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均匀设计法优化黄芩水煎液的絮凝工艺研究

武 煊1’2，刘志萍3，黎晓敏1-，丁 平2，苏 亮2

(1．西南大学，重庆402460，2．重庆市动物疫病预防控制中心．重庆401147；3．西南大学植物保护学院，重庆400715)

黄芩是唇形科植物黄芩Scutellaria baicalensis

Georgi的干燥根，为中医常用药。黄芩苷是其有效

成分之一，具有抗菌、抗氧化、抗过敏等多种功效口]。

对黄芩苷提取方法报道很多，有水提回流、超声、冷

浸、索氏提取等口]。絮凝提取法因其使用简便、成本

低，有效成分损失少而越来越受到人们的重视。对黄

芩苷提取方法的试验设计以正交试验设计居多[3“]，

均匀设计目前只在水提醇沉法[5]与醇提法[6]上应

用，而在絮凝法上尚未见报道。本研究采用均匀设计

法对黄芩水煎液的絮凝工艺进行了研究，旨在促进

絮凝工艺在中药制药行业的应用。

1仪器与试剂

Ultrospee 4300 Pro紫外分光光度仪(美国安玛

西亚)。

黄芩药材由重庆市中药研究院提供，经西南大

学药学教研室罗音久副教授鉴定为唇形科植物黄芩

S．baicalensis Georgi的干燥根；ZTCl+1 I型絮凝剂

购于北京正天成澄清技术有限公司；黄芩苷对照品

(质量分数为98．5％)购于安徽DELTA天然有机

化合物信息中心；甲醇(AR级)。

2方法与结果

2．1黄芩苷测定方法的建立

2．1．1 测定波长选择：取黄芩苷对照品配制成

14．940／-g／mL的溶液，在200"一500 l'im进行扫描，

结果黄芩苷在277 Ilm处有最大吸收值，故选277

nm为测定波长。

2．I．2标准曲线绘制：取黄芩苷对照品适量，用50％

甲醇配制成质量浓度为0．019 6、0．348 4、1．219 0、

4．268 0、10．460 0、15．189 0、45．567 0肛g／mL的溶

液，在277 Ilm处测定吸光度值。以质量浓度为横坐

标，吸光度值为纵坐标，计算得其回归方程Y=

0．004 63+0．059 99 X，，．=0．999 96。表明黄芩苷在

0．019 6～45．567 0 pg／mL与吸光度值呈良好的线

性关系。

2．1．3 样品测定：将絮凝后的水煎液用50％甲醇

稀释500倍，在277 nm处测定吸光度值，以外标法

计算黄芩苷在水煎液中的质量浓度。 、

2．2均匀设计法优化絮凝工艺

2．2．1 絮凝剂溶液的制备：将ZTC。+。I型絮凝剂

的A、B组分用双蒸水分别配制成1％质量浓度的

溶液500 mL备用。

2．2．2因素与水平的选择：经预试验，选取絮凝剂

质量浓度(X。)、絮凝时间(X：)、pH值(X。)、温度

(X。)fie为考察因素，因素与水平列于表1。

表I因素水平

Table l Factors and levels水平——因 素
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2．2．3均匀设计：取黄芩药材100 g，第1次加10

倍水，煎煮1 h，第2、3次加8倍水煎煮40min，合并

3次煎煮液，滤过，浓缩至含生药质量浓度为0．125

g／mL，平均分为8份，按表2中的设计方案进行试验。

将絮凝后的水煎液滤过，备用。选择U。(82×4z)均匀

设计表安排试验，试验方案设计及结果列于表2。
表2 U。(82×42)均匀设计方案与结果

Table 2 Scheme and results of U。(82×42)unifrorm design

试验号X1 Xz X3 X· 黄芩苷／(肛E·bL_1)

2 40 8 80

4 80 4 70

6 100 8 60

8 120 4 50

。10 20 10 80

11 60 6 70

12 90 10 60

14 110 6 50

15．010

7．667

13．808

7．377

9．171

10．178

9．131

9．128

收稿日期：2007—09—29
基金项目：重庆市科委重点科学基金攻关课题(8216)
作者简介：武煊(1978～)，男，山西人，兽医师，硕士，从事中药指纹图谱研究。E-bail：swaucq@126．CO'／n
*通讯作者黎晓敏Tel：(023)46