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红花中羟基红花黄色素 "的提取工艺及其热稳定性
研究

"

!罗晶#

!黄宇玫$

!曾文雪#

!!#%江西中医学院!南昌 &&'''("$%南昌大学科技学院!南昌 &&''')#

摘要!目的!优化红花中羟基红花黄色素"的提取工艺条件及其的热稳定性" 方法!以羟基红花黄色素"的含量为指标#采用

单因素和正交实验方法#对提取温度$浸取时间$溶剂用量进行考察%通过测量于不同温度下保温不同时间的该成分的吸光

度#考察其的热稳定性" 结果!最佳提取工艺为!分别加 $' 倍量的水提取 $ 次#在 ('*下#$ 次浸取时间分别为 #$ +和 ( +#过

滤#合并滤液%且羟基红花黄色素"不易在高温条件下提取或保存#在低温下具有一定的稳定性" 结论!该研究方法合理方

便#并可为羟基红花黄色素"提取及保存提供实验依据"

关键词!红花%羟基红花黄色素"%提取工艺%热稳定性
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!!红花!H@?3+@=9834A237?498I%#为菊科植物红花

的管状花$具有活血通经&祛瘀镇痛的功效$是传统

的活血化瘀类中药'#(

) 中医认为红花味辛$微苦$

性温$归心$肝经$是活血通络$去瘀止痛之良药$为

传统而又珍贵的中药'$(

) 现代药理研究表明它对

心血管系统有广泛而显著的作用$其中羟基红花黄

色素"!"88@CCB7?;1BB7D"#$属于黄酮类化合物$为

红花中活血化瘀作用的主要有效成分'&$((

) 本研究

采用单因素和正交实验方法$对红花药材的提取方

法$及提取条件进行了考察$得出最佳提取条件$同

时又对羟基红花黄色素"热稳定性进行了考察)

#!仪器"材料与试剂

药物分析紫外分光光度测定仪 ! JKLF"MNO

OPE#Q''#"ML.RRST高效液相色谱仪!U)-' KUIH

U9=<" "JLE#'' "937=@31: J@=<B1 LA01237?"

OPM#Q'O"6+1?E=783@331: H7B9=A H7=<@?3=1A36HHE

#''#"电子分析天平!JVK"RVULRVW"##'(#"流动

相所用乙腈!色谱纯#&水!重蒸水#"其余试剂为分

析纯"红花$购于成都五块石药材市场) 经江西中医

学院生药教研室鉴定$符合*中国药典+$''X 年版一

部红花项下的相关规定) 羟基红花黄色素 "对照

品为中国药品生物制品检定所提供!批号 ###)&QE

,Y&,

江 西中医学院学报 $ ' ' Y年 # '月第 $ #卷第 X期
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$''&'##$供含量测定用$使用前置硅胶干燥器中干

燥至恒重)

$!提取方法与结果

$%#!羟基红花黄色素"的测定

$%#%#!色谱条件!色谱柱%Z?7=@84B.MJE# !$X'

==[(%) ==$X

!

=#"流动相%乙腈E'%X\磷酸水溶

液梯度洗脱"流速%#%' =B]=4A"检测波长%&($ A="

柱温%(' *"进样量%X

!

B)

$%#%$!对照品溶液的制备!精密称取羟基红花黄

色素"$ =G$加甲醇溶解定容至 #' =B$摇匀$即得)

$%#%&!供试品溶液的制备!称取红花药材 $' G$置

于密闭容器内) 加蒸馏水 ('' =B$室温放置 #$ +$抽

滤$定容至 ('' =B$精密量取 $ =B至 #' =B容量瓶$

蒸馏水定容至刻度$待测定含量)

$%#%(!方法学考察!!##线性关系考察) 精密吸

取羟基红花黄色素"对照品溶液 $&(&)&-&#'

!

B进

样$记录色谱图$以峰面积积分值!"#对对照品溶液

进样量!H#进行线性回归$回归方程为%:̂ #'%Y-$3

_$%(-( X"相关系数 *̂ '%YYY -$结果表明羟基红花

黄色素在 '%$& #̀%&' =G]=B之间线性关系良好)

!$#精密度考察) 精密吸取羟基红花黄色素 "

对照品溶液重复进样测定 ) 次$结果 9BD为

'%')\$表明方法精密度良好)

!&#重现性试验) 取样品 ) 份$按样品溶液制

备后$取 X

!

