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寰4龙血竭胶囊脂纹图谱相似度结果

Table 4 Similarity of fingerprint in 1 1 batches

of dragon’s blood capsula

相关系数法 夹角余弦法

1

0．805 709

0．964 931

0。976 34Z

0．966 056

0．913 095

O．815 265

0．974 253

0．973 588

0．974 253

O．941 763

1

0．891 744

0．977 059

0．983 728

0．976 398

0．945 001

0．893 363

0．982 941

0．982 831

0．982 941

0．957 053

器对样品的吸收波长进行分析。结果表明，低波长处

基线漂移严重，而高波长处各组分的响应很小，在

275 nm检测波长下，基线较稳定，色谱峰较多，信息

丰富，故选择275 nm为最终检测波长。

3．4实验中采用了Diamonsil—C18色谱柱(250 mm×

4．6 mm，5 pro)和Eclipse XDB—C18色谱柱(150 mm×

4．6 mm，5肛m)，结果显示这两种柱子在色谱条件下

都能够将龙血竭胶囊各组分峰较好地分开，但前者

需分析时间较后者长。Eclipse XDB—C。。色谱柱(150

mrn×4．6 ram)能在1 h内完成分析，达到较理想的

效果。

3．5 从实验中不同厂家和不同批次的龙血竭胶囊

指纹图谱中可以看出，11批龙血竭胶囊指纹图谱中

主要色谱峰的整体图貌基本一致。同时相似度评价

结果表明，不同生产厂家、同一生产厂的不同批次

间，个别批次仍然存在较大的差异(如样品2和样品

7)。因此，为保证龙血竭胶囊产品质量的稳定和一致

性，应固定药材原料的来源、保证药材原料质量的稳

定和一致性。
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大黄中游离蒽醌的提取工艺优化研究

马容，狄留庆。，许惠琴

(南京中医药大学中医药研究院，江苏南京210029)

大黄为蓼科植物掌叶大黄Rheum palmatum

L．、唐古特大黄R．tanguticum Maxim．ex Balf．或

药用大黄尺．officinale Baill．的干燥根及根茎。大

黄具有清热解毒、活血通瘀、泻热通肠等多种功能。

大黄主要产地是甘肃、青海，是我国最常用的中药之

一，药用范围十分广泛。大黄的主要有效成分是大黄

游离蒽醌类物质(包括芦荟大黄素、大黄酸、大黄素、

大黄酚和大黄素甲醚等)以及它们与糖苷生成的结

合型蒽醌[1]。随着对其研究的不断深入，其主要药用

部位基本明确，而如何最大限度地保留其有效组分，

除去无效成分，已成为大黄制剂研究的重点。文献曾

报道大孔吸附树脂对大黄总蒽醌具有较强的富集作

用[2]，但对总游离蒽醌的提取纯化方法报道不多。本

实验将大黄中的结合型蒽醌水解转化成游离蒽醌，

然后对总游离蒽醌进行提取。实验采用正交试验法，

以大黄提取物中总游离蒽醌的收率为考察指标，考

察了酸水解及乙醇提取的工艺条件，优选出大黄游

离蒽醌的最佳提取工艺，获得纯度较高的有效部位。

1仪器与试药

Agilentll00高效液相色谱仪(安捷伦科技有限

公司)；Buchi旋转蒸发仪(瑞士Buchi公司)；DZF一

6050型真空干燥箱(上海精宏实验设备有限公司)；

BP211D型电子分析天平(德国Sartorius公司)；石

英亚沸高纯水蒸馏器(江苏省金坛市荣华仪器制造

有限公司)。

1，8一二羟基蒽醌对照品(德国，批号为

D108103—5G，质量分数为96％)，甲醇等试剂均为

分析纯。酒大黄药材购自安徽丰原铜陵中药饮片有

限公司，经南京中医药大学中药鉴定学教研室吴德

康教授鉴定为蓼科植物掌叶大黄R．palmatum L．
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的根及根茎。

2方法与结果

2．1总蒽醌的测定口]

