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超滤法结合大孔吸附树脂法制备复方双中药注射液
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(南华大学 化学化工学院ꎬ湖南 衡阳 ４２１００１)

摘　 要:超滤法初步提取双中药银杏叶和绞股蓝中抗心脑血管疾病有效成分ꎬ利用

ＡＢ￣８ 大孔吸附树脂对初提物中银杏黄酮、绞股蓝黄酮、绞股蓝皂苷等进行进一步纯

化ꎬ制备出复方银杏绞股蓝双中药盐酸曲美他嗪注射液.同时ꎬ进行了双中药注射液

稳定性研究.研究结果表明ꎬ在超声振荡的条件下ꎬ超滤法提取抗心脑血管疾病有效

成分正交实验的最佳条件为:乙醇体积浓度 ８０％ꎬ固液比 １ ∶ ２０ꎬ超声时间 １０ ｍｉｎ.ＡＢ￣
８ 大孔吸附树脂纯化的最佳条件为:上样液浓度总黄酮为 １.２５２ ３ ｍｇ / ｍＬ ~ ２.５０４ ７
ｍｇ / ｍＬꎬ总皂苷为 ０.４２９ ４ ｍｇ / ｍＬ ~ １.２８８ ３ ｍｇ / ｍＬꎬ洗脱剂为体积浓度为 ７０％的乙

醇.纯化后产物中总黄酮、总皂苷的平均质量分数分别为 ３７.３５％、１２.７５％ꎬ黄酮与皂

苷的比值为 ２.９３.注射剂稳定性考察结果显示在 ３０ ｄ 内－１０ ℃、２５ ℃条件下有效成

分的含量变化在 ５％以内.
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０　 引　 言

我国目前约有心血管疾病患者 ２.９ 亿ꎬ心血

管病死亡率居各类疾病死亡率的首位[１] .我国心

血管药物销售额约占总额的 １７％ꎬ研制新的有效

的心脑血管药物一直是医药学家研究的热点[２] .
银杏黄酮类物质具有抗氧化、抗动脉粥样硬化、促
进血液循环等抗心脑血管作用[３￣５] .绞股蓝中的有

效成分具有降血糖、降血脂、降血压及双向调节免

疫系统的作用[６] .银杏叶和绞股蓝两者配伍时对

抗心脑血管疾病具有协同的作用.通过绞股蓝对

血脂、血糖、脂质代谢及免疫功能的调节作用弥补

单纯银杏叶制剂的不足[７]ꎬ而盐酸曲美他嗪成

份ꎬ具有维持心脏和神经感觉器官在缺血和缺氧

情况下的能量代谢的作用ꎬ使得心肌梗死和心力

衰竭的病理状态得到改善ꎬ降低死亡率[８￣９] .
目前关于银杏叶和绞股蓝单味中药提取物制

剂治疗心脑血管疾病的研究很多[１０￣１１]ꎬ复方双中

药银杏绞股蓝注射剂的还未见报道.采用双中药

提取、纯化ꎬ不仅有效成分的种类和含量明显高于

单味中药ꎬ还能减少溶剂用量ꎬ缩短提取时间ꎬ提
高提取效率[１２] .以传统中医用药银杏绞股蓝配伍

为基础[７]ꎬ加入化学药盐酸曲美他嗪ꎬ以期充分

发挥中西药联合的协同作用ꎬ制备出副作用少ꎬ作
用强的新型抗心血管疾病复方双中药注射液.中
药有效成分的提取纯化常用方法包括超临界流体

萃取提取法、有机溶剂提取法、超滤法、大孔树脂

吸附法等[１３] .有研究表明ꎬ天然植物有效成分提

取过程中超声辅助提取有助于缩短提取时间ꎬ提

高提取效率[１４] .本研究借助超声震荡辅助ꎬ采用

超滤法初步提取银杏叶和绞股蓝双中药中的抗心

血管疾病有效成分ꎬＡＢ￣８ 大孔吸附树脂法纯化银

杏黄酮、绞股蓝黄酮、绞股蓝皂苷ꎬ将得到的纯化

物与化学药盐酸曲美他嗪配伍制备出复方双中药

注射液.对超滤法及大孔树脂吸附法的提取、纯化

条件进行优化ꎬ并对制备的注射液进行稳定性

试验.

