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"摘要#

!

目的
!

优选酒黄芩炮制的最佳工艺%方法
!

以黄芩苷&汉黄芩苷&黄芩素获得率的综合评分为指标!采用正交试验

考察黄酒质量分数&炒制温度&炒制时间对炮制工艺的影响%结果
!

优选黄酒质量分数为
$%3

&炒制温度为
$0%Y

&炒制时间为
)

A#,

!该工艺稳定可行%结论
!

正交设计法可用于酒黄芩炮制工艺的优化%

"关键词#
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黄芩功能清热燥湿*泻火解毒*止血*安胎#是中医临床常

用药材之一#以黄酮类成分如黄芩苷*汉黄芩苷*黄芩素*汉黄

芩素*野黄芩苷等为主&

$.'

'

)由于其味苦性寒#临床应用前多需

炮制#如炒制*酒炒*炒炭等)酒性偏热#酒炒后缓和了黄芩的

苦寒之性#同时可以引药上行#增强其清肺热之功效&

0

'

)目前

对酒黄芩炮制工艺的研究较多#但多以黄芩苷为观察指标&

2.-

'

#

具有一定的局限性)因此本研究拟以炮制后含量较高的主要

黄酮类成分黄芩苷*汉黄芩苷*黄芩素为观察指标#采用正交设

计综合评分法对酒黄芩的炮制工艺进行优化)

B

!

材料与方法

B&B

!

仪器与试剂
!

普通电炒锅#

PJ01'.NJ

型非接触式红外测

温仪$美国
PA<

G

8

公司%(

eO.7̀ NN.$%

型架盘药物天平$上海

精科天平仪器厂%(

1)(2

"

1(()

型高效液相色谱仪$美国
d8=<@+

公司%)黄芩苷*汉黄芩苷*黄芩素对照品$中国药品生物制品

检定所%(黄芩饮片$购自安徽亳州药材市场#经本科周霜药师

鉴定为唇形科黄芩的干燥根所切的薄片%(黄酒$浙江绍兴市古

泉酿酒厂#乙醇含量
(3

%(甲醇为色谱纯#水为重蒸水#其余试

剂为分析纯)

B&C

!

方法

B&C&B

!

色谱条件
!

色谱柱!

L#8A",+#9O$/

柱$

12%AAh0&)

AA

#

2

#

A

%(流动相!甲醇
[

水
[

磷酸
b0-[2'[%&1

(流速!

%&/AN

"

A#,

(柱温!

'%Y

(检测波长!

1-(,A

(进样体积!

$%

#

N

)

B&C&C

!

专属性考察
!

精密称定黄芩苷*汉黄芩苷*黄芩素对照

品适量#用甲醇溶解#作为对照品溶液(精密称取炮制药材粉末

约
%&2

G

#加入
2%AN

的
)%3

乙醇$

i

"

i

%#置
$%%AN

带塞锥形

瓶中超声
'%A#,

#超声结束后#加
)%3

乙醇补足超声可能损失

的质量)精密量取上清液
%&2AN

#加甲醇定容至
2AN

#

%&02

#

A

有机微孔滤膜过滤即得供试品溶液)按上述色谱条件进

样#所得色谱图如图
$

所示)各峰峰形及分离度良好)

!!

6

!对照品(

4

!样品$

$

黄芩苷#

1

汉黄芩苷#

'

黄芩素%)

图
$

!!

è NO

色谱图

B&C&D

!

标准曲线的制备
!

精密吸取定量混合对照品溶液#流

动相稀释#制成
)

种不同浓度的对照品溶液#每种浓度进样
1

次#取各成分峰面积的平均值#记录峰面积
6

)以峰面积
6

对

药物浓度
O

间进行线性回归#所得黄芩苷标准曲线方程
6b'

$01O_))$(1

$

8b%&(((-
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,b)

%#线性范围为
0$

!

