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摘　要　以醉鱼草皂苷Ì b 含量、断血流总皂苷含量和浸膏得率为考察指标, 采用正交试验设计优选

断血流软胶囊的提取工艺。最佳提取工艺为药材粒度为中粉, 10 倍量水, 煎煮 2 次, 每次 1. 0h, 优选得到的

工艺稳定、合理、可行。
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1　前言
断血流软胶囊是由断血流药材 C linop od ium p oly cep halum (V aniot) C. Y. W u et H suan 或

linop od ium ch inesis (Ben th. )O. Kun tze 经提取、醇沉、浓缩后得到的浸膏与适当的辅料制成的软胶

囊制剂, 具有凉血止血之功效, 用于功能性子宫出血, 月经过多, 产后出血, 子宫肌瘤出血, 尿血, 便

血, 吐血, 咯血, 鼻衄, 单纯性紫癜, 原发性血小板减少性紫癜等。药理活性研究和临床应用表明, 断

血流药材发挥凉血止血功效的物质基础主要是水溶性成分[1—4 ]; 断血流植物中主要含有挥发油、黄

酮类、皂苷、甾醇和碱性成分等, 皂苷是其主要药用活性成分之一[5 ]。根据药材主要成分的性质及该

方面的临床应用, 初步确定对断血流药材进行水提取, 乙醇作为沉淀剂除杂, 回收乙醇并浓缩干燥

后得到的浸膏与辅料混合后制成断血流软胶囊剂。本实验对断血流软胶囊的水提工艺进行了研究,

现报道如下。

2　实验部分
2. 1　仪器、试剂与材料

2. 1. 1　仪器

A glien t 1100 型高效液相色谱仪 (四元泵,DAD 检测器, 自动进样器, 美国安捷伦公司) ; XP205

型十万分之一天平 (瑞士梅特勒2托利多公司) ;DU 270 型可见紫外分光光度计 (美国贝克曼公司) ;

10260D 型超声波清洗机 (天津市东康科技有限公司)。
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2. 1. 2　试剂

甲醇为色谱纯; 香草醛、冰醋酸、高氯酸、正丁醇等为分析纯; 醉鱼草皂苷Ì b 对照品 (批号:

1108392200607) , 购于中国药品生物制品检定所。

2. 1. 3　材料

断血流于 2007 年 6 月购于贵阳市药材公司, 经贵阳中医学院何顺志研究员鉴定为唇形科植物

荫风轮 C linop od ium p oly cep halum (V an io t) C. Y. W u et H suan 或风轮菜 C linop od ium ch inesis

(Ben th. )O. Kun tze 的干燥地上部分。

2. 2　实验方法

2. 2. 1　醉鱼草皂苷Ì b 含量测定[6 ]

2. 2. 1. 1　色谱条件与系统适用性试验

色谱柱: D iamonsil C18 (5Λm , 250mm ×4. 6, 美国迪马公司) ; 流动相: 甲醇2水 (80∶20) ; 流速:

