
人参二醇为对照品测得总皂苷平均回收率为 ||qvth o� ≥⁄为

sqtzh ∀三七皂苷 � t为对照品总皂苷平均回收率为

||qvxh o� ≥⁄为 squwh o见表 x和表 y∀

表 5  人参二醇回收率试验结果

取样量

rª

样品含

量 r°ª

加入对照

品量 r°ª

测得量

°ª

回收率

h

平均回收

率 h
� ≥⁄rh

squxsu u{qtx u{qus xyqtw ||qux

squxsv u{qty u{qus xyqus ||qwv sqtz

squxsv u{qty u{qus xyqux ||qyt ||qvt

squxsu u{qtx u{qus xyqtu ||qt{

squxsw u{qtz u{qus xyqtw ||qt{

squxsz u{qus u{qus xyqt{ ||quu

表 6  三七皂苷 � t回收率试验结果

取样量

rª

样品含

量 r°ª

加入对照

品量 r°ª

测得量

°ª

回收率

h

平均回收

率 h
� ≥⁄rh

squxtw u{qty uzqys xxqxx ||quw

squxs| u{qts uzqys xxqxs ||quz squw

squxsy u{qsz uzqys xxqwv ||qtv ||qv{

squxt{ u{qus uzqys xxqzv ||qzx

squxtv u{qtx uzqys xxqyw ||qys

squxsy u{qsz uzqys xxqw{ ||qvt

表 7  人参二醇和三七皂苷 � t作对照品三七总皂苷的含量

结果比较

编号 ≠t ≠u 差值 § ¶§

t yq|zz yqs|s sq{{z

u tsqxux tsqw{s sqswx

v yq|wu yq{|w sqsw{

w vqusz vqtts sqs|z

x zqxuu zqxsy sqsty sqzwz s sqvts |

y tsquts tsqvty p sqtsy

z tsqs{w tsquzu p sqt{{

{ vqzyw vqxu| p squvx

| tsqx|t tsqwww sqtwz

ts |qzz{ |qzwu sqsvy

注 }τ分布的临界值表 oτsqsxo| � uquyuo两组比较无显著性差异

3  讨论

3q1  据报道 ≈t2u 三七皂苷的苷元部分主要为人参二醇型 o人

参二醇作为对照品 o计算三七皂苷含量时乘换算因数 uqso三

七皂苷 � t为三七皂苷类成分 o本实验分别以人参二醇和三

七皂苷 � t为对照品 o比色法测定三七皂苷总含量 o三七皂苷

总含量相近 o组间无明显差异 ∀

3q2  提高三七总皂苷的提取率 o宜采用少量溶媒 o短时间 o

多次数的提取工艺 ∀实验发现 o三七粉碎过细时 o因含大量

皂苷极易产生泡沫和爆沸 o不宜大生产 ∀由均匀设计的实验

数据经回归处理得回归方程 o进行分析 o在考察范围内 ksqu

∗ { °°lo三七粒度对总皂苷提取率影响不大 ∀

3q3  本实验考察结果 ozyh乙醇的提取率最高 ∀含量测定

时采用大孔吸附树脂纯化三七总皂苷 o应选用 zyh乙醇 ∀但

根据文献报道 ≈v 
o由于 zsh乙醇洗脱液中脂溶性杂质多 o且

xsh乙醇和 zsh乙醇洗脱三七总皂苷量相似 o故选择 xsh

乙醇为洗脱液 ∀

3q4  三七总皂苷含量采用比色法 ≈t2u 进行测定时 o应注意控

制加热温度和加热时间 ∀当温度高于 ys ε 长时间加热 o糖

类吸收干扰显著 ∀总皂苷测定以 ys ε 加热 tx °¬±为宜 ∀三

七总皂苷显色在 t «内稳定 o故显色后需在 t «内测定 ∀

3q5  目前 o我国在中药新药开发研究中 o多用薄层扫描或液

相色谱法 o以其中某一成分含量作为评价指标 o进行提取和

分离工艺研究 ∀此法用于中药的有效成分为总皂苷或总黄

酮等总成分的提取和分离工艺研究 o我们认为用总皂苷或总

黄酮为评价指标或同时用两种方法作为评价指标 o得出结果

较为准确 ∀
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摘要 }目的  采用超临界 ≤�u
萃取技术对红车轴草异黄酮成分进行萃取 ∀通过单因素试验对影响异黄酮提取率的工艺因素进

