
取临安产桑叶粗粉 x份 o各约 tªo于 ys ε 干燥 y«o

精密称定 o分别置索氏提取器中 o加乙醚各 tss °̄ o加热

回流 ts«至提取液无色 o弃去醚液 o挥干 o加甲醇各

|s °̄ o加热回流 {«至提取液无色 o滤过 o滤液移至

tss °̄ 量瓶中 o用甲醇少量洗涤容器 o洗液并入量瓶中 o

加甲醇稀释至刻度 o摇匀 ∀照上述脱脂条件的比较项

下的方法 o自/精密量取 xs °̄ 置 tss °̄ 量瓶中0起 o依法

在 xss±° 波长处测定吸收度 o结果含量分别为

x qtzy h ox qsss h ow q|uz h ow q|wu h 和 w q|zu h o平均

含量 x qssv h oΡΣ∆为 u qss| h ∀

2 q5  稳定性试验

精密称取经 ys ε 干燥 y«的临安产桑叶粗粉 o按上

述重复性试验项下的方法提取 o及制备样品溶液 o并分

别于 y ots otx ous oux ovs ows oxs oys和 zs°¬±测定其吸

收度分别为 s qwyt os qww| os qwux os qwt{ os qws{ os qv|| o

s qv|s os qv{t os qvy{和 s qvxz o结果表明在 tx ∗ xs°¬±

内吸收度基本保持不变 otx ∗ xs°¬± 内吸收度值的

ΡΣ∆ � w qtw| h ∀

2 q6  精密度试验

称取经 ys ε 干燥 y«的宁波产桑叶粗粉 t qsªo照上

述重复性试验项下的方法 o依法提取及制备样品溶液 o

分别重复测定 x次 o结果吸收度的 ΡΣ∆为 u q{xu h ∀

2 q7  回收率试验

采用加样回收 o照上述重复性试验项下的方法 o依

法提取 !测定 o结果平均回收率为 |v qut h o ΡΣ∆ 为

t quxv h k表 vl ∀

表 3  回收率试验结果k ν � xl

相当于样品中所

含芦丁量r°ª

加入芦丁对照品

量r°ª

实测值

r°ª

回收率

r h

{ qty{ z qz tx qw{ |w q|y

{ qzxv z qy tx qz{ |u qwy

{ qzxv { qs ty quu |v qvv

{ qzxv z qu tx qw{ |v qwv

{ qzxv z q{ tx q|u |t q{{

2 q8  样品含量测定

精密称取经 ys ε 干燥 y«的 |个产地的桑叶粗粉 o

分别照上述重复性试验项下的方法 o依法提取 !测定 o

结果见表 w ∀

表 4  样品测定结果k ν � vl

产   地 含     量 平均含量r h ΡΣ∆r h

临安  w qyz|  w q|uz  w q|wu w q{w| v qswy

湖州 ≠ u qzvu  u q{z{  u q{sx u q{sx u qysu

金华  u qzz{  u qywy  u qxu| u qyxt w qy||

余杭  u quxs  u qvxv  u qvuv u qvs| u qu|x

湖州 � u qtwy  u quvw  u qusx u qt|x u qswv

仙居  t qyyx  t qyvx  t qxyu t qyut v quy|

宁波  t qvzu  t qvxz  t qvu{ t qvxu t qyxw

温州  s q{{|  s q|sw  s q|vv s q|s| u qwyu

嘉兴  s qzx{  s qzu|  s qzzv s qzxv u q|y|

3  结果与讨论

用分光光度法测定桑叶中黄酮类成分的含量 o其

方法可行 o重复性试验 ΡΣ∆ 为 v qywu h o精密度试验

ΡΣ∆为 u q{xu h o加样平均回收率为 |w qss h k ν � x ,

Ρ Σ∆ � t qsx h l ∀表明本方法稳定 o准确 o实用 ∀

应用分光光度法测定浙江省不同产地桑叶中黄酮

类成分的含量 o结果其含量差异较为明显 o含量范围在

s qzxv h ∗ w q{w| h之间 o其中以临安产的最高 o而嘉兴

产的则最低 o可见产地对桑叶中黄酮类成分含量的影

响较大 ∀
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厚朴超临界 ΧΟ2 萃取产物的成分研究

雷正杰  张忠义  王  鹏  姚育法  吴惠勤t
k广州 xtsu{u第一军医大学珠江医院 ~t广州 xtsszs中国广州分析测

试中心l

  厚朴为木兰科植物厚朴 �¤ª±²̄¬¤²©©¬¦¬±¤̄¬¶ � «̈§q

·̈ • ¬̄¶q或凹叶厚朴 �¤ª±²̄¬¤ ²©©¬¦¬±¤̄¬¶ � §«§q̈·º¬̄¶q

∂¤µq¥¬̄²¥¤q¤·º¬̄¶q的干燥干皮 !根皮及枝皮 ∀性苦 !

