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丹参弥罗松酚的提取及总酚含量测定
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　　摘　要　目的　寻找从丹参中提取弥罗松酚的方法，并进行总酚含量测定方法学的研究。方法　首先根据

酚类的性质，尝试采用ｐＨ梯度提取方法。然后以芸香叶苷为对照品绘制标准曲线，并进行了方法学考察。结

果　先用氯仿提取，后用５％ Ｎａ２ＣＯ３ 萃取。所得黄色胶状物１．４０２ｇ。标准曲线为Ｙ＝０．０３３４Ｘ＋１．０４１３，Ｒ２＝

０．９９８４。取０．００８３２ｇ样品溶于１００ｍｌ蒸馏水中，测定其浓度为７９．６μｇ／ｍｌ。结论　提取方法简便可行；总酚含

量测定方法学考察表明在当标准品浓度为０．６３８～３．８２８μｇ／ｍｌ时线性关系良好。
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　　弥罗松酚（Ｆｅｒｒｕｇｉｎｏｌ，Ｃ２０Ｈ３０Ｏ）是从松柏纲

或唇形科的新鲜植株或粗提物中进行分馏提取获

得［１］，具有抗氧化、抗菌、保护心脏、抗疟原虫［２３］、

抗肿瘤［４］、抗溃疡、保护乙醇诱导的胃损害［５］等药

理作用。弥罗松酚治疗胃溃疡毒性小，可改善胃的

抗氧化特性，可作为胃保护剂刺激胃前列腺系Ｅ２

合成，减少胃酸分泌，改善胃黏液的抗氧化特性。

因此可显著改善因酒精所致的胃粘膜损伤。本文

拟从来源之一唇形科鼠尾草属植物丹参中进行提

取，并研究其提取及含量测定方法。

１　仪器与试剂

１１　仪器

ＺＦ７Ｃ型三用紫外分析仪（上海康华生化仪器

制造厂）；ＬＤ４２Ａ型低速离心机（北京医用离心机

厂）；ＨＷＳＹ１１Ｋ２型电热恒温水浴锅（北京市长风

仪器仪表公司）；ＹＢＤＸ２３Ｄ型电动吸引器（上海医

疗器械工业公司医用吸引器厂）；ＴＰ３１１型台式

ｐＨ计（北京时代新维测控有限公司）。

１２　试剂

槲皮素（批号：２０１１０１２７，上海远慕生物科技）、

芸香叶苷（批号：２０１００４０２，上海纯优生物科技）。

其他试剂均为分析纯。

２　方法与结果

２１　提取方法的选择

根据丹参中酚酸的性质，拟选用ｐＨ梯度萃取

８４２
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法进行粗提，取丹参药材３０ｇ，分为３等份，各加入

