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　 　 ［摘要］ 　目的 　优化独一味总环烯醚萜苷的制备工艺 ，获取纯度相对较高的总环烯醚萜苷 。方法 　以甲醇唱水为流动相 ，

梯度洗脱方式建立分离分析独一味总环烯醚萜苷的高效液相色谱方法 ，实现各组分的最佳分离 ，统计 、记录其三维吸收图谱 ，

并结合紫外全波长扫描 ，对前期制备的独一味总环烯醚萜苷中影响纯度的杂质特征进行分析 ，根据杂质特性优化大孔树脂结

合聚酰胺柱制备过程 ，紫外实时监测 ，剔除杂质 ，产品溶液经冷冻干燥获得冻干粉 ，并以 HPLC对比前后制备工艺产品成分差
异 。结果 　工艺优化前产品中环烯醚萜苷含量为 ６９ ．０６％ ，优化后含量为 ９０ ．６０％ ，含量提升 ２１ ．５４％ ；本次制备总产率为

１６畅７０％ （以水提取物的质量为参照） ，总环烯醚萜苷转移率为 ７４ ．７２％ （相对于水提取物中总环烯醚萜苷的质量） 。结论 　优

化过程简单 ，操作步骤可控 ，易于实现 ，纯化效果显著 。
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Optimization of the separation and purification process for iridoid glycosides from
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［Abstract］ 　 Objective 　 To obtain iridoid glycosides with relatively high purity by the optimization of the preparation
process of iridoid glycosides from L amiop lomisrotata ．Methods 　 Used methanol唱water mobile phase with gradient run to set up
an HPLC method and achieved the best separation of each composition ．Recorded and calculated statistics for its three唱dimen唱
sional absorption spectrum combined with UV visible wavelength scanning to analyze the characteristics of the impurities ，

which have affected the purity of previous preparations of iridoid glycosides from L amiop lomisrotata ．To optimize the process ，
a macroporous adsorptive resin chromatographic column and a polyamide chromatographic column were used on the basis of
characteristics of the impurities ．A real time UV visible wavelength scan was applied to monitor the effluent components of each
column to remove the impurities ．Merged the ethanol elution which had the characteristic absorption at ２３５ nm and smaller ab唱
sorptions at other wavelengths ．The target solutions were cryodesiccated ．Compared the differences of the iridoid glycoside
compositions at equal concentrations before and after the experiment by HPLC ．Results 　 The contents of iridoid glycosides
from L amiop lomisrotata before and after the purification process were ６９ ．０６％ and ９０ ．６０％ respectively ． The yield was
１６ ．７０％ （use the quality of the water ex tract as a reference ） ．The transfer rate of iridoid glycosides was ７４ ．７２％ （relative to the
quality of water extract of total iridoid glycosides ） ．Compared with the previous preparation technology ，the content was in唱
creased to ２１ ．５４％ ．Conclusion 　 The optimization process was simple and practicable with high efficiency ，which made a sig唱
nificant improvement in the purity of the iridoid glycosides from L amiop lomisrotata ．

　 　 ［Key words］ 　 L amiophlomisrotata （Benth ．） ；iridoids glycosides ；preparation ；process optimization ；content

　 　独一味为唇形科的一种高原植物 ，生长于海拔

３ ０００ m以上的碎石滩或退化 、半退化草原［１］
，为藏 、

蒙 、纳西等民族习用药材之一［２］
，随着分离及制剂水

平的逐步发展 ，独一味药材乃至制剂在全国范围内

广泛使用 。临床现使用的各种制剂大多以水提取物

直接或者间接制成 ，其中“独一味片” 、“独一味颗粒
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剂” 、“独一味胶囊”等系列产品 ，已先后入选枟中国药

