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吴茱黄不同炮制品中绿原酸的含量比较

温慧玲 (江西青峰药业有限公司 江西赣州341 000 ) 欧阳胜 谢一辉 (江西中医学院药学系)

摘 要 目的:用反相高效液相色语法测定吴茱芙及其炮制品中绿原酸的含量 ,探讨不同炮制方法对于吴茱芙中绿原酸含量

的影响  方法:采用 Di am on sil C l:色谱柱    (250 m m x 4.6 m m ,5 卜m );流动相:乙睛一4% 磷酸水溶液等度洗脱;流速:1.0 耐 �

m in 一!;检测波长:327 lun ;柱温:25 ∀  结果:吴茱芡不同炮制品绿原酸的含量较吴茱英生品均有不同程度的降低  结论:浸
泡制炮制方法比浸润制炮制方法对于绿原酸含量的降低作用更大 
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吴茱英为芸香科植物吴茱英 #肠 而 心aec a甲(Ju ss .)

B enth.] �石虎 #及心 dia ru taec a, (Juss.)Benth .V ar .offi einal is

(Dod e) H uan g.]或疏毛吴茱英 [肠 odi a rut ae ca, (Juss.)

Be nth .V ar .如din icri (D ed e) Hu ang . ∃的干燥近成熟的果实 ,

具有温胃止呕 ,温胃止泻 �镇痛 ,升高体温等作用川  近年来

实验证明 ,吴茱英水提液中含有大量的绿原酸 ,而绿原酸具

有抗菌 �抗炎 �抗病毒 �增加白细胞 �保肝利胆 �抗肿瘤 �降血

压 �降血脂 �清除自由基和兴奋中枢神经系统等作用圈 绿
原酸含量测定已经有大量报道 ,但对于吴茱英中绿原酸的报

道却较少比%∃ 本研究在参考文献氏%∃基础上 ,采用乙睛-

0.4% 磷酸水作流动相 ,进一步简化方法 ,以等度洗脱 ,建立

了吴茱英不同炮制品中绿原酸的测定方法  该方法简便 ,灵

敏度高 ,重现性好 ,并且其他提出的成分也达到了基本的分

离 ,是研究吴茱英50 % 甲醇提出物较理想的方法 

1 仪器与试药

戴安高效液相色谱仪;四元泵;手动进样器;Uv 检测器

及 Chro meleon 色谱工作站 ;Sart ori us BSZ14一D (北京赛多利斯

系统有限公司);C 即一110 x5 0 型报喜龙电炒锅(报喜龙电器

厂 );M ett le rAE240 天平(十万分之一);KQ3 200 超声波清洗

器(昆山超声仪器厂)  

吴茱英药材购于江西省樟树市药材市场 ,产地为江西省

樟树市 , 经鉴定为芸香科植物吴茱英 #肠 od ta ru taec a甲

(Juss.) Benth.l干燥成熟果实  乙睛为色谱纯(TE DIA ) ;水

(自制双蒸水);绿原酸对照品(批号 110753 一以拜13) 购自中

国药品生物制品检验所;其他试剂均为分析纯  

2 方法与结果

2.1 炮制品的制备

2.1 1 制备吴茱英生品川 取吴茱英一定量 ,拣净后 ,备

用 

2.1.2 樟帮泡吴茱英(开水泡制)[ 8∃ 取净吴茱英一定量,

用新沸的开水泡l h( 开水与药材的量按照4 :l进行浸泡) ,
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(M Ecc )等 (!J,其中以高效液相色谱法的应用最为广泛[!, , J 

本文采用高效液相色谱法测定乳病消片中淫羊霍昔的含量 ,

准确 �简便 �快速 ,可以用于本品质量控制  
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然后取出放入温度为 250 一260 ∀ (用红外测温仪测定)的

炒锅中加盐水(浓度为 巧% )一定量 ,炒 18 min ,炒干后捞

出 ,放冷 ,筛去灰屑  每 100 kg吴茱英 ,加盐 3 kgo

2.1.3 樟帮泡吴茱英(甘草水溶液泡制)[剑 取净吴茱英

一定量 ,加人一定量的甘草水溶液 ,搅拌均匀后放置在25 ∀
的水浴中浸泡2 h( 甘草水与药材的量按照4: 1进行浸泡)  

然后 ,取出 ,放置在60 ∀ 的烘箱中烘干 每 100 kg 吴茱英 ,

加甘草 3 kg  

2.1.4 制吴茱英川 取甘草捣碎 ,加适量水 ,煎汤 ,去渣 ,加

人净吴茱英 ,闷润吸尽(甘草水与药材的量按照 1:1 进行浸

润) ,炒至微干,取出 ,晒干 每 100 kg吴茱英 ,用甘草 6 kgo

2.1.5 盐制吴茱英[9] 取净吴茱英 ,照盐水炙法(制剂通

则)炒至裂开为度  每 100 kg吴茱英 ,用食盐 1.8 kgo

2.1.6 醋制吴茱英[9] 取净吴茱英 ,照醋炙法(制剂通则)

