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反相高效液相色谱法优选黄琴中黄荃昔的提取工艺

张凤梅 北京市药品监督管理局药品认证管理中心
,

北京

摘要 目的 研究黄答 中黄答普的最佳提取工 艺
。

方法 采用 , ‘ 正 交试验法考察黄答中黄答普提取的

各影响 因素 乙醉浓度
、

提取时间
、

容积量
,

以黄答普含量为指标进行直观分析及方差 分析
,

确 定最佳

提取工 艺
。

结果 黄答中黄答普的最佳提取工 艺条件 为 , ,

即 乙醉
、

热回 流提取
、

倍 药材量

的 乙醇
。

结论 此提取工 艺简单易行
,

稳定可行
,

适于黄答的大规模提取
。
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黄芬为唇形科植物黄芬

晓 的干燥根
。

主产于河北
、

山西
、

内蒙古
、

辽宁

等省 区
。

具有清热燥湿
、

泻火解毒
、

止血安胎等功

效
。

现代药理研究证明黄荃具有明显的抗菌
、

抗病

毒
、

抗炎
、

抗过敏
、

抗氧化等作用
,

而且能镇静
、

降血

压
、

降脂
、

保肝
、

利胆
、

抗凝血和抗血栓形成
,

并且具

有促进细胞免疫和抗肿瘤作用川
。

黄菩昔是黄芬

的有效成分之一
,

有抗炎
、

抗变态反应
、

抗菌
、

利尿
、

利胆
、

解热
、

降压等功效
。

从黄荃中提取黄荃昔的工

艺研究
,

大多以水为溶剂进行煎煮提取 〔’〕,

收率低
,

生产周期长
。

本文以 乙醇为溶剂
,

采用正交试验法

考查各影响因素
,

探讨黄芬昔的最佳提取工艺
。

仪器与试药

美国戴安高效液相色谱仪
,

〕 二极管阵

列检测器
, 一

自动进样器
,

美国迪马公司 柱
一

型旋转蒸发仪 上海申胜生物技术有限公司

电热恒温鼓风干燥箱 上海一恒科技有限公司 电子

分析天平 北京塞多利斯天平有限公司
。

黄琴药材 年 月份购 自哈尔滨市安丰百

姓大药房
,

经鉴定为唇形科植物黄荃 加

晓 的干燥根 黄答昔标准品 由中国

药品生物制品检定所提供
,

批号
一

乙醇为分析纯
,

甲醇为色谱纯
,

水为重蒸馏水
。

方法与结果

含量测 定方法的建立

色谱条件 色谱柱为迪马 柱
,

林
,

流动相 为 甲醇 磷酸 溶液 二

,

流速为
,

检测波长为
〔, ,

柱温为 ℃
。

对照品溶液制备 精密称取黄芬昔对照 品
,

置于 容量瓶中
,

加甲醇溶解定容
,

摇

匀
,

即得每 含 伪 的黄芬昔对照品溶液
。

供试品溶液制备 分别精密量取各组提取

液 林
,

置 量瓶中
,

加甲醇定容
,

摇匀
,

川

林 微孔滤膜滤过
,

即得
。

方法学考察

线性关系考察 按上述色谱条件分别取
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一 ,

女
『

以上对照 品溶液 岁 进 样
、 、 、 、

林
,

以峰面积积分值 为纵坐标
,

黄芬昔含量



】 肛 “比 叨

为横坐标进行线性回归
,

得回归方程 二

二 。

结果表明
,

黄芬昔在
卜 范围内线性关系良好

,

结果见表
。

表 线性关系范围考察结果

黄荃昔的量 此 峰面积

,

再分别加入一定量的黄芬昔对照品
,

按
“

供试品

溶液制备
”

项下方法处理
,

计算加样回收率
。

结果黄

琴昔加样回收率为 士 沂 刀 为 价
,

表明该含量测定结果准确
,

结果见表
。

进样量 卜 表 , 现性试验结果

进样号 峰面积 峰面积平均值 月 刀
,尹‘

直

,白

印

表 加样回收率试验结果

进样序号
样品量 加样量 测得量 回收率 平均回收率 双 刀

一,八,
︼︸,‘一田阅哪 林 哪

的

,︸,‘,弓

⋯
口‘‘气︸七︸﹃

︸︸‘

⋯
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口
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精密度试验 精密吸取黄琴昔对照品溶

