
3  讨论

从表 u化合物的 °∞°活性抑制率结果来看 o从人工种植

高山红景天中分得的没食子酸 !表儿茶素和表儿茶素没食子

酸均具有显著 °∞°抑制活性 ∀根据这三种化合物都含有 t2

取代 2vowox2连苯三酚的化学结构 o可推测它们的 °∞°活性

抑制部位为 t2取代 2vowox2连苯三酚结构片断 ∀该结构片断

的 t位取代基团的大小对它们的 °∞°活性抑制有重要影响 o

t位取代基团愈大 o其 °∞°活性抑制越大 ~并且 o含有 t2取代 2

vowox2连苯三酚结构片断的个数越多 o其 °∞°活性抑制越

强 ∀这一结论从表 u没食子酸 !表儿茶素和表儿茶素没食子

酸的 �≤xs
可知 o由于表儿茶素没食子酸含有两个该结构片断

而显示出最强的 °∞°抑制活性 o表儿茶素次之 o没食子酸则

最弱 ∀
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  大黄酸 k�l是蒽醌类化合物 o它是植物抗生素中最强的

物质 o具有降脂减肥 o通便排毒 o预防胃癌 o延缓衰老作用 o�

也是一种作用独特的治疗糖尿病的新药 ∀

�广泛存在于蓼科大黄属植物掌叶大黄 k� q«̈ ∏·q°¤̄°¤2

·∏°�l!药用大黄 kΡ . οφφιχινιε � ¤¬̄̄l及唐古特大黄 kΡ . τανγυ2

τιχυµ � ¤¬¬± � ª̈̈ l̄的根及根茎中 o含量为 sqvh ∗ sqxh ∀从

大黄中提取 �一般采用有机溶剂 k苯 !氯仿等 l作为提取

剂 ≈t2x 
o袁吕江等 ≈y 对大黄酸提取工艺作了改进 o提出丙三醇

作为助溶剂 o三氯甲烷提取大黄酸的方法 ∀但由于使用的有

机溶剂毒性大 o挥发损失大 o操作过程复杂 o生产成本高 o目

前仅处于实验室阶段 o无法实现工业化生产 ∀市场预测 o�的

需求量在不断增加 o为此 o笔者针对传统工艺的严重缺陷 o提

出了以无机碱性水溶液代替有机溶剂从药材大黄中提取大

黄酸的新工艺 o这种工艺国内外尚未见报道 ∀

1  工艺原理及流程

根据大黄中含有蒽醌类化合物的分子结构不同 o利用在

特定的碱性水溶液中的溶解度差异的原理 o从而提出从药材

大黄中提取大黄酸的新工艺 ∀

大黄 粉碎
水解

残渣
稀碱液

�粗品
精制

�

2  仪器与试药

美 国 º¤·̈µ¶高 效 液 相 色 谱 仪 系 统 k yss∞³∏°³q

yss¦²±·µ²̄¯̈ µouw{z紫外检测器 q∞°³²º µ̈色谱数据管理系

统 l~�∂ �×�� vys富里叶红外光谱仪 k美国尼高力公司 l~

�∂ r∂ �|ty紫外分析仪 k��≤ l~�≥uts≥电子天平 k德国赛多

利斯股份公司 l~³� ≥ p v≤型精密 ³�计 k上海雷磁仪器厂 l~

⁄� p ww电热真空干燥器 k连云港医疗器械设备厂 l∀

�对照品 k纯度 ||qxh o中国药品生物制品检定所 l~大

黄原料 k甘肃产 /铨黄牌 0人工栽培的掌叶大黄 o淮安市瑞雷

植化厂提供 l∀

3  实验方法

3q1  �的粗品提取  取粉碎后的大黄 ussªo加 x倍 ush �u

≥�w
于 |s ∗ tssε 回流水解 o趁热过滤 ∀将滤渣用常水洗至中

性 o抽干后 o用 tx倍重量的稀碱水溶液浸泡搅拌 ts°¬±o测

³�值 ∀如 ³�小于 {qso则加入固体碱粉末 o将浸泡液调至

³�{qso然后升温到指定温度 o保温搅拌 t«后 o趁热抽滤 ∀再

将滤液调至 ³�tqs ∗ uqso得棕黄色沉淀物 o过滤 o用去离子

水洗涤沉淀物后 o再用少量的乙醇洗涤 o抽干 o即得 �粗品 ∀

3q2  �的粗品精制  将 �的粗品加入 xs倍重量的冰醋酸

中 o再加入适量的结晶促进剂 o在搅拌下加热回流溶解 o趁热

过滤 o滤液放置过夜 o滤出结晶 o真空干燥 o得黄色细针状晶

体 �的精品 ∀

4  结果与讨论

4q1  产品的定性分析

×«¬̈¯̈熔点测定管测出 �的熔点 vus2vutε k文献值 ≈z 
}

vut ∗ vuuε l~红外光谱 o�� k��µlΜ }tzssk≤ � � lotyvzo

tyusotwysotuzsott|s¦°
pt
~紫外光谱 o�∂ k≤�v �� lΚ°¤¬}

wvtoux{ouvtousw±°~薄层色谱 ≈薄层板 }硅胶 � 2sqvh ≤� ≤~

展开剂 }环己烷 2氯仿 2甲醇 2醋酸乙酯 2醋酸 kusΒxΒuΒ{Βzl � ©

sqy∀

4q2  �含量的 � °�≤检测

色谱条件 }色谱柱 k • ¤·̈µ¶¶¼°° ·̈µª ≤t{ oxΛ°owqy ≅

txs°°lo流动相 甲醇 2水 2醋酸 kzsΒvsΒulo柱温 uxε o流速

sq{°�r°¬±o检测波长 uxu±°∀

标准曲线 }精密称取 uyssΛª �的对照品于 xs°�量瓶

中 o加甲醇超声溶解 o定容 o依次取用 xotsotxousouxΛ�进样

