纹峰。结果精密度、重现性、稳定性试验中共有峰相对峰面积、相对保

留时间的RSD均小于3％。结论该方法准确可靠，重复性好，可用于当归挥发油的质量控制。
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当归为伞形科植物当归Angelica sinensis

(Oliv．)Diels的干燥根，主产于我国甘肃、云南、四

川、山西、湖北等地。当归性甘、辛、温，归肝、心、脾

经，具补血活血，调经止痛，润肠通便之功效口]。挥发

油为其主要的活性部位，主要成分为藁本内酯。当归

挥发油在平喘、中枢抑制、镇痛以及对免疫功能的影

响等方面具有广泛的药理活性[2]，在临床上可以用

于妇女痛经，产后宫缩痛及感染性腹泻引起的急性

腹痛[3]。为评价当归的质量，本实验选用10个不同

产地的当归提取挥发油，建立当归油的GC指纹图

谱，为当归药材的质量评价提供依据。

1仪器和材料

Agilent 6890气相色谱仪，FID检测器；Agilent

6890--5973 GC—MS联用仪；聚甲基苯基乙烯基硅
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氧烷(SE～54)固定液毛细管柱(50 121×0．2 mm×

0．5弘m)。醋酸乙酯(分析纯)。

1～10号当归样品产地分别为：(1)甘肃岷县、

(2)甘肃陇西、(3)湖北荆州、(4)云南迪庆、(5)山西

芮城、(6)云南丽江、(7)云南大理、(8)甘肃渭源、(9)

甘肃漳县、(10)甘肃。经本所中药室及烟台大学药

学院生药室按《中国药典>>2005年版一部鉴定。

2方法与结果

2．1 当归挥发油的GC—MS分析

2．1．1 GC—MS条件：柱温80℃，以3℃／min升到

250℃，保持10 min，氦气0．96 L／min，汽化室温度

250℃，质谱条件：离子源和转移线温度分别为200

℃和260℃，电离方式EI，电离能量70 eV，电离电

流为0．22 A，离子源压力为2．67×10一Pa，扫描质

量范围为m屈40～350。

2．1．2结果：取1号样品按2．2．2项下方法制备，

采用GC-MS的方法，对当归中的主要苯酞类化合

物进行了质谱分析，并对照文献报道的数据鉴定了

当归挥发油中主要成分的结构[3’引。

化合物I：保留时间：44．46 min；质谱碎片离子

特征峰值：190(M+，5)，133(100)，105(30)，77

(10))；分析结果：正丁基苯酞。

化合物Ⅱ：保留时间：45．27 min；质谱碎片离子

特征峰值：188(M+，20)，159(100)，146(34)，131

(24)，103(23)，77(20)；分析结果：正丁烯基苯酞。

化合物Ⅲ：保留时间：47．85 min；质谱碎片离子

特征峰值：190(M+，66)，161(100)，148(75)，134

(16)，135(15)，120(12)，105(50)，91(14)，78

(25)，77(26)；分析结果：(Z)一藁本内酯。

化合物IV：保留时间：50．15 min；质谱碎片离子

特征峰值：190(M+，66)，161(100)，148(75)，

134(16)，135(15)，105(50)，91(14)，78(25)，

77(26)；分析结果：(E)一藁本内酯。

2．2不同产地当归油的指纹图谱分析

2．2．1色谱条件：程序升温：起始温度100℃，保持

8 min；以2℃／rain升温至180℃，保持5 rain；以10

℃／min升温至240℃，保持5 rain。柱前压210 kPa，

汽化室温度250℃，检测器温度280℃，分流比1：

30，尾吹40 mL／min，进样量0．5,uL。

2．2．2供试品溶液的制备：取样品粉末(过三号筛)