典枠和国家药品基本目录 ，用于治疗创伤骨科 ，癌性

疼痛 ，外伤 、手术出血疼痛 ，风湿痹痛及崩漏痛经等

症 ，且疗效显著 ，无严重不良反应发生［３唱６］
。 为明确

独一味有效部位及作用机制 ，课题组采用大孔树脂

结合聚酰胺柱的色谱分离装置对其组成成分进行了

分离制备 ，且获得制备独一味总环烯醚萜苷工艺的

国家发明专利［７］
。有大量文献报道 ，独一味中的环

烯醚萜苷类化合物具有很好的镇痛 、止血活性［８唱１１］
，

具有一定的研究 、开发意义和潜能 。本研究以获取

高纯度独一味环烯醚萜苷产物为目的 ，以甲醇唱水为

流动相 ，梯度洗脱方式建立了分离分析独一味总环

烯醚萜苷的高效液相色谱方法（HPLC） ，实现了各

组分的最佳分离 。通过统计 、记录其三维 HPLC 吸
收图谱 ，并结合紫外全波长扫描结果 ，分析前期制备

所得独一味总环烯醚萜苷中影响纯度的杂质特征 ，

根据杂质特性优化大孔树脂结合聚酰胺柱制备过

程 ，紫外实时监测 ，剔除杂质 ，产品溶液经冷冻干燥

获得纯度大于 ９０％ 的独一味总环烯醚萜苷 ，达到了

以有效部位为主要成分的中药注射剂质量要求 ，为

独一味新剂型的开发及其生物活性的深入研究提供

了参考和基础 。且此次优化过程简单 、操作步骤可

控 、可重现 ，易于实现 ，纯化结果显著 。

1 　仪器与试药

　 　高效液相色谱仪 （美国 ，Waters ：包括 waters
１５２５型四元泵 ，waters唱２９９８型二极管阵列检测器 ，

waters唱２７０７ 型自动进样器 ，waters唱TCM 型柱温
箱） ，紫外可见分光光度计 （HP唱８４５３ ，美国惠普公

司） ，电子分析天平（BP２１０s ，Sartorius 公司） ，超声

波清洗器 （SK７２００H ，上海科导超声仪器有限公

司） ，耐压玻璃柱（６０x６） ，冷冻干燥机（Telster Lyo唱
Quest唱５５plus型 ，西班牙） 。 聚酰胺（２０ ～ ４０ 目 ，浙

江省台州市路桥四甲生化塑料厂 ，批号 ：２０１１１２２８） ，

大孔吸附树脂（D唱１０１净品型 ，天津市海光化工有限

公司 ，批号 ：１３０５３０） ，独一味药材（购自玛曲县黄河

首曲药源开发有限公司） ，９５％ 乙醇（德州家益康消

毒制品有限公司 ，批号 ：１３０３０２） ，蒸馏水 。

2 　基础研究

2 ．1 　溶液配制 　精密称取前期制备所得总环烯醚

萜苷产物 １ g 并置于 １０ ml 容量瓶中 ，加入 ８ ml
３０％ 甲醇 ，超声处理 ３０ min后定容 、摇匀 ，置于４ ℃

冰箱作为样品溶液母液备用 。

2 ．2 　紫外全波长检测 　取上述样品母液适量 ，以注

射用水稀释至浓度为 ５０ μg／ml ，并在 ２００ ～ ４００ nm
范围内进行紫外全波长扫描 ，结果见图 １ 。 实验以

８唱乙酰氧基山栀子苷甲酯为标准品 ，在 ２５２ nm下采
用一阶导数法获得标准曲线为 ：A ＝ － ０ ．００１C －

０ ．０００ ４ （ A 为吸光度 ，C 表示样品浓度 ，单

位 μg／ml） ，并计算得样品总环烯醚萜苷含量为

６９畅０６％ 。

图 1 　前期制备所得总环烯醚萜苷的紫外吸收图谱

2 ．3 　 HPLC 分离分析色谱柱 　 Symmetry C１８制备

型色谱柱 （１０ ．０ mm × ２５０ mm ，５ μm） ，流动相 ：甲

醇唱水 ，梯度洗脱 ：０ ～ １０ min ，１０％ ；１０ ～ １２ min ，
１０％ ～ １５％ ；１２ ～ ３２ min ，１５％ ；３２ ～ ３４ min ，１５％ ～

３０％ ；３４ ～ ６０ min ，３０％ ；６０ ～ ６２ min ，３０％ ～ ７０％ ；

６２ min后 ７０％ 甲醇 ；每个分离流程结束后以 １０％

甲醇冲洗 ３０ min 。流速 ４ ．８ ml／min ，检测波长为

２３５ nm ，柱温 ２５ ℃ ，进样量 ２００ μl 。
2 ．4 　结果分析 　由图 １可以看出 ，２００ nm 处样品
具有较强的末端吸收 ，且在大于 ２５０ nm 的长波区
仍有吸收峰出现 。实验以低比例甲醇唱水为流动相