１　 实验仪器与试剂

银杏叶(产地江苏徐州)ꎬ绞股蓝(湖南衡阳

国仁堂)ꎬ芸香皂苷(阿拉丁试剂有限公司)ꎬ盐酸

曲美他嗪对照品(上海源叶生物科技有限公司)ꎬ
人参皂苷 Ｒｂ１(阿拉丁试剂有限公司)ꎬ超声波清

洗器仪 ＧＤ２３０ＨＴＬ(深圳市光点超声波设备有限

公司)ꎬ循环水式多用真空泵 ＳＨＢ￣ＩＩＩ(郑州长城科

工贸有限公司)ꎬ紫外可见分光光度计 Ｕ￣３９００(上
海棱光技术有限公司)ꎬＡＢ￣８ 大孔树脂(陕西西安

乐博生化科技有限公司)ꎬ超滤膜分离设备为

ＬＮＧ￣ＵＦ１８１２￣５０００(上海朗极化工科技有限公

司)ꎬ高效液相色谱仪 ｅ２６９５(沃特世科技上海有

限公司).

２　 实验方法

２.１　 超滤法初步提取银杏绞股蓝中抗心血管疾

病有效成分的条件优化

称取已粉碎的银杏叶 １５ ｇ 和绞股蓝 １０ ｇ 置

于提取容器中ꎬ加入一定量乙醇溶液ꎬ在超滤提取

前ꎬ对溶液进行了超声振荡ꎬ其中超声功率 ６０ Ｗ.
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采用 ３ 因素 ３ 水平做正交试验探索最佳实验条