约120 g，精密称定，置挥发油测定器的烧瓶中，加水

500 mL与玻璃珠数粒，摇匀混合后，连接挥发油测

定器，自挥发油测定器的上端加水充满刻度部分，并

溢入烧瓶时为止，用移液管加入醋酸乙酯2 mL，然

后连接回流冷凝管，置电热套中缓缓加热至沸，并保

持微沸约4 h，停止加热，放置15 rain，开启活塞使

醋酸乙酯提取液下降至刻度0线平齐，放出醋酸乙

酯提取液，置10 mL量瓶中，加醋酸乙酯稀释至刻

度，作为供试品溶液。

2．2．3精密度试验：取3号样品制备供试品溶液，

精密量取0．5弘L，重复连续进样5次，检测1 h内的

指纹图谱。结果表明：各共有峰的相对保留时间一

致，RSD<I o,4；各共有峰的相对峰面积相同，RSD<

2％，符合指纹图谱的要求。

2．2．4重现性试验：取2号样品5份，制备供试品

溶液，取0．5 pL进样，检测1 h内的指纹图谱。结果

表明：各共有峰的相对保留时间和相对峰面积大体

一致，其RSD<3％。

2．2．5稳定性试验：取5号样品制备供试品溶液，

取0．5止在1 d内进样5次，检测1 h内的指纹图

谱。结果各共有峰的相对保留时间和相对峰面积的

RSD<2％，由此可知常温下1 d可保持较好的稳定

性。

2．3 当归挥发油的GC指纹图谱及技术参数[51

2．3．1 分析方法：精密吸取1～10号当归挥发油供

试品各0．5 tLL，分别注入气相色谱仪，在上述色谱

条件下进样，记录1 h内的GC色谱图，各色谱峰的

均值保留时间及峰面积见表1。

2．3．2 匹配结果：将得到的10个样品的指纹图谱

数据输入中国药品生物制品检定所制定的“中药指

纹图谱分析和管理系统”软件中，以1号样品的谱图

为参照谱图进行相似度数据的自动匹配，相似度匹

配数据及谱图分别见表2及图1。提取共有峰后以6

号峰，即(z)一藁本内酯的保留时间和色谱峰面积作

为1，计算10批样品中各共有指纹峰的相对保留时

间及相对峰面积，见表3。

3讨论

不同来源的当归药材提取的挥发油指纹图谱有

一定的差异。3号样品在相关系数法及夹角余弦法

(峰高)和相关系数法(全谱图)中相似度较差；6号

样品在相关系数法及夹角余弦法(峰高)和夹角余弦

法(全谱图)中相似度较差；5号样品在相关系数法

及夹角余弦法(峰面积及峰高)和夹角余弦法(全谱

图中)匹配结果差异较大。

由整个相似度匹配结果可以看出：1～10号样

品中共有7个较大且稳定的共有峰，经GC—MS检

测及查阅有关材料得知C4～6]：3号峰为正丁基苯酞，4

号峰为正丁烯基苯酞，6号峰为(z)一蒿本内酯，7号
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表1各样品峰的峰面积及均值保留时间

Table 1 Peak area and average retention time for each chromatographic peaks

表2不同来源样品的相似度评价结果(以1号样品为参照)

Table 2 Similartiles of the fingerprint of volatile oil of A．sinensis from different areas(sample 1 for reference)

表3指纹图谱共有峰相对保留时间和相对峰面积

Table 3 Relative retention time／relative area of common peaks in samples
7

fingerprint
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图1 当归油的指纹图谱

Fig．1 Fingerprint of volatile oil of A·sinensis

from different areas

峰为(E)一蒿本内酯。这4种成分都属苯酞类化合

物，是当归挥发油的主要活性成分。
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炮制对五昧子中木脂素的影响

殷放宙，陆兔林，蔡宝昌

(南京中医药大学，江苏南京210029)

摘要：目的 比较五味子不同炮制品中木脂素的差别。方法采用薄层色谱方法、紫外分光光度法、高效液相色

谱法比较了五味子不同炮制品中总木脂素、五味子醇甲、五味子乙素的差别。结果从薄层色谱上看，生五味子、醋

五味子及酒五味子无明显的差别，而总木脂素、五味子醇甲、五味子乙素均以酒五味子中的量稍高。结论 五味子

经过炮制后，能增加其中所含的木脂素类成分的量。

关键词：五味子；炮制；总木脂素
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Influence of processing on total lignans in fruit of Schisandrae chinensis

YIN Fang—zhou，LU Tu—lin，CAI Bao—chang

(Nanjing University of Traditional Chinese Medicine，Nanjing 210029，China)

Key words：Schisandra chinensis(Turcz．)Baill．；processing；total lignans

五味子始载于《神农本草经》，是木兰科植物五

味子Schisandra chinensis(Turcz．)Baill．的干燥

成熟果实。五味子味酸、性温，人肺、心、肾经，为固涩

药，具有敛肺止咳、滋肾涩精、止汗止泻、生津止渴等

多种作用，体现了中药“一药多效”的典型现象，这主

要是由其内所含多种物质所决定。在临床上常用的

五味子有生五味子、醋五味子和酒五味子。五味子生

用人嗽药，蒸制入补药，酒制取其滋肾，而醋制则取

其敛肺。五味子中主要含有木脂素类成分，是其保

肝、抗氧化的主要有效成分，此外还有有机酸、挥发

油等成分。本实验采用高效液相色谱法比较了五味

子不同炮制品中所含木脂素类成分五味子醇甲、五

味子乙素的差异。

1仪器与试药

Agilent 1100液相色谱仪(美国惠普公司)；

UV一2401(日本岛津公司)；电子天平(Mettler

Toledo AG285)；KQ一500E型医用超声清洗器(昆

山超声仪器有限公司)；数显恒温水浴锅HH一4(国
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