
  为此下一步重新做层析 只是收集洗脱液时 每管收集

作好标记 共收集 管 ∀将试管放在 ε 的水浴锅里

小心蒸干 由于用无水乙醇溶解后 做液相时 会出现一个很

高的溶剂峰 给积分带来很大的影响 所以这里采用流动相

来做溶剂 这样就不会有一个很高的溶剂峰 减少积分的误

差 ∀得到的数据见表 ∀

表 2  洗脱液各管中所含的姜黄素含量 每管

Ταβ 2  ≤∏ ∏ √ ∏ ∏ √ ∏

管号 峰面积

  从表 可以看出 姜黄素主要集中在 ∗ 号管中 也就

是在第 ∗ 中 尤其是第 ∗ 管较多 因此下一步的收

集 ∗ 三管 经干燥得到一定纯度姜黄素的样品 并计算其

纯度 ∀

2 4  姜黄素纯度的计算

收集第 ∗ 管的姜黄素 合并共 取 经在

水浴锅里 ε 干燥 用 流动相溶解 测得其浓度为

Λ 将洗脱液蒸干 测得其重为 ∀

姜黄素的纯度 浓度 ≅体积 重量 ≅

≅ ≅ ≅

2 5  讨论

本实验是利用硅胶的极性吸附原理来分离姜黄素 粗品

中的物质由弱到强依次被洗脱下来 ∀用一定比例的二氯甲

烷与丙酮的混合液 Β Β Β 进行实验 发现二氯甲

烷 2丙酮 Β的洗脱效果较好 ∀

用乙醇热提取姜黄素时 会有很多淀粉被乙醇溶解出

来 虽然经过减压过滤 但是过滤之后还有大量的淀粉通过

滤纸间隙而进入滤液 ∀用二氯甲烷与甲醇溶解后 瓶壁上还

有很多的固体没有溶解 可能就是淀粉 ∀

用乙醇提取物直接做液相时 要用 Λ 有机膜过滤

两次 防止色谱柱被堵住 ∀

色谱柱的制作也可以用湿柱法 石油醚浸泡 因石油醚

极易挥发 安全性不好 ∀用干柱法的好处是制作方便 !减少

有机溶剂消耗 提高安全性 ∀

3  结论

本实验所得的姜黄素样品的纯度为 如果再深入

做下去 相信可以得到更高纯度的姜黄素 这有待下一步实

验来证实 ∀本实验证明用醇提法从姜黄中提取姜黄素 用柱

层析法把姜黄素从醇提物中与其它杂质分离 从而达到一定

纯度的姜黄素样品 是切实可行的 ∀
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反相高效液相色谱法测定陆英中乌索酸和齐墩果酸含量

邹盛勤 刘传安 宜春学院生物工程研究所 江西  宜春 宜春学院理学院 江西  宜春

摘要 目的  建立陆英药材中乌索酸和齐墩果酸含量的测定方法 ∀方法  选用 ≥ ≤ ≅ Λ 色谱柱

流动相甲醇 2水 Β 检测波长 流速 柱温 ε ∀结果  乌索酸的线性范围 ∗ Λ ρ

齐墩果酸的线性范围 ∗ Λ ρ ∀乌索酸和齐墩果酸平均回收率分别为 ≥⁄为 和

≥⁄为 ∀结论  本法可同时测定乌索酸和齐墩果酸含量 具有准确 !灵敏 !数据可靠的优点 可用于陆英药

材的质量控制 ∀
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∆ετερµ ινατιον οφ υρσολιχ αχιδ ανδ ολεανολιχ αχιδ ιν Σαµ βυχυσ χηινενσισ βψ Ρ Π2ΗΠΛΧ

ΖΟΥ Σηενγ2θιν , ΛΙΥ Χηυαν2αν ( . Βιοενγινεερινγ Ρεσεαρχη Ινστιτυτε, Ψιχηυν Υνιϖερσιτψ, Ψιχηυν , Χηινα; . Σχηοολοφ

Σχιενχε, Ψιχηυν Υνιϖερσιτψ, Ψιχηυν , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × √ ∏ Σαµ βυχυσ χηινενσισ

ΜΕΤΗΟ∆ Σ × ≥ ≤ ≅ Λ ∏ 2 Β

× √ × ∏ ∏ ε Ρ ΕΣΥΛΤΣ 

× ∏√ ∏ √ ∗ Λ × 2

∏√ √ ∗ Λ × √ √

∏ ≥⁄ ≥⁄ √ ΧΟΝΧΛΥΤΙΟΝ  ×

∏ ∏ ∏ ° ≤ × ∏ √

∏ ∏ Σαµ βυχυσ χηινενσισ

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: Σαµ βυχυσ χηινενσισ ∏ °2 ° ≤

  中药陆英 Σαµ βυχυσ χηινενσισ 为忍冬科接骨木属植

物 又名八棱麻 !接骨木 !八里麻 多年生草本 产于我国南北

各地 以根 !茎 !叶入药 是我国民间常用草药 有活血 !散瘀 !