的反相高效液相色谱法 ，梯度洗脱方式对样品所含

组分进行了分离 ，最大程度确保各组分均实现良好

的分离度 。为便于分析各组分的紫外吸收情况及影

响纯度的杂质特征 ，实验统计 、记录了其三维吸收图

谱 ，结果见图 ２（该图为 HPLC分离时各组分紫外吸
收的俯视图 ，吸收斑点中心即为最大吸收波长） 。图

中显示横坐标为保留时间 ，纵坐标为紫外扫描波长 ，

１８ min前成分复杂 ，但未见独一味环烯醚萜苷类成

分（独一味环烯醚萜苷在 ２３０ ～ ２４０ nm有特征吸
收［１２］

）出现 ，并且这些成分均显示出较大的极性 。

１８ ～ ７０ min 的吸收峰吸收斑点中心均在 ２３０ ～

２４０ nm之间 ，属环烯醚萜苷类成分 。 ７０ min处有较
强吸收 ，但未能实现完全分离 ，由图可见后续色谱过

程中分离出的化合物均非独一味环烯醚萜苷 ，提示

此部分化合物极性较环烯醚萜苷小 。

　 　综上所述 ，前期制备所得独一味总环烯醚萜苷

含有部分杂质 ，且杂质与环烯醚萜苷相比 ，极性集中
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图 2 　前期制备所得总环烯醚萜苷的 HPLC三维图谱

于两个极端 ，易于分离 、剔除 。

3 　分离纯化工艺的优化

3 ．1 　填料预处理 　取聚酰胺 １ ６００ ml 、大孔吸附树
脂 １ ２００ ml ，分别置于 ２ ０００ ml 烧杯中 ，加５００ ml
９５％ 乙醇搅拌清洗 ，１０ min 后过滤并弃除滤液 ，重

复此过程两次后加 ８００ ml ９５％ 乙醇 ，静置过夜 。次

日弃去滤液 ，并以 ９５％ 乙醇反复搅拌清洗（洗至醇

水比 １ ∶ ５不浑浊） 。 湿法装柱 ，以水为流动相冲洗

至洗脱液中无乙醇味 。

3 ．2 　独一味水提取液制备 　称取独一味药材 ５００ g
并粉碎 ，１０ 倍量水超声提取 ，间隔 １５ min 取 ２０ μl
稀释至 ３ ml ，紫外全波长扫描并记录 λ 为 ２３５ nm
（环烯醚萜苷）时的吸收值 ，提取至环烯醚萜苷成分