2．1．1标准曲线的制备：精密称取P：O。干燥至恒

重的1，8一二羟基葸醌对照品适量，加乙醚制成

129．2 ttg／mL的溶液即得。精密吸取1．0、1．5、2．0、

2．5、3．0 mL分别置25 mL量瓶中，60℃水浴挥干

乙醚，加0．5％醋酸镁甲醇溶液溶解并定容至25

mL，摇匀，放置30 min，以0．5％醋酸镁甲醇溶液作

为空白对照液，于513 nm处测定吸光度。得回归方

程Y=0．559 9 X+0．002 3，r=0．999 8。

2．1．2 药材中总蒽醌的测定：取大黄细粉约0．25

g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇25

mL，称定质量，加热回流1 h，放冷，再称定质量，用

甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过。精密量取续滤液

1 mL，置烧瓶中，挥去溶剂，加8％盐酸溶液10 mL，

超声处理2 min，再加氯仿10 mL，加热回流1 h，放

冷，置分液漏斗中，用少量氯仿洗涤容器，并入分液

漏斗中，分取氯仿层，酸液再用氯仿提取3次，每次

10 mL，合并氯仿液，减压回收溶剂至干，残渣加

0．5％的醋酸镁甲醇溶液使溶解，并转移至25 mL

量瓶中，加0．5％醋酸镁甲醇溶液至刻度，摇匀，即

得。以0．5％醋酸镁甲醇溶液为空白，于513 nm处

测定吸光度，代人回归方程计算，得大黄中总蒽醌的

质量分数为21．95 mg／g。

2．1．3提取物中总蒽醌的测定：取真空干燥至恒重

的大黄提取物约0．05 g，精密称定，加乙醇溶解定容

至200 mL。精密吸取2 mL于25 ml。量瓶中，60℃

水浴挥干乙醇，加0．5％醋酸镁甲醇溶液溶解并定

容至25 mL量瓶中，摇匀，即得。以0．5％醋酸镁甲

醇溶液为空白，于513 nm处测定吸光度，代入回归

方程计算，即得。

2．2酸水解工艺考察：称取大黄粗粉50 g，以盐酸

浓度、盐酸用量、酸水解时间、酸水解次数为考察因

素，每个因素各设3个水平，按L。(3‘)正交设计试验

(表1)。水解残渣水洗至中性，烘干，用95％乙醇提

取，提取液减压浓缩，真空干燥至恒重，得到不同酸

水解条件下的大黄游离蒽醌提取物，以总游离蒽醌

收率(收率=总提取物的质量×游离蒽醌的质量分

数／大黄药材的质量×100％)为评价指标，平行操

作，结果见表2。

可以看出，最优水平为A：B。C。D。，即大黄粗粉

用12倍量10％HCl溶液酸水解4次，每次3 h。

2．3 乙醇提取工艺考察：将大黄药材按照最佳酸水

表1酸水解正交试验因素水平

Table 1 Factors and levels on acid hydrolysis

水平i函面丽万函磊面矿瓦森而而万函菊赢因 素

表2酸水解正交设计及数据处理

Table 2 Orthogonal design and data

processing on acid hydrolysis

试验号 A B C D 游离蒽醌收率／％

1

Z

3

1

2

3

l

2

3

5．09

4．92

5．12

0．20

1

2

3

2

3

l

3

1

2

4．93

5．13

5．07

0．20

1

2

3

3

1

Z

2

3

1

4．91

5．10

5．12

O．21

解工艺进行酸水解，水解残渣水洗至中性，烘干，称

取水解物干膏15 g(相当于原药材50 g)，以乙醇为

提取溶剂，以乙醇体积分数、乙醇用量、提取时间、提

取次数为考察因素，每个因素各设3个水平，按

L。(34)正交设计试验(表3)，提取液减压浓缩，真空

干燥至恒重，得到不同条件下的大黄游离蒽醌提取

物，以提取物中总游离蒽醌收率为评价指标，平行操

作，结果见表4。

可以看出，最优水平为A。B：C。D：，即大黄粗粉酸