B进样$测定并计算每份供试品中羟基红

花黄色素 "的含量) 结果表明$9BD为 '%Q-\$方

法重现性好)

!(#加样回收率试验) 精密称取已知羟基红花

黄色素"含量的样品 ) 份$精密加入羟基红花黄色

素"对照品溶液 $ =B$按样品测定项下操作$得平

均回收率为 YY%-\$9BD #̂%&\)

$%#%X!供试品的测定!分别精密吸取对照品溶液

与供试品溶液各 X

!

B$注入液相色谱仪$测定羟基红

花黄色素"的含量$即得图谱) 见图 #$$)

$%$!提取工艺及影响因素的考察

$%$%#!提取方法的考察!据报道'X(

$红花药材的主

要有效成分红花黄色素为不耐热&水溶性成分$故本

实验以水为溶媒进行提取) 考察浸提时间&溶媒用

量$浸提次数对红花提取效果的影响)

$%$%$!浸提时间的考察!称取红花药材 & 份$每份

$' G$置于密闭容器内) 分别加蒸馏水 ('' =B$每 &

+振摇一次$分别在室温放置 ($-$#$$#) +$分别抽

滤后定容至 ('' =B$分别精密量取 $ =B至 #' =B容

量瓶$蒸馏水定容至刻度$测定含量)

$%$%&!溶媒用量的考察!称取红花药材 & 份$每份

$' G$置于密闭容器内) 分别加蒸馏水 $''&&''&(''

=B$每 & + 振摇一次$分别在室温放置 #$ +$分别抽

滤后定容至 ('' =B$分别精密量取 ( =B至 #' =B容

量瓶$蒸馏水定容至刻度$测定含量)

$%$%(!浸提次数的考察!称取红花药材 & 份$每份

$' G$置于密闭容器内) 第一份浸提 # 次%加蒸馏水

('' =B$每 & +振摇一次$在室温放置 #$ +$抽滤后定

容至 ('' =B"第二份浸提 $ 次%第一次加蒸馏水 (''

=B$浸提 #$ +$过滤后再加蒸馏水 ('' =B$浸提 ( +$

过滤$两份样品分别定容至 ('' =B"第三份浸提 &

次%第一次加蒸馏水 ('' =B$浸提 #$ +$过滤后再加

蒸馏水 ('' =B$浸提 ( +$过滤$然后再加蒸馏水 (''

=B$& 份样品分别定容至 ('' =B) 分别精密量取上

述样品容量瓶$蒸馏水定容至刻度$测定含量)

$%$%X!供试品含量测定及结果!将各供试品注入

液相色谱仪$对照品羟基红花黄色素 "的峰面积为

#(Q%X&#$计算供试品中含量羟基红花黄色素 "结

果如表 #)

表 #!各提取方案中羟基红花黄色素"含量测定结果

提取方案 方法
羟基红花黄色素"含量

]=B,aG

b#

9BD!\#

不同提取方法 温浸法 '%&Q- #%-Q

冷浸法 '%Q-Y #%Q#

渗漉法 '%X$) #%YX

不同浸取时间 (+ '%$QY #%)Q

-+ '%&&- #%Y#

#$+ '%QY$ #%'#

#)+ '%QYY #%YQ

不同用量提取 #' 倍 '%X)# #%)Q

#X 倍 '%)&# #%-#

$' 倍 '%Q-X #%'&

不同提取次数 # $-Q%)Y- #%(#

$

"

$Y'%(XY #%YQ

#

QX%QYX #%XQ

&

"

$Y#%)QQ #%-#

#

-Y%&X) #%'&

$

##%#Y' #%YQ

!!由上表可知$通过冷浸法$冷浸药材 #$ +$羟基

红花黄色素"的含量已达到平衡$溶媒为 $' 倍时$

羟基红花黄色素"的提取率最高$提取两次已经基

本提取完全)

$%$%)!正交试验!由单因素实验结果可知$确定提

,'(,

!江西中医学院学报!$''Y 年第 $# 卷第 X 期
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取两次$而影响羟基红花黄色素 "提取的因素主要

有%提取温度&浸取时间&溶剂用量) 故提取温度选

为 $'&)'&#'' *"浸取时间选为 -&#$&#) +"溶剂用

量选为 #'&$'&&' 倍"设计正交实验I

Y

!&

(

# 表 $$以

羟基红花黄色素"提取率为考察指标$找出最佳提

取工艺)