紫外吸收值不再增加 ，静置 ３０ min 后滤出提取液 。

同法 ２次提取至吸收值不再增加 ，并以吸收值对时

间作图 ，确定提取终点 ，结果见图 ３ 。

图 3 　提取液紫外吸光度随提取时间变化图

3 ．3 　制备总环烯醚萜苷 　取适量提取液匀速 、缓慢

注入已预处理好的聚酰胺色谱柱中 ，紫外全波长扫

描实时监测柱下端流出液成分 ，防止柱填料超载 ，待

完全上样后蒸馏水洗脱 ，并检测水洗脱液紫外吸收

情况 。合并上样时柱下端流出液及水洗脱液 ，并注

入已处理好的 D１０１型大孔树脂柱中 ，静置过夜 ，次

日以蒸馏水洗脱大孔吸附树脂柱至流出液紫外吸收

近似于水 ，改用 ７５％ 乙醇继续洗脱 ，流出液每 ５０ ml

收集一份 ，监测至无环烯醚萜苷类成分流出 ，吸收度

对洗脱体积作图得大孔树脂洗脱曲线 ，如图 ４ 。合

并 ２３５ nm处有特征吸收且其他吸收较少的乙醇洗
脱物 ，４０ ℃旋转蒸发浓缩回收溶剂 ，浓缩液放置于

冷冻干燥机内干燥 ，１４ h 后即得总环烯醚萜苷冻
干粉 。

图 4 　大孔树脂洗脱曲线

4 　优化前后产品的纯度对比

4 ．1 　紫外全波长检测 　同“２ ．２”项下操作 ，对相同

浓度的工艺优化前后产品进行紫外扫描 。结果见

图 ５ 。

图 5 　紫外吸收图谱
注 ：１ ．独一味总环烯醚萜苷单体 ——— ８唱乙酰氧基山栀子苷甲

酯 ；２ ．工艺优化后总环烯醚萜苷 ；３ ．工艺优化前总环烯醚萜苷

4 ．2 　 HPLC分离分析 　 精密称取制备工艺优化前

后产品 （总环烯醚萜苷）各 １０ mg ，分别置于 １０ ml
容量瓶内 ，并加入 ８ ml ３０％ 甲醇 ，超声处理 ３０ min
后定容 、摇匀 ，得待测样品溶液 。

　 　色谱条件 ：色谱柱为 Symmetry C１８分析型色谱

柱（４ ．６ mm × ２５０ mm ，５ μm） ，流动相 ：甲醇唱水 ，梯

度洗脱 ：０ ～ １５ min ，１５％ ；１５ ～ １７ min ，１５％ ～

３０％ ；１７ ～ ４８ min ，３０％ ；４８ ～ ５０ min ，３０％ ～ ７０％ ；

５０ min后 ７０％ 甲醇 ；每个分离流程结束后以 １５％

甲醇冲洗 ３０ min 。流速 １ ．０ ml／min ，检测波长为

２３５ nm ，柱温 ２５ ℃ ，进样量 ２０ μl 。结果见图 ６ 。

5 　结果

5 ．1 　药材提取实验 　 为快速获得用以大孔吸附树
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图 6 　相同浓度制备工艺优化前（A）和
后（B）产品的 HPLC色谱图

脂结合聚酰胺柱进行产品分离制备的材料 ，选择超

声提取法获得水提取液 ，统计数据获得独一味药材

超声提取法的相关参数（图 ３） ，实验结果表明独一

味药材粉碎后加 １０倍量水超声提取 ９０ min即可完
全提取出环烯醚萜苷类成分 ，不需二次或多次提取 。

为衡量超声法提取效率 ，实验对提取液进行分类处

理 ，即取一定量（２５０ ml）药材提取液冷冻干燥 ，获得

干燥产物 ，精密称定后计算得本次对 ５００ g 独一味
使用超声法提取得率为 ２０ ．５６％ ，且以 ８唱乙酰氧基

山栀子苷甲酯为标准品 ，在 ２５２ nm 下采用一阶导
数法获得标准曲线为 ：A ＝ － ０ ．００１C － ０ ．０００ ４ （A
为吸光度 ，C表示样品浓度 ，单位μg／ml） ，并计算得