件ꎬ因素及水平设计如下所示:乙醇体积浓度

６０％、７０％、８０％ꎬ固液比 １ ∶ １０、１ ∶ １５、１ ∶ ２０ꎬ超
声时间 １０、２０、３０ ｍｉｎ.超声后ꎬ抽滤ꎬ溶液用中空

纤维聚氯乙烯(ＰＶＣ)膜进行超滤.参数:超滤温度

为 ３０ ℃ꎬ超滤压力为 ０.９ ＭＰａꎬ得到除去大部分杂

质且有效地保留大部分有效成分的超滤液.超滤

液经减压浓缩后ꎬ测其中的黄酮、皂苷的含量ꎬ得
到最佳提取条件.
２.２　 ＡＢ￣８ 大孔树脂同时纯化黄酮、皂苷

采用 ＡＢ￣８ 大孔吸附树脂法来纯化银杏黄

酮、绞股蓝黄酮、绞股蓝皂苷.分别从上样液浓度

和洗脱剂浓度两方面来考察 ＡＢ￣８ 大孔树脂纯化

条件.
２.２.１　 上样液浓度对吸附效果的影响

准确称取 ７ 份预处理好的 ＡＢ￣８ 大孔吸附树

脂 ２ ｇꎬ分别置于 １００ ｍＬ 具塞锥形瓶中ꎬ各加入

３０ ｍＬ 已制备好的不同浓度的超滤初提物上样溶

液ꎬ其中黄酮质量浓度为:３.７５７ ０、３.１３０ ８、２.５０４
７、２.２５４ ２、１.８７８ ５、１.２５２ ３、０.６２６ ２ ｍｇ / ｍＬꎻ对应

的皂苷质量浓度为:１. ２８８ ３、１. ０７３ ６、０. ８５８ ９、
０.７７３ ０、０.６４４ ２、０.４２９ ４、０.２１４ ７ ｍｇ / ｍＬ 于室温

在摇床振荡 ３ ｈꎬ达到吸附平衡后ꎬ分别取上层滤

过液 １.０ ｍＬ 于 ２５ ｍＬ 容量瓶和 １０ ｍＬ 比色管中ꎬ
检测溶液中黄酮和皂苷的含量.
２.２.２　 洗脱剂浓度对纯化效果的影响

准确量取已制备好的上样液 ５ 份(４５０ ｍＬ /
份)ꎬ分别以 １ ＢＶ / ｈ 的流速上样ꎬ上样完后静置

３ ｈꎬ待 ＡＢ￣８ 树脂吸附完全.用蒸馏水冲洗至流出

液无色ꎬ以除去水溶性极性杂质如多糖和无机盐ꎬ
再分别用体积分数为 １０％、３０％、５０％、７０％、９０％
的乙醇以 １ ＢＶ / ｈ 的流速进行洗脱ꎬ至解吸液无

色ꎬ收集解吸液体积为 ５ ＢＶꎬ分别吸取 １.０ ｍＬ 解

吸液于 ２５ ｍＬ 容量瓶和 １０ ｍＬ 比色管中测定吸光

度值ꎬ计算解吸液中总黄酮、总皂苷的浓度.并将

解吸液进行浓缩干燥ꎬ得到纯化物.准确称取适量

纯化物ꎬ溶解定容后ꎬ测定其吸光度值ꎬ计算纯化

物中总黄酮、总皂苷的含量.
２.３　 复方双中药银杏绞股蓝曲美他嗪注射剂的

制备和稳定性考察

精密称取双中药精制品 １.３３９ ｇ(折合黄酮

０.５ ｇ、皂苷 ０.１７０ ６ ｇ)于干净烧杯中ꎬ加入精密量

取的丙二醇 ４０ ｍＬ、乙醇 ６０ ｍＬ 及二次蒸馏水

３５０ ｍＬꎬ加热搅拌 ３０ ｍｉｎꎬ冷却ꎻ另取盐酸曲美他

嗪 ０.２０ ｇꎬ加入二次蒸馏水溶解后ꎬ倒入上述冷却

后的溶液中ꎬ搅拌ꎬ加 １.０ ｇ 亚硫酸氢钠ꎬ补全注射

用水至 ５００ ｍＬꎬ搅拌均匀.用 ０.２２ μｍ 的滤膜过

滤ꎬ灌装融封至 ５ ｍＬ 的安瓿瓶中ꎬ高温高压灭菌.
将上述制备好的注射液ꎬ分别放置于－１０ ℃、常
温、高温 ６０ ℃条件下ꎬ放置 ３０ ｄꎬ分别在 ０、１、５、
１０、３０ ｄ 取样ꎬ对注射剂的外观、可见微粒、总黄酮

含量、总皂苷含量及盐酸曲美他嗪的含量进行

考察.
２.４　 抗心血管疾病主成份含量测定

２.４.１　 黄酮的含量测定

精密称取芦丁对照品 ５.０ ｍｇꎬ用体积浓度为

３０％的乙醇定溶于 ５０ ｍＬ 容量瓶中ꎬ配置成质量

浓度 为 ０.１ ｍｇ / ｍＬ 的 芦 丁 标 准 液. 精 密 吸 取

０.１ ｍｇ / ｍＬ的芦丁标准液 ０、１、２、４、５、６、８ ｍＬ 分别

置于２５ ｍＬ容量瓶中各加入体积浓度为 ３０％乙醇

至 １０ ｍＬꎻ加入质量浓度 ５％ 亚硝酸钠水溶液

５ ｍＬꎬ摇匀后静置７ ｍｉｎꎻ加入质量浓度 １０％硝酸

铝水溶液 ０.８ ｍＬꎬ摇匀后静置 ６ ｍｉｎꎻ加入质量浓

度 ４％氢氧化钠水溶液 ６ ｍＬꎬ摇匀ꎬ用体积浓度

３０％乙醇定容ꎬ静置 １０ ｍｉｎꎬ以试剂空白作对比ꎬ
在 ５００ ｎｍ 波长测吸光度ꎬ以芦丁质量浓度 Ｃ(ｍｇ /
ｍＬ)为横坐标ꎬ吸光度值 Ａ 为纵坐标绘制芦丁标