Ｈ２Ｏ、１％ ＮａＯＨ溶液、５％ ＮａＯＨ溶液１００ｍｌ，加

热回流提取，过滤，滤液加氯仿萃取，氯仿层各取

１ｍｌ作为样品１＃、２＃、３＃。分别对各水层进行

酸化：使用 ＨＣｌ调节５％ ＮａＯＨ 水溶液ｐＨ 至

１３．４（约１％ ＮａＯＨ 浓度）后用氯仿萃取，氯仿层

作为样品４＃；通ＣＯ２ 调节１％ ＮａＯＨ水溶液ｐＨ

至１２．０（约５％ Ｎａ２ＣＯ３ 浓度）后用氯仿萃取，氯仿

层作为样品５＃；上述萃取后的水液继续通ＣＯ２ 调

节ｐＨ至８．５（约５％ ＮａＨＣＯ３ 浓度）后用氯仿萃

取，氯仿层作为样品６＃。将各样品减压回收溶

剂，并用甲醇反复清洗蒸馏瓶，定容至５ｍｌ。采用

２％ＦｅＣｌ３ 溶液对酚类进行直接定性鉴别。溶液显

蓝色为阳性（＋），不变色为阴性（－）。结果见表

１。

表１　ｐＨ梯度萃取法定性鉴别结果

样品 １＃ ２＃ ３＃ ４＃ ５＃ ６＃

反应 － － － ± ＋ －

　　注：４＃弱阳性为浅绿色（±），因蓝色与淡黄色药液叠加所致。

结果表明，丹参中酚类成分酸性较弱，不能溶

于５％ ＮａＨＣＯ３，但基本可溶于１％ ＮａＯＨ。丹参

中存在的羧酸类成分由于酸性较强、极性较大可直

接被５％ ＮａＨＣＯ３ 或氯仿去除。普通酚类可直接

溶于５％ Ｎａ２ＣＯ３，而弥罗松酚仅有的一个酚羟基

连接在结构巨大的菲环内侧，极性较小，酸性更弱，

仅可溶于１％ ＮａＯＨ，因此可采用氯仿提取，然后

用５％ Ｎａ２ＣＯ３ 萃取去除其他酚的方法进行提取。

最终提取方法如下：取丹参１００ｇ粉碎，加入至索氏

提取器中，用氯仿回流提取至回流液无颜色，放冷，

加入５％ Ｎａ２ＣＯ３ 萃取，弃去碱水层，氯仿层减压

回收溶剂后获得粗品１．４０２ｇ，为黄色胶状物质Ａ。

２２　对照品溶液的选择

参考相关文献［６］，首先配制显色液，为０．１

ｍｏｌ／ＬＦｅＣｌ３ 和０．００８ｍｏｌ／ＬＫ３［Ｆｅ（ＣＮ）６］混合

液（１∶１），现用现配。然后精密称取样品Ａ、槲皮

素对照品、芸香叶苷对照品各１０ｍｇ，加蒸馏水定

容至１Ｌ。精密量取上述３种溶液各１ｍｌ，置１０ｍｌ

容量瓶中，加入显色液０．８ｍｌ，暗处放置５ｍｉｎ，再

加０．１ｍｏｌ／Ｌ的 ＨＣｌ至刻度，暗处放置３０ｍｉｎ。

以蒸馏水为空白，于２００～８００ｎｍ扫描，结果见表

２，最大吸收波长分别为７５５、７２８、７５０ｎｍ，芸香叶

苷与样品更相似，故选其为标准品。

表２　各溶液最大吸收波长与吸光度值

最大吸收波长（λｍａｘ） 吸光度（Ａ）

样品Ａ ７５５ １．０９４

槲皮素 ７２８ １．２２７

芸香叶苷 ７５０ ０．９８９

２３　标准曲线的绘制

取已配制的芸香叶苷６．３８μｇ／ｍｌ的对照品水

溶液。精密吸取对照品溶液１，２，３，４，５，６ｍｌ置

１０ｍｌ量瓶中，分别加入显色液０．８ｍｌ，暗处放置

５ｍｉｎ，再加０．１ｍｏｌ／Ｌ的 ＨＣｌ至刻度，暗处放置

３０ｍｉｎ。以蒸馏水为空白，在７５５ｎｍ波长处测定

吸光度。以吸光度为纵坐标，质量浓度（μｇ／ｍｌ）为

横坐标，结果见表３，绘制标准曲线，计算回归方

程。结果Ａ＝０．０３３４Ｃ＋１．０４１３，Ｒ＝０．９９９２，对照

品浓度为０．６３８～３．８２８μｇ／ｍｌ时线性关系良好。

表３　标准品浓度与吸光度值

对照品序号 浓度Ｃ（μｇ／ｍｌ） 吸光度（Ａ）

１ ０．６３８ １．０７６

２ １．２７６ １．１１０

３ １．９１４ １．１３８

４ ２．５５２ １．１７２

５ ３．１９０ １．１２１

６ ３．８２８ １．２４３

２４　稳定性试验

精密吸取１ｍｌ对照品溶液于１０ｍｌ容量瓶中，

加显色液后在７５５ｎｍ波长处测定其吸光值。结

果见表４。

表４　稳定性试验结果表

序号
实验时间

（ｍｉｎ）

吸光度

（Ａ）
珔狓±狊 ＲＳＤ（％）

１ ０ １．１０５

２ ５ １．０９９

３ １０ １．０９７

４ １５ １．０９１ １．０９１４±０．００９３ ０．８５

５ ２０ １．０８５

６ ２５ １．０８４

７ ３０ １．０７９

　　ＲＳＤ＝０．８５％，对照品溶液显色后在３０ｍｉｎ

内稳定性良好。

２５　精密度试验

精密吸取１ｍｌ样品Ａ溶液，显色后重复测定６

９４２
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次，结果吸光度ＲＳＤ＝０．４１％，表明精密度符合要