止痛 !利尿 !消肿等作用 ≈ ∀江西宜春应用陆英及其制剂治疗

肝炎取得了显著效果 随后深入进行了药化 !药理的研究 从

陆英中提取分离出 Α2香树脂醇 Α2 Β2香树脂醇 Β2

Β2谷甾醇 Β2 齐墩果酸 及

乌索酸 ∏ 种成分 证实了陆英中乌索酸 熊果酸

的含量远远高于齐墩果酸的含量 乌索酸是陆英抗肝炎的主

要活性成分 ≈ ∀其含量测定方法未见报道 为了控制陆英药

材质量 我们研究建立了 °2 ° ≤法同时测定不同采收期或

不同产地陆英药材中乌索酸与齐墩果酸的含量 ∀

1  仪器与试剂

1 1  仪器

• 高效液相色谱仪 泵 紫外可见光检测

器 进样阀 柱温箱 ∏ 色谱管理系统

ƒ 电子分析天平 上海天平仪器厂 × 2• ≥高速

离心机 湖南赛特湘仪离心机仪器有限公司 Λ 微孔

滤膜 ∀

1 2  试剂

甲醇为色谱纯 乙醇 !盐酸 !氢氧化钠为分析纯 水为重

蒸馏水 ∀乌索酸和齐墩果酸对照品由中国药品生物制品检

定所提供 批号分别为 2 和 2 供

含量测定用 ∀陆英药材于 年采自江西奉新 !宜丰 !高

安 !万载及袁州区 并经江西省药物研究所张海道研究员鉴

定为陆英 Σαµ βυχυσ χηινενσισ ∀

2  方法与结果

2 1  溶液的配制

2 1 1  对照品溶液的配制  精确称取乌索酸对照品

齐墩果酸对照品 分别置于 量瓶中 用甲

醇溶解并稀释至刻度 摇匀 制成含乌索酸 和齐

墩果酸 的对照品溶液 备用 ∀

2 1 2  样品溶液的配制  采用酸解乙醇回流法提取 ∀分别

称取干燥至恒重的陆英药材 置于圆底烧瓶中 加入体

积分数为 乙醇 及体积分数为 盐酸 水

浴加热回流提取 ∀过滤 滤液用饱和氢氧化钠溶液调

值为 定量转移至 量瓶中 乙醇定容 摇匀 ∀取

于离心机 中离心 上清液用 Λ

微孔滤膜过滤 得样品溶液 ∀

2 2  色谱条件

色谱柱为 ≥ ≤ 柱 ≅ Λ 美国

• 公司 流动相为甲醇 2水 Β 流速

检测波长为 柱温 ε ∀数据处理为外标法峰面积

定量 ≈ ∀对照品 ° ≤谱图见图 ∀

图 1  对照品和样品的 ° ≤谱图

Φιγ 1  ° ≤

对照品  陆英样品  齐墩果酸  乌索酸

   ∏

2 3  线性关系试验

分别吸取乌索酸和齐墩果酸对照品溶液

Λ 至 量瓶中 用甲醇定容 摇

匀 得乌索酸和齐墩果酸对照品系列混合溶液 ∀各精密吸取
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Λ 进样 平行三次 按上述色谱条件测定峰面积 ∀以峰面

