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2
.

n 含量测定 取本品依法测定
,

结果见表 4
。

表 4 养精胶囊样品中淫羊潇昔含, 测定结果

批号
淫羊蕾昔

峰面积

0 5 09 2 5 一 l

05 09 2 5 一 2

0 50 9 2 8 一 l

0 509 2 8 一 2

05 09 3 0 一 l

05 0 9 3 0 一 2

63 7 8 63

62 2 74 1

6 7 6 7 6 1

6 8 2 75 8

6 5 1 89 5

6 6 5 0 8 3

淫羊蕾昔
含量 ( % )

0
.

0 33 0

0
.

0 32 2

0
.

0 36 8

0
.

0 3 7 1

0
.

0 3 4 9

0
.

0 3 5 6

淫羊覆昔

每粒含量 ( m岁粒 )

0
.

10 1 1

0
.

1 14 6

0
.

10 9 2

霭0
.

2 0
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合

部 )淫羊蕾药材的含量测定方法 t ’〕。 采用乙睛
一
水

( 3 0 : 7 0 )为流动相进行洗脱
,

结果如 图 3 所示
,

淫

羊霍昔峰 (保留时间 9
.

7m in )与养精胶囊样品中其

它成分的色谱峰分离完全
,

对称性符合要求
,

理论塔

板数
、

保留时间都比较理想
。

说明该方法完全适用

于养精胶囊样品中淫羊蕾昔的分离
。

为了确定淫羊蕾昔的最佳测定波长
,

本实验对

淫羊蕾昔对照品溶液进行了 2 00 一 4 00 n m 的紫外光

谱扫描
,

可见在 2 70 n m 处有淫羊蕾昔的最大吸收波

长
,

这与相关文献报道一致〔’
一’〕

,

故将淫羊蕾昔的检

测波长定为 27 0 n m
。

实验结果表明
,

本方法具有 良好的重现性和准

确性
,

可在此基础上建立养精胶囊制剂的质量标准 ;

也可在此基础上
,

建立以淫羊蕾昔为主要成分的其

它制剂中淫羊蕾昔含量的测定方法
。
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图 3 养精胶囊中淫羊狡普分离的色谱图

3 讨论

养精胶囊样品中淫羊蕾昔含量的 H P LC 测定方

法
,

主要参考了中华人民共和国药典 ( 2 0 05 版
,

一

中国药典 2 0(] 5 版「S〕一部
.

200 5 : 2 2 9
.

胡东梅
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孟 舒
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高洪义
,

等
.

HP LC 测定补肾壮骨胶囊中淫羊

霍昔含量 [J 」
.

中成药
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牡丹皮中丹皮酚的提取工艺研究

孟喜成 ( 山西省大同市第七人民医院
,

山西 大同 037 00 5)

摘要 目的
: 对牡丹皮中丹皮酚的提取工艺进行研究

,

考察超声辅助水蒸气蒸馏提取的效果
,

改进提取工艺
。

方法
:
采用中国药典 H P LC 方法测定丹皮酚的含量

,

系统比较蒸馏水用量
、

乙醇加入量和超声时间等 3 个主

要因素
,

计算馏 出液 中丹皮酚的提取结果
。

结果
: 确定水蒸气蒸馏提取牡丹皮 中丹皮酚的工艺为药材加 ro

倍量蒸馏水
,

超声 20 m in 后
,

蒸馏
,

收集至蒸馏液不再浑浊 时为止
。

结论
: 本工艺采用超声对药材进行预处

理
,

可以极大的提高丹皮酚的提取效率
,

操作简单
、

成本低
、

毒性 小
,

可用于丹皮酚的大规模制备
。
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牡丹皮 (Co rt ex Mo ut an ) 为毛莫科植物牡丹 Pa e -

on ia 5 2

护
u疵os a A nd r

.