求。结果见表５。

表５　精密度试验

编号 吸光度（Ａ） 珔狓±狊 ＲＳＤ（％）

１

２

３

４

５

６

１．０８９

１．０７８

１．０７８

１．０８０

１．０８４

１．０８５

１．０８２３±０．００４４ ０．４１

２６　回收率实验

取同一样品Ａ水溶液５份，精密量取０．５０ｍｌ

（８０％～１２０％），（据总酚含量测定结果算其浓度）

准确加入芸香叶苷标准品（６３．８μｇ／ｍｌ）０．４０ｍｌ，显

色后依标准曲线进行含量测定，结果见表６。

表６　加样回收率试验结果

样品

号

样品量

（ｍｌ）

样品中
酚含量
（ｇ）

加入量

（ｇ）

测得量

（ｇ）

回收率

（％）
珔狓±狊

ＲＳＤ

（％）

１ ０．４０ ３１．８４ ３１．９ ６４．２０ １００．７２

２ ０．４５ ３５．８２ ３１．９ ６７．３２ ９９．４１

３ ０．５０ ３９．８０ ３１．９ ７２．０３ １００．４６９９．６４±０．９６ ０．９６

４ ０．５５ ４３．７８ ３１．９ ７５．１２ ９９．２６

５ ０．６０ ４７．７６ ３１．９ ７８．３５ ９８．３５

２７　总酚含量测定

精密称取样品 Ａ８．３ｍｇ，定容至１００ｍｌ容量

瓶，再取１ｍｌ溶于１０ｍｌ容量瓶中，取１ｍｌ加显色

剂后，于７５５ｎｍ测吸光度，得吸光度为１．０８３。据

标准曲线计算待测的１０ｍｌ容量瓶中样品浓度为

０．７９６μｇ／ｍｌ。根据稀释度换算原样品浓度为

７９．６μｇ／ｍｌ。纯度为９５．７％（７．９６／８．３），结果见表

７。

表７　验证性试验结果

批次 吸光度（Ａ） 珔狓±狊 ＲＳＤ（％）

１ １．０８２

２ １．０８３ １．０８３３±０．００１５ ０．１４

３ １．０８５

３　讨论

预实验中曾采用如下方法：用５％碳酸钠溶液

加热回流提取丹参，过滤。用氯仿萃取。氯仿层再

用１％氢氧化钠溶液萃取。把上层溶液调ｐＨ为６

～８。把氢氧化钠层倒入蒸发皿，加热至蒸干，后用

乙醇溶解，过滤，除去不溶物。乙醇溶液用蒸馏装

置蒸干，用水溶解后放蒸发皿中，水浴锅蒸干，５％

碳酸钠直接提取可除去提取物中含羧基的酚酸类，

再用ＮａＯＨ 萃取，是为了把所需酚类中的酚转化

为酚盐，经调ｐＨ值萃取后，除去水溶性的非酚类。

至此，所得酚类大部分为弥罗松酚。但步骤繁杂，

且需要去除ＮａＣｌ，导致成分损失。经后续研究，发

现弥罗松酚极性较小，碱水提取效果较差，采用低

极性的氯仿提取，可直接避免极性较大的酚酸类物

质被提取到，收率也有较大提升。

在对弥罗松酚含量测定方法的选择上，文献［７］

采用ＧＣＭＳ法过于繁琐，考虑到后续制剂工艺试

验需要多次进行含量测定，故采用更为简单快速的

可见分光光度法，以总酚含量测定方法来代替。后

续实验拟采用ＧＣ或ＬＣ来进一步测定纯度。
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