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虎杖乙醇渗漉液中总蒽醌含量的实验研究
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摘要 }目的  确定虎杖乙醇渗滤液中以大黄素为标准 的总蒽醌含量的最佳提取条件 ∀方法  采用 �|kv
wl正交设计 o以大黄素

为标准 o以分光光度法对虎杖乙醇渗滤液中总蒽醌进行实验研究 ∀结果  最佳提取条件为 �v�v≤t⁄u 即用 vs倍量 zs h乙醇

渗漉二次每次 u«∀结论  本实验结果可靠 o方法简便 o最佳提取条件适合批量生产中该药材的提取 ∀
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  虎杖为蓼科植物虎杖 Πολψγονυ µ χυσπιδατυ µ ≥¬̈¥q̈ ·

�∏¦¦q的干燥根茎和根 o具有祛风利湿 o散瘀定痛 o止咳化痰

的功效 o用于关节痹痛 o湿热黄疸 o经闭 o症瘕 o水火烫伤 o跌

扑损伤 o痈肿疮毒 o咳嗽痰多 ∀虎杖中含蒽醌类化合物 o选择

以大黄素为标准的总蒽醌含量及乙醇渗漉液的总固体量为

指标进行正交设计试验 o按主次指标进行评价 o找出了最佳

制备条件 ∀

1  材料

1 q1  仪器

× � p t|st双光束紫外可见分光光度计k北京普析通用

仪器有限公司l �±vuss超声波清洗器k昆山市超声仪器有

限公司l ∀

1 q2  试剂和药材

大黄素k中国药品生物制品检定所 o批号 }szxy2usstts o

供含量测定用l o其它试剂均为分析纯 ∀实验药材购自本院

中药房 o由我院中药房主任药师徐锡山鉴定为蓼科植物虎杖

°²̄¼ª²±∏° ¦∏¶³¬§¤·∏° ≥¬̈¥q̈·�∏¦¦q的干燥根茎和根 ∀

2  方法与结果

2 q1  正交表的设计

根据虎杖中含有蒽醌类化合物 o选择乙醇渗漉法 ∀根据

药材渗漉过程中存在的诸多因素 o考虑乙醇浓度k�l !乙醇体

积k�l !渗漉时间k≤l !渗漉次数k⁄l等设计了因素水平表见

表 t o�|kv
wl正交试验表见表 u ∀

表 1  虎杖乙醇渗漉液提取工艺因素水平表

Ταβ 1  × «̈ ©¤¦·²µ2̄ √̈¨̄ ·¤¥̄¨ ²© � «¬½²°¤ °̄ ²¼ª²±¬¦∏¶³¬§¤·¬

°¤±∏©¦¤·∏µ̈ ³µ²¦̈§∏µ̈
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2 q2  样品制备

称取相同量的 |份干燥药材按表 u分别加乙醇渗漉 o收

集渗漉液 o适当回收乙醇 o调整总量使每毫升相当于 s qsuª

生药 o制得 |个样品 ∀

2 q3  指标测定

2 q3 q1  乙醇浸出物测定 o精密量取样品液 us°�o于水浴上

蒸干 o按中国药典 usss年版一部附录方法烘干至恒重 o于天

平上称量 o计算总固体量 o结果见表 u ∀

2 q3 q2  以大黄素为标准的总蒽醌含量测定方法 }t q对照液

的制备及标准曲线的绘制 }取大黄素对照品约 ts°ªo精密称

定置 tss°�量瓶中 o加甲醇至刻度 o摇匀 o即得k每 t°�中含

大黄素 s qt°ªl ∀精密量取对照品液 t ou ov ox ots otx°�挥去

甲醇 o蒸干 o残渣分别加入 u h氨溶液与 x h �¤� � 溶液的等

量混合溶液 us°�使溶解 o用三号垂熔漏斗滤过 o取续滤液

以试剂为空白 o照分光光度法k中国药典 usss年版附录 ∂ �l
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在 xus±°波长处分别测定吸光度 o以吸光度为横坐标 o大黄