炒至裂开为度  每 100 kg吴茱英 ,用醋 18 kg 

2.1.7 酒制吴茱芙[9] 取净昊茱英 ,照酒炙法(制剂通则)

炒至裂开为度  每 100 kg 吴茱英 ,用酒 12 kgo

2.2 供试品溶液的制备

取吴茱英药材及炮制品粉末(过60 目筛)约0.5 9 ,精密

称定 ,置于 100 nil 具塞的锥形瓶中 ,加人50 % 甲醇 50 耐 ,称

重 ,超声(巧O W , 40 kHz )30 而n后 ,取出 ,放冷 ,用 50 % 甲醇

补足重量 ,滤过 ,取续滤液 s d 置于25 耐 量瓶中 ,加50 % 甲

醇至刻度  摇匀 ,滤过 ,取续滤液 ,即得 

2.3 对照品溶液的制备

精密称取干燥至恒重的绿原酸对照品一定量 ,加 50 %

甲醇定容至刻度 ,配成 0.06 m g �耐一!的溶液 ,备用  

2.4 方法学考察

2.4.1 色谱条件 色谱柱:Diam onsil C, ,   (250 mm x 4.6

~ ,5 卜m );流动相:乙睛习.4% 磷酸水 (9 .3:90 .7 ) ;流速:1
耐 �m in一!  检测波长 327 nln  理论塔板数按绿原酸峰计算

不低于 2 000  

2.4.2 线性关系的考察 精密量取对照品溶液1 耐,分别

置于2 ,5 ,25 ,50 祖棕色量瓶中,加50 % 甲醇至刻度  取对

照品溶液及其上述四个溶液分别进样20 闪,以绿原酸峰面

积对进样量进行回归分析 ,线性回归方程为 :Y = 8.5 1 x l扩X

+ 0 �598 ,r = 0.999 9 (n 二5) ,结果表明 ,绿原酸进样量(x )在

0.02 一1�20 林g与峰面积(Y )呈良好的线性关系 
2.4.3 精密度试验 对照品及其样品溶液连续进样 6 次 ,

结果绿原酸对照品的峰面积召50 为1.0% ,吴茱英药材中绿

原酸的峰面积召5刀为 1.7%  

2.4.4 重复性试验 对吴茱英药材供试品进行 6 次测定 ,

结果绿原酸的峰面积月SD 为 1.7%  

2.4.5 稳定性试验 取昊茱英药材供试品溶液分别在 0 ,

2 ,4 ,6 , 12 ,24 h 测定  结果表明,吴茱英中绿原酸在24 h 内

稳定性良好声5刀为 1.7%  

2.4.6 加样回收试验 取已知含量的样品 ,加人一定量的

绿原酸对照品 ,按照 &2.2 ∋项下样品溶液制备法制备 ,测得

绿原酸的平均回收率为 99 .59 % ,五5刀为 1.8%  

2.5 不同吴茱芙炮制品和吴茱芙药材的测定

对不同昊茱英炮制品和昊茱英药材按照 &2.1 ∋项方法

处理并测定 ,结果可见与吴茱英生品相比 ,各炮制品溶液中

的绿原酸含量与吴茱英生品相比,差异有统计学意义(尸<

0.01 )  各样品中绿原酸的含量与酒制吴茱英相比,除醋制

吴茱英外(尸<0,01 ),差异均有统计学意义  结果见表 l  
表 1 不同炮制品中吴茱英绿原酸的含t (n = 3 ,无士�)

样品 绿原酸含量(mg�g一l) RS D( % )