的干燥根皮
,

其始载于《神农

本草经》
,

在全国各地均有栽培
,

具有清热凉血
,

活

血化癖的功效
,

用于温毒发斑
,

吐血
,

夜热早凉
,

无汗

骨蒸
,

经闭痛经
,

肿痛疮毒
,

跌打损伤等症〔‘] 。

现代

药理研究表明
,

牡丹皮有抗凝血
、

降压
、

抗炎
、

抑制中

枢神经 系统等功能〔’〕。 牡丹皮中的主要化学成分

包括丹皮酚
、

丹皮昔
、

芍药昔元
、

白桦脂酸
、

白桦脂

醇
、

齐墩果酸等〔’〕
,

其中丹皮酚 的含量最高
,

且为中

国药典规定的含量测定成分
。

近年来的研究表明
,

丹皮酚不仅对呼吸系统
、

循环系统
、

内分泌系统的多

种疾病具有治疗作用
,

同时具有明显 的抗肿瘤作

用 [ 4 〕。

随着丹皮酚研究 的日益广泛
,

其化合物的提取

工作也受到重视
,

目前较为普遍的制备方法是水蒸

气蒸馏法
,

此法具有操作时间长
,

易导致分解等缺

点 [s]
。

另外
,

报道的提取方式有 有 机溶剂浸 出

法困
、

蒸馏
一
大孔树脂法〔’〕和 超临界 流体萃取

法 扛8 〕
,

其中有机溶剂浸出法可 以缩短提取时间但引

人的杂质较多
,

蒸馏
一
大孔树脂法 的操作比较繁琐

且耗时较长
,

超临界流体萃取法的选择性较好但需

要特殊的仪器
,

成本较高
。

笔者在研究中发现
,

在水

蒸气蒸馏提取前对牡丹皮药材进行超声预处理可以

明显加快丹皮酚的溶出速率
,

大大减少水蒸气蒸馏

的操作时间
,

且得到的丹皮酚化合物的纯度较高
。

至刻度即得对照品储备溶液
,

于 4 ℃保存备用
。

2
.

1
.

3 线性关系考察 分别精密量取对照品储备

溶液 0
.

1
、

0
.

4
、

0
.

8
、

1
.

6
、

2
.

0 m L 至 10 m L 容量瓶并

用 甲醇稀释至刻度
,

得浓度为 9
.

860
、

39
.

科
、

78
.

88
、

巧7
.

8
、

197
.

2 林岁m L 的对照品溶液
,

摇匀
,

分别进

样
,

以对照品峰面积为纵坐标 ( 均
,

以丹皮酚溶液的

浓度为横坐标 ( X )
,

得 回归方程
: Y 二 0

.

1 35 SX 十

0
.

0 2 8 1
, r = 0

.

9 9 9 9
,

在 9
.

8 6 0 一 19 7
.

2 林酬m L 范围

内呈 良好线性关系
。

2
.

1
.

4 精密度考察 分别取丹皮酚对照品溶液低
、

中
、

高 3 种浓度进行精密度实验 ( n = 3 )
,

日内和 日

间精密度 RsD 分别为 0
.

85 %
、

0
.

63 %
、

1
.

12 % 和

1
.

34 %
、

0
.

95 %
、

1
.

44 %
,

结果表明方法的精密度 良

好
。

2
.

1
.

5 稳定性考察 样品溶液配制好后
,

分别在

l
、

2
、

4
、

8
、

12 h 测定丹皮酚的峰面积
,

考察稳定性
。

丹皮酚峰面积的 RSD 为 1
.

23 %
,

显示样品溶液在
12 h 内稳定

。

2
.

1
.

6 回收率试验 取已知含量的样品 5 份
,

分别

加人对照品溶液适量
,

分别进样测定
,

结果见表 1 ( n

二 3 )
。

表 1 丹皮酚回收率试验结果表 (
n = 3)

加人量

( m g )

1
.

38 0

1
.

77 5

2
卜

0 7 1

测得量 回收率
( % )

平均回收率

( % )
R SD ( % )

仪器与试药

10 2
.

3 9

9 9
.

83

10 2
.

7 0

10 1
.

64

、JI
一月,气乙,了

ng一417712

岛津 Lc Zo ro A H T 型高效液相色谱仪
,

岛津

AW 120 型电子天平
,

BR A NS ON 超声仪
。

丹皮酚对

照品购 自中国药品生物制品检定所 ( 批号 : 7 08 -

900 3 )
,

牡丹皮购自大同市药材公司
,

甲醇为色谱纯

(上海化学试剂有限公司 )
,

水为重蒸馏水
。

2 方法及结果

2
.

1 丹皮酚的含量测定

2
.

1
.

1

2 柱 ( 4
.

色谱条件 [ll

6 m m x 2 5 0

) ;流速
: 1

.

0

: 室温 ;进样量
: ro

色谱柱
:
依利特 H yp e rs i l O DS

m m
,

5 林m ) ; 流动相 : 甲醇
一

水 (

m l/ m i n ; 检测波长
: 2 7 4 n m ;柱

林L
。

流动相使用前经超声脱气

m l fl o

1
.

2 对照品溶液的制备 精密称取丹皮酚对照

9
.

86 m g
,

至 ro m L 容量瓶中
,

加甲醇溶解并稀释

2
.

2 提取工艺考察 选用 肠( 3
, ) 正交表

,

考察超

声时间 A ( 0 m i n
、

10 m i n
、

2 0 m i n )
,

蒸馏水用量 B ( 10

倍
、

15 倍
、

20 倍 ) 以及 乙醇加人 量 C ( 0 %
、

5 %
、

ro % )等因素对丹皮酚提取效率的影响
。

取牡丹皮粗粉 9 份
,

各约 10 9
,

精密称定
,

置具

塞圆底烧瓶中
,

按照正交设计方案分别进行水蒸气

蒸馏
,

收集至蒸馏液不再浑浊时为止
,

将蒸馏液放

冷
,

置 250 m L 量瓶中
,

加甲醇稀释至刻度
,

摇匀
,

滤

过
。

精密量取续滤液 2
.

