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摘要# 目的!考察常温水提( )& e水提( 水煎煮对白芷总香豆素提取物的影响’ 方法!分别采用乙醇回流提取和 $
种水提预处理方法得到提取物’<.& B_和 F708法分别测定总香豆素( 欧前胡素含有量& 比较提取物粉体学性质
和溶出度’ 结果!) 种提取物中总香豆素含有量分别为 $2+*!( =2&$!( =2*"!( )2)=!& 欧前胡素含有量分别为
&2=$$!( &21)&!( &2)=1!( &2"11!& 休止角分别为 )*2)11u( )#21*’u( )#2=*+u( )#2&#)u& 堆密度分别为 &2#")(
&2$#)( &2$"=( &2$1) 45V3$’ 提取物’在 "&& 3?A 内的吸湿速率和平衡吸湿量高于其他 $ 种提取物’ 各提取物在
"#& 3?A内的累积溶出度均显著高于药材细粉’ 结论!$ 种水提预处理方法均可明显改善白芷总香豆素提取物的粉体学
性质& 并提高药材细粉的溶出度’
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!!元胡止痛方是经典名方& 由醋制延胡索和白芷
组成& 用于气滞血瘀引起的胃痛( 胁痛( 头痛( 痛
经等症)"* & 其中白芷具有散风除湿( 通窍止痛(
消肿排脓的功效)#($* & 香豆素类是其主要化学成分
之一& 具有明显镇痛作用))* & 为方中活性物
质)1(=* ’ #&"1 年版 /中国药典0 一部共收录 1 种元
胡止痛制剂& 分别为元胡止痛口服液( 元胡止痛
片( 元胡止痛软胶囊( 元胡止痛胶囊和元胡止痛颗
粒& 其中口服液和软胶囊是将白芷粉碎成粗粉后乙
醇热回流提取得到清膏& 然后加辅料制备$ 片剂(
胶囊剂和颗粒剂是将 ’1!白芷粉碎成细粉& 剩余
#1!制成醇提取物投料)’* ’ 在采用原药材细粉投
料时& 往往由于产地( 栽培和采收条件不同& 导致
其质量存在较大差异& 而且溶出度也可能较低& 最
终导致相关制剂质量差异大)*(+* & 因此在制备元胡
止痛片等剂型时& 如果应用白芷总香豆素提取物投
料& 则有可能减小制剂间的质量差异’

然而& 前期研究发现按照 #&"1 版 /中国药
典0 方法& 即乙醇回流提取所得到的白芷提取物
黏度较大& 需要加入大量辅料才能制成颗粒’ 因
此& 本实验应用水提法对白芷饮片进行预处理& 然
后应用乙醇回流法进行后续提取& 考察不同水提预
处理方法对白芷香豆素提取物中总香豆素含有量(
欧前胡素含有量( 粉体学性质和溶出度的影响& 以
达到降低其黏度的目的& 并为后续将其代替细粉入
药和进一步相关剂型改进提供参考’
GH仪器与材料
"2"!仪器!O;‘8d高效液相色谱仪 "单泵& 7B(
"1*&$ 紫外检测器& B_("1’1# "日本 O;‘8d公
司#$ ‘Fj(/循环水式多用真空泵 "郑州长城科工
贸有限公司#$ GEG0;旋转蒸发仪 "上海爱朗仪器
有限公司#$ E7"#&& 电子天平 "上海精密科学仪
器有限公司#$ PM"=(L‘台式高速离心机 "长沙湘
仪离心机仪器有限公司#$ G,11& 冷冻干燥机
"美国bP‘ 公司#$ F7(*)1$ 紫外(可见分光光度计
"美国惠普公司#$ ;M#)1 电子分析天平 "瑞士梅
特勒(托利多公司#$ cC($&&( cC("&&G( cC(1&&j
超声波清洗器 "昆山市超声仪器有限公司#’
"2#!材料!白芷购自同仁堂承德分公司& 由承德
医学院中药研究所赵春颖教授鉴定为正品’ 欧前胡
素对照品 "批号 ""&*#=(#&&’"#& 中国食品药品检
定研究院#’ 甲醇为色谱纯 "天津市协和昊鹏色谱
科技有限公司#$ 四氢呋喃为色谱纯 "天津市福晨
化学试剂厂#$ 其他试剂均为分析纯$ 水为娃哈哈