提取物中环烯醚萜苷类成分百分含量为 ２０ ．２５％ 。

综上所述 ，超声法提取独一味药材提取时间较短且

完全 ，很大程度上节省了时间和成本 ，利于本实验的

开展 。

5 ．2 　产品制备 　大孔树脂柱上样完全后静置过夜 ，

次日以蒸馏水洗脱 ，并实时监测水洗脱液紫外吸收

至近似蒸馏水 ，改用大孔树脂柱以 ７５％ 药用乙醇洗

脱 ，实时监测醇洗脱液成分 ，并以吸光度对洗脱体积

作图得大孔树脂洗脱曲线 ，结果如图 ４ ，洗脱液回收

有机溶剂后冷冻干燥 ，即得总环烯醚萜苷 ，本次制备

总产率为 １６ ．７０％ （以水提取物的质量为参照） ，总

环烯醚萜苷转移率为 ７４ ．７２％ （相对于水提取物中

总环烯醚萜苷的质量） 。

5 ．3 　制备工艺 　优化前后产品纯度如图 ５所示 ，制

备工艺优化后总环烯醚萜苷短波处末端吸收较优化

前产品吸收值明显下降 ，相同浓度的产品主峰最大

吸收值增加（２３０ ～ ２４０ nm） ，长波处吸收降低 。以

８唱乙酰氧基山栀子苷甲酯为标准品 ，在 ２５２ nm下采
用一阶导数法计算得工艺优化前产品总环烯醚萜苷

含量为 ６９畅０６％ ，优化后产品总环烯醚萜苷含量为

９０畅６０％ ，含量提升 ２１ ．５４％ ，纯化效果显著 。

　 　为全面 、准确反映本实验对制备工艺的优化结

果 ，实验采用分析型高效液相色谱 ，梯度洗脱方式 ，

对相同浓度的制备工艺优化前后产品 ，在相同色谱

条件下进行高效液相色谱分离分析 。结果如图 ６所

示 ，制备工艺优化后产品在本色谱过程中 １５ min内
基线平稳 ，基本无杂质的微弱吸收 ，１５ ～ ４５ min 内
各吸收峰独立 ，且分离度良好 ，未见有杂质影响 ，