积平均值对样品进样量 Λ 进行线性回归 得乌索酸回归

方程为 Ψ . ≅ Ξ . ≅ , ρ 齐墩果酸回

归方程为 Ψ . ≅ Ξ . ≅ , ρ ∀表明当

乌索酸进样量在 ∗ Λ 齐墩果酸进样量在

∗ Λ 之间时 线性关系良好 ∀

2 4  精密度试验

以同一对照品混合溶液进样 每次 Λ 重复进样

次 分别测定峰面积数值 计算得乌索酸峰面积 ≥⁄为

齐墩果酸峰面积 ≥⁄为 ∀

2 5  重现性试验

精密称取干燥至恒重的同一批陆英样品 份 每份

按 / 0项下样品溶液配制方法制备 进样量为

Λ 测定峰面积 计算得乌索酸峰面积 ≥⁄为 齐墩

果酸峰面积 ≥⁄为 ∀

2 6  回收率测定

采用加样回收法测定 ∀精密称取已知乌索酸与齐墩果

酸含量的陆英 份 加入乌索酸 !齐墩果酸对照品适量 按

/ 0项下样品溶液配制方法提取处理 进样 Λ 测定

峰面积 用外标法计算乌索酸与齐墩果酸含量 得乌索酸的

平均回收率为 ≥⁄为 齐墩果酸的平均回

收率为 ≥⁄为 ∀结果见表 !表 ∀

表 1  陆英中乌索酸回收率测定结果

Ταβ 1  × ¬ ∏ √ ∏

Σαµ βυχυσ χηινενσισ

样品量 样品中含量 对照品加入量 测得量 回收率 平均值 ≥⁄

表 2  陆英中齐墩果酸回收率测定结果

Ταβ 2  × ¬ ∏ √

Σαµ βυχυσ χηινενσισ

样品量 样品中含量 对照品加入量 测得量 回收率 平均值 ≥⁄

2 7  样品测定

按 项下样品溶液配制方法提取处理得样品溶液

进样 Λ 测定峰面积 用外标法计算乌索酸和齐墩果酸含

量 ∀样品 ° ≤谱图见图 不同采收期和不同产地陆英

药材中乌索酸和齐墩果酸含量测定结果见表 表 ∀

表 3  不同采收期陆英中乌索酸与齐墩果酸含量 ν

Ταβ 3  × ∏ Σαµ βυ2

χυσ χηινενσισ √ ∏ ν

药材采收月份

奉 新

乌索酸含量 ≥⁄ 齐墩果酸含量 ≥⁄

表 4  不同产地陆英中乌索酸与齐墩果酸含量 ν

Ταβ 4  × ∏ Σαµ βυ2

χυσ χηινενσισ ν

药品采收地

月

乌索酸含量 ≥⁄ 齐墩果酸含量 ≥⁄

奉 新

宜 丰

高 安

万 载

袁州区

3  讨论

3 1  由于乌索酸和齐墩果酸均属五环三萜酸 且为同分异

构体 两者极性几乎无差别 因此在薄层板上很难将两种成

份分离开 从而难于建立薄层扫描法对其进行准确测定 ∀而

这两种天然成分在植物中往往同时共存 因此建立 ° ≤法

同时测定乌索酸和齐墩果酸含量具有重要意义 ∀

3 2  乌索酸和齐墩果酸在流动相中的最大吸收波长为

和 由于在短波长处溶剂甲醇也有末端吸

收 故选取 为测定波长 既能降低基线噪音 又可以保

证检测器的灵敏度 ≈ ∀

3 3  在 陆英样品中分别加入体积分数为 乙醇或甲

醇 及体积分数为 盐酸 分别回流提取

测定提取液中乌索酸和齐墩果酸含量

后 随回流时间的延长 提取液中乌索酸和齐墩果酸含

量基本不变 表明样品中乌索酸和齐墩果酸已提取完全 乙醇

和甲醇提取效率基本相同 但甲醇提取杂质峰较多 影响乌索

酸和齐墩果酸的分离 故确定用乙醇回流提取 ∀

3 4  从表 表 可知 同一产地 月 ! 月份采收的陆英药材

中乌索酸和齐墩果酸含量较高 与其他月份采收的样品有较

大差别 ∗ 月份为最佳采收期 不同产地同一采收期陆英药

材中乌索酸和齐墩果酸含量基本相同 ∀测定结果表明 不同

采收期或不同产地陆英药材中的乌索酸含量均远远高于齐墩

果酸含量 从而证实乌索酸是陆英中抗肝炎的主要活性成分 ∀

3 5  采用 ° ≤法测定陆英药材中乌索酸与齐墩果酸的含

量 方法简便 准确灵敏 可以作为控制陆英药材质量的方法 ∀

参考文献

≈1 江苏新医学院 中药大词典 下册 ≈ 上海 上海人民出版

## ≤ ° ∏ ∏ ∂                中国现代应用药学杂志 年 月第 卷第 期



社

≈2 陈武 熊筱娟 李开泉 等 乌索酸治疗急性病毒性肝炎的临床

研究 ) ) ) 附 例报告 ≈ 宜春医专学报