纯净水’
IH方法与结果
#2"!总香豆素提取
#2"2"!乙醇回流提取)"&*!称取白芷粉末 ""& 目#
"& 4& 置于 1&& 30圆底烧瓶中& 加入 ’&!乙醇
$&& 30& 加热回流 # 次& 每次 # 6& 减压滤过& 合
并滤液& 减压浓缩后将浓缩液置于 =& e烘箱中干
燥& 得 到 提 取 物 ’& 质 量 为 "21& 4& 收 率
为 "12&!’
#2"2#!常温水提预处理!称取白芷粉末 ""& 目#
"& 4& 加入 "& 倍量水常温浸渍 "# 6& $ &&& T53?A
离心 "1 3?A& 药渣置于 #1& 30圆底烧瓶中& 加入
’&!乙醇 "&& 30& 按 -#2"2". 项下方法得到提取
物&& 质量为 &2+"+ 4& 收率为 +2#!’
#2"2$!)& e水提预处理!称取白芷粉末 ""& 目#
"& 4& 加入 "& 倍量水加热至 )& e& 保温 # 6&
$ &&& T53?A离心 "1 3?A& 药渣置于 #1& 30圆底烧
瓶中& 加入 ’&!乙醇 "&& 30& 按 -#2"2". 项下
方法得到提取物 /& 质量为 &2’1* 4& 收率
为 ’2=!’
#2"2)!水煎煮预处理!称取白芷粉末 ""& 目#
"& 4& 加入 "& 倍量水煎煮 " 6& $ &&& T53?A 离心
"1 3?A& 药渣置于 #1& 30圆底烧瓶中& 加入 ’&!
乙醇 "&& 30& 按 -#2"2". 项下方法得到提取物
.& 质量为 "2$& 4& 收率为 "$2&!’
#2#!总香豆素含有量测定%""&

#2#2"!对照品溶液制备!精密称取欧前胡素对照
品 )2+* 34& 置于 "&& 30量瓶中& 加入适量甲醇
超声溶解& 静置至室温& 甲醇定容至 "&& 30& 摇
匀& 即得 )+2* !4530贮备液& 精密量取 "( "21(
#2&( #21( $2&( )2& 30置于 "& 30量瓶中& 甲醇
稀释至刻度& 即得’
#2#2#!供试品溶液制备!精密称取白芷提取物约
12& 34& 置于 #1 30量瓶中& 加入适量甲醇超声提
取 )& 3?A& 静置至室温& 甲醇定容至 #1 30&
即得’
#2#2$!检测波长确定!以甲醇为空白对照& 将一
定质量浓度对照品( 供试品溶液在 #&& <)&& A3波
长处进行紫外扫描& 发现两者在 $&) A3处均有吸
收& 并且紫外光谱图变化较平缓& 故选择其作为检
测波长’
#2#2)!线性关系考察!以对照品质量浓度为横坐
标 "V#& 吸光度为纵坐标 "M# 进行线性回归&
得到回归方程为 Mg&2&)$ )=’Vr&2&&" ** ")g
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&2+++ ##& 在 )2+* <"+2+# !4530范围内线性关系
良好’
#2#21!测定方法!精密称取提取物’ <.各约
12& 34& 按 -#2#2#. 项下方法制备供试品溶液&
以甲醇为空白溶剂& 在 $&) A3波长下测定吸光度&
外标一点法计算含有量& 结果分别为 $2+*!(
=2&$!( =2*"!( )2)=!& 而药材粉末为 &2’*#!’
#2$!欧前胡素含有量测定
#2$2"!色谱条件!-?@VJWNTS8"*色谱柱 "#1& 33q
)2= 33& 1 !3#$ 流 动 相 甲 醇(水(四 氢 呋 喃
"=1 f$1 f"#$ 检测波长 $&& A3$ 柱温 $& e$ 体
积流量 &2* 3053?A$ 进样量 #& !0’
#2$2#!对照品溶液制备!精密量取 -#2#2". 项
下贮备液 &2"( &2#( &21( &2’1( "2&( "2#1 30&
置于 "& 30量瓶中& 甲醇定容至刻度& 即得"&2)+*(
&2++=( #2)+( $2’$1( )2+*( =2##1 !4530#’
#2$2$!线性关系考察!取 -#2$2#. 项下系列质
量浓度对照品溶液 = 份& 按 -#2$2". 项下方法进
样测定’ 以欧前胡素质量浓度为横坐标 "V#& 峰
面积为纵坐标 "‘# 进行线性回归& 得到回归方程
为 ‘g’$ ’=*V^$ 1##2*’ ")g&2+++ * #& 在
&2)+* <=2##1 !4530范围内线性关系良好’
#2$2)!专属性考察!取一定质量浓度的对照品(
供试品溶液& 在 -#2$2". 项色谱条件下进样测
定& 结果见图 "’ 由图可知& 提取物中其他成分对
测定无干扰& 欧前胡素色谱峰可达到基线分离& 其
分离度大于 "21& 理论塔板数大于 ) &&&’
#2$21!精密度试验!对照品溶液 "&2++= !4530#
在 -#2$2". 项色谱条件下& 同一天测定 = 次& 连
续 $ I& 测得日内( 日间精密度 9‘-分别为
&2*#1!( "2*+!& 表明仪器精密度良好’
#2$2=!重复性试验!取提取物&约 "&2& 34& 按
-#2#2#. 项下方法制备供试品溶液& 共 = 份& 在
-#2$2". 项色谱条件下测定& 测得欧前胡素峰面
积9‘-为 #2$!& 表明该方法重复性良好’
#2$2’!加样回收率试验!取含有量已知的提取物
&约 "&2& 34& 共 + 份& 按照欧前胡素含有量的
1&!( "&&!( "1&!分别加入对照品 &2&)+ *(
&2&++ =( &2")+ ) 34& 按 -#2#2#. 项下方法制备
供试品溶液& 在 -#2$2". 项色谱条件下进样测
定& 测得平均加样回收率分别为 +*2=!& ++2#!(
"&&2$!& 9‘-分别为 #2"!( "2*!( #2+!’
#2$2*!测定方法!精密称取 ) 种提取物各约
"&2& 34& 平行 $ 份& 按 -#2#2#. 项下方法制备