行了探讨 o得出最佳的超临界萃取工艺条件为 }原料粒度 ws目 o无水乙醇做夹带剂 o相对于原料用量为 t °�# ª
pt
o萃取温度

ws ε o压力 ux � °¤o ≤�u
流量 y °�# °¬±

pt
o静态萃取 ys °¬±o动态萃取 tx °¬±∀
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  红车轴草 kΤριφολιυµ πρατενσε �ql为豆科蝶形花亚科车轴

草属植物 o又名红三叶 !红花苜蓿 !红菽草 !红荷兰翘摇 !金花

菜 !三叶草等 ∀全草含有鹰嘴豆芽素 � k¥¬²¦«¤±¬± � l!刺芒

柄花素 k ©²µ°²±²± ·̈¬±l!大豆苷元 k§¤¬§½̈ ¬±l和染料木素

kª̈ ±¬¶·̈¬±l等异黄酮成分 o是少数几种含 /植物雌激素 0的植

物之一 ∀大量的药理学研究表明 o红车轴草异黄酮具有植物

雌激素样作用和抗癌等多种生物学功能 o对于改善更年期妇

女的骨质疏松症 !预防乳腺癌 !心血管系统等疾病也越来越

多的应用于临床 o使之成为人们关注的热点 ≈t2w  ∀超临界

≤�u
萃取具有温度低 o耗时短 o对环境无污染等优点 ∀而有关

超临界 ≤�u
萃取红车轴草异黄酮的研究未见报道 ∀本实验

以甘肃岷县红车轴草为原料 o就超临界 ≤�u
萃取红车轴草异

黄酮的工艺进行了探讨 o为红车轴草异黄酮的开发利用提供

理论依据 ∀

1  实验部分

1q1  材料与仪器

红车轴草 o产于甘肃岷县 ~刺芒柄花素 k批号 }tttzsv2

ussxstlo中国药品生物制品检定所 ~ ≤�u k纯度大于 ||h lo

购自兰州中科西联化工物资站 ~超临界 ≤�u
萃取仪 k≥³̈ 2̈ §

≥ƒ∞lo购自美国应用分离公司 k�³³̄¬̈§ ≥ ³̈¤µ¤·¬²±¶o �≥� l~

�∂ 2|uss紫外可见分光光度计 o北京瑞利分析仪器公司 ~其

它试剂均为分析纯 ∀

1q2  实验方法

1q2q1  超临界 ≤�u
萃取  称取 ws目的红车轴草粉 ts ªo加

入适量的夹带剂 o拌均 o装于 xs °�的萃取釜中 o按试验条件

设定萃取温度和压力 ∀待温度和压力均达到设定条件平衡

后 o开始静态萃取一定时间 o再调节 ≤�u
的流量 o进行动态萃

取 o收集提取物 ∀

1q2q2  红车轴草异黄酮的含量测定  采用三波长紫外分光

光度法测定异黄酮含量 ≈x 
o以刺芒柄花素为标准品 o得异黄

酮浓度与吸光度的关系为 }∃� � sqszv y ≤o其中 ≤为异黄酮

浓度 o单位 Λª# °�
pt
oρ� sq||| z∀异黄酮的提取率按下式

计算 }

提取率 kh l �异黄酮含量 r原料重量 ≅ tssh

2  结果与讨论

2q1  夹带剂的选取

试验中考察了无水乙醇 !zsh乙醇 !甲醇 !乙酸乙酯和丙

酮五种试剂对红车轴草异黄酮萃取效果的影响 o夹带剂用量

为 t °�# ª
pt
k相对于原料 lo萃取温度 ws ε o压力 ux � °¤o

≤�u
流量 y °�# °¬±

pt
o静态萃取 vs °¬±后 o再动态萃取 vs

°¬±o结果见图 t∀

图 1  夹带剂种类对异黄酮提取率的影响

