
渐减少，温度超过４０℃后，变化尤为明显，说明温度是影响
样品中胡桃醌稳定性的主要因素之一。自然晒干样品较自
然阴干样品中胡桃醌的含量低，说明光照是影响样品中胡桃
醌稳定性的另一因素。因此要从胡桃楸样品中得到更多的
胡桃醌，应采用４０℃以下避光干燥的方法，此结果与文献
［５－６］报道结果一致。

参考文献：
［１］　匡可任，李沛琼．中国植物志［Ｍ］．２１卷．北京：科学出版社，

１９８２：３３．
［２］　于晓红，胡艳文，于洋，等．山核桃树枝水煎剂对Ｓ１８０荷瘤小鼠

抗肿瘤作用的免疫机制研究［Ｊ］．天津中医药，２００６，２３（５）：

４２０－４２２．
［３］　张咏莉，詹苗，崔玉强，等．山核桃树皮水提物对荷瘤小鼠抑瘤
效应及对血象的影响研究［Ｊ］．中药材，２００９，３２（５）：７７０－７７４．

［４］　陈丽，那顺巴雅尔，张建，等．胡桃醌对人肝癌ＢＥＬ－７４０２细胞

亚显微结构的影响［Ｊ］．南方医科大学学报，２００９，２９（６）：１２０８－
１２１１．

［５］　孙墨珑，王艳梅，宋湛谦，等．核桃楸乙醇提取物的稳定性［Ｊ］．
东北林业大学学报，２００８，３６（５）：５３－５４．

［６］　季宇彬，陆婉，曲中原，等．不同干燥方法、贮藏年限及采收时间
对青龙衣中胡桃醌的影响［Ｊ］．现代药物与临床，２００９，２４（２）：

１１０－１１２．
［７］　索绪斌，高奎滨，张云凌，等．高效液相色谱法测定青龙衣中胡
桃醌含量［Ｊ］．中药材，２００３，２６（１１）：７９３．

［收稿日期］２０１０－１１－１６

［基金项目］十一·五国家科技支撑计划（编号：２００７ＢＡ１４５Ｂ００）；重庆市卫生局科研项目（编号：２０１０－１－１４６）　［作者简介］张丹，女，硕士，讲

师，Ｅ－ｍａｉｌ：ｚｈａｎｇｄａｎ０１２３４５６７＠ｓｉｎａ．ｃｏｍ　［通讯作者］曹纬国，男，硕士，副教授，电话：１３３８９６７９８３８，Ｅ－ｍａｉｌ：ｃｗｇｚｄ２００１＠ｓｏｈｕ．ｃｏｍ

重庆产续断中总酚酸与绿原酸的含量
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［摘要］　目的：建立续断中总酚酸与绿原酸含量分析的方
法，研究重庆产续断中总酚酸与绿原酸的含量。方法：采用

ＦｅＣｌ３－Ｋ３［Ｆｅ（ＣＮ）６］比色法测定续断中总酚酸的含量；采用

ＨＰＬＣ法测定续断中绿原酸的含量。结果：不同产地续断中
总酚酸与绿原酸的含量均存在一定差异，但总酚酸含量约在

１９．３０５～２１．７６６　ｍｇ·ｇ－１以上，绿原酸含量约为２．５１４～
２．７２１　ｍｇ·ｇ－１。结论：本方法适用于续断中酚酸类物质的质
量分析，可以为续断药材的质量评价提供参考。
［关键词］　比色法；高效液相色谱；总酚酸；绿原酸
［中图分类号］Ｒ２８４．１　　［文献标识码］Ａ　　［文章编号］１００１－
５２１３（２０１１）１７－１４６３－０３

　　续断为川续断科植物川续断（Ｄｉｐｓａｃｕｓ　ａｓｐｅｒｏｉｄｓ　Ｃ．Ｙ．
ｃｈｅｎｇ　ｅｔ．Ｔ．Ｍ．Ａｉ）的干燥根［１］，又名川断，是较常用中药，
主要用于胎漏、胎动不安、滑胎、腰膝酸软、跌打损伤和骨折
等症，有研究［２－３］报道通过药理实验证明续断及其炮制品具