５４ min处出现最大峰 ，峰型良好 、独立 。而制备工艺

优化前产品在 ０ ～ １５ min 内有部分弱吸收出现 ，

１５ ～ ４５ min内各吸收峰相对独立 ，但 ２７ min处峰型
波动 ，存在干扰成分 ，且 ４４ ～ ４７ min基线波动明显 ，

５４ min处吸收峰峰型拖尾严重 ，且含有部分微弱吸

收 ，提示此处非单独化合物 。且工艺优化后产品各

峰吸收度（峰高）明显较工艺优化前产品高 ，且峰宽

较大 ，说明工艺优化后产品中环烯醚萜苷的百分含

量明显提高 。

　 　为准确反映本次制备工艺优化结果 ，实验对各

产品高效液相色谱图中的主要且共有吸收峰的相关

信息进行了统计 、分析 ，通过自动积分获取峰面积 、

保留时间及各峰所占整个体系的百分比 。结果显

示 ：１唱９号峰保留时间基本一致 ，但峰面积 、峰高均

存在不同比例的差异 ，制备工艺优化前产品各峰面

积 、峰高均不同程度的小于制备工艺优化后产品 ，结

果见表 １ 。

表 1 　制备工艺优化前后产品 HPLC结果分析表

峰编号

优化前（A ）
保留时间
（t／min）

峰面积
（μV · s）

优化后（B）
保留时间
（t／min）

峰面积
（μV · s）

峰面积比
B／A

１ A１７ `．１０ ３ ０６７ ０１０ １７ 浇．１８ ４ ９６５ ２２９  １ 葺．６２

２ A２０ `．４２ １ １２５ ９４１ 构２０ 浇．４７ ２ ２４２ ２６２  １ 葺．９９

３ A２１ `．３３ ２ ２４５ ５７４ 构２１ 浇．３４ ４ １６１ ８４８  １ 葺．８５

４ A２４ `．６８ ３ ６８７ ０９３ 构２４ 浇．７２ ４ ３３７ ４７２  １ 葺．１８

５ A２７ `．９０ ７８６ ８８３ 构２７ 浇．９３ １ ０１２ ９２１  １ 葺．２９

６ A３１ `．３３ ５２３ ６１７ 构３１ 浇．１８ ８０９ ８５６  １ 葺．５５

７ A３３ `．６１ １ ４３６ ２００ 构３３ 浇．６７ １ ４３０ ２２７  １ 葺．００

８ A４１ `．４８ １ ５８５ ２８７ 构４１ 浇．５５ ２ １６７ ４９２  １ 葺．３７

９ A５３ `．６５ ５ ４１２ ５８７ 构５３ 浇．６６ ６ ４７０ ８９４  １ 葺．２０

合计 １９ ８７０ １９４ 构２７ ５９８ ２０１  １ 葺．３９

　 　 注 ：１ ～ ９ 号峰为制备工艺优化前后各产品 HPLC 图谱中所共有
的主要峰

6 　讨论

6 ．1 　独一味提取及干燥方法 　 实验以独一味药材

为原材料 ，采用大孔吸附树脂结合聚酰胺柱的色谱

分离装置进行产品分离制备 。因此 ，首先需制得含

９１４
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环烯醚萜苷的独一味提取物水溶液或水提取液 。药

用独一味为干燥的地上部分［１２］
，且多为叶 ，其中环

烯醚萜苷类成分水溶性良好 ，因此可用多种方法提

取 。实验为避免前期制备工艺中使用有机溶剂提取

后回收溶剂 、浓缩 、脱脂及提取液冷却等重复操作环

节 ，为节约提取时间和成本 ，实验选择超声提取法制

备独一味水提取液 。 为衡量超声法提取效率 ，在药

材提取过程中对提取时间进行了考察 ，便于再次实

验 ，确保实验的可重复性 ；通过对提取液的分类处

理 ，获取了本次提取的相关数据（取一定量药材提取

液冷冻干燥 ，得干燥的独一味水提取物 ，精密称定后

计算得本次对独一味使用超声法提取产率为

２０畅５６％ ，环烯醚萜苷类成分的百分含量为

２０畅２５％ ） ，便于本次制备工艺优化结果的衡量 、

计算 。

　 　前期实验结果发现 ，独一味提取物经加热处理

后出现颜色加深等情况 ，本次实验为避免样品经高

温处理和干燥过程损耗 ，采用冷冻干燥法 。干燥过

程物料不受高温影响 ，且真空环境使得干燥产品堆

密度较小 ，易于溶解且色泽良好 。为防止因隔板升

温过快导致待干燥物料塌陷 、干燥产物堆密度过大

难以移出等现象的发生 ，实验对每段流程进行 １或

数小时的保温处理 ，且隔板处于不断加热状态 ，加速

升华 ，加快干燥速度 ，方法简单 、稳定 ，无物料的损

耗 。实验工艺优化结果显示环烯醚萜苷纯度高于

９０％ ，且主要成分明确（独一味环烯醚萜苷特征吸收

峰均在 ２３０ ～ ２４０ nm 之间）
［１３］

，有望将其开发为以

独一味总环烯醚萜苷为有效部位的中药注射剂 。但

环烯醚萜苷类化合物的水溶液易于水解 ，酸 、碱稳定

性较差［１４］
，且易发霉 ，不便保存 ，因此本实验的相关

方法为注射粉针剂等的制备提供了新参考 。

6 ．2 　前期制备所得环烯醚萜苷纯度分析 　 为准确

定位前期制备所得独一味总环烯醚萜苷中影响纯度

的杂质 ，实验以甲醇唱水为流动相 、梯度洗脱方式 ，最

大程度地保证了各个化合物的有效分离 。但高效液

相色谱图只能体现吸收峰（保留时间 、峰形 、大小等）

的一般特征 ，不能直观的对其进行定性 。因此实验

在各类成分达到最佳分离的同时 ，对 HPLC 分离过
程 、结果以其三维 HPLC吸收图谱的方式进行了捕
