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表８ 包含工艺验证试验数据及结果

序号

１
２
３

β－环糊精（ｇ）

１００
１００
１００

加油速率（ｍＬ／ｍｉｎ）

４０
４０
４０

包合时间（ｈ）

３
３
３

包合率（％）

９２
９１
９０

得率（％）

９３
９４
９４

Ｙ（％）

９２．４
９２．２
９１．６

９１．６％，ＲＳＤ为 ０．４５％，与预测 Ｙ值得偏差分别为
０．１１％，－０．１１％，－０．７６％，结果表明基于响应曲面法
所得优化条件准确、可靠。

３ 讨论

通过正交试验，对连参通淋片中的挥发油提取工艺

进行了优化。挥发油的提取方法主要有水蒸气蒸馏法、

溶剂提取法、吸收法、压榨法和超临界萃取法等，其中超

临界萃取法能提取得到较多的挥发油，但本研究中考察

时只针对水蒸气蒸馏法做了研究，后续可考察不同的提

取方法，比较挥发油的收率、质量及提取成本，考察更适

合工业化生产的提取方法。本研究中通过前期预试验考

察了胶体磨法和饱和水溶液法，最终选择饱和水溶液法

进行连参通淋片中挥发油的包合。对挥发油的包合方法

还有很多，如超声法、搅拌法等，后续可开展相关的包合

方式考察。本次试验中未对包合物进行成分检测确认，

后续工作将持续开展挥发油成分的保留研究。
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不同加工方法对女贞子中特女贞苷含量的影响
刘喜玲，赵淑敏，刘红莉，曹望第

（陕西省商洛市药品检验所，陕西 商洛 ７２６０００）
摘要：目的 建立女贞子的最佳加工方法。方法 采用烘干、晒干、阴干、蒸干、烫干等不同加工方法处理女贞子，采用高效液相色谱法测

定女贞子中特女贞苷的含量。结果 不同加工方法对女贞子中特女贞苷含量有显著影响，烫干法较直接干燥和蒸干法处理得到的特女

贞苷的含量高，因而宜采用烫干法进行产地加工；随着烫的时间的延长，烫 ５ｍｉｎ和烫 １０ｍｉｎ后女贞子中特女贞苷的含量差异不大。
结论 宜采用烫５ｍｉｎ后干燥的方法对女贞子进行产地加工。
关键词：女贞子；药材加工；特女贞苷；含量测定
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表１ 女贞子不同加工法加工的试验样品的水分含量牗ｎ＝２牘

