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摘要 目的}比较天麻细胞级微粉碎和普通粉碎在显微鉴别!天麻素及其他成分含量测定等方面的差异∀ 方法}同一批次天麻

分别用细胞级粉碎设备和普通设备粉碎成超微粉和普通粉o用显微镜观察和 � °�≤ 法测定两者的天麻素和其他成分含量∀结

果}天麻超微粉不但是天麻素含量比普通粉高得多o而且其他成分也高得多∀ 结论}天麻细胞级微粉碎和普通粉碎在显微鉴

别!天麻素及其他成分含量测定方面均有差异~证明天麻经细胞级微粉碎后的超微粉o可以缩短提取时间o提高活性成分提取

率∀

关键词 天麻~细胞级微粉碎~超微粉~天麻素~高效液相色谱法
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  细胞级微粉碎是以植物类药材细胞破壁为目的的粉碎

作业o并不以细度为目的∀ 天麻超微粉是使用细胞级粉碎设

备o将天麻药材粉碎制成~粉碎特点是将天麻的细胞壁打破o

天麻细胞内的活性成分o在溶剂存在的情况下o可以不通过

细胞壁或膜o直接提取出来o遗留少o从而提高和加快药物提

取率∀普通粉碎是利用一般粉碎设备将天麻药材粉碎∀具体

实验以天麻有效成分之一) ) 天麻素为指标进行实验∀

1  仪器与试药

显微摄影机k� �≠ � °� ≥ � � �× v型l∀

高效液相色谱仪k岛津 �≤ 2ts� ∂ °l∀

�ƒ� 2y型贝利微粉机k济南倍力粉技术工程有限公司

研制l∀

天麻素对照品k中国药品生物制品检定所~批号}s{sz2

||svl∀

甲醇为色谱纯~其他试剂均为分析纯∀

2  实验方法与结果

2q1  制备两种粒径的天麻药粉

取同一产地的天麻药材 xΩ o经初步普通粉碎成颗粒并

混匀后o半量以贝利微粉机粉碎成超微粉k粒径为}ts∗

wxΛ°l~另半量以普通粉碎设备粉碎o过 {s目筛o再用 tus目

筛过筛o除去细粉o得 {s∗ tus目之间的普通粉k粒径为}tux

∗ t{sΛ°l∀

2q2 天麻超微粉!普通粉显微鉴别对照

取天麻超微粉!普通粉分别制成显微鉴别玻片o置显微

镜下观察并拍摄照片∀

显微镜下观察天麻普通粉o显示}厚壁细胞为多角形o直

径 zs∗ t{sΛ°o壁厚约为 v∗ {Λ°o木化~含糊化多糖类物的

薄壁细胞无色~可见成束的草酸钙针晶~见图 t∀

图 1 天麻普通粉显微照片kus≅ ts倍l

显微镜下观察天麻超微粉o显示}难寻完整的细胞o厚壁

细胞和薄壁细胞皆成碎片~草酸钙针晶散在且为碎片~见图

u∀
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图 2 天麻超微粉显微照片kus≅ ts倍l

2q3  天麻超微粉和普通粉天麻素含量对比试验

2q3q1  色谱条件  用十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂~甲

醇) 磷酸盐溶液ksqt° ²̄Ù�磷酸二氢钾溶液和 sqt° ²̄Ù�磷

酸氢二钠溶液等量混合l2水ktqxΒ vΒ |xqxl为流动相~检测

波长为 uzs±° ∀

2q3q2  对照品溶液的制备 精密称取经 {sε 干燥 t«后的

天麻对照品 ux°ªo置 xs° ¯量瓶中o加甲醇溶解并稀释至刻

度o摇匀o即得k每 t° ¯中含天麻素 sqx°ªl∀

2q3q3 供试品k¬ l溶液的制备

分别取天麻超微粉和普通粉各 sqxªo精密称定o置 ts° ¯

量瓶中o精密加甲醇 x° ō称定重量~同法各制备 y份o同时置

于同一超声仪中o超声处理o分别于 txovsoyso|sotuso

t{s°¬± 取出超微粉和普通粉量瓶各 t 只o放冷o再称定重

量o加甲醇补足减失的重量o摇匀o取适量上清液o离心过滤o

即得∀

2q3q4 供试品k­ l溶液的制备 分别取天麻超微粉和普通

粉各 sqxªo精密称定o置 ts° ¯量瓶中o精密加甲醇 x° ō称定

重量~同法各制备 y份o同时置于同一超声仪中o超声处理

vs°¬±o静置 uw«o振摇o再超声处理o分别于 tx!vs!ys!|s!