≈3 陈武 李开泉 熊筱娟 等 陆英抗肝炎活性成分的研究 ≈

南昌大学学报

≈4 袁珂 董留民 ° ≤法测定冬凌草中熊果酸与齐墩果酸的含

量 ≈ 中国实验方剂学杂志

≈5 袁珂 李根林 李俊芝 等 车前草中熊果酸 !齐墩果酸的

° ≤测定 ≈ 中草药

收稿日期 2 2

作者简介 徐韧柳 2 女 河北省人 主任药师 ∀主要研究方向 中药制剂工艺与质量标准研究 ∀电话 2
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徐韧柳 李丽华 康怀萍 河北省药品检验所 河北  石家庄 河北医科大学中医学院 河北  石家庄 河北科

技大学 河北  石家庄

摘要 目的  建立野菊花中绿原酸的含量测定方法 控制其质量 ∀方法  采用高效液相色谱法 以 ÷ ≥ 2≤ 柱

为色谱柱 乙腈 2 磷酸溶液 ∀为流动相 检测波长为 流速 采用面积外标法计算 ∀结果  绿原

酸浓度在 ∗ 范围内与峰面积呈良好线性关系 ρ 平均加样回收率为 ≥⁄ ν ∀

结论  本方法简便易行 结果准确 可有效控制生药的质量 ∀

关键词 高效液相色谱法 野菊花 绿原酸

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

∆ετερµ ινατιον οφ χηλορογενιχ αχιδ ιν ΦλοσΧηρψσαντηεµ ι Ινδιχι βψ Ρ Π2ΗΠΛΧ

÷ 2 ∏ 2 ∏ ∏ 2 ( . Ηεβει Προϖινχιαλ Ινστιτυτε φορ ∆ρυγ Χοντρολ, Σηιϕιαζηυανγ , Χηινα; .

Χολλεγε οφ ΤραδιτιοναλΧηινεσε Μεδιχινε, Ηεβει ΜεδιχαλΥνιϖισιτψ, Σηιϕιαζηυανγ , Χηινα; . Ηεβει Υνιϖισιτψ οφ Σχιενχε ανδ Τεχην2

ολογ , Σηιϕιαζηυανγ , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × √ ƒ ≤ ΜΕΤΗΟ∆

 ∏ ° ≤ ∏ 2

÷ ≥ 2≤ ≅ Λ 2 ∏ Β √ √

¬ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × √

∗ ρ √ √ ≥⁄ ν ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×

√ ∏ ∏ ƒ ≤

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ ∏ ƒ ≤

  野菊花为菊科植物野菊 ≤ ∏ ∏ 的干

燥头状花序 ∀它具有清热解毒的功效 用于疔疮痈肿 目赤

肿痛 头痛眩晕等症 ≈ ∀收载于中国药典 年版一部 现

行标准中没有含量测定项 ∀有关野菊花有效成分的含量测

定报道较少 为了有效控制药材的质量 建立野菊花中绿原

酸的高效液相测定方法 ∀该方法简便易行 结果准确 不仅

适用于野菊花药材的质量分析 还可供野菊花单方或复方制

剂借鉴 ∀

1  实验方法

1 1  仪器与试药

高效液相色谱仪 日本岛津 ≤ 2 ⁄∂ ° 泵 ≥°⁄2

∂ °二极管阵列检测器 ≤ ≥≥2∂ ° ≤色谱工作站 ∀美

国 手动进样器 ∀

绿原酸对照品购自中国药品生物制品检定所 供含量测

定用 野菊花为河北以岭医药研究院有限公司和河北华加

药业有限公司提供 乙腈为色谱纯 磷酸为优级纯 其他试剂

为分析纯 ∀

1 2  色谱条件

色谱柱 ≥ ÷ ≥ 2≤ 色谱柱 规格

≅ Λ ∀柱温 室温 ∀流速 ∀流动

相 乙腈 2 磷酸溶液 体积比为 Β ∀检测波长

∀进样量 Λ ∀理论板数按绿原酸峰计算不低于

∀

1 3  样品测定方法

对照品溶液的制备  精密称取干燥的绿原酸对照品约

置 棕色量瓶中 用甲醇溶液并稀释至刻度 摇
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