Φιγ 1  ∞©©̈¦·²©§¬©©̈µ̈±·®¬±§²©°²§¬©¬̈µ·² ¬̈·µ¤¦·¬²± µ¤·̈²©¬¶2

©̄¤√²± ¶̈

  超临界 ≤�u
流体的极性在正己烷和氯仿之间 o而异黄酮

类成分一般极性较大 o单纯的超临界 ≤�u
流体不能将其萃取

出来 o因此需要加入适量的夹带剂 o以改变萃取效果 ∀由图 t

可以看出 o选用无水乙醇作为夹带剂 o异黄酮的提取率相对

较高 ∀

2q2  夹带剂用量的确定

试验分别以无水乙醇和 zsh乙醇为夹带剂 o用量分别为
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  由图 x可以看出 o静态萃取 ys °¬±o动态萃取 tx °¬±o异

黄酮的提取率基本上达到最大 o再继续延长时间 o异黄酮的

提取率变化不大 o反而造成气体的浪费 o增加生产成本 ∀

2q6  ≤�u
流量的影响

试验以无水乙醇为夹带剂 o用量为 t °�# ª
pt
o萃取压力

us � °¤o萃取温度 ws ε o≤�u
流量分别 xoyozo{ °�# °¬±

pt
o

静态萃取 ys °¬±o动态萃取 tx °¬±o结果见图 y∀

图 6  ≤�u
流量对异黄酮提取率的影响

Φιγ 6  ∞©©̈¦·²©≤�u ©̄²º µ¤·̈·² ¬̈·µ¤¦·¬²± µ¤·̈ ²©¬¶©̄¤√²± ¶̈

  由图 y可以看出 o≤�u
流量为 y °�# °¬±

pt时 o异黄酮的

提取率最高 ∀流量过慢或过快萃取效果均不理想 ∀原因是

加大流量则增加了溶剂对原料的萃取次数 o使得萃取釜中原

料能得到均匀充分的萃取 ~但是流量过快 o将导致溶剂与溶

质的接触时间减少 o≤�u
流体对异黄酮的溶解度下降 o并且流

量过快 o≤�u
气体的消耗也会随之增加 ∀

3  结论

通过单因素试验确定了超临界 ≤�u
萃取红车轴草异黄

酮的最佳工艺条件为 }原料粒度 ws目 o无水乙醇为夹带剂 o

相对于原料用量 t °�# ª
pt
o萃取温度 ws ε o压力 ux � °¤o

≤�u
流量 y °�# °¬±

pt
o静态萃取 ys °¬±o动态萃取 tx °¬±∀
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活血止痛片质量控制方法研究

李刚 k解放军第 |w医院 o南昌 vvsssul

摘要 }目的  研究活血止痛片质量控制方法 ∀方法  采用 ×�≤对活血止痛片中当归 !三七 !乳香 !冰片和土鳖虫进行定性鉴

别 ~采用 � °�≤对活血止痛片中的阿魏酸进行含量测定 o色谱柱为 � ¼³̈ µ¶¬̄ �⁄≥ukwqy °° ≅ uxs °°ox Λ°lo流动相为甲醇 p

th乙酸水溶液 kvsΒzslo检测波长为 vus ±°o流速为 tqs °�# °¬±
pt ∀结果  薄层色谱鉴别专属性强 o阿魏酸进样量在 sqst ∗

sqtw Λª范围内线性关系良好 kρ� sq||| |lo平均加样回收率为 |{qysh k� ≥⁄ � sqywh l∀结论  本方法操作简便 o结果可靠 o

重现性好 o可用于活血止痛片的质量控制 ∀

关键词 }活血止痛片 ~阿魏酸 ~薄层色谱法 ~高效液相色谱法
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