tus!t{s°¬±取出超微粉和普通粉量瓶各 t只o放冷o再称定

重量o加甲醇补足减失的重量o摇匀o取适量上清液o离心过

滤o即得∀

2q3q5 测定法 分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各

xΛ ō注入液相色谱仪o测定o即得∀

2q3q6  结果  供试品k¬ l测试数据见表 t和表 u~供试品

k­ l测试数据见表 v和表 w∀

表 1 样品编号}ƒstsvsu

样 品
提取时间

tx vs ys |s tus t{s

tx°¬±至t{s

°¬±增幅

普通粉含量kh lsqtuw sqtwu sqtyu sqtzx sqt|u squts y|qwh

超微粉含量kh lsqvsv sqvtu sqvus sqvuz sqvvt sqvvv |q|h

增 幅kh l twwqw tt|qz |zqx {yq{ zuqw x{qy

2q4  天麻超微粉和普通粉其他成分含量对比试验

2q4q1 供试品溶液的制备和测定 分别取天麻超微粉和普

通粉 sqxªo精密称定o置 ts° ¯量瓶中o精密加甲醇 x° ō称定

重量~同时置于同一超声仪中o超声处理 vs°¬±o静置 uw«o振

摇o再超声处理 tx°¬±放冷o称定重量o加甲醇补足减失的重

量o摇匀o取适量上清液o离心过滤o取滤液 xΛ¯注入液相色

谱仪o记录色谱图至天麻素峰保留时间的 x倍o其它条件和

方法同 uqvqtouqvqu和 uqvqx∀

表 2 样品编号}ƒsttsu

样 品
提取时间

tx vs ys |s tus t{s

tx°¬±至t{s

°¬±增幅

普通粉含量kh lsqtv| sqtxw sqtzx sqt{{ squsx squuw ytquh

超微粉含量kh lsqvt{ sqvuz sqvvy sqvwu sqvwy sqvxs tsqth

增 幅kh l tu{q{ ttuqv |uqs {tq| y{q{ xyqu

表 3 样品编号}ƒstsusy

样 品
提取时间

tx vs ys |s tus t{s

tx°¬±至t{s

°¬±增幅

普通粉含量kh lsqusw squsw squsz squtx squuu squuy tsq{h

超微粉含量kh lsqvy| sqvzv sqv{w sqv{{ sqv{{ sqv|s xqzh

增 幅kh l {sq| {vq{ {xqx {uqw zwq{ zuqy

表 4 样品编号}ƒstsvst

样 品
提取时间

tx vs ys |s tus t{s

tx°¬±至t{s

°¬±增幅

普通粉含量kh lsqt|u squst squt| squuu squu{ squu| t|qvh

超微粉含量kh lsqvxy sqvys sqvzt sqvz{ sqvz| sqv{u zqvh

增 幅kh l {xqw z|qt y|qw zsqv yyqu yyq{

2q4q2  结果  在供试品色谱图中排除溶剂峰o除天麻素峰

外o计算七个主峰的总峰面积o并与天麻素对照品的峰面积

比较o即按天麻素计算得其他成分的含量o结果见表 x∀

表 5 

ƒstsusy ƒstsvst ƒstsvsu

普通粉 超微粉 普通粉 超微粉 普通粉 超微粉

天麻素含量kh l squsy sqvy| sqt|x sqvx{ sqt{x sqv{y

其他成分含量kh l sqwzt sq{u{ sqwtv sq{ws sqwt{ sq{wv

3  讨论

3q1  供试品k­ l溶液的制备除增加/ , ,超声处理 vs°¬±o

静置 uw«o振摇o, , 0外o其他同供试品k¬ l溶液的制备o其

目的是考查天麻含量测定时o溶媒浸渍对含量测定结果的影

响程度∀

3q2 从供试品k¬ l的结果k表 t和表 ul看出~超微粉的含量

测定数据比普通粉高得多~天麻中的天麻素含量测定数据随

超声提取时间延长而增大o超微粉增幅平缓o而普通粉增幅

较多∀

3q3 从供试品k­ l的结果k表 v和表 wl看出}超微粉的含量

测定数据仍然比普通粉高得多∀

3q4  比较供试品k¬ l和k­ l的数据可看出}超声提取时间

和溶媒浸渍处理两因素对天麻超微粉含量测定数据影响相

对较小o由此证明天麻经细胞级微粉碎后o所含成分能充分

释放出来~天麻普通粉含量测定数据受超声提取时间和溶媒

浸渍处理两因素的影响较大o在建立天麻含量标准时o应充

分考虑这两个因素∀

3q5  从表 x中看出o天麻超微粉不但是天麻素含量数据比

普通粉高得多o而且其他成分数据也高得多∀

3q6 综上所述o天麻细胞级微粉碎和普通粉碎在显微鉴别!