吴茱英生品 5.4376 士0.加7 + 0.1

樟帮泡吴茱英(甘草水泡) 2.845 0 士0.038 . + 1.3

樟帮泡昊茱英(开水泡) 4.8574 土0.0 30 , +  .6
制昊茱英 3.599 1士 0 011 * + 0, 3

醋制吴茱英 5,0303士 0.01 5* 0.3

酒制吴茱英 5.074 1士 0.059 . 1.2

盐制吴茱英 4.7503士0.077 * + 1.6

注:与吴茱芡生品比, .尸<  01 ;与酒制吴茱英比 , +尸< 0.01  

3 讨论

3.1 本研究在参考了,中国药典 −200 5 年版金银花中测定
绿原酸的色谱条件及其文献(!七∃,以乙睛和0.4% 磷酸水作

为流动相 ,采用更为简便的等度洗脱的方法 ,经调整比例得

到较为满意的结果  该方法所得色谱图显示 ,绿原酸与其邻

近组分得到了很好的分离 ,分离度大于 1.5 ,符合定量分析

的要求  同时吴茱英50 % 甲醇所提取出的许多成分 ,在本

文色谱条件下,都基本上达到了分离 因此 ,本文建立的方

法是分析吴茱英成分较好的方法  

3.2 样品处理的方法学考察中,对 25 % 甲醇 ,50 % 甲醇 , 甲

醇及乙醇进行了比较试验,结果表明提取溶媒为 50 % 甲醇

时绿原酸含量最高  故选择50 % 甲醇作为提取溶媒  对超

声处理 ,回流处理及冷浸处理进行了比较 ,结果表明回流和

超声提取在 30 m in 中提取出来的绿原酸含量没有显著性差

异 ,故选择超声提取方式提取绿原酸  对于超声 ro ,巧 ,30 ,

 45 mi n 及印 面n 进行比较 ,结果表明超声 30 m in 以上提取

出来的绿原酸含量没有显著性差异 ,故选择超声 30 ha n  并
对 10 ,30 ,50 ,70 ,90 nil 及 100 nil 的不同溶剂用量进行了比

较 ,结果表明用 50 时 的 50 % 甲醇提取能够达到提取完全  

故选择50 祖 的50 % 甲醇作为提取溶媒用量  

3.3 比较用同一药材制得的各炮制品及生品中绿原酸的含

量 ,结果表明生品中绿原酸含量最高,其次是酒制 ,醋制 ,樟

帮泡吴茱英(开水泡制) ,盐制 ,制吴茱英 ,樟帮泡吴茱英(甘

草水泡制)  可以看出吴茱英经过炮制后 ,绿原酸含量显著

降低 ,而采用不同的炮制方法 ,昊茱英中绿原酸含量的降低

的程度也不一样  大致呈现出浸泡工艺所得的炮制品比浸

润工艺所得的炮制品中绿原酸含量降低更大  而炮制中所
加的辅料对于昊茱英药材中绿原酸的含量也似有影响  樟

帮泡吴茱英(甘草水泡制)在浸泡工艺所得的炮制品中绿原

酸含量最低 ,制吴茱英在浸润工艺所得的炮制品中含量最

低  甘草和吴茱英之间如何作用使得绿原酸含量降低还需
要进一步研究  

3.4 吴茱黄在(神农本草经 −中列为中品 ,有小毒  服用吴
茱英过量 ,主要临床不良反应为出现猩红热样药疹 ,表现为

四肢皮肤灼热 �痛痒不适 ,出现针尖大小鲜红色丘疹 ,压之褪

色 ,颈前及上胸融合成片 ,界限不清 ,皮温升高  中毒后主要

表现为:强烈的腹痛 �腹泻 �视力模糊 �错觉 �脱发 �胸闷 �头
疼 �眩晕或皮疹  现阶段研究表明, 目前没有确切的证据说

明或排除绿原酸是变应原(即具有致敏性)[ %&] 但是在本课
题的进一步指纹图谱研究中,发现吴茱英经过炮制之后 ,绿

原酸等大部分水溶性成分相对于吴茱英生药材有显著的降

低 ,而吴茱英碱等脂溶性成分没有显著性的变化抑或变化不

已只只夕
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H PL C 法测 &派莎 ∋防晒霜中三种化学吸收剂的含量

叶立红 , 吴金花, 陈芳, 段德鉴 % (l .郧阳医学院附属太和医院药学部 湖北十堰44 2以刃;2.郧阳医学院药检学院)

摘 要 目的: 建立高效液相色谱法测定 &派莎∋防硒霜中三种化学吸光剂 Pars ol 1789( 丁基甲氧基二苯甲跳甲烷) �Parsol

M Cx( 甲氧基肉桂酸辛醋) �PaI!s ol 5(x刃(3 , 4一甲基亚千基一樟脑)的含量 方法: 色谱柱     :Di ~ ns il C I:(200 m m x 4.6 m m ,

5 林m ) ;流动相:甲醉:四氢吠喃:水:高氛酸 (60: 100 , 80 :0.05 );流速:l 耐 �m in一%;检测波长:310 ,357 lun ;柱温:25 ∀  结果:

三种化学吸收剂分离度好 ,不受基质干扰 , pars ol 1789 在 0.00 16 一 0.020 1 m g �耐一! , pars ol M CX 在0.754 0 一  0.769 0 m g �nil 一! ,

Pars ol s创x ∃在0.179 0 一  0.188 9 m g �耐一%范围内线性关系良好(r值分别为0.999 8 ,0.999 7 , 0.999 6 ) ,平均回收率分别为

99 .73 % ,99 .81 % ,99 .41 % ,凡s刀分别为1.68 % ,0.17 % ,0.22 %  结论:该测定方法操作简便 ,快捷 ,可靠性高,重复性好 ,可