准曲线.线性回归方程为:
Ａ＝ ０.００２ ８３＋１５.８１７ ５ＣꎬＲ２ ＝ ０.９９９ ５

２.４.２　 皂苷的含量测定

准确称取人参皂苷标准品 Ｒｂ１ 适量ꎬ加入甲

醇溶解ꎬ配制为 １ ｍｇ / ｍＬ 的标准溶液.精密吸取

１００、２００、４００、５００、６００、８００ μＬ 的标准溶液ꎬ置于

１０ ｍＬ 具塞试管中ꎬ用热风吹干.加入质量浓度

５％的香草醛冰醋酸溶液 ０.２ ｍＬ 和高氯酸０.８ ｍＬꎬ
在 ６０ ℃的水浴中保温 １５ ｍｉｎꎬ流水冷却后用冰醋

酸定容至 １０ ｍＬꎬ摇匀ꎬ在 ５５０ ｎｍ 波长处对吸光

度进行测定ꎬ以人参皂苷质量浓度 Ｃ(ｍｇ / ｍＬ)为
横坐标ꎬ吸光度值 Ａ 为纵坐标ꎬ绘出人参皂苷标准

曲线.线性回归方程为:
Ａ＝ ０.０１８ ６７＋１２.１２３ＣꎬＲ２ ＝ ０.９９９ １

２.４.３　 盐酸曲美他嗪的含量测定

色谱条件:色谱柱为十八烷基硅烷键合硅胶

为填充剂ꎻ流动相 Ａ 为 ０.２８７％的无水庚烷磺酸钠

溶液－甲醇(６４３ ∶ ３５７)ꎬ用 １０％磷酸调节 ｐＨ 值至

３.０ꎻ流动相 Ｂ 为甲醇ꎬ检测波长为 ２４０ ｎｍ.曲美他

嗪峰的保留时间约为 ３７ ｍｉｎ.进样体积１０ μＬꎬ温
度 ３０ ℃ .精密称取盐酸曲美他嗪对照品４９.６８ ｍｇ
(约 ５０ ｍｇ)置 ５０ ｍＬ 量瓶中ꎬ加水溶解并稀释至

刻度ꎬ摇匀.分别精取 ２、４、５、６、７ ｍＬ 置 ２５ ｍＬ 量

２９
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瓶中ꎬ加水稀释至刻度ꎬ摇匀ꎬ依法测定.以浓度

(ｕｇ / ｍＬ)为横坐标ꎬ峰面积为纵坐标ꎬ绘制标准曲

线图.线性回归方程为:Ｙ＝ １.１８５ ７ｘ＋０.１７８ ６ꎻＲ２ ＝
０.９９９ ９.

３　 实验结果与讨论

３.１　 正交实验探索提取银杏绞股蓝中有效成分

的考察结果

正交实验结果列于表 １ 所示.
正交实验初步探索提取银杏绞股蓝中抗心血

管疾病有效成分实验结果显示:影响总黄酮提取

效果的因素关系为:Ｂ>Ａ>Ｃꎬ总黄酮的最佳提取条

件为 Ａ３Ｂ３Ｃ１ꎻ影响总皂苷提取效果的因素关系

为:Ａ>Ｂ>Ｃꎬ总皂苷的最佳提取条件为 Ａ３Ｂ２Ｃ２ .综
合考虑固液比对总黄酮提取效果的影响较总皂苷

更显著ꎬ因此取 Ｂ３ꎻ超声时间对总黄酮和总皂苷

的提取率的影响均不显著ꎬ且比较 Ｃ１ 和 Ｃ２ 的 Ｋ
值ꎬ相差甚微ꎬ考虑经济效益和缩短生产周期角度

来看最佳超声时间为 Ｃ１ . 则最佳提取条件为

Ａ３Ｂ３Ｃ１ꎬ即乙醇体积浓度 ８０％ꎬ固液比 １ ∶ ２０ꎬ超
声时间 １０ ｍｉｎ.按上述最佳提取条件ꎬ进行 ３ 组平

行实验ꎬ得到的提取液中总黄酮的平均质量浓度

为 １. ５０２ ８ ｍｇ / ｍＬꎬ总皂苷的平均质量浓度为

０.５１４ ２ ｍｇ / ｍＬ.

