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表 # 二氯甲烷回收率试验 $ ! % " &
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",- .)
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"（0 ）
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! 讨论

顶空进样存在测定结果重复性较差的问题，特别是同一瓶样

品连续进样时问题更明显，其原因是没有找到切实的平衡温度和

时间。决定平衡温度和时间的因素 1# 2有很多，包括样品量、待测组分

沸点、顶空瓶体积等，其中样品的种类与数量对那些在样品基质中

溶解度大（分配系数大）的组分有很大影响，这也就是标准品不能

仅用待测物的标准品配制且必须有与原样品相同或相似的基质的

原因，否则，定量误差将会很大。这两项参数对于最终进样气体的

组分能否完全反映凝聚相（液相或固相）的组成至关重要。根据顶

空进样的基本理论 1 * 2：&’ % 34&’，其中 &’ 为气相中样品质量浓度，

&) 为凝聚相（液相或固相）样品初始质量浓度，34为平衡常数。只有

在一定的平衡温度和时间下，达到气液平衡时，此公式才成立。因

此在先后试验了多种平衡温度和时间后，确定平衡温度为 (+ 5 ，

平衡时间为 /) 678。在此条件下，样品峰面积比较稳定。

本 试验主 要考 察了 #))0 二甲 基聚 硅氧烷 、+0 9 二苯 基 9
"+0 二甲基聚硅氧烷及 :; 9 .*! / 种非极性至中等极性的毛细管

柱 1 / 2，结果以 :; 9 .*! 毛细管柱的分离效果及灵敏度较高，因此选

其作为本试验的色谱柱。
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一枝黄花是菊科植物一枝黄花 $()*+,-( .*/-, 0 ,1/2 0 ,3- >?@-
)2*(4,/5, $ ;A8BC & D·E@?F 的干燥全草，为贵州省少数民族用药 1 # 2，

具有疏风散热、解毒消肿、退黄疸的功效，常用于治疗感冒、百日

咳、黄疸型肝炎、扁桃体炎。本试验采用正交试验法，以有效成分芦

丁为参考指标，对一枝黄花提取工艺进行优选及质量控制进行研

究，为一枝黄花的开发利用及质量控制提供依据，现报道如下。

’ 仪器与试药

G?BA@H#+*+ 型高效液相色谱仪；3I 9 /)):J 型超声仪。芦丁对

照品（中国药品生物制品检定所，批号为 ))() 9 ",)+ &；一枝黄花药

材（采集于遵义县，经鉴定为菊科植物一枝黄花的干燥全草）；甲醇

一枝黄花的提取工艺优选及质量控制
冯 华 ，邹孔强，王小东，张 强

（贵州省遵义市药品检验所，贵州 遵义 +./)))）

摘要：目的 筛选一枝黄花中有效成分芦丁提取工艺的最优条件及对芦丁进行含量测定。方法 采用正交试验法，以提取时间、提取次数、甲

醇质量分数为考察因素，以芦丁含量为指标，对提取条件进行优选。采用高效液相色谱（KLMN）法对芦丁含量进行测定。结果 最佳提取工

艺为提取时间 /) 678，提取次数 / 次，甲醇质量分数 ,)0。含量测定以乙腈 9 甲醇 9 )- !0醋酸溶液 $#. O ( O ,.&为流动相，流速为 #- ) 6M = 678，

检测波长为 /.) 86，线性范围为 )- .(, . P #- .)! ! !’ $ / % )- """ + &，平均回收率为 ""- *,0 ，#$% 为 )- ."0 $ ! % . &。结论 优选的工艺可

行，具有操作性。用 KLMN 法测定含量简便、灵敏、准确。

关键词：提取工艺；正交试验；高效液相色谱法；含量测定
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表 # 因素水平表

水平
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因素 +（, ）
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因素 /0空白 1

表 $ 正交试验结果表

试验号
因素

#
$
%
2
!
3
.
-
4
!
"
#
!

&（’()）

#
#
#
$
$
$
%
%
%

"5 #$!
"5 #$!
"5 #23
"5 "$#

* 0次 1

#
$
%
#
$
%
#
$
%

"5 #$"
"5 #%!
"5 #2#
"5 "$#

+ 0, 1

#
$
%
$
%
#
%
#
$

"5 "4%
"5 #2%
"5 #!4
"5 "33

/ 0空白 1

#
$
%
%
#
$
$
%
#

"5 #%4
"5 #%$
"5 #$2
"5 "#!

"5 "-$
"5 #%4
"5 #!%
"5 ##.
"5 #3$
"5 "4!
"5 #2#
"5 #"%
"5 #.2

芦丁含量
（, ）

注：""5 "!（$，$）6 #45 ""。

方差来源

&
*
+

误差

离差平方和

"5 ""#
"5 ""#
"5 "".
#5 #4"

自由度

$
$
$
$

" 比

"5 ""#
"5 ""#
"5 ""3

" 值

#45 ""
#45 ""
#45 ""

# 值

7 "5 "!
7 "5 "!
7 "5 "!