1mL ·m in - 1; 温度: 35℃; 检测波长为 250nm ; 理论塔板数按醉鱼草皂苷Ì b 峰计不低于 2000。

2. 2. 1. 2　对照品溶液的制备

准确称取经五氧化二磷干燥至恒重的醉鱼草皂苷Ì b 对照品 2. 51m g, 用甲醇溶解并转移至

50mL 容量瓶中定容, 制成 0. 05m gömL 的醉鱼草皂苷Ì b 对照品溶液。

2. 2. 1. 3　供试品溶液的制备

准确称取“干膏收率测定”项下干浸膏 0. 5g, 加甲醇 30mL , 超声处理 15m in, 过滤, 滤渣加甲醇

15mL , 超声 15m in, 过滤, 合并滤液, 置于水浴上挥干。残渣加水 30mL 使溶解, 移入分液漏斗中, 加

水饱和的正丁醇提取 4 次, 每次 20mL , 合并正丁醇液, 置于水浴上挥干, 残渣加甲醇溶解定容至

5mL , 摇匀, 用微孔滤膜 (0. 45Λm )过滤, 得供试品溶液。

2. 2. 1. 4　阴性溶液的制备

本品为单味药制剂, 因此采用试剂空白作为阴性对照。取供试品溶液、醉鱼草皂苷Ì b 对照品

溶液、阴性对照溶液, 分别进样 20ΛL , 结果阴性对照溶液在醉鱼草皂苷Ì b 相应的保留时间出峰处

无干扰。

2. 2. 1. 5　校准曲线的绘制

准确称取经五氧化二磷干燥至恒重的醉鱼草皂苷Ì b 对照品 15. 34m g 用甲醇溶解并转移至

50mL 容量瓶中定容, 摇匀, 制成每 1mL 含醉鱼草皂苷Ì b 0. 3068m g 的对照品贮备液; 准确吸取该

溶液 1、2、4、8、10mL , 置于 10mL 的容量瓶中, 加甲醇稀释至刻度, 摇匀, 制成每 1mL 含醉鱼草皂苷

Ì b 30. 68、61. 36、122. 72、245. 44、306. 80Λg 的系列对照品溶液, 分别精密吸取上述系列对照品溶

液 20ΛL , 注入高效液相色谱仪, 按上述色谱条件测定峰面积, 并以对照品的进样浓度 x (ΛgömL ) 为

横坐标, 峰面积值 y 为纵坐标, 绘制校准曲线, 得回归方程: y = 728983. 26x + 1451. 67, r
2= 0. 9999,

结果表明, 醉鱼草皂苷Ì b 在 0. 3068—3. 0680ΛgömL 范围内线性关系良好。

2. 2. 2　干膏收率测定

准确量取各正交试验浓缩定容后的药液 25mL , 分别置于已干燥至恒重的蒸发皿中, 水浴蒸

干, 残渣于 105℃干燥 3h, 取出, 干燥器中放置 30m in, 称重, 计算干膏收率。

2. 2. 3　断血流总皂苷含量测定[7 ]

2. 2. 3. 1　对照品溶液的制备

准确称取醉鱼草皂苷Ì b 对照品 10m g, 用甲醇溶解并转移至 50mL 容量瓶中定容, 摇匀, 备
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用。

2. 2. 3. 2　供试品溶液制备

准确称取“干膏收率测定”项下干浸膏 0. 5g, 置于 100 mL 锥形瓶中, 加甲醇 60mL , 密塞, 超声

(功率 300W , 频率 20kH z) 提取 30m in, 放至室温, 过滤, 将滤液用甲醇定容至 100mL 容量瓶中, 备

用。

2. 2. 3. 3　紫外吸收光谱

分别准确吸取供试品溶液 1. 0mL 和对照品溶液 1. 0mL , 按照校准曲线制备项下操作, 在

200—600 nm 波长范围内扫描, 结果供试品溶液和醉鱼草皂苷Ì b 对照品溶液都在 530nm 波长处

存在吸收峰。

2. 2. 3. 4　校准曲线的绘制

准确吸取对照品溶液 0, 0. 2, 0. 5, 1. 0, 1. 5, 2. 0mL 于 6 支具塞试管中, 挥去溶剂, 分别加入

1. 0mL 5% 香兰素冰醋酸试液和 4. 0 mL 高氯酸, 密塞 , 摇匀, 于 60℃水浴加热 15m in, 取出后用冰

水浴冷却, 于 530nm 处测定吸光度, 用未加对照品的溶液作空白对照, 以吸光度值A 为纵坐标, 断

血流皂苷浓度C 为横坐标进行线性回归, 得方程: A = 0. 0258C + 0. 0311 ( r= 0. 9994) , 说明吸光度

与醉鱼草皂苷Ì b 在 0. 04—4m gömL 范围内有良好的线性关系。

2. 2. 4　正交试验优选水提工艺

2. 2. 4. 1　正交试验设计

为了确定较佳的提取参数, 拟采用正交试验对提取工艺中所涉及的条件进行优选, 根据预试验

的结果, 以药材粒度、提取次数、提取时间和加水量作为影响因素, 各选择 3 个水平, 以L 9 (34) 表安

排试验, 筛选较佳提取工艺条件。因素水平表见表 1。
表 1　煎煮正交试验因素水平表

水平
因素

提取次数 (次) 提取时间 (h) 药材粒度 溶剂用量 (倍)