表 $!因素水平表

水平
"提取温度

]*

c浸取时间
]+

H溶剂用量
]倍

# $' - #'

$ (' #$ $'

& )' #) &'

!!试验时$取 #' G红花粉末$按表 $ 进行正交试

验$测定吸光度值$计算羟基红花黄色素 "提取率)

结果如表 & 所示) 表 ( 为正交试验方差分析表)

表 &!正交试验结果&$ &̂'

试验号
"提取温度

]*

c浸取时间
]+

H溶剂用量
]倍

M误差
羟基红花黄色
素"提取率!\#

# # # # # Q)%'X

$ # $ $ $ Y'%(Q

& # & & & -X%-Y

( $ # $ & -$%XX

X $ $ & # Y$%&$

) $ & # $ Y'%-)

Q & # & $ QY%#-

- & $ # & Y#%QY

Y & & $ # Y'%-&

E# -(%#&Q QY%$)' -)%$&& -)%(''

E$ --%XQQ Y#%X$Q -Q%YX' -)%-&Q

E& -Q%$)Q -Y%#Y# -X%QYQ -)%Q(&

9 (%((' #$%$)Q $%#X& '%(&Q

表 (!正交试验方差分析表

方差来源 偏差平方和 自由度 <值 显著性

" &#%$$Q $ YX%X'-

#

c $X(%X-Q $ -'&%##(

#

H Q%QQ( $ $(%X$(

#

M '%&$ $

#

!!注%<

'%'X!$$$#

#̂Y$

#

表示有显著性)

由表 &$( 的结果可以看出$三因素对提取效果

影响的大小顺序是%cd"dH$即浸取时间对羟基红

花黄色素"提取率的影响最大且三因素影响显著

!Fe'%'X #)

根据直观分析和方差分析的结果$确立红花黄

色素的最佳提取工艺为 "

$

c

$

H

$

$即红花药材$分别

加 $' 倍量的水提取 $ 次$在 (' *下$$ 次浸取时间

分别为 #$ +和 ( +$过滤$合并滤液) 正交试验结果

与单因素条件下的实验结果相吻合)

$%$%Q!提取工艺的验证! 按羟基红花黄色素"提

取率最高正交试验号 X 和正交试验优化的提取条件

进行验证实验!$ &̂#$结果羟基红花黄色纱"提取

率分别为 Y$%&$\$Y&%$Q\$9BD均e$\)

&!温度对红花黄色素稳定性影响

由光谱图可知$羟基红花黄色素 "水溶液在

('# A=处吸收较强) 说明在 ('# A=波长下$测定

图 &!紫外E可见吸收光谱图

水溶液中的羟基红花黄色素 "含量最为可靠) !

!羟基红花黄色素 "不稳定$遇热易分解) 配制

'%'# =G]=B羟基红花黄色素"水溶液$于不同温度

下保温不同时间$考察羟基红花黄色素 "的热稳定

性!以保存率表示#) 根据公式保存率,\ "̂3]"

'

[#''\!"

'

为羟基红花黄色素"溶液开始 3̂ ' 时

吸光度$"3为羟基红花黄色素 "溶液经过 3分钟的

吸光度#$计算各自保存率)

表 $!羟基红花黄色素热稳定性研究结果

温度]*

保存率!\#

'=4A #'=4A $'=4A &'=4A )'=4A

$' #'' YY%Y& YY%-X YY%-$ YY%Q-

(' #'' Y-%)X Y-%'# YQ%$$ YX%&#

)' #'' YQ%&$ YX%QY Y(%-Y Y$%(X

-' #'' YX%Q- Y(%&& Y&%#Q Y'%$)

#'' #'' Y&%$# Y$%&# Y'%)Q -X%Q-

!!由表 $ 实验结果可知%在 #''*加热 )' =4A$羟

基红花黄色素 "的保存率为 -X%-\$下降 #X\"

$'*放置 )' =4A 羟基红花黄色素 "的保存率为

YY%Q\$基本保持不变) 这些结果说明$随温度升高

和加热时间的延长$羟基红花黄色素 "发生了热降

解$保存率也随着下降) 因此羟基红花黄色素 "不

易在高温条件下提取或保存$在低温下具有一定的

稳定性)