/1%

#

G

"

AN

(汉黄芩苷标准曲线方程
6b2/%(OV$211%

$

8b%&(((0

%
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,b)

%#线性范围为
$'

!

1)%

#

G
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AN

(黄芩素标准曲线方程
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B&C&E

!

回收率试验
!

分别精密称取炮制后#已知黄芩苷*汉黄

芩苷*黄芩素含量的酒黄芩粉末样品适量约
%&12

G

#加入
2%

AN

的
)%3

乙醇$

i

"

i

%#置
$%%AN

带塞锥形瓶中超声
'%A#,

#

超声结束后#加
)%3

乙醇补足超声可能损失的质量)按已知

各样品成分#分别精密称取已知含量的
/%3

*

$%%3

*

$1%3

的

黄芩苷*汉黄芩苷*黄芩素对照品#加入已知含量的各样品中#

制备成回收率考察用低*中*高
'

个浓度样品溶液各
'

份)分

别测定含量#测得的含量减去已知含量#即为对照品加入量回

收率测得的含量#所测得含量与精密加入的对照品的比值即为

加入量的回收率#计算所得黄芩苷*汉黄芩苷*黄芩素平均回收

率分别为
$%%&23

*

((&)3

和
((&/3

#

Q3>

分别为
$&-23

*

$&)'3

和
1&%/3

$

,b(

%)

B&C&F

!

精密度试验
!

精密量取.

$&1&'

/中混合对照品溶液#连

续重复进样
)

次#以峰面积计算黄芩苷*汉黄芩苷*黄芩素

Q3>

分别为
%&-(3

*

%&//3

和
%&213

$

,b)

%)

B&C&G

!

稳定性试验
!

精密量取.

$&1&'

/中混合对照品溶液#分

别于
%

*

$

*

1

*

0

*

/

*

$1>

进样#记录色谱图#以峰面积计算黄芩

苷*汉黄芩苷*黄芩素
Q3>

分别为
$&1-3

*

1&/%3

和
$&/03

$

,b)

%#表明本品溶液在
$1>

内稳定)

B&C&T

!

重复性试验
!

取酒黄芩粉末#精密称取细粉适量#按

.

$&1&1

/制备供试品溶液后进样#测得黄芩苷*汉黄芩苷*黄芩

素平均质量分数分别为$

$0&2)f%&'%

%

3

*$

'&-$f%&%2

%

3

*

$

$&%1f%&%'

%

3

#以含量计算
Q3>

分别为
1&%)3

*

$&'23

和

1&(03

$

,b)

%)

B&C&U

!

酒黄芩炒制过程
!

取黄芩饮片适量#加入黄酒拌匀#待

黄酒吸尽后#迅速放入升温的炒锅内$测温仪测定炒锅温度%#

不断拌炒至所需时间后#迅速倒入晾盘内摊开*晾凉)

C

!

结
!!

果

C&B

!

正交试验
!

根据炮制经验以及前期预试验发现#对炮制

后
'

种黄酮类成分的含量影响因素很多#包括酒的种类*酒中

乙醇含量*加酒量*炒制温度*炒制时间等#尤以后
'

种因素最

为显著#故在单因素考察的基础上#确定以黄酒占炮制药材量

的质量分数$

6

%*炒制温度$

4

%*炒制时间$

O

%为考察对象#运用

正交设计法对处方进行优化)试验因素及水平安排见表
$

)

表
$

!!

酒黄芩炒制过程中因素水平

因素

水平
6

黄酒质量分数$

3

%

4

炒制温度$

Y

%

O

炒制时间$

A#,

%

$ / $0% '

1 $% $)% )

' $1 $/% (

!!

对于酒黄芩而言#其所含黄芩苷*汉黄芩苷*黄芩素均为重

要的活性物质#因此采用多指标综合加权评分法对试验结果进

行综合评价&

/.(

'

#三者中黄芩苷含量最多#其余两个成分较少#

所以权重系数按黄芩苷*汉黄芩苷*黄芩素排列分别为
)%3

*

1%3

和
1%3

)各次实验结果见表
1

)从结果看#黄芩苷含量在

23

!