1 1 1 粗粉 10

2 2 1. 5 中粉 12

3 3 2 细粉 14

2. 2. 4. 2　评价指标的确定

提取工艺指标由醉鱼草皂苷Ì b 含量、断血流总皂苷含量及浸膏得率组成。权重系数: 浸膏得

率ö醉鱼草皂苷Ì b 含量ö断血流总皂苷含量为 0. 2ö0. 4ö0. 4。

3　结果与讨论
3. 1　正交试验结果与分析

按处方比例称取断血流药材 200g, 按表 1 选择的因素和水平, 加水煎煮提取, 滤过, 滤液供测

试醉鱼草皂苷Ì b 含量、断血流总皂苷含量和浸膏得率, 结果见表 2、表 3。

结果表明: 以醉鱼草皂苷Ì b 含量、断血流总皂苷含量及浸膏得率为指标作显著性检验, 影响

因素从大到小依次为A > C > B > D , 因素A 具有显著性影响, 其余各因素不具备显著性影响。各因

素的各个水平间对提取效果影响大小依次为: A 2> A 3> A 1; B 2> B 3> B 1; C 3> C 1> C 2; D 2> D 3> D 1,

结合生产实际, 从降低能耗, 节约成本方面考虑, 拟定选择最佳煎煮工艺应为A 2B 1C 2D 1, 即药材粒

度为中粉, 10 倍量水, 煎煮 2 次, 每次 1. 0h。

731第 1 期 陈华国等: 正交试验优选断血流软胶囊提取工艺



© 1994-2010 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net

表 2　正交试验及结果表

试验号

列号

A B C D

评价指标

醉鱼草皂苷

Ì b 含量 (m g)

断血流总皂苷

(m g)

浸膏得率

(% )
综合评分

1 1 1 1 1 8. 06 709 6. 81 0. 50

2 1 2 2 2 9. 32 838 7. 16 0. 57

3 1 3 3 3 10. 85 987 8. 99 0. 68

4 2 1 2 3 12. 88 1186 8. 01 0. 76

5 2 2 3 1 17. 44 1641 9. 11 0. 99

6 2 3 1 2 14. 90 1592 7. 11 0. 88

7 3 1 3 2 13. 87 1285 9. 33 0. 84

8 3 2 1 3 14. 76 1373 7. 20 0. 83

9 3 3 2 1 10. 14 917 7. 43 0. 62

I 1. 76 2. 09 2. 21 2. 11

II 2. 63 2. 39 1. 94 2. 28

III 2. 27 2. 18 2. 51 2. 26

SS 0. 13 0. 016 0. 053 0. 0058

　　注: 综合评分= 浸膏得率评分+ 醉鱼草皂苷Ì b 含量评分+ 断血流总皂苷含量评分; 浸膏得率评分 (浸膏得率ö最大浸膏得

率)×0. 2; 醉鱼草皂苷Ì b 含量评分= (醉鱼草皂苷Ì 含量ö最大醉鱼草皂苷Ì 含量)×0. 4; 断血流总皂苷含量评分= (断血流总皂

苷含量ö最大断血流总皂苷含量)×0. 4。

表 3　方差分析表

差异来源 SS 自由度 变异均方 统计量 F 显著性

A 0. 13 2 0. 065 22. 13 F 0. 05 (3, 2) = 19. 00

B 0. 016 2 0. 0080 2. 74 F 0. 01 (3, 2) = 99. 00

C 0. 053 2 0. 027 9. 14

D 0. 0058 2 0. 0029 1

总计 0. 20 8

3. 2　验证试验

按处方比例称取断血流药材 200g, 共 3 份, 按所选条件安排试验, 依拟定的方法测定各项指

标, 结果见表 4。验证试验结果表明, 检测指标高于或接近于正交表中最优值, 说明优选的提取条件

稳定、可行。
表 4　验证试验结果表

编号 投药量 醉鱼草皂苷Ì b 含量 (m g) 断血流总皂苷 (m g) 浸膏得率 (% )

1 200g 19. 61 1899 8. 33

2 200g 19. 22 1818 8. 47

3 200g 19. 36 1862 8. 41

3. 3　提取溶剂的优选

断血流植物中主要含有挥发油、黄酮类、皂苷、甾醇和碱性成分等, 皂苷是其主要药用活性成分

之一, 药理活性研究和临床应用表明, 断血流药材发挥凉血止血功效的物质基础主要是水溶性成

分, 故以水作为提取溶剂。

3. 4　正交试验因素水平的选择

影响煎煮的主要因素有: 药材粉碎粒度, 浸泡时间, 煎煮次数, 加水量及煎煮时间等, 我们对浸
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泡时间采用单因素试验进行过考察, 发现对提取效果没有显著性影响; 故本试验采用L 9 (34)正交试

验表对其余因素进行考察。

3. 5　评价指标的选择

在评价指标的确定方面, 本试验采用多指标综合评分法。多指标综合评价是将提取过程多个侧

面的变化予以综合考虑, 并采用适当的数学处理使各变化结果具有加和性, 从而可全面监测提取过

程。相对单指标而言多指标综合评价可使优化工艺的代表性更强, 能更全面地反映提取结果。

4　结论
断血流软胶囊的最佳提取工艺为药材粒度为中粉, 10 倍量的水, 煎煮 2 次, 每次 1. 0h, 优选得

到的工艺稳定、合理、可行。
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