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不同生长年限唐古特大黄中五种蒽醌衍生物的含量比较
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摘要 :目的　探讨唐古特大黄中五种蒽醌衍生物的含量与生长年限的关系。方法　用高效液相色谱法测定不同生长年限唐

古特大黄中大黄素、大黄酚、大黄酸、芦荟大黄素、大黄素甲醚的含量。色谱柱为 C18柱 ,流动相为甲醇 20. 1%磷酸 (85∶15) ,流

速为 1. 0 mL·m in - 1 ,检测波长为 254 nm,柱温为室温 ,按外标法定量。结果与结论　唐古特大黄中五种蒽醌衍生物的含量随

生长年限的增加而增加 ,第 4年增长趋势变缓 ,且两年生唐古特大黄已符合药典要求。
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ABSTRACT:O BJECT IVE　To investigate variations of anthraquinone derivatives in Rheum tanguticum Maxim. ex Balf. of different

growing periods. M ETHOD S　The emodin, chrysophanol, rhein, aloe2emodin and physcion in R heum tangu ticum Maxim. ex Balf. of

different growing periods were determ ined by HPLC on a Kromasil C18 column with methol20. 1% phosphoric acid (85∶15) as mobile

phase, and the flow rate was 1. 0 mL·m in - 1. The wavelength of UV detector was 254 nm, and the column temperature was room

temperature and the quantification used external standard method. RESUL TS AND CO NCL US IO N　The contents of emodin,

chrysophanol, rhein, aloe2emodin and physcion in Rheum tangu ticum Maxim. ex Balf. increased with growing periods. The trend of

growth became slow of the forth year. The Rheum tangu ticum Maxim. ex Balf. cultivated for two years can achieve criterion in ChP.

KEY WO RD S:HPLC; aloe2emodin; rhein; emodin; chrysophanol; physcion

　　唐古特大黄 (Rheum tangu ticum Maxim. ex Balf. ) 为蓼科

植物 ,药用部分为干燥根及根茎 ,为传统药材 ,具有泻热通

肠 ,凉血解毒 ,逐瘀通经等功能 ,其质量评价指标性成分主要

是蒽醌类衍生物 ,如大黄素、大黄酚、大黄酸、芦荟大黄素和

大黄素甲醚等 [ 1 ]。大黄中蒽醌类衍生物含量测定方法报道

较多 [ 224 ] ,本实验采用高效液相色谱法比较了不同生长年限

唐古特大黄中蒽醌衍生物的含量 ,研究了蒽醌类化合物的含

量与生长年限的关系 ,研究唐古特大黄活性成分在不同生长

年限中的动态变化 ,以此探讨唐古特大黄种植年限的科学性

问题 ,对控制药用植物原料的质量、人工栽培和生物资源可

持续利用等均具有重要意义。

1　仪器与试药

1. 1　仪器

W aters 600E高效液相色谱仪 , W aters 486紫外检测器 ,

W aters 746数据处理系统 , M illipore溶剂过滤系统 , METIER

TOLEDO AG204万分之一电子分析天平。

1. 2　试药与试剂

大黄素、大黄酚、大黄酸、大黄素甲醚、芦荟大黄素对照

品 (含量测定用 ,由中国药品生物制品检定所提供 ,批号分别

为 756 - 9301, 796 - 9402, 757 - 200110, 758 - 9301, 795 -

9301) ,甲醇为色谱纯 ,水为重蒸水 ,其余所用试剂均为分

析纯。

1. 3　样品采集

药材样品的采集时间为 2002年 10月 ,唐古特大黄根茎

样品采自青海省大武 ,均为人工栽培品种 ,分别为一年生 (实

生苗 )、二年生、三年生和四年生的四种不同生长年限的根茎

样品 ,各生长年限采样量不少于 3 kg,所有样品经中科院西

北高原生物研究所潘锦堂研究员鉴定为唐古特大黄。

2　实验方法和结果

2. 1　液相色谱条件
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色谱柱 : Phenomenex kromasic C18柱 (250 mm ×460 mm, 5

μm) ;流动相 :甲醇 20. 1%磷酸 (85∶15) ;检测波长 : 254 nm;