作为 &派莎∋防晒霜的质量控制方法 

关键词 &派莎 ∋防晒霜;化学吸收剂; 高效液相色谱法

中图分类号:R9 27 .2 文献标识码 :A 文章编号:100 8拱 9x( 201 0) 07 刁9% 习2

D eten苗     nation of T hree Ch em ical A bs orPtion A gents in &P ai sha ∋ Sun �  sc re eui ng by IIPL C
 Y e u hong, , w u Jinhua, , ehen Fa 飞, , D uan Dej ian ,  (1.D epartm ent of Ph arm ac y,姗  liat ed Tai he H ospit沮,  Y un yan g M edi eal College,

  H ube i Shiyan 44 20(刃,   Chi na:2.Sehoo l Of D ru g Testi嗯 ,  Y unyang M edieal College)

        A B STR A C I o bj ec tive : To estab lish a m ethod for detec ting thr ee eha 面    eal ab sorp tion age ni s PaIS ol 1789 �   Pars ol M CX an d Pars ol s(X X∃
in &pai sha ∋ sun 一     sere eni ng by HP LC .M ethod :Th e Diamo ns il C ;:(2(X) mm x 4.6 nun ,5 叩 ) eolumn was us ed .Th e mo bile phas e was

me than ol一tetrah ydr ofo ran 一w at er 一详二址 orie ac id (印:l印:80 :0.05 ) ,    the flow rat e w as 1.0 耐 �而n一! ,    th e dete etive wav elengt h w as 3lo and
357 nm ,    an d the eolu mn tem pe rat ure was 25 ∀ .R es ul t: Th e e心    b rati on eurv es of P ars ol 1789 , P aI!    S ol M C X an d Par sol 50以 ) w ere linear

衍thi n 山e ran 罗 of 0.00 1 6刁.胆0 1,0.7弘  习   .769 0 and 0.179 0刀.155 9 叱 �耐一! 衍  th good line面ty (r二0.999 8 ,0.999 7 ,0.99 9

6 ),     and the av erag e re eoveries we re 99 .73% ,99 .81% ,99 .41% (月5刀= 1.68% ,0.17% ,0.22% ),res哪etively.CO nd 时on : Th e m eth-

  od 15 eonv 丽 en t,  ac eurat e and re prod ucib le ,      whi eh ean be us ed in quali ty eontro1 Of & pai sha ∋ sun 一sere eni 飞 �

K E Y W O R D S &P ai sha ∋ sun 一sere en ing ; C he而 eal ab sorpt ion agen t; H P L C

&派莎 ∋防晒霜处方采用 Par sol 17 89 (丁基甲氧基二苯

甲酞甲烷) � Pars ol M CX (甲氧基肉桂酸辛醋) �PaI!s ol 5,X洲)

(3 ,4一甲基亚节基一樟脑)三种成分作为化学吸光剂 ,以纳米

二氧化钦作为物理防晒剂 ,复配而成 ,可获得稳定的UV灯

UVB 保护 ,弥补了以传统二氧化钦为主的物理防晒剂对皮

肤防护效果的局限性(%∃ 为了有效的控制其质量 ,本文建立

H PLC 法对 &派莎 ∋防晒霜中的三种化学吸收剂进行含量测

定 ,为质量标准的研究提供试验依据 

1 仪器与试药

1.1 仪 器

戴安Uhi M at e 3 以∃型高效液相色谱仪(包括四元梯度
泵 �自动进样器 �柱温箱 �紫外检测器) ,变色龙(ehrom el eon )

软件数据处理系统;岛津AUW 120 D 分析天平(d 二0.l m岁

0.ol mg ) ;u P5 200 H 超声波清洗器(熊猫集团南京电子计量

有限公司);TU 一19 01 紫外一可见分光光度仪(北京普析通用

公司)  

1.2 试药

对照品 :Pars ol 1789 (批号 C 1064 8(X) );Pars ol M C X (批号

e l0663 12 );P ars ol s以刃(批号elossl59)由上海楚定分析仪

器有限公司提供  

甲醇:色谱纯;四氢峡喃:分析纯;水:纯化水;高氯酸:优

级纯(70 % )  混合溶液的配制:将甲醇 �四氢吠喃 �水和高

氯酸按60 :100 :80 :0.05 的体积比混合后脱气 ,作为溶剂和

色谱流动相备用  &派莎 ∋防晒霜样品为自制 ,批号为:

通讯作者:段德鉴 TeJ :138868 23 809 E一m目:du an dejj anZ 以刃@  om cn

明显  在只确认了绿原酸的情况下 ,对于吴茱英炮制品严格

控制绿原酸的质量具有重要的意义  
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