有较强的抗炎作用。目前续断的研究主要集中于其三萜皂
苷类化合物的研究，而续断中同时含有绿原酸、阿魏酸和原
儿茶酸等多种具有显著药效活性的酚酸类化合物［４－５］，比如
绿原酸具有抗炎、抗菌、抗病毒和抗氧化等多种药效活性，是
多种中药中非常重要的活性物质。中药是基于多种药效物
质的协同作用，关于中药的质量评价已趋向于多成分多指标
的综合评价，目前尚未见关于续断中酚酸类物质含量研究的
报道，本研究拟建立续断中酚酸这一类重要活性物质含量分
析的方法，测定重庆产续断中总酚酸与绿原酸的含量，为续
断药材的质量评价提供一种参考。

１　材料

１．１　仪器　岛津 ＬＣ—２０１０Ａ高效液相色谱仪；ＣＬＡＳＳ—

ＶＰ色谱工作站；龙尼柯 ＵＶ—２１０２ＰＣ紫外可见分光光度
计；Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ溶剂过滤系统。

１．２　试药　没食子酸、绿原酸对照品均由中国药品生物制
品检 定 所 提 供 （批 号 分 别 为 １１０８３１－２００３０２，１１０７５３－
２００４１３）；乙腈为色谱纯；水为注射用水，其余所用试剂均为
分析纯。

１．３　药材样品　本实验川续断样品采自续断主产区之一重
庆产区的不同产地，样品经本校中药教研室王刚副教授鉴定
为川续断，本实验为考察续断药材中酚酸类物质的真实含
量，所有样品均未进行炮制处理，即为续断原药材（Ｄｉｐｓａｃｕｓ
ａｓｐｅｒｏｉｄｓ　Ｃ．Ｙ．ｃｈｅｎｇ　ｅｔ．Ｔ．Ｍ．Ａｉ）。

２　方法与结果

２．１　总酚酸的含量测定［６－７］

２．１．１　没食子酸对照品溶液的制备　精密称取１０５℃减压
干燥至恒重的没食子酸７．１　ｍｇ，置于１００　ｍＬ量瓶中，加甲醇
溶解并稀释至刻度，摇匀即得。

２．１．２　供试品溶液的制备　分别将不同续断样品粉碎，过
筛（４０目），各精密称取续断细粉０．５　ｇ，置具塞锥形瓶中，精
密加入５０％乙醇１００　ｍＬ，密塞，称定质量，冷浸过夜后超声

６０　ｍｉｎ，放冷后称定质量，用５０％乙醇补足减失的质量，摇
匀，滤过，取续滤液作为供试品溶液。

２．１．３　测定波长的选择　取没食子酸对照品溶液和供试品
溶液各０．５　ｍＬ，分别置２５　ｍＬ棕色量瓶中，加无水乙醇至５
ｍＬ，再分别加入０．３％十二烷基硫酸钠溶液２　ｍＬ，和０．５％
铁氰化钾－１％三氯化铁（１∶１）混合液２　ｍＬ，摇匀，暗处放置５
ｍｉｎ，加０．１　ｍｏｌ·Ｌ－１盐酸溶液至２５　ｍＬ，摇匀，暗处放置２０
ｍｉｎ。参照药典附录紫外－分光光度法，以溶剂为空白，在４００

～８００　ｎｍ波长范围内测定吸收光谱。结果对照品与供试品
溶液吸收光谱相似，在７２０　ｎｍ波长处有较大吸收，且对照品
与供试品溶液显色前在此波长处无吸收，表明续断供试品溶
液所含成分对总酚酸的含量测定无干扰，因此选７２０　ｎｍ为
测定波长，紫外扫描图见图１。

２．１．４　线性关系考察　精密量取没食子酸对照品溶液０，

０．１，０．２，０．４，０．６，０．８，１．０ｍＬ，分别置２５　ｍＬ棕色量瓶中，

加无水乙醇至５　ｍＬ，再分别精密加入０．３％十二烷基硫酸钠
溶液２　ｍＬ，和０．５％铁氰化钾－１％三氯化铁（１∶１）混合液２
ｍＬ，摇匀，暗处放置５ｍｉｎ，加０．１ｍｏｌ·Ｌ－１盐酸溶液至２５ｍＬ，
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图１　紫外扫描光谱图