天麻素及其他成分含量测定方面均有差异∀证明天麻经细胞
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级微粉碎后的超微粉o可以缩短提取时间o提高活性成分提

取率∀ 至于天麻超微粉与普通粉在药效!临床方面是否有差

异o有待于进一步研究∀
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杏仁提取条件的探讨
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摘要 目的}研究苦杏仁中有效成分苦杏仁苷的最佳提取条件∀ 方法}采用 u次重复的正交实验法o以加水倍量!提取时间!提

取次数 v个因素o每个因素选取 v个水平进行实验∀结果}因素 � k加水倍量l有显著影响o因素 �k提取时间l和因素 ≤ k提取次

数l对苦杏仁苷的含量有极显著影响∀ 结论}最佳提取工艺 � u�u≤ uo即用 ts倍量水提取 u次o每次 t«∀

关键词 正交实验法~苦杏仁~苦杏仁苷~提取工艺~� °�≤
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¬̈·µ¤¦·¬²± ¤±§¤°¼ª§¤̄¬± §̈ ·̈µ°¬± §̈¥¼ � °�≤ qΡ ΕΣΥΛΤΣ}× «̈ ©¤¦·²µ¶¬±©̄∏̈ ±¦¬±ª·«¬¶ ¬̈·µ¤¦·¬²± ©̈©¬¦¬̈±¦¼ º µ̈̈ ¤¶©²̄ ²̄º ¶}

≤ � �� � k� }¤°²∏±·²©º ¤·̈µo�} ¬̈·µ¤¦·¬²± «²∏µ¶o≤ }·¬° ¶̈²© ¬̈·µ¤¦·¬²±lΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ}× «̈ ²³·¬°∏° ¬̈·µ¤¦·¬²± ¦²±§¬·¬²±¶

º µ̈̈ ts ©²̄ §²©º ¤·̈µo ¬̈·µ¤¦·¬²± ·º¬¦̈o t «²∏µ²±¦̈q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ ²µ·«²ª²±¤̄ §̈ ¶¬ª±o ¤³µ¬¦²·2® µ̈±¨̄o ¤° ¼ª§¤̄¬±o ¬̈·µ¤¦·¬²± ³µ²¦̈¶¶o� °�≤

  苦杏仁k≥ °̈ ±̈ � µ° ±̈¬¤¦¤̈ � °¤µ∏° l为蔷薇科植物山

杏 °µ∏±∏¶ �q √¤µq ¤±¶∏ � ¤¬¬° q 东北杏 k辽杏l °µ∏±∏¶

°¤±§¶«∏µ¬¦¤ �²̈ «± !̈西伯利亚杏 °µ∏±∏¶¶¬¥¬µ¬¦¤ �q及杏

°µ∏±∏¶¤µ° ±̈¬¤¦¤�q的干燥成熟种子∀ 苦杏仁具有止咳!平

喘!润肠之功效o其主要成分为苦杏仁苷∀本研究以苦杏仁苷

为主要考察指标o采用正交实验法研究了苦杏仁提取条件对

苦杏仁苷含量的影响∀

1  实验材料及仪器

1q1  材料

苦杏仁于 usst年 z月购于华东医药股份有限公司中药

材分公司∀ kusst2y2usl~标准品苦杏仁苷来源于中国药品生

物制品检定所k{us2ussssulo其它试剂均为分析纯∀

1q2  仪器

�≤ 2ts� 高效液相色谱仪k日本岛津lo≥°⁄2ts� 可见紫

外检测器o≤�� ≥≥2∂ ° 色谱工作站

1q3  色谱条件

流动相乙腈}水ktxΒ {xlo流速 t° Ù̄°¬±o波长 utx±° o

色谱柱 txs°° ≅ wqy°° ≤ t{o柱温 vuε ∀

2  实验方法与结果

2q1  苦杏仁的炮制

  苦杏仁中有效成分苦杏仁苷在一定温度和湿度下易被

自身所含的苦杏仁酶及樱叶酶等分解o因此苦杏仁须炮制后

入药∀本工艺采用水惮法对苦杏仁炮制前后苦杏仁苷含量进

行比较o即各取粉碎的杏仁 tsªo用 tss° ¯水o置电热褒中加

热o惮杏仁待水沸腾后立即加入保持沸腾 ts°¬±后放冷o此

时将两份杏仁同时加热o记时o惮杏仁 xs°¬±o另一份 ys°¬±o

定容 tss° ō作 tss倍稀释o以上过程重复一次o� °�≤ 测定

杏仁苷含量o结果未水惮杏仁杏仁苷损失 u{h ∀因此o本工艺

采取杏仁水惮 ts°¬±工艺进行炮制∀

2q2 苦杏仁苷提取的正交试验

表 1 影响杏仁提取效果的三因素三水平表

因 素
�

加水倍量

�

提取时间k«l

≤

提取次数

水平 t { sqx t

水平 u ts t u

水平 v tu tqx v

  为获得炮制后杏仁水提工艺的较佳条件o取炮制杏仁药

材 xªo按表 u条件加水提取o提取液按不同体积用水定容至

tss° ¯和 uxs° ō � °�≤ 测定杏仁苷含量∀ 以杏仁苷的提取

量为考察指标o选用 �|kv
wl正交表k表 tlo按 v因素 v水平进

行正交试验o有关试验结果及分析见表 uo表 v∀
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