表 １　 正交实验结果

Ｔａｂｌｅ １　 Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ

实验序号 Ａ 乙醇浓度 / ％ Ｂ 固液比
Ｃ 时间
/ ｍｉｎ

黄酮浓度
/ (ｍｇｍＬ－１)

皂苷浓度
/ (ｍｇｍＬ－１)

１ (１) ６０(１) １ ∶ １０(１) １０(１) ０.７３３ ６ ０.２９３ ９
２ (１) ７０(２) １ ∶ １５(２) ２０(２) ０.９５９ ６ ０.４１９ ３
３ (１) ８０(３) １ ∶ ２０(３) ３０(３) １.３６４ ３ ０.５１０ ９
４ (２) ６０(１) １ ∶ １５(２) ３０(３) １.０３２ ４ ０.４３９ １
５ (２) ７０(２) １ ∶ ２０(３) １０(１) １.４３３ ８ ０.４３５ ８
６ (２) ８０(３) １ ∶ １０(１) ２０(２) ０.８９３ ９ ０.５０７ ６
７ (３) ６０(１) １ ∶ ２０(３) ２０(２) ０.８９９ ６ ０.３７５ ６
８ (３) ７０(２) １ ∶ １０(１) ３０(３) ０.８１１ ８ ０.２８６ ５
９ (３) ８０(３) １ ∶ １５(２) １０(１) １.４７１ ７ ０.５２１ ６

总黄酮

Ｋ１ ２.６６５ ６ ２.４３９ ３ ３.６３９ １
Ｋ２ ３.２０５ ２ ３.４６３ ７ ２.７５３ １
Ｋ３ ３.７２９ ９ ３.６９７ ７ ３.２０８ ５
Ｒ １.０６４ ３ １.２５８ ４ ０.８８６ ０

总皂苷

Ｋ１ １.１０８ ６ １.０８８ ０ １.２５１ ３
Ｋ２ １.１４１ ６ １.３８０ ０ １.３０２ ５
Ｋ３ １.５４０ １ １.３２２ ３ １.２３６ ５
Ｒ ０.４３１ ５ ０.２９２ ０ ０.０６６ ０

３.２　 ＡＢ￣８大孔树脂分离纯化黄酮、皂苷考察结果

３.２.１　 上样液浓度对吸附效果的影响

上样液中总黄酮的初始浓度对吸附率及吸附量

的影响如图 １ 所示.ＡＢ￣８ 大孔树脂对黄酮吸附率随

着浓度的增加先上升后下降ꎬ而吸附量是一直呈上

升趋势.说明上样液浓度过高时 ＡＢ￣８ 大孔树脂树脂

对黄酮成分的吸附达饱和ꎬ造成上样液中有效成分

浪费.因此上样浓度不宜太高ꎬ综合考虑吸附量和吸

附率ꎬ选择总黄酮浓度在 １.２５２ ３~２.５０４ ７ ｍｇ / ｍＬ范
围内上样ꎬ吸附率均能达到 ７０％以上.

上样液中总皂苷的初始浓度对吸附率及吸附

量的影响如图 ２ 所示.ＡＢ￣８ 大孔树脂对皂苷的吸

附率随着浓度的增加先上升后下降ꎬ而吸附量是

一直呈上升的趋势的.说明上样液浓度过高时

ＡＢ￣８ 大孔树脂对皂苷成分的吸附达饱和ꎬ造成上

样液中的有效成分浪费.因此上样浓度不宜太高ꎬ
综合考虑吸附量和吸附率选择总皂苷浓度在

０.４２９ ４~１.２８８ ３ ｍｇ / ｍＬ 范围内上样ꎬ吸附率均能

达到 ７０％以上.
３.２.２　 洗脱剂浓度对纯化效果的影响

乙醇浓度对解吸、纯化效果的影响如图 ３ 和

图 ４ 所示.