辛 !温 ∀有燥湿消痰 o下气除满的功效 o用于湿滞伤中 o

脘痞吐泻 o食积气滞 o腹胀便秘 o痰饮喘咳 ∀其主要成

分为厚朴酚k°¤ª²̄²̄l和和厚朴酚k«²±²®¬²̄l≈t  o本文应
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用超临界 ≤ �u流体萃取技术 o对厚朴的有效成分进行

萃取和分离 o并对主要成分进行了含量测定 o现报告如

下 ∀

1  材料与仪器

1 q1  厚朴的来源  购于广州市药材公司 o经鉴定为

�¤ª±²̄¬¤²©©¬¦¬±¤̄¬¶� «̈§q ·̈º¬̄¶干皮 ∀

1 q2  超临界装置  江苏南通华安超临界实业公司生

产的 24 升 � �tut2vu2uw型超临界萃取装置 ∀

1 q3  气质联用仪及条件  气质联用仪 �°x|{{�型k美

国l ∀分析条件 }色谱柱 �°2t tu° ≅ s qu°± o柱温 xs ∗

uws ε kts ε r°¬±l o柱前压 us®³¶o进样口温度 uxs ε o离

子源 }∞�k温度 uws ε l o电子倍增器电压 uxss∂ o传输线

温度 uws ε o电子能量 zs √̈ o色谱进样量 s qxΛ̄ o载气 }氮

气 ∀

2  厚朴的超临界 ΧΟ2 萃取与分离

将厚朴 tu qx®ª粉碎后 o投入萃取釜中 o对萃取釜 !

解析釜 ´ !角析釜 µ分别进行加热 o当温度分别达到

vx ows和 vz ε 时 o通过高压泵对萃取釜 !两个解析釜进

行加压 o当压力分别达到 uu oz qx和 y � °¤时 o开始循环

萃取 o并保持恒温恒压 o每循环 ts°¬± o开始从解析釜

´ !解析釜 µ放料 o得淡黄膏状物 o直到 uzs°¬±后 o停

止萃取 o萃取物得率 x quy h o见表 t ∀

表 1  ≥ƒ∞2≤ �u萃取厚朴的效果

时间r°¬± 出料量rª 累计出料量rª

     ts     uu      uu

vs |u ttw

ys zx t{|

tus usw v|v

t{s txy xw|

uws |{ ywz

uzs tt yx{

3  ΓΧ2ΜΣ分离与鉴定

取 ≥ƒ∞2≤ �u法所得样品进行 �≤2 � ≥测定分析 o总

离子流色谱图见图 t o色谱图相应的质谱图经人工解析

及计算机检索确定其化学结构 o共鉴定出 tt 种化合

物 o结果见表 u ∀

4  讨  论

4 q1  用超临界 ≤ �u 萃取厚朴 o在萃取压力 uu � °¤!温

度 vx ε o分离 ´压力 z qx � °¤!温度 ws ε 分离 µ压力

y � °¤!温度 vz ε o≤ �u流量 zx q{s®ªr«o萃取时间

图 1  ≥ƒ∞2≤ �u法厚朴萃取物的气相色谱图

表 2  ≥ƒ∞2≤ �u法厚朴萃取物的化学成分

峰  号 化合物名称 分子式 分子量 含量r h

  t Β2榄香稀 ≤tx �uw  usw qvxw   s qtv

u Χ2榄香烯 ≤tx �uw usw qvxw s qsz

v 石竹烯 ≤tx �uw usw qvxw s quu

w 榄香醇 ≤tx �uy � uuu qvy| s qxy

x 愈创醇 ≤tx �uy � uuu qvy| t qsy

y 桉叶醇 ≤ts �t{ � txw quxt u qwz

z 邻苯二甲酸二丁酯 ≤ty �uu �w uz{ qvwx s quu

{ 十六酸 ≤ty �vu �u uxy qwuy s qvv

| 十八醇 ≤t{ �v{ � uws qw{ t qwx

ts 厚朴酚 ≤t{ �t{ �u uyy qvv| wy q{t

tt 和厚朴酚 ≤t{ �t{ �u uyy qvv| wx qss

uzs°¬±下 o得淡黄色膏状物k得率 x quy h l o经 �≤2 � ≥2

计算机联用技术分离鉴定 o该萃取物由厚朴酚等 tt个

化学成分组成 o其中厚朴酚和和厚朴酚为主要成分 ∀

4 q2  超临界 ≤ �u 是一种有效的新型分离技术 o较适合

那些亲脂性分子量较小的物质萃取≈u  ∀应用超临界

≤ �u能有效萃取出厚朴中的有效成分 o此法操作简便 o

厚朴酚和和厚朴酚的相对含量高达 wy q{t h 和 wx q

ss h ∀
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