液 岁
,

连续进样 次
,

按上述色谱条件

测定峰面积沐 刀 为 二 ,

表明本实验精

密度良好
,

结果见表
。

裹 精密度试验结果

进样号 峰面积 峰面积平均值 月

期姗姗助叨

一系列

圈

一 卜 系列 一缴 彩吐

线性关系考察图

稳定性试验 精密吸取黄琴昔对照品溶液
·

肠
,

于
, , , , ,

各进样 卜
,

按

上述色谱条件测定峰面积
,

璐 为 二 ,

表

明对照品溶液在 内基本稳定
,

结果见表
。

正交试验优选黄茶中黄答普的提取工 艺 根

据预 试 验 结 果
,

选 取 乙 醇浓 度
、

提取 时 间
、

溶剂量 个试验因素
,

每个因素 个水

平
,

按 肠 ‘ 正交表进行试验
。

每组精密称定黄

荃粉末 目
,

加一定浓度乙醇一定量
,

加热

回流一定时间
,

放冷
,

滤过
,

滤液置 容量瓶

中
,

用少量相应乙 醇分次洗涤容器和残渣
,

合并
,

加相应乙醇至刻度
,

摇匀
。

各组按具体方案分别

进行提取
,

并按
“

供试品溶液制备
”

项下方法制备

相应的供试品溶液
。

按上述色谱条件
,

每个样品

进样 卜 ,

测定峰面积积分值
,

根据标准曲线计

算各供试品 中黄芬昔的含量
,

黄芬昔对照品及样

品 图谱见图
,

图
。

因素水平安排见表
,

正交试验结果见表
,

表
。

表 正交实验因素水平
衰 称定性试验结果

进样号 黄岑昔峰面积 峰面积平均值 人 刀 水平
因素

乙醉浓度 提取时间 溶剂量 倍
,二,︸,

监
,

重现性试验 取同一批样品 份
,

按 组

的方法提取 和测定黄荃昔的含量
,

结果 尺 为
,

表明重现性良好
,

结果见表
。

回收率实验 精密量取已知含量的供试品

溶液 黄荃昔含量为 岁 份
,

每份

乃 刀 乃 朋 习 乃

黄芬普对照品离效液相色讲圈
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溶剂量
。

结合均值
, , 。 , 。 , , ,

,

最佳提取条件为
, ,

即 乙醇浓度 为
、

提取时间为
、

溶剂量为 倍时是最佳提取

工艺条件
。

由方差分析结果可知
,

乙醇浓度对黄芥

昔的提取率有显著性影响
,

提取时间
、

溶剂量对黄荃

昔的提取率无显著性影响
。

图 黄等商效液相色谱图

表 黄等中黄琴普醇提工艺正交试验结果

编号 误差 黄芬昔含量

刃

,‘飞︸,‘,‘,‘凡、一气︸‘,

,,只
‘内工︸

弓乡︸洲︸

喻恤几

八一乙咤︺门马︶

均叭凡

表 正交试验方差分析

方差来源 离差平方和 自由度 值

,,,且,‘飞︸

,‘,产﹄

误差

均方

讨论

为考察上述优选提取工艺的稳定性
,

按该工艺

条件重复试验 次
,

分别测定其黄芬昔的含量
,

得到

黄琴昔含量分别为
, , 。

通过

验证实验
,

黄荃昔的提取率比较稳定
,

说明所选的工

艺是稳定而有效的
,

适合继续放大生产
。

由实验结果可知
,

从黄荃中提取黄荃昔的影响

因素中以乙醇浓度影响最大
,

而溶剂量及提取时间

的影响则相对较小
。

目前药品生产企业更改工艺现象普遍
,

原因之

一是生产工艺的适用性较差
。

建议在注册报批含黄

答药材或饮片的新品种时
,

要根据科学试验结果
,

适

当减少提取的溶剂量及提取时间
,

从而在今后的大

生产中
,

能够在提高有效成分回收率的同时
,

节省生

产成本
,

缩短生产周期
,

适合于放大生产
,

减少在后

期规模生产带来的工艺变更等现象的发生
。
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从直观分析结果来看
,

各因素对黄岑昔提取率

的影响程度为
,
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从液相色谱图中可 以看到盐酸林可霉素分离度 良

好
,

林可霉素乳膏中其它成分不于扰盐酸林可霉素

的测定
。

提取盐酸林可霉素时采用超声提取后冷藏处

理的办法
,

文献报道 〔“ 〕盐酸林可霉素在高于 ℃

条件下不稳定
,

本法即可在超声时使盐酸林可霉素

提取完全又可避免温度过高对盐酸林可霉素的影

响
,

同时通过冷藏可除去制剂中的基质
,

减少对色谱

柱的污染
。

高效液相色谱法测定林可霉素乳膏中盐酸林

可霉素的含量
,

具有简便
、

快捷
、

准确
、

重现性好等优

点
,

适用于林可霉素乳膏的质量控制
。
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