Ａ．没食子酸显色前；Ｂ．样品显色前；Ｃ．没食子酸显色后；Ｄ．样品显色后

Ｆｉｇ　１　Ｔｈｅ　ｕｌｔｒａｖｉｏｌｅｔ　ｓｐｅｃｔｒｏｇｒａｍ
Ａ．Ｇａｌｌｉｃ　ａｃｉｄ　ｂｅｆｏｒｅ　ｃｏｌｏｕｒａｔｉｏｎ；Ｂ．Ｔｈｅ　ｓａｍｐｌｅ　ｂｅｆｏｒｅ　ｃｏｌｏｕｒａｔｉｏｎ；Ｃ．Ｇａｌｌｉｃ　ａｃｉｄ　ａｆｔｅｒ　ｃｏｌｏｕｒａｔｉｏｎ；Ｄ．Ｔｈｅ　ｓａｍｐｌｅ　ａｆｔｅｒ　ｃｏｌｏｕｒａｔｉｏｎ

摇匀，暗处放置２０　ｍｉｎ。以第１瓶做空白对照，以７２０　ｎｍ为
测定波长，测定吸光度。以吸光度Ａ为纵坐标，以对照品物
质的量 Ｍ（ｍｇ）为横坐标，求得回归方程：Ａ＝２４．５９　Ｍ－
０．０４９，ｒ＝０．９９９　７，表明没食子酸在０．００７１～０．０７１　ｍｇ范围
内线性关系良好。

２．１．５　加样回收率试验　取已知总酚酸含量的续断药材细
粉６份，每份０．５　ｇ，分别精密加入没食子酸对照品溶液适
量，按照“２．１．２”项下方法制备供试品溶液，分别精密吸取

０．５　ｍＬ置２５　ｍＬ棕色量瓶中，依线性关系考察项下显色方
法显色后，于７２０　ｎｍ处测定吸光度，计算加样回收率，结果
平均加样回收率为９７．５１％，ＲＳＤ为２．１０％，表明该方法回收
率良好。

２．１．６　样品总酚酸含量测定　精密吸取供试品溶液０．５　ｍＬ
置２５　ｍＬ棕色量瓶中，依线性关系考察项下显色方法显色
后，于７２０　ｎｍ处测定吸收度，并计算样品中总酚酸的含量，

结果见表１。

２．２　绿原酸的含量测定

２．２．１　色谱条件［７－８］　色谱柱：ｈｙｐｅｒｓｉｌ　Ｃ１８柱（５μｍ，２５０
ｍｍ×４．６　ｍｍ）；流动相：乙腈－水（用磷酸调ｐＨ３）（１７∶８３）；

检测波长：３２７　ｎｍ；流速：１．０ｍＬ·ｍｉｎ－１；柱温室温；进样量：

２０μＬ，理论塔板数绿原酸计不低于３　０００，按在此条件下各
组分得到良好分离，ＨＰＬＣ液相色谱图见图３。

图２　高效液相色谱图

Ａ．对照品；Ｂ．续断；１－绿原酸

Ｆｉｇ　２　ＨＰＬＣ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ
Ａ．ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ　ｓｕｂｓｔａｎｃｅ；Ｂ．Ｄｉｐｓａｃｕｓ　ａｓｐｅｒｏｉｄｓ；１－ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ　ａｃｉｄ

２．２．２　对照品溶液的制备　精密称取绿原酸１４．３　ｍｇ，置

５０　ｍＬ量瓶中，加５０％乙醇溶解并定容，摇匀，即得对照品储
备溶液。

２．２．３　供试品溶液的制备　将不同续断样品碎成细粉，过
筛（４０目），精密称取药材细粉，每份约２．０ｇ，置５０　ｍＬ具塞
锥形瓶中，精密加入５０％乙醇２５　ｍＬ，密塞，称定质量，浸泡
过夜后，超声６０　ｍｉｎ，放冷再称定质量，用５０％乙醇补足减失
的质量，摇匀，滤过，取续滤液即得。

２．２．４　线性关系考察　精密量取绿原酸对照品溶液适量，

加５０％乙醇制成系列标准溶液，进样测定。以色谱峰面积Ａ
对进样量Ｍ（μｇ）进行线性回归，结果表明绿原酸在进样量范

围内线性关系良好，线性范围为０．５７２～５．７２μｇ，回归方程
为：Ａ＝２　９１６　３５０　Ｍ＋２５２　４６１，ｒ＝０．９９９　８。

２．２．５　精密度试验　精密吸取绿原酸对照品溶液２０μＬ，在
上述色谱条件下，重复进样６次，记录色谱峰面积，ＲＳＤ为

１．３４％，表明精密度良好。

２．２．６　重复性试验　对同一批续断按样品溶液的制备方法
平行制备６份，在上述色谱条件下，分别进样２０μＬ，依照样
品测定方法测定，记录绿原酸色谱峰面积，并计算 ＲＳＤ为