表 % 正交试验方差分析

"5 #"

"

&8 &8

$ 9 ’() $ 9 ’()
#5 "" 35 "" #"5 ""#5 "" .5 "" ##5 ""

& *
&5 对照品溶液 *5 供试品溶液

图 # 高效液相色谱图

"5 "-

"

35 -43
35 4"4

试验号

#
$
%

称样量（:）

$5 "-$ #
$5 "#! #
$5 #"$ 3

芦丁含量（, ）

"5 #34
"5 #."
"5 #.$

表 2 一枝黄花正交试验的工艺验证结果

表 ! 芦丁加样回收试验结果（ % 6 3）

样品量
（:）

#5 #$%
#5 "-4
#5 #%!
#5 "32
#5 #$3
#5 #"#

样品含量
0!: 1

"5 %-"
"5 %3-
"5 %-2
"5 %3"
"5 %-#
"5 %.$

加入量
0!: 1

"5 %!$
"5 %!$
"5 2$$
"5 2$$
"5 24%
"5 24%

测得量
0!: 1

"5 .$4
"5 .#2
"5 -"$
"5 .-"
"5 -."
"5 -3.

回收率
0, 1

445 #!
4-5 %"
445 "!
445 !%
445 #4

#""5 2#

&
0, 1

445 $.

!’(
（, ）

"5 34

和乙腈为色谱纯，水为纯净水，其他均为分析纯。

! 方法与结果

!" # 提取工艺优选

$5 #5 # 因素水平确定

分别选择提取时间（因素 &）、提取次数（因素 *）、甲醇质量分

数（因素 +）% 个考察因素，以芦丁含量为考察指标，每个因素分 % 个

水平，因素水平表见表 #。

$5 #5 $ 正交试验与结果

用 ;4 0%2 1正交试验表进行试验，结果见表 $。方差分析见表 %，

可见提取时间、提取次数、甲醇质量分数对提取的芦丁含量无影

响。直观分析结果显示，最佳提取工艺条件为 &%*%+%，即提取时间

为超声 %" ’()，提取次数 % 次，甲醇质量分数为 .", 。

工 艺 验 证 结 果 见

表 2，表明优 选的 提取

工 艺 对 芦 丁 提 取 效 果

较好、工艺稳定。

!" ! 芦丁含量测定

$5 $5 # 色谱条件与系统适用性试验

色谱 柱：/(<’=)>(? +#- 柱 0$!" ’’ @ 25 3 ’’，! !’1；流动相：乙

腈 A 甲 醇 A "5 2, 醋 酸 溶 液 0 #3 B - B .3 1；流 速 ：#5 " ’; 9 ’()；柱

温：$! C；检测波长：%3" )’；进样量：#" !;。理论塔板数按芦丁峰

计应不低于 $ !""。高效液相色谱图见图 #。

$5 $5 $ 溶液制备

精密称取芦丁对照品 ##5 23 ’:，置 #"" ’; 量瓶中，加甲醇溶

解至刻度，摇匀，即得对照品溶液。取一枝黄花药材粉末（过三号

筛）约 $5 " :，精密称定，每次加溶剂 #! ’;，按正交表进行超声试

验，最后加相应质量浓度的溶剂定容到 !" ’; 量瓶中，制得供试品

溶液。

$5 $5 % 方法学考察

线性关系考察：精密吸取对照品溶液，分别进样 3，-，#"，#$，

#2 !;，测定峰面积，以芦丁质量浓度 0!: 1为横坐标、峰面积积分值

0 ) 1为纵坐标进行线性回归，回归方程为 * 6 %5 " @ #"4 & A #$!5 %，

+ 6 "5 444 ! 0 % 6 ! 1。结果表明芦丁进样量在 "5 3-. 3 D #5 3"2 2 !:
范围内与峰面积积分值线性关系良好。

精密度试验：精密吸取对照品溶液，依法测定。结果平均峰面

积为 # .3$ 4.$，!’( 6 #5 %, 0 % 6 ! 1，表明仪器精密度良好。

稳定性试验：同一供试品溶液，分别于 "，2，-，#3，$2 E 时测定。

结果平均峰面积为 # .!4 4-!，!’( 为 #5 $, 0 % 6 ! 1，表明供试品溶

液在 $2 E 内基本稳定。

重现性试验：取样品粉末约 $5 " :，精密称定，依法制备供试品

溶液并测定。结果平均峰面积为 # .3! 4$%，平均含量为 "5 #.#, ，

!’( 6 #5 ", 0 % 6 ! 1，表明方法重现性良好。

加样回收试验：取已知含量 0 "5 #34, 1的样品 3 份，每份约为

#5 " :，精 密 称 定 ，精 密 加 入 芦 丁 对 照 品 溶 液 0 #5 .3 ’: 9 ’;1 #5 "，

#5 $，#5 2 ’;，置 !" ’; 量瓶中，加相应溶剂至刻度，依法测定含量，

计算回收率，结果见表 !。

$5 $5 2 含量测定

分别依法测定 % 批样品结果平均含量为 "5 #.%, 。

" 讨论

一支黄花的有效成分芦丁可用甲醇或乙醇提取。为选择适合

溶剂，以甲醇和乙醇为溶剂，以不同质量分数进行超声提取，结果

以甲醇为溶剂的芦丁提取率明显高于以乙醇为溶剂，故本试验选

择甲醇为提取溶剂。

优选的提取工艺可行、稳定。FG;+ 法简便、灵敏、准确，可对一

枝黄花的开发利用及质量控制提供了一定的参考。
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