水解之后，用8倍量95％乙醇提取3次，每次1．5 h。

2．4工艺验证试验：根据试验结果，最终确定大黄

游离葸醌的最佳提取工艺：大黄粗粉用12倍量

10％的HCl溶液酸水解4次，每次3 h，水解残渣水

洗至中性，烘干，用8倍量95％乙醇提取3次，每次

1．5 h。将此工艺经3批验证试验，结果见表5，与正

交试验结果一致，总蒽醌转移率达到78．5％，证明

此工艺稳定可行。
表3乙醇提取正交试验因素水平

Table 3 Factors and levels in orthogonal test

of ethanol extraction
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表4 乙醇提取正交设计及数据处理

Table 4 Orthogonal design and data processing

of ethanol extraction

试验号 A B C D 游离蒽醌收率／％

3讨论

大黄游离蒽醌包括芦荟大黄素、大黄酸、大黄

素、大黄酚和大黄素甲醚5种成分，大黄中葸醌的存

在形式以结合状态为主，游离状态较少，采用盐酸水

解，使得结合型蒽醌水解，再用乙醇提取游离蒽醌，

可以提高游离蒽醌的纯度和收率。

表5验证试验

Table 5 Verification test

批号 游离葸醌收率／％

大黄游离蒽醌的极性较小，一般用氯仿和乙醚

提取，但考虑到大生产的需要，改用95％乙醇，既经

济又安全。

大黄游离蒽醌的测定方法常用UV法，采用醋

酸镁显色反应，此反应吸光度值在0～4 rain呈增加

趋势，因此测定应在5 min后进行。在室内灯光下，

2 h内吸收度稳定，3 h后下降3％左右，4 h下降6％

左右，且高浓度较低浓度下降稍大[3]，因此测定应在

2 h内进行。
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复方苍耳滴鼻剂的质量标准研究

孙燕燕。于和

(天津市儿童医院，天津300074)

苍耳丸是我院传统中药制剂，由苍耳子、连翘、

金银花、菊花、辛夷、荆芥穗、白芷组成，具有清热解

毒，通鼻窍的作用，用于治疗变应性鼻炎。由于剂型

和生产工艺落后使其临床应用受到限制，药品质量

的稳定性较差。笔者根据该药的功能与主治，对口服

制剂剂型改造为局部用药，在其原处方的基础上研

制了复方苍耳滴鼻剂，经临床回访病例的分析结果

显示，本品治疗的总有效率为89．8％[1]。本实验对

此制剂的质量标准进行研究。

1仪器与试药

日本岛津LC一6A高效液相色谱仪，SPD一6A

可调波长紫外检测器，ANASTAR色谱工作站，日

本岛津UV一160紫外分光光度计。

硅胶G薄层板(青岛海洋华工厂分厂)，绿原酸

对照品(天津市药品检验所，批号000221)，连翘对

照药材(中国药品生物制品检定所，批号120908—

200310)，苍耳子对照药材(天津饮片厂提供，经天津

市药品检验所鉴定，批号040204)，甲醇为色谱纯，

其他试剂均为分析纯。

2方法与结果

2．1 金银花的TLC法鉴别[1]：取5 mL本品以醋酸

乙酯5 mL萃取，共3次，合并醋酸乙酯层，水浴蒸

干，残渣加乙醇2 mL溶解作为供试品溶液。取绿原

酸对照品适量，加乙醇使成l mg／mL，作为对照品溶

液。取供试品溶液和对照品溶液各10 pL，分别点于

硅胶G薄层板上，以醋酸丁酯一甲酸一水(7：2．5：

2．5)上层液为展开剂，饱和30 min后展开，取出晾

干，置紫外光灯下(365 nm)检视，结果在供试品溶液

收稿日期：2007—11—08
作者简介：孙燕燕(1 968一)，女，天津市人，副主任药师，1990年毕业于天津中医学院中药系．至今在天津市儿童医院药剂科工作，主要

研究方向医院制剂质量标准。
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