１．８６％。

２．２．７　稳定性试验　在上述色谱条件下，精密吸取同一供
试品溶液６份，每份２０μＬ，分别在室温下于０，２，４，６，８，１０　ｈ
进样，记录绿原酸的峰面积，计算ＲＳＤ为２．２８％，表明样品
溶液在１０　ｈ内稳定。

２．２．８　加样回收率试验　精密称取已知绿原酸含量的续断
药材细粉６份，每份约１．０ｇ，分别精密加入绿原酸对照品适
量，按“２．２．３”项下方法制备供试品溶液，分别进样２０μＬ，并
在上述色谱条件下测定，计算平均加样回收率为９７．６９％，

ＲＳＤ为１．９４％，表明该方法加样回收率良好。

２．２．９　样品测定　分别精密吸取对照品溶液和供试品溶液
各２０μＬ，在上述色谱条件进行测定，以外标法计算样品中绿
原酸的含量，结果见表１。

表１　样品测定结果

Ｔａｂ　１　Ｔｈｅ　ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｓａｍｐｌｅｓ
样品 总酚酸／ｍｇ·ｇ－１ 绿原酸／ｍｇ·ｇ－１

重庆武隆 ２１．７６６　 ２．６３６
重庆南川 ２０．５８２　 ２．７２１
重庆酉阳 １９．３０５　 ２．５９７
重庆秀山 ２０．２６８　 ２．５１４

３　讨论
重庆作为续断的道地产区，实验结果表明，重庆不同产

地续断药材中酚酸的含量也存在差异，续断总酚酸的含量在

１９．３０５～２１．７６６　ｍｇ·ｇ－１范围内变化，绿原酸含量在２．５１４～
２．７２１　ｍｇ·ｇ－１范围内变化，总体来看续断中酚酸类物质含量
较高，具有一定的研究和开发价值。

样品的前处理方法是保证含量测定结果准确的关键，本
文在测定续断中酚酸类物质含量之前进行了样品制备方法

的研究，共考察了９５％乙醇、７０％乙醇、５０％乙醇，水４种提
取溶剂和超声提取、加热回流提取２种方法对续断中酚酸类
化合物提取率的影响，结果采用５０％乙醇超声提取６０　ｍｉｎ
和５０％乙醇加热回流提取１２０　ｍｉｎ　２种制备方法的得率为
最高，考虑到温度过高可能影响化合物的稳定性，因此本实
验选择５０％乙醇超声提取６０　ｍｉｎ为供试品制备方法。

绿原酸是近年来中药研究的热点成分，关于其含量测定
方法研究较多，本研究中比较了甲醇－磷酸水溶液和乙腈－磷
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酸水溶液２种流动相，其中本文所采用的乙腈－磷酸水溶液
时，基线平稳，峰形及分离效果较好。另外实验中，处于保护
色谱柱的目的，流动相没有直接使用０．１％的磷酸水溶液，而
是用磷酸将水ｐＨ调为３，即可实现绿原酸较好的分离。
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广藿香酮透皮贴剂成型工艺探讨

邹玉繁，汪小根　（广东食品药品职业学院，广东 广州
５１０５２０）

［摘要］　目的：制备广藿香酮透皮贴剂并优化其处方。方
法：通过单因素考察，筛选透皮贴剂的压敏胶基质组成及载
药量，采用均匀设计法筛选贴剂透皮促进剂。结果：采用压
敏胶Ａ为控释骨架和压敏胶材料，载药量为４％。透皮促进
剂最优组合为月桂氮芯卓酮－油酸－丙二醇为６％∶５％∶５％。药
物从压敏胶层恒速释放。结论：所研制的透皮贴剂具有理想
的释药特性。
［关键词］　广藿香酮；透皮贴剂；压敏胶；制备工艺
［中图分类号］Ｒ９４４．９　　［文献标识码］Ａ　　［文章编号］１００１－
５２１３（２０１１）１７－１４６５－０３

　　广藿香为唇形科刺蕊草属植物，其药用成分主要为挥发
油，称广藿香油。百秋里醇和广藿香酮作为油中的主要成分
对白色念珠菌、新型隐球菌、黑根霉菌等真菌具有明显的抑
制作用，对金黄色葡萄球菌、甲型溶血性链球菌等细菌亦具
有抑制作用［１］。本课题拟以广藿香酮为药物，研制胶黏剂骨
架 （压敏胶层）贴剂。鉴于透皮吸收制剂要求载药量小的特
点，采用均匀设计法筛选了促渗剂，达到临床有效、使用方便
的目的。