序号

１
２
３
４
５

加工方法

烘干

阴干

晒干

蒸５ｍｉｎ晒干
蒸１０ｍｉｎ晒干

水分含量（％）

５．５３
７．６１
６．２３
７．２１
７．３４

序号

６
７
８
９

加工方法

蒸２０ｍｉｎ晒干
烫２ｍｉｎ晒干
烫５ｍｉｎ晒干
烫１０ｍｉｎ晒干

水分含量（％）

７．５２
６．７９
６．４１
７．８０

ｔ／ｍｉｎ
０ ５ １０ １５

Ａ

１３．８６８

３００

２００

１００

－２０

ｍＡＵ

ｔ／ｍｉｎ

ｍＡＵ
３００

２００

１００

－２０
０ ５ １０ １５

１３．８６８
１

１

Ｂ

１．特女贞苷

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液
图１ 高效液相色谱图

女贞子为木犀科植物女贞 ＬｉｇｕｓｔｒｕｍｌｕｃｉｄｕｍＡｉｔ．
的干燥成熟果实，具有滋补肝肾、明目乌发之功效，用于

治疗肝肾阴虚、眩晕耳鸣、腰膝酸软、须发早白、目暗不

明、内热消渴、骨蒸潮热犤１犦。早期发现的主要活性成分为

以脂溶性的齐墩果酸、熊果酸等为代表的五环三萜类化

合物犤２－３犦。近年来，陆续分离得到了水溶性的红景天苷

和裂环环烯醚萜苷类化合物，包括女贞酸、女贞苷、新女

贞苷、特女贞苷和女贞苦苷等，具有较强的生理活性。对

于女贞子的质量分析，早期以测定齐墩果酸和熊果酸的

含量为主，近年来对红景天苷和裂环环烯醚萜苷类化合

物进行了定量分析犤４－５犦。特女贞苷可抗炎抗菌，降血糖，

调血脂，抗衰老，对高糖刺激的肾小球系膜细胞凋亡具

有保护作用犤６犦。以往在中药材的生产和产地加工过程

中，往往只注重中药材的产量、效益和药材的外形质量，

而对药材有效成分的积累动态和药材的内在品质重视

不够犤７－９犦。本研究中采用高效液相色谱法测定女贞子的

特征性成分特女贞苷的含量犤１０－１５犦，建立最佳加工方法。

现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＬＣ－２０Ａ型高效液相色谱仪（日本岛津公司）；

ＦＡ１１０４型电子天平（上海精密科学仪器有限公司）；
ＦＷ－２００Ｄ型高速万能粉碎机（天津鑫博得仪器有限
公司）；加热回流装置（实验室自行组装）；１ＨＰ－１０－
Ｈ型试验用超纯水机（重庆力德高端水处理设备研发
有限公司）。

１．２ 试药
特女贞苷对照品（中国食品药品检定研究院，供含

量测定用，含量为９６．４％，批号为１１１９２６－２０１２０３）；甲
醇（色谱纯，Ｓｉｇｍａ－Ａｌｄｒｉｃｈ公司，批号为 ３４８５１－４Ｌ）；
乙醇（分析纯，５００ｍＬ，天津市天力化学试剂有限公司）；
水为自制纯化水；试验所用女贞子药材于 ２０１６年冬采
集于商洛市商州区，经陕西省商洛市药品检验所曹望第

主任药师鉴定为木犀科植物 ＬｉｇｕｓｔｒｕｍｌｕｃｉｄｕｍＡｉｔ．。
２ 方法与结果

２．１ 样品加工方法
将成熟的女贞子除去枝叶，混匀，即得样品。

烘干法：将采摘的女贞子在１０５℃下直接烘干；阴
干法：将采摘的女贞子在室温下放置２个月左右自然阴
干；晒干法：将采摘的女贞子在室外阳光下晾晒１５ｄ左
右；蒸后晒干法：将采摘的女贞子蒸不同时间后，经过晒

干处理；烫后晒干法：用沸水将采摘的女贞子烫不同时

间后，经过晒干处理。

取不同加工方法处理好的样品，经超微粉碎（过

３号筛），制成９种样品，粉末２ｇ，精密称定，按２０１５年

版《中国药典（四部）》通则０８３２第二法水分测定法（烘
干法）测定水分。详见表１。

２．２ 特女贞苷含量测定
２．２．１ 色谱条件与系统适用性试验犤１犦

色谱柱：ＫｒｏｍａｓｉｌＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；
检测波长：２２４ｎｍ；流动相：甲醇－水（４０∶６０，Ｖ∶Ｖ）；流
速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：３５℃。理论板数按特女贞苷峰计
应不低于４０００，在此色谱条件下，特女贞苷与其他组分
峰均达到基线分离。详见图１。

２．２．２ 溶液制备

对照品溶液：取特女贞苷对照品 ８．５ｍｇ，精密称
定，置 ５０ｍＬ容量瓶中，加入甲醇溶解，并制成每 １ｍＬ
含０．１７ｍｇ的溶液，即得。

供试品溶液：取２．１项下不同加工方法处理好的样
品 ０．５ｇ粉碎（过 ３号筛），精密称定，置具塞锥形瓶中
精密加入稀乙醇５０ｍＬ，称定质量，加热回流１ｈ，放冷，
再称定质量，用稀乙醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取

续滤液，即得。

２．２．３ 方法学考察

线性关系考察：精密量取特女贞苷对照品溶液，分别
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表２ 特女贞苷加样回收试验结果牗ｎ＝６牘