&!讨论

!##在研究红花的提取工艺时$参考了大量的

文献$由于羟基红花黄色素 "是水溶性的物质$考

虑到经济节约$污染小的因素$直接考察的用水作溶

媒$没有考察其他溶媒的提取效果的比较)

!$#目前关于红花中羟基红花黄色素"的含量

测定方法主要有化学法$分光光度法和薄层层析法)

,#(,

罗晶等%红花中羟基红花

黄色素"的提取工艺及其热稳定性研究

http://www.ajutcm.com
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白头翁提取物体外抗结核杆菌作用的实验研究#

"

!王淑英#

##

!刘萌萌$

!吴银萍#

!岳苏华#

!!#%河南科技大学医学院药理教研室!洛阳 (Q#'''"$%洛

阳疾病控制预防中心结研所!洛阳 (Q#''&#

摘要!目的!观察白头翁提取物体外对结核杆菌的作用" 方法!采用新鲜的人型结核分枝杆菌标准菌株&K&Q,P'$多药耐药以

及速生结核菌株#分别接种于含有不同浓度白头翁正丁醇提取物$空白对照和阳性对照的结核菌培养基#观察结核分枝杆菌

的生长情况" 结果!空白对照组菌落生长情况正常#白头翁提取物组&#f#' #̀f$''均对新鲜结核菌和速生菌生长有抑制作

用#其中白头翁提取物 #f#' 对多药耐药菌株到培养终止期&(' :'仍无细菌生长" 经恢复培养 (' : 均无结核菌生长" 结论!

一定浓度的白头翁提取物在体外有抗结核菌的作用#且有不可恢复的杀灭作用"

关键词!白头翁提取物%结核分枝杆菌%体外试验

中图分类号!,$-X%X!!文献标识码!"

,-)3.*+3'"/64"#$% &737730"4&7<2*'3435#65#63-"./0"4/@/*'4"*'@ G%0&5/0"3.*#+1#53.0#;

6&4*4*'H*".&

E8BC!2#;%*'@

#

$=I>G3'@;+3'@

$

$E>9*';)*'@

#

$9>,!#;2#/

#

#%D)G#*,H)$,./G4#*H#6.2.%-"$ H)1"6#26.22)%)./I)$#$ '$"()*+",-./B6")$6)#$1 0)64$.2.%-$;J.-#$% (Q#'''"

$%;J.-#$% 6)$,)*+/.*1"+)#+)6.$,*.2#$1 G*)()$,".$$;J.-#$% (Q#''&

854"./0"%(5J30"*K3%677/81?51H+4A181/9B/9B1>3?@23@G@4A834AGF;27/@231?49=69/1?29B78484A P43?7%F13+7:%F;27/@231?49=69E

/1?29B7848!K&Q,P#$=9B34:?9GE?18483@A369/1?29B7848@A: /9?G17A4AG69/1?29B7848D1?1?18<123451B;4A29/@31: 4A 29B39?1=1:4@D43+

5@?479827A31A37C3+1H+4A181/9B/9B1>3?@23$

$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$

/B@Aa 27A3?7B@A: <784345127A3?7B7C6c=1:49=6+1?189B187CG?7D3+ 7CF%69/1?29B7848

化学法只能作为一种定性方法$不能用于红花的质

量考察"分光光度法是测定药材中总黄色素和总红

色素"薄层层析法因各种因素的影响误差较大$其准

确度和精密度难以令人满意$而且其中所得到的斑

点并非单体化合物的特征斑点) 并且 $''X 版*中国

药典+对于红花黄色素"的测定方法用的就是高效

液相色谱法$所以参照药典决定用高效液相色谱法

对于发酵后红花进行含量测定)

!&#羟基红花黄色素 "虽具有较高的安全性&

着色时色调比较自然等优点$但其稳定性较差不易

在高温条件下提取或保存$在低温下具有一定的稳

定性使其应用受到很大限制$因此必须采取有效措

施来提高其稳定性) 目前除了采用上述的提取方法

对色素进行提取以提高色素稳定性外$主要的措施

还有%加入稳定剂&抗氧化剂&金属离子封锁剂或天

然色素的改性) 为了使红花黄色素在医药以及食品

工业中得到更广泛的应用$我们在前人研究的基础

上还需对其稳定性进行进一步研究)
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