1%3

之间#设定
1%3

为满分
)%

分#按$实测值"
1%3

%

h

)%

计算黄芩苷得分(汉黄芩苷含量在
%&23

!

23

之间#设定

23

为满分
1%

分#按$实测值"
23

%

h1%

计算汉黄芩苷得分(黄

芩素含量在
%&$3

!

13

之间#设定
13

为满分
1%

分#按$实测

值"
13

%

h1%

计算黄芩素得分(三者之和为总分)总分越高#

表明各成分含量越高#炒制效果越好)

表
1

!!

正交试验设计结果

编号
6 4 O

含量

黄芩苷

$

3

%

汉黄芩苷

$

3

%

黄芩素

$

3

%

总分

$ $ $ $ $1&0 $&' %&0 0)&0

1 $ 1 1 (&' %&( %&( 0%&2

' $ ' ' )&- %&) %&/ '%&2

0 1 $ 1 $0&2 1&$ %&2 2)&(

2 1 1 ' 2&( %&) $&$ '$&$

) 1 ' $ /&' %&/ %&) '0&$

- ' $ ' (&$ $&0 %&' '2&(

/ ' 1 $ $0&1 $&( %&' 2'&1

( ' ' 1 -&$ 1&2 %&1 ''&'

!!

根据表
1

结果#由极差大小顺序排列#对炒制后酒黄芩中

黄芩苷*汉黄芩苷和黄芩素
'

个指标的影响作用大小次序为!

4

%

O

%

6

#最好的炮制条件为
614$O1

#即黄酒质量分数为

$%3

*炒制温度为
$0%Y

*炒制时间
)A#,

)

C&C

!

验证试验结果
!

为进一步验证炮制工艺的可行性和稳定

性#以此工艺炒制了
)

批酒黄芩样品#测得黄芩苷*汉黄芩苷*

黄芩素含量分别为$

$)&$f$&/

%

3

*$

1&(f%&'

%

3

和$

$&0f

%&1

%

3

#均优于正交设计中各次试验结果#表明优化成功)

D

!

讨
!!

论

!!

1%$%

年版,中国药典-记载的酒黄芩的炮制方法为.取黄

芩片#加黄酒拌匀#闷透#置锅内用文火炒干#取出放凉)每

$%%E

G

药材加
$%E

G

黄酒/#没有炒制温度*炒制时间等指标的

量化标准#导致酒黄芩的炮制工艺可能因人而异#难以保证质

量)虽有少量报道采用正交试验等方法进行炮制工艺的优化#

但均仅以黄芩苷为指标&

2.)

'

#不能全面反映炮制后的药材品质)

黄芩素是黄芩苷的苷元#黄芩素*黄芩苷具有较强抗菌功

能#且能抗病毒*抗氧化*解热*镇痛*抗炎*抗肿瘤*降糖等#黄

芩素还具有扩张血管*保护脑神经等作用&

$%.$'

'

(汉黄芩苷具有

抗炎*抗病毒*抗氧化*抗肿瘤等活性&

$0.$2

'

#因此本研究以这
'

种成分为指标#采用正交设计综合评分法优化其酒制工艺)影

响酒黄芩黄酮类成分含量的因素很多#包括酒的种类*酒中乙

醇含量*加酒量*炒制温度*炒制时间等#前期预试验发现#后
'

种因素对炮制后
'

种黄酮类成分的含量影响最显著)本文是

在单因素考察的基础上#选用乙醇含量
(3

的绍兴黄酒#运用

正交设计法对炮制工艺进行优化#确定了相对最佳的组合#即

黄酒质量分数为
$%3

*炒制温度为
$0%Y

*炒制时间
)A#,

#可

以得到黄芩苷*汉黄芩苷*黄芩素含量较高的酒制黄芩)
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