流速 : 1. 0 mL·m in - 1 ;柱温为室温 ;进样量 10μL;在此条件

下各组分得到良好分离 ,液相色谱图见图 1。

图 1　样品高效液相色谱图

A2对照品色谱图 ; B2样品样品色谱图 ; a2芦荟大黄素 ; b2大黄酸 ; c2大

黄素 ; d2大黄酚 ; e2大黄素甲醚

F ig 1　Chromatogram s of samp les

A2Chromatogram s of reference substance; B2Chromatogram s of R heum

tanguticum Maxim. ex Balf; a2aloe2emodin; b2rhein; c2emodin; d2

chrysophanol; e2physcione

2. 2　对照品溶液的制备

分别精密称取芦荟大黄素 7. 5 mg,大黄酸 9. 0 mg,大黄

素 5. 0 mg,大黄酚 5. 5 mg,大黄素甲醚 9. 5 mg,分别置 250

mL量瓶中 ,加甲醇溶解并定容 ,摇匀 ,作为对照品储备溶液 ,

用时各精密量取 1 mL混合即得对照品溶液。

2. 3　线性关系考察

精密量取“2. 2”中配制的大黄素 ,大黄酸 ,大黄酚 ,芦荟

大黄素 ,大黄素甲醚对照品溶液适量混合 ,加甲醇制成标准

系列进样测定。以色谱峰面积 A作为纵坐标 ,对照品溶液浓

度 C (mg·mL - 1 )作为横坐标 ,进行线性回归 ,结果表明 :各

组分在各自进样量范围内线性关系良好 ,线性范围、回归方

程、回归系数见表 1。

表 1　标准曲线

Tab 1　Calibration curve

对照品 线性范围 /mg·mL - 1 回归方程 回归系数

芦荟大黄素 0. 003 0～0. 036 0 A = 122 266 928 C + 5 219 r = 0. 999 4
大黄酸 0. 003 6～0. 043 2 A =　7 194 244 C + 1 052 r = 0. 999 8
大黄素 0. 002 8～0. 033 6 A = 10 065 425 C - 2 378 r = 0. 999 4

大黄酚 0. 002 2～0. 026 4 A =　7 861 635 C - 1 006 r = 0. 999 7
大黄素甲醚 0. 003 8～0. 045 6 A =　4 258 943 C +　483 r = 0. 999 2

2. 4　总蒽醌衍生物的提取 [ 5 ]