供试品溶液& 在 -#2$2". 项色谱条件下测定& 外标
一点法计算含有量& 结果分别为 &2=$$!( &21)&!(
&2)=1!( &2"11!& 而药材粉末为 &2")’!’
#2)!流动性考察
#2)2"!休止角)"#("$*!将 ) 种提取物粉碎至细粉
"*& 目#& 采用注入法测定其休止角& 平行 $ 次&
结果 分 别 为 " )*2)11 h"2#") #u( " )$21*’ h
"2""= #u( " )#2=*+ h &2*1+ #u( " )#2&#) h
"2)’=#u& 可知提取物& <.的休止角均小于’&
表明水提预处理有利于增加提取物细粉的流动性’
#2)2#!堆密度)"$*!将 ) 种提取物细粉轻轻装入
"& 30量筒中& 连续 $次& 测量最初松体积& 计算堆
密度& 结果分别为 "&2#") h&2&&=#( "&2$#) h
&2&#"#( "&2$"= h&2&&$#( "&2$1) h&2&&## 45V3$&
可知提取物&<.的堆密度均大于’& 即三者流动
性均优于提取物’& 与 -#2)2". 项下结果一致’
#21!吸湿率!精密称取已干燥至恒重的 ) 种提取
物各约 &21 4& 平铺到称量瓶底部& 置于恒温恒湿
箱 "#1 e( ’1!# 中& 于 #( )( *( "#( #)( $=(
)*( =&( ’#( += 6称定质量& 计算吸湿率& 结果见
图 #’ 由图可知& 提取物’的吸湿速率和平衡吸湿
量均大于&<.& 并且后三者曲线无明显差别& 其
原因可能是应用水提法进行预处理时可除去部分水
溶性成分& 使其在提取物中的含有量下降’
#2=!溶出度!按照 #&"1 版 /中国药典0 第四部
附录中溶出度的第三法’ 分别取 ) 种提取物和药材
饮片& 粉碎至 *& 目& 分别精密称取 ) 种提取物细
粉 &2&*"( &2&+1( &2"""( &2$$# 4"相当于 &21") 1
34欧前胡素# 和饮片细粉 &2$1& 4"相当于
&21") 1 34欧前胡素#& 置于 #1& 30含 &2"!十二
烷基硫酸钠 "‘-‘# 的水溶液中& 于 "&( #&( $&(
)1( =&( +&( "#& 3?A取样 #21 30& 同时补加等温
同体积空白溶剂’ 不同时间点的样品经 &2## !3
微孔滤膜过滤后弃去初滤液& 取续滤液& 在
-#2$2". 项色谱条件下测定& 计算溶出度& 结果
见图 $’ 由图可知& ) 种提取物的溶出度均明显高
于药材细粉& 而且水提预处理略低于乙醇回流& 其
原因可能是水提后部分水溶性成分被除去& 减小了
提取物的润湿性& 导致溶出度下降’
JH讨论

中药提取物的粉体学性质与后续制剂工艺及最
终制剂质量密切相关& 包括流动性( 吸湿性( 比表
面积等’ 本实验发现& 与传统乙醇回流提取相比&
水提预处理可显著提高白芷香豆素提取物流动性&
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!!!

"%欧前胡素
"%?3UNTHQJT?A

图 GH欧前胡素>XB:色谱图
R#5PGH>XB:)Q’"23*"5’326".#2&%’3*"’#1
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图 IHS 种提取物吸湿曲线
R#5PIH<"#6*(’%3O6"’&*#"1)(’+%6."’."(’%,*’3)*6

图 JHS 种提取物溶出曲线
R#5PJH@#66"0(*#"1)(’+%6."’."(’%,*’3)*6

并降低其吸湿性& 即有利于提高其粉体学性质& 虽
然其溶出度略有降低& 但显著高于药材细粉’ 同
时& 该方法操作简单& 易于工业化& 今后将其工艺
参数作进一步优化’
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