素含量为纵坐标得标准曲线方程为 }Ψ � p s .szu n t .zvt Ξ

(ρ� s q|||xl ∀u q样品分析 }取渗漉液 ts°�于 tsx ε 干燥至

恒重 o精密称定 o用适量甲醇转移至 tss°�量瓶中 o加甲醇

约 |s°�o超声处理k功率 uxs • o频率 vs®�½lvs°¬± o放冷 o加

甲醇至刻度 o摇匀 o滤过 o精密量取续滤液 ts°�o置 tss°�

圆底烧瓶中 o挥去甲醇 o加 u qx°²̄r�硫酸溶液 us°�o加热回

流 t«o稍冷 o加氯仿约 vs°�o继续回流 u«o冷却 o移置分液漏

斗中 o用少量氯仿洗涤容器 o洗液并入分液漏斗中 o分取氯仿

层置 xs°�量瓶中 o酸液用氯仿提取 u次 o每次约 {°�o氯仿

液并入 xs°�量瓶中加氯仿至刻度 o摇匀即得样品溶液 ∀精

密量取样品溶液 ts°�按 / u qv qu qt0同法测定吸光度 o计算

结果见表 u ∀

表 2  �|kv
wl正交试验表及结果

Ταβ 2  × «̈ �|kv
wl²µ·«²µ¤̄ ·̈¶··¤¥̄¨¤±§·«̈ µ̈¶∏̄·¶

实验号 � � ≤ ⁄ 总固体物k克l 总蒽醌k°ªl

t t t t t s qst| s qsvsw{

u t u u u s qsu{ s qs|wxu

v t v v v s qsuz s qtuwt

w u t u v s qsu| s qttyx

x u u v t s qsvt s qtxyv

y u v t u s qsvw s qvsuw

z v t v u s qswt s qutyy

{ v u t v s qsvx s qvxy{

| v v u t s qswv s qu{|y

2 q4  结果分析

按主次指标 o分别将总蒽醌含量及乙醇渗漉液总固体物

进行方差分析和极差分析结果见表 v o表 w o表 x ∀根据主要

指标的极差大小顺序及方差分析结果 o认定各因素主次顺序

为 � ψ �ψ ≤ ψ ⁄o最佳工艺为 �v�v≤t⁄u 即用 vs倍量 zs h乙

醇渗漉二次每次 u«∀为了验证上述结果准确性 o重复最佳条

件 o得到乙醇浸出物总固体量为 s qvtªo总蒽醌含量为s qvvst

°ª与正交表中 |个实验结果中总蒽醌含量最高的样品基本

一致 ∀所以确定工艺为 }�v�v≤t⁄u 即用 vs倍量 zs h乙醇渗

漉二次每次 u«∀

表 3  以大黄素为标准的总蒽醌极差分析结果

Ταβ 3  × «̈ µ¤±ª̈ µ̈¶∏̄·¶¤¦¦²µ§¬±ª·²¤±·«µ¤́ ∏¬±²±̈ ¦²±·̈±·

� � ≤ ⁄

�t s quw|t s qvyvy s qy{|z s qwzyw

�u s qxzxu s qyszy s qxssy s qytvx

�v s q{yv s qztyt s qw|z s qx|zw

� ­ s qytv| s qvxux s qt|uz s qtvzt

表 4  乙醇渗漉液总固体物极差分析结果

Ταβ 4  × «̈ µ¤±ª̈ µ̈¶∏̄·¶¤¦¦²µ§¬±ª·²·«̈ ·²·¤̄ ¶²̄¬§

� � ≤ ⁄

�t s qszw s qs{| s qs{{ s qs|v

�u s qs|w s qs|w s qt s qtsv

�v s qtt| s qtsw s qs|| s qs|t

� ­ s qswx s qstx s qstu s qstu

表 5  以大黄素为标准的总蒽醌含量的方差分析结果

Ταβ 5  × «̈ √¤µ¬¤±¦̈ ¤±¤̄¼¶¬¶µ̈¶∏̄·¶¤¦¦²µ§¬±ª·²¤±·«µ¤́ ∏¬±²±̈

¦²±·̈±·

方差来源 离差平方和 自由度 方差 ƒ值 显著性

� s qsyu|u u s qsvtwy ty qy 不显著

� s qsutzz u s qsts{{ x qzy 不显著

≤ s qss{tvv u s qsswsyz u qut 不显著

⁄ s qssvzzx u s qsst{{{ 3 不显著

注 }查 ƒ值表 ƒs qsxku oul � t| oƒs qstku oul � ||

�²·̈ }ƒµ²° ƒ ·¤¥̄¨oƒs qsxku oul � t| oƒs qstku oul � ||

因为大黄素测定没设空白列 o又没有进行重复试验 o故

只能取方差最小的 ⁄列作为误差 ∞o从而求得 ƒ值 ∀

3  讨论

由总蒽醌为指标得出最佳工艺条件为 �v�v≤t⁄u o由乙

醇渗漉液固体物含量得出最佳工艺条件为 �v�v≤u⁄u ∀根据

实际渗漉时间 o确定为 �v�v≤t⁄u ∀又重复此条件总蒽醌含

量为最高 o故确定最佳条件 �v�v≤t⁄u 即 }zs h 乙醇 vs 倍量

渗漉 u次 o每次 u«∀按此条件操作 o提取条件合理且适合批

量生产中该药材的提取 ∀

每次试验中其它因素如药材粉碎度 o润湿程度 o计时方

法及其它操作均统一 o以减少操作误差 ∀
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