5 m L
,

置 100 m L 量瓶中
,

加

甲醇稀释至刻度
,

摇匀
,

溶液经 0
.

45 协m 滤膜滤过
,

置于 4 ℃冰箱保存
。

按照
“ 2

.

2
.

1
”

项下 的色谱条件
,

测定提取样 品

溶液中丹皮酚的含量
,

并对试验结果进行方差分析
,

结果见表 2
、

表 3
。

( 下转第 53 页 )
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马钱子
、

番木鳖
:
均含剧毒成分士的宁

。

朱砂
、

轻粉
、

红升丹
、

白降丹等
:
均含汞

,

如合用

而不减量有汞中毒的可能
。

雄黄
、

雌黄
、

信石
、

砒霜等
。

均含砷
,

如合用而不

减量有砷中毒的可能
。

这些含有类似成分或毒性的药物在同一处方中

使用时如仍按药典推荐的正常量使用时也可能引起

不 良后果
。

在中药处方审核时应引起药师的足够重

视
。

对于合用存在隐性超量的药物由于剂量难以把

握
,

建议医生尽可能不合用
。

如要合用应适当减量
。

当然
,

在实践中远不止 以上几组药物合用存在隐性

超量的可能
。

本文意在抛砖引玉
。

收稿日期
: 2 0 0 6 一

02
一 2 8

(上接第 38 页 )

表 2 喝 (3
3
)正交结果表

N O
.

A B C 丹皮酚 ( % )

1 1 1 1 1
.

2 4 6

2 1 2 2 1
.

19 1

3 1 3 3 1
.

15 0

4 2 1 2 1
.

2 4 7

5 2 2 3 1
.

3 3 5

6 2 3 1 1
.

2 94
7 3 1 3 1

.

7 0 6

8 3 2 1 1
.

6 6 3

9 3 3 2 1
.

7 4 0

T I K 1
.

19 6 1
.

4 00 1
.

4 0 1

12 K 1
.

2 9 2 1
.

3 9 6 1
.

39 3

刃K 1
.

7 0 3 1
.

39 4 1
.

3 9 7

R 0
.

5 0 7 0
.

加6 0
.

仪)8

表 3 方差分析结果表

可以减少提取溶剂的用量
,

在一定程度上 为大规模

的生产研究提供了便利
,

在很大程度上提高了样品

的提取效率
。

3
.

3 牡丹皮药材粗粉经过超声预处理后
,

水蒸气蒸

馏提取的时间可以由原来的 6 h 减少到 Z h
,

明显的

提高工作效率
,

且提取效果接近完全
,

可以用于丹皮

酚的大规模制备
。

3
.

4 通过与以往的实验研究结果相比较可以发现
,

本试验的丹皮酚提取效率为 %
.

巧%
,

远远高于传

统的水蒸气蒸馏法 84
.

7 % 的提取效率〔9 ] 。

且本试

验需要的提取液体量较少
,

蒸馏时间短
,

提取样品的

纯度高
,

非常有利于大规模生产的实现
。

3
.

5 后期的纯化研究发现
,

将收集到的馏出液放于

4 ℃快速降温
,

在较短 时间内析出大量白色针状结

晶
,

过滤
,

用水洗涤
,

干燥得丹皮酚成品
,

经 H P LC 面

积归一化法检测
,

纯度达到 99
.

2 %
。

方差来源 离差平方和

A 0
.

4 3 5 2

B 4
.

3 2 6 x l0 一 5

C 1
.

舰5 x 10 一 4

自由度 方差 F 值 P 值

0
.

2 17 6 38
.

14 0
.

0 2 6

2
.

16 3 x 10 一5 3
.

7 9 1 x lo 一 3 0
.

9 9 6

5
.

12 6 x 10 一 5 8
.

9 84
x l0 一 3 0

.

9 9 1
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从表 2 分析
,

A 因素对实验结果有显著性影响

( P < 0
.

0 5 )
。

B
、

C 因素无显著影响 ( P > 0
.

0 5 )
,

影

响因素主次顺序为
: A > C > B

,

确定最佳工艺为

A3 B I C I
,

即药材加 10 倍量蒸馏水
,

超声 20 m i n 后
,

蒸馏
,

收集至蒸馏液不再浑浊时为止
。

�.‘JF .J es

,
.

OU厂
LF‘
.
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3 讨论

3
.

1 提取溶剂中加人乙醇的目的是增加丹皮酚溶

解度
,

有利于加速蒸馏提取的完成
。

但是
,

通过考察

发现药材经过超声提取后
,

乙醇的加人对提取效率

的影响被弱化
,

不需要加人乙醇即可得到比较满意

的提取效率
。

加人乙醇会在一定程度上引人其它杂

质
,

不利于后期的纯化工作
,

同时也说明超声可以在

一定程度上减少后期实验的工作量
。

3
.

2 采用超声的方法辅助水蒸气蒸馏提取丹皮酚
,