将唐古特大黄根茎切片晾干后 ,随机取样品粉碎成细

粉 ,每生长年限各取 3份样品 ,每份约 0. 2 g,精密称取 ,置具

塞锥形瓶中 ,精密加入甲醇 25 mL,密塞 ,称定重量 ,加热回流

60 m in,冷却至室温 ,再称定重量 ,用甲醇补足减失的重量 ,摇

匀 ,滤过。精密量取续滤液 5 mL,置烧瓶中 ,挥去溶剂 ,加

8%盐酸 10 mL,超声处理 10 m in,再加氯仿 10 mL,加热回流

1 h,放冷 ,移至分液漏斗中 ,用少量氯仿洗涤容器 ,并入分液

漏斗中 ,分取氯仿层 ,酸液再用用氯仿进行萃取 ,每次约 10

mL,重复操作 3次 ,合并氯仿液 ,以无水硫酸钠脱水 ,氯仿液

移至烧杯中 ,挥去氯仿 ,残渣加甲醇溶解 ,转移至 50 mL量

瓶 ,加甲醇至刻度 ,摇匀 ,滤过 ,取续滤液即得样品溶液。

2. 5　样品测定

分别精密吸取对照品混合溶液和供试品溶液各 10μL,

按上述色谱条件进行测定 ,以外标法计算样品中大黄素 ,大

黄酸 ,大黄酚 ,芦荟大黄素 ,大黄素甲醚的含量 ,结果见表 2。

表 2　样品测定结果

Tab 2　Analytical results of samp les

生长年限 /年
芦荟大黄素 /

mg·g - 1

大黄酸 /

mg·g - 1

大黄素 /

mg·g - 1

大黄酚 /

mg·g - 1

大黄素甲醚 /

mg·g - 1

蒽醌衍生物总量 /

mg·g - 1

1 0. 396 5. 191 1. 045 2. 663 0. 412 9. 707

2 1. 463 13. 563 3. 117 8. 710 1. 418 28. 271

3 2. 404 17. 342 4. 112 12. 285 1. 827 37. 970

4 2. 553 17. 939 5. 122 12. 649 1. 592 39. 855

3　分析讨论

用 SPSS 10. 0进行数据分析 ,研究唐古特大黄中蒽醌衍

生物的含量与生长年限的关系 ,唐古特大黄中蒽醌衍生物随

生长年限的变化趋势见图 2。

图 2　不同生长年限唐古特大黄中蒽醌衍生物的含量变化

●2总蒽醌 ;■2大黄酸 ; ◆2大黄酚 ; ▲2大黄素 ; ∀ 2芦荟大黄素 ; 3 2大

黄素甲醚

F ig 2　Variation of the contents of anthracene ram ifications in

Rheum tanguticum Maxim. ex Balf. of different growing periods

●2total anthraquinone; ■2rhein; ◆2chrysophanol; ▲2emodin; ∀ 2aloe2

emodin; 3 2physcione

　　从图 2中可以明显的看出来 ,不同生长年限大黄药材中

蒽醌衍生物的含量差异较大 ,随着生长年限的增加 ,唐古特

大黄中五种蒽醌衍生物的含量均呈现增加趋势 ,且增加趋势

显著。但是也有例外 ,大黄素甲醚的含量在 1～3年生长阶

段呈增加趋势 ,但在第 4年却有所降低。其次从图中可以明

显看出 ,唐古特大黄中五种蒽醌衍生物的含量在 1～3年的

生长期增加迅速 ,其中第 2年增加尤为迅速 ,进入第 4个生

长年则增速减缓。本实验样品处理及测定方法与 2005版药

典一部大黄项下相同 , 2005版药典一部规定 ,大黄干燥品中

五种蒽醌衍生物的总量不得少于 1. 5% ,从图表中可以看出

2年生的唐古特大黄已经符合药典标准。

药材个体发育的特征是与种质相关的特性、不同的药
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材、有不同的最佳栽培年限有关 ,通常考虑的是产量和质量

的问题 ,在保证质量的前提下达到高产。唐古特大黄是一种

特殊的多年生植物 ,由其个体发育中有三个阶段 :实生苗阶

段 ,为生长的第 1年 ,通常生 3～5片叶 ;叶簇期 , 2～3年期 ,

此阶段植株仅为叶簇 ,无地上茎 ;成年期为 4年以上的植株 ,

开始生地上茎。通常唐古特大黄 1～3年不生花茎 ,植株仅

为一基生叶簇 ,第 4年生苔 (花茎 )后 ,唐古特大黄地下部分

虚糠 ,引起产量下降。

因此 ,在保证产量和质量的前提下 ,唐古特大黄的最佳

栽培年限是三年。由于唐古特大黄野生资源日渐枯竭 ,现使

用唐古特大黄主要为人工栽培 ,本研究结果可以对唐古特大

黄的规范化种植提供一定的参考。
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消痘洗面奶制剂工艺的研究
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摘要 :目的　筛选消痘洗面奶的最佳提取工艺及成型工艺。方法　采用正交试验法 ,以干膏率和芍药苷提取率作考察指标 ,

考察加水量、煎煮时间及煎煮次数对干膏率和芍药苷提取的影响 ;按照 QB /T 1645 - 2004标准 ,考察乳化温度和载药量对洗面

奶制备工艺的影响。结果　最佳提取工艺是加 14倍量的水 ,煎 3次 ,每次 30 m in;制备洗面奶的最佳条件 :乳化温度为 80 ℃

～85 ℃,载药量为 60%。结论　该工艺合理可行。

关键词 :消痘 ;洗面奶 ;制剂工艺 ;正交试验
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ABSTRACT:O BJECT IVE　To op tim ize the extraction p rocess and the form ing p rocess of Cleansing Facial M ilk for treating acne.

M ETHOD S　Ratio of dry extraction and the transfer rate of Paeoniflorin were used as the index, and the orthogonal test was adop ted to

observe the influences of decoction2extraction times, decoction2extraction durations and the amount of water added on the effects of

extraction; The influences of the form ing p rocess of Cleansing FacialM ilk according to QB /T 1645 - 2004 were observed. RESUL TS

The op timum conditions is to put fourteen times of water and decoct three times, each for 30 m inutes. The op timum conditions are:

emulsifying temperature 80 ℃ - 85 ℃, the loading ratio of 60%. CO NCL US IO N　The technology is reasonable and p racticable.

KEY WO RD S: anti2acne; Cleansing FacialM ilk; p reparing technology; orthogoonal design

　　痤疮是一种多发性毛囊皮脂腺的慢性炎症性皮肤病 ,西

医主要以外用抗生素、雌激素等西药治疗 ,其治疗效果虽然显

著 ,但不良反应大、复发率高。据报道 [123 ] ,传统中药治疗痤疮

具有疗效好、不良反应少等优点。近年来有关中药治疗痤疮

的报道较多 ,但很有效的制剂不多。本院有一经验方———消

痘中药洗面汤剂 ,多年来一直都是以汤剂外洗的形式用于临
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