３９
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图 １　 上样液中总黄酮的初始浓度对

吸附率及吸附量的影响

Ｆｉｇ.１　 Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ ｏｆ ｉｎｉｔｉａｌ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｏｔａｌ
ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｏｎ ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ ｒａｔｅ ａｎｄ ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ ｃａｐａｃｉｔｙ

图 ２　 上样液中总皂苷的初始浓度对

吸附率及吸附量的影响

Ｆｉｇ.２　 Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ ｏｆ ｉｎｉｔｉａｌ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｏｔａｌ
ｓａｐｏｎｉｎｓ ｏｎ ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ ｒａｔｅ ａｎｄ ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ ｃａｐａｃｉｔｙ

图 ３　 乙醇浓度对解吸效果的影响

Ｆｉｇ.３　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｅｔｈａｎｏｌ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｎ
ｔｈｅ ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ

图 ４　 乙醇浓度对纯化效果的影响

Ｆｉｇ.４　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｅｔｈａｎｏｌ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｎ ｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ

　 　 由图 ３ 结果显示随着乙醇浓度的增大ꎬ解吸

液中总黄酮及总皂苷的浓度也逐渐增大ꎬ但是图

４ 结果显示纯化物中总黄酮及总皂苷的含量是先

上升后下降.说明 ９０％的乙醇会解吸出更多的杂

质ꎬ如色素、糖类、生物碱等ꎬ使纯化产物中总黄酮

及总皂苷的纯度降低.综合考虑黄酮、皂苷的解吸

率及纯化物中黄酮、皂苷的纯度ꎬ选择体积浓度

７０％的乙醇作为解吸洗脱.此外由图 ３ 和图 ４ 可知

体积浓度 １０％的乙醇洗脱液中基本不含黄酮及

皂苷成分ꎬ可选择体积浓度 １０％的乙醇作为解吸

前的除杂洗脱.
３.２.３　 纯化前后总黄酮、总皂苷含量对比

纯化前后总黄酮、总皂苷的含量对比如图 ５
所示.

图 ５　 纯化前后总黄酮、总皂苷的含量对比

Ｆｉｇ.５　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｏｆ ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ａｎｄ ｔｏｔａｌ
ｓａｐｏｎｉｎｓ ｂｅｆｏｒｅ ａｎｄ ａｆｔｅｒ ｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ

将最佳提取条件得到的超滤提取液、最佳吸

附洗脱条件得到的解吸液分别进行旋蒸浓缩、干

４９
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燥ꎬ得到双中药提取物粗品及双中药提取物精制

品.精密称取等量的上述两种样品ꎬ溶解定容后ꎬ
测定总黄酮、总皂苷的浓度ꎬ计算含量ꎬ并进行比

较.结果如图 ５ 所示中双中药提取物粗品中总黄

酮含量为 ９.１２％ꎬ总皂苷含量为 ３.０８％ꎬ经 ＡＢ￣８
大孔树脂纯化后的双中药提取物精制品中总黄酮

含量为 ３７.３５％ꎬ总皂苷含量为 １２.７５％ꎬ纯度较提

取物粗品提高了 ４.１ 倍.这是由于通过 ＰＶＣ 超滤

膜去除大部分杂质ꎬ再经过旋转蒸发浓缩去除乙

醇后上样于大孔树脂柱ꎬ膜分离技术降低了杂质

堵塞树脂空隙的可能性ꎬ使纯化效果明显提高.
３.３　 复方双中药银杏绞股蓝曲美他嗪注射剂稳

定性考察结果

注射液稳定性试验结果列于表 ２ 所示.

表 ２　 注射液稳定性试验结果

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｉｏｎ

条件 时间 / ｄ 外观性状
总黄酮含量
/ (ｍｇｍＬ－１)

总皂苷含量
/ (ｍｇｍＬ－１)

曲美他嗪含量
/ (ｍｇｍＬ－１)