测定 o以质量 k°l为横坐标 o色谱面积 k�l为纵坐标 o求得回

归方程 }

Α � uxx{w. |x n v{tzu{wµ , ρ � sq||||o表明 �质量在

squvx ∗ tqtzyΛª范围内 o质量与峰面积线性关系很好 ∀

4q3  正交试验结果

本试验选取三因素三水平制定 �ªkv
v
l正交表 k表 tlo进

行正交试验 o以 �的收率 k以提取的产品折算成 tssh大黄酸

后占大黄粉原料的质量百分数 l为考察指标 o浸提 u次 o其结

果列在表 u中 ∀

表 1  因素水平表

Ταβ 1  �±©̄∏̈ ±¦¬±ª©¤¦·²µ¶¤±§©¤¦·²µ¯̈ √¨̄¶

因素水平
提取时间

� r°¬±

提取温度

�rε

每次提取剂用量

k大黄粉 }碱液 l≤ rº rº

t wx vs t}ts

u ys ws t}tx

v zx xs t}us

表 2  正交实验测定结果

Ταβ 2  ×«̈ ¬̈³̈ µ¬° ±̈·¤̄ µ̈¶∏̄·¶

实验号
提取时间

r°¬±

提取温度

rε

提取剂用量

rº rº

�收率

rh

t �t �t ≤v squ|{

u �u �t ≤t sqvtt

v �v �t ≤u sqvvx

w �t �u ≤u sqvws

x �u �u ≤v sqvu{

y �v �u ≤t sqvtw

z �t �v ≤t sqvw|

{ �u �v ≤u sqv{x

| �v �v ≤v sqvvv

表 3  直观分析表

Ταβ 3  ∂ ¬¶∏¤̄ ¤±¤̄¼¶¬¶·¤¥̄¨

项  目
计算结果

� � ≤

�t sq|{z sq|ww sq|zw

�u tqsuw sq|{u tqsys

�v sq|{u tqsyz sq|x|

�t sqvu| sqvtx sqvux

�u sqvwt sqvuz sqvxv

�v sqvuz sqvxy sqvus

� sqswu sqtuv sqtst

因素主 ψ次 � ≤ �

优化方案 �u �v ≤u
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  从表 v的试验和计算结果看出 o影响 �提取收率的因素

顺序为 }� � ≤ � �o说明 �!≤两项因素对提取收率影响显著 o

各因素优化组合为 �u �v ≤u o即萃取时间 ys°¬±o萃取温度

xsε o提取剂用量为大黄粉重量的 tx倍 o�的两次总收率为

sqv{x h o产品纯度大于 |xh ∀

实验还发现 o提取时间在 wx ∗ zx °¬±o提取量增加不大 ~

提取温度较低时 o提取不充分 o提取温度较高时 o杂质含量

大 ~�的提取量随着提取剂用量增加而增加 o第一次得到的提

取物 o杂质多 o第二次得到的提取物 o杂质少 o第三次得到的

提取物 o胶质多 o难以精制提纯 ∀

5  结论

以碱性水溶液作为溶剂代替有机溶剂从药材大黄中提

取大黄酸的新工艺 o与传统工艺相比 o避免了在提取 �的过

程中使用大量的有毒有机溶剂 o改善了生产条件 o减少环境

污染和降低生产成本 o易实验工业化生产 ∀根据实验研究结

果 o淮安市瑞雷植化厂已进行了车间生产 o同样证明该工艺

是可行的 o并通过江苏省科技厅鉴定 o无论是 �的收率 o还是

产品的纯度都能达到实验指标 o具有很好的经济效益和社会

效益 ∀
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药苷 o甲醇 2sqsx°²̄ r�磷酸二氢钾溶液 2醋酸 2异丙醇 kyzΒtzvΒwΒwl为流动相 o�∂检测波长为 uvs±°进行测定 ∀结果  不同部

位和不同生长年限白芍中的芍药苷含量差异较大 ∀结论  生长年限越长其芍药苷含量相对较高 o根茎中的芍药苷含量比根

相对高 ∀

关键词 }高效液相色谱法 ~白芍 ~芍药苷 ~含量测定

中图分类号 }� u{uqztsqv   文献标识码 }�    文章编号 }tssz2zy|vkussylsw2su|t2sv

∆ετερµ ινε τηε χοντεντ οφ παεονιφλοριν ωηιχη ιν τηε διφφερεντ παρτσ ανδ ιν τηε διφφερεντ γροωτη αππρεντιχε2
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  中国药典收载的白芍为毛茛科植物白芍 °¤̈ ²±¬¤ ¤̄¦·¬©̄²2

µ¤°¤̄ q̄的干燥根 o具有平肝止痛 o养血调经 o敛阴止汗的功

效 ∀其主要有效成分为芍药苷 ∀由于分布面积广 o资源量

大 o白芍的含量指标控制尤为重要 ∀笔者采用高效液相色谱
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