捉和体现 ，结果见图 ２ ，图中横坐标为保留时间 ，纵

坐标为紫外扫描波长 ，吸收斑点中心即为最大吸收

波长 ，由图谱即可直观看出各化合物的特征 。为避

免待分析 、分离样品浓度太小 ，造成图谱吸收不明

显 ，不便于分析 ，实验选用了较高的适宜浓度样品 。

图谱分离结果明显 ，表现方式直观 。

6 ．3 　制备工艺优化 　本实验的分离方法 、装置及基

本参数均基于课题组前期制备独一味总环烯醚萜苷

工艺的国家发明专利［７］
。基础研究发现（由图 ２可

知） ，影响产品纯度的主要因素为部分极性过大与过

小成分（反相高效液相色谱） ，且杂质极性与环烯醚

萜苷类成分差异较大 。因此 ，实验对聚酰胺柱 、大孔

吸附树脂柱上样时严格控制上样和柱下端液体流出

速度 ，避免因流速过快造成待分离组分未能被吸附 ；

且保持上样液高出柱填料 １ ～ ２ cm ，保证色谱柱分

离时不受外加压力影响 ，样品可充分且均匀向填料

各方向分散 、吸附 。课题组前期的制备工艺仅对流

速做了相应控制 ，存在缺陷 ，结合影响纯度的杂质特

征 ，实验以紫外检测器实时监测各柱下端流出液成

分 ，防止因填料超载 ，影响纯度 。因此实验在保证各

色谱柱不超载等前提下 ，对已上样完毕的大孔吸附

树脂柱采取静置过夜处理（环烯醚萜苷类成分被充

分吸附） ，次日低流速蒸馏水冲洗 ，检测水洗脱液紫

外吸收近似于水（确保大极性成分剔除干净） ，改用

７５％ 乙醇冲洗 ，并得大孔吸附树脂洗脱曲线 ，如图

４ 。图中数据显示 ，大孔吸附树脂对于独一味环烯醚

萜苷具有很强的吸附及筛分能力 ，且对解吸附溶剂

具有较高的选择性 ，洗脱过程中环烯醚萜苷较为集

中 ，洗脱曲线似正态分布 ，提示恰当比例的洗脱溶剂

可获得浓度较为集中的独一味环烯醚萜苷类成分 ，

利于产品溶液的浓缩 、干燥 。

6 ．4 　制备工艺优化前后产品对比分析 　 图 ６ 、表 １

所示为相同浓度的制备工艺优化前后产品 ，在相同

色谱条件下的高效液相色谱图及谱图信息表 ，由图

可知 ，工艺优化后产品各峰吸收度（峰高）明显较工

艺优化前产品高 ，且峰宽较大 ，说明工艺优化后产品

中环烯醚萜苷的百分含量明显提高 。为准确反映本

次制备工艺优化结果 ，实验对各产品高效液相色谱

图中的主要且共有吸收峰的主要信息进行了统计 。

结果显示 ：１ ～ ９ 号峰保留时间基本一致 ，但峰面积

存在不同比例的差异 ，制备工艺优化前产品各峰面

积 、峰高均不同程度的小于制备工艺优化后产品 ；紫

外全波长扫描结果显示 ，制备工艺优化前产品含环

烯醚萜苷 ６９ ．０６％ ，优化后环烯醚萜苷含量为

９０畅６０％ ，即制备工艺优化后产品环烯醚萜苷含量为

制备工艺优化前产品的 １ ．３１倍（见图 ５） 。经此高

效液相色谱图峰面积积分计算 ，两种产品 １ ～ ９号峰

峰面积总比值为 １ ．３９ ，（优化后产品比优化前产品 ，

结果见表 １） 。两种计算结果较为接近 ，但由于高效

液相色谱法只针对环烯醚萜苷吸收峰进行了积分处
（下转第 ４４９页）
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RSD ＝ ０ ．８７％ （n ＝ ３） ；０ ．１４０ mg／g ，RSD ＝ ０ ．８９％

（n＝ ３） 。

3 　讨论

　 　色谱条件的选择 ，通过对吸收光谱的分析 ，黄

芩苷在 ２６５ nm 处有最大吸收 ，灵敏度高 ，阴性对照

在此处没有吸收 ，故选择 ２６５ nm 作为黄芩苷的检
测波长 。

　 　流动相乙腈唱０ ．５ ‰磷酸溶液以 ２６ ∶ ７４较合适 ，

在本系统条件下理论塔数大于 ５ ６００ ，试验时间短 ，

辅料不影响含量测定 。

　 　对康得灵胶囊测定的结果表明 ，不同批号制剂

的黄芩苷含量具有一定的差异 。本实验采用 HPLC
法对制剂中的黄芩苷含量进行测定 ，该方法准确 、简

便 、重现性好 、灵敏度高 ，可作为该制剂的质量标准

含量测定方法 。
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理 ，且为特定化合物的定量统计 ，结果不受非环烯醚

萜苷类成分的影响 ，而紫外全波长扫描检测是对于

化合物整体进行统计 ，制备工艺优化前产品含杂质

成分相对较多 ，末端吸收及非环烯醚萜苷类成分的

紫外特征吸收较高 ，干扰主峰吸收值（如图 ５所示） ，

因此其总比值略小于 HPLC 测定结果 ，符合定量方

法性质差异 ，结果证实本研究所使用定量方法结果

可靠 。综上所述 ，本次实验对于环烯醚萜苷制备工

艺优化取得良好效果 ，很大程度上提升了总环烯醚

萜苷的纯度 。

　 　综上所述 ，本次制备工艺及产品与前期相比优

化效果明显 ，实验依据科学 ，各步骤数据完整 ，易于

重复 ，且操作简单合理 ，独一味总环烯醚萜苷纯度达

到了以有效部位为主要成分的中药注射剂质量要

求 ，且所含主要成分明确 。
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