－１０ ℃

０ 淡黄色澄清透明液体 １.０００ ７ ０.３４０ ９ ０.４０１ ４

１ 淡黄色澄清透明液体 ０.９９７ ６ ０.３３６ ８ ０.４００ ４

５ 淡黄色澄清透明液体 ０.９７８ ６ ０.３４０ １ ０.３９６ ３

１０ 淡黄色澄清透明液体 ０.９８１ ８ ０.３３８ ５ ０.３９８ ２

３０ 淡黄色澄清透明液体 ０.９７３ ８ ０.３２８ ６ ０.３８９ ２

常温

０ 淡黄色澄清透明液体 １.０００ ７ ０.３４０ ９ ０.４０１ ４

１ 淡黄色澄清透明液体 ０.９９９ ２ ０.３４１ ７ ０.４０２ １

５ 淡黄色澄清透明液体 ０.９９７ ６ ０.３３９ ３ ０.４０１ ７

１０ 淡黄色澄清透明液体 ０.９９１ ３ ０.３３６ ０ ０.４０１ ５

３０ 淡黄色澄清透明液体 ０.９８８ １ ０.３３０ ２ ０.３９８ ７

６０ ℃

０ 淡黄色澄清透明液体 １.０００ ７ ０.３４０ ９ ０.４０１ ４

１ 淡黄色澄清透明液体 ０.９９１ ３ ０.３２６ ９ ０.４０２ ９

５ 淡黄色澄清透明液体 ０.９０４ ３ ０.３１７ ９ ０.３７８ ４

１０ 黄色澄清透明液体 ０.８４４ ３ ０.２８８ ２ ０.３６８ ６

３０ 黄色澄清透明液体 ０.７４９ ４ ０.２５１ ０ ０.３６１ ３

　 　 稳定性考察结果为:－１０ ℃条件下 ３０ ｄ 内注

射液外观性状没有明显变化ꎬ为淡黄色澄明液体ꎬ
有效成分含量变化在 ５％以内ꎬ基本稳定.常温条

件下 ３０ ｄ 内注射液外观性状没有明显变化ꎬ为淡

黄色澄明液体ꎬ有效成分含量变化在 ５％以内ꎬ基
本稳定.６０ ℃条件下 ３０ ｄ 内注射液颜色逐渐加深

但没有出现混浊ꎬ有效成分含量变化为:５ ｄ 后含

量下降较为明显ꎬ３０ ｄ 后为起始量的 ７４％.因此本

品在 ６０ ℃ 条件下不稳定ꎬ应避免高温放置.在
－１０ ℃和 ２５ ℃条件下有效成分含量变化在 ５％以

内ꎬ符合«２０１５ 版中国药典稳定性指导原则».

４　 结　 论

本文应用超滤法对银杏叶和绞股蓝中的有效

成分进行粗提ꎬ再通过大孔树脂吸附法同时纯化

总黄酮和总皂苷.经超滤膜粗提和大孔树脂吸附

分离纯化黄酮与皂苷ꎬ简化提取分离工艺ꎬ使制备

含银杏黄酮、绞股蓝黄酮、绞股蓝皂苷的原料药的

过程更为简便.应用上述纯化后得到原料药制备

复方银杏绞股蓝盐酸曲美他嗪注射液ꎬ探讨其处

方组成及制备方法并进行稳定性实验.
结果表明:１)正交试验探索提取银杏叶和绞

股蓝有效成分的最佳条件为:乙醇体积浓度

８０％ꎬ固液比 １ ∶ ２０ꎬ超声时间 １０ ｍｉｎꎻ ２)ＡＢ￣８ 大

孔吸附树脂纯化银杏黄酮、绞股蓝黄酮、绞股蓝皂

苷的最佳条件为:上样液中黄酮质量浓度为

１.２５２ ３~２.５０４ ７ ｍｇ / ｍＬꎬ皂苷质量浓度为 ０.４２９ ４~
１.２８８ ３ ｍｇ / ｍＬ.体积浓度 １０％的乙醇作为解吸前

５９
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的除杂洗脱ꎬ７０％的乙醇作为洗脱剂ꎬＡＢ￣８ 大孔

树脂纯化后得到的原料药总黄酮总皂苷的平均质

量分数分别为 ３７.３５％、１２.７５％ꎬ黄酮与皂苷的比

值为 ２.９３ꎻ３)注射剂稳定性考察结果显示本品应

避免高温 ６０ ℃放置ꎬ在－１０ ℃和 ２５ ℃条件下有

效成分的含量变化在 ５％以内ꎬ符合«２０１５ 版中国

药典稳定性指导原则».
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