取样量

（ｇ）

０．２５０４
０．２４９５
０．２４９２
０．２４９９
０．２５０１
０．２４９１

样品含量

（ｍｇ）

４．２６６８
４．２５１５
４．２４６４
４．２５８３
４．２６１７
４．２４４７

加入量

（ｍｇ）

４．２５
４．２５
４．２５
４．２５
４．２５
４．２５

测得量

（ｍｇ）

８．５１４７
８．５０２４
８．４８５６
８．４９７９
８．５１０３
８．４９２１

回收率

（％）

９９．９５
１００．０２
９９．７５
９９．７６
９９．９７
９９．９４

Ｘ
（％）

９９．９０

ＲＳＤ
（％）

０．１１

取 ０．５，１．０，２．０，４．０，６．０，８．０，１０．０，２０．０μＬ，以进样
量（Ｘ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为纵坐标绘制标准曲线，得
回归方程 Ｙ＝８０８．７４Ｘ－３１．２７２，ｒ＝０．９９９８（ｎ＝８）。
结果表明，特女贞苷进样量在０．０８５～３．４００μｇ范围内
与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密量取特女贞苷对照品溶液１０μＬ，
按拟订色谱条件重复进样 ６次，测定峰面积。结果的
ＲＳＤ为０．３２％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。
稳定性试验：取同一供试品溶液，按拟订色谱条件

分别于 ０，２，４，８，１２ｈ时测定。结果的 ＲＳＤ为 １．３１％
（ｎ＝６），表明供试品溶液在１２ｈ内稳定性良好。

重复性试验：取同一处理方法的样品 ６份，按
２．３．２项下方法制备供试品溶液，进样 １０μＬ测定。结
果的 ＲＳＤ为０．７５％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：精密称定已知含量的样品６份（质
量浓度为８５．２８μｇ／ｍＬ），各０．２５ｇ，精密量取质量浓度
为０．８５ｇ／Ｌ的特女贞苷对照品溶液５ｍＬ，分别加入上
述６份样品中，按拟订色谱条件进样１０μＬ，测定含量，
以干燥品计算回收率。结果见表２。

２．２．４ 样品含量测定

按２．１项下样品处理方法，处理 ９种不同样品后，
按２．３．２项下方法制备供试品溶液，按拟订色谱条件分
别进样２次，每次１０μＬ，测定峰面积，按照干燥品计算
含量。结果加工方法 １～９的特女贞苷含量分别为
０．９０％，１．２３％，０．９４％，１．５１％，１．７７％，１．５９％，
１．６５％，１．８４％，１．８５％。
３ 讨论

本研究为探究性试验，通过考察不同的加工方法对

女贞子中特女贞苷含量的影响，对２０１５年版《中国药典
（一部）》中规定的女贞子加工方法（稍蒸或置沸水中略

烫后干燥，或直接干燥）进行比较，结果表明，不同加工

方法对女贞子中特女贞苷含量有显著影响。

比较不同加工方法对女贞子中特女贞苷含量的测

定结果，特女贞苷的含量依次为烫后干燥法＞蒸后干燥
法＞阴干法＞晒干法＞烘干法；蒸１０ｍｉｎ比蒸５ｍｉｎ和

蒸 ２０ｍｉｎ后干燥的女贞子中特女贞苷含量高；置沸水
中烫 ５ｍｉｎ和烫 １０ｍｉｎ比烫 ２ｍｉｎ后干燥的女贞子中
特女贞苷含量高，随着烫的时间的延长，烫 ５ｍｉｎ和烫
１０ｍｉｎ处理后，女贞子中特女贞苷的含量增长不大，因
而宜采用烫后干燥的方法进行产地加工。因此，最佳产

地加工方法是将女贞子置沸水中烫５ｍｉｎ后晒干处理。
特女贞苷是女贞子中的专属成分，其药理活性明

确，可作为女贞子药材质量检验的指标性成分。本研究

中建立的女贞子的不同加工处理方法对女贞子中特女

贞苷的含量提高起到了很好的指导意义，对于女贞子药

材的质量提升具有一定参考价值。
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