１　材料
聚丙烯酸压敏胶Ａ（广州市金菱化学工业有限公司）；聚

丙烯酸压敏胶Ｂ（广州化学工业研究所）；聚丙烯酸压敏胶Ｃ

（广州化学工业研究所）；聚丙烯酸压敏胶Ｄ（广州化学工业
研究所）；油酸（含量：９９．１５％，汕头市光华化学厂）；月桂氮
芯卓酮（福建寿宁美菲思生物化学制品厂）；药用甘油（厦门鱼
肝油厂）；聚山梨酯８０（天津市大茂化学试剂厂）；广藿香酮原
料（自制，含量：９９．０５％）。

２　方法与结果

２．１　压敏胶基质的选择

２．１．１　涂布效果　取４种不同型号的聚丙烯酸压敏胶（Ａ、

Ｂ、Ｃ、Ｄ）适量，分别涂布在不同防黏纸上，置烘箱内８０℃干
燥后，用铝箔复合即可。观察压敏胶性能差异。结果表明，４
种不同型号压敏胶的稠度顺序为：Ｂ＜Ｃ＜Ａ＜Ｄ。前３种压
敏胶性能较接近，易涂布，不拉丝，黏性好。压敏胶Ｄ黏性最
强，胶液非常黏稠，容易拉丝而破坏胶面，手工较难涂布。而
且其溶剂系统为有机溶剂，不利于环保，所以未对其作进一
步考察。

２．１．２　与药物相容性　精密称取一份广藿香酮２００　ｍｇ，加
入３种不同型号的压敏胶。加入无水乙醇适量溶解后，分别
加入３种不同型号的压敏胶各５．０ｇ，研匀，涂布在防黏纸
上，干燥后与铝箔复合即可。按文献［２］进行初黏力、持黏力
和剥离强度测定，结果见表１。

表１　压敏胶与药物相容性实验结果

Ｔａｂ　１　Ｔｈｅ　ｃｏｍｐａｔｉｂｉｌｉｔｙ　ｏｆ　ｐｒｅｓｓｕｒｅ　ｗｉｔｈ　ｄｒｕｇ
压敏胶 初黏力／ｇ 持黏力／ｍｉｎ 剥离强度／Ｎ
Ａ　 ０．８６２　９８ ＞３０　 ４
Ｂ － ＞３０　 １．７５
Ｃ － ＞３０　 ３．５

　　结果表明，在３种不同型号的压敏胶中加入等量药物，Ｃ
的载药量最小，有结晶析出。三者黏性评价，Ａ的初黏力和
剥离强度最佳，持黏力三者相当（砝码质量为１　ｋｇ时，在长
达３０　ｍｉｎ的时间内仍不脱落）。所以３种压敏胶与药物相容
性好坏的顺序为：Ａ＞Ｂ＞Ｃ。综合以上结果，选择 Ａ作为压
敏胶基质。

２．２　压敏胶载药量的考察　分别精密称取广藿香酮原料

１００，１５０，２００，２５０　ｍｇ，加入无水乙醇适量溶解后，定量加入
压敏胶５　ｇ研匀，涂布、干燥。观察胶层状态，并测定初黏力，

结果见表２。

表２　混合不同药物量压敏胶的性质

Ｔａｂ　２　Ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ　ｏｆ　ｐｒｅｓｓｕｒｅ　ｍｉｘｅｄ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｗｅｉｇｈｔ　ｄｒｕｇ
药物量／ｍｇ 胶层厚度 初黏力／ｇ
１００ 无结晶 ４．１０８０
１５０ 无结晶 ４．１０８０
２００ 无结晶 ４．１０８０
２５０ 结晶 １．４９１１２

　　结果表明，在５　ｇ压敏胶中，其最大载药量≤２００　ｍｇ，此
时胶层完整，无结晶析出，初黏力无明显变化。达２５０　ｍｇ
时，胶面药物结晶明显，初黏力降低。说明压敏胶载药量为

４％。

２．３　透皮促进剂的筛选　为了提高药物透皮吸收，本研究
采用均匀设计法对透皮促进剂进行筛选。

２．３．１　试验因素和水平　研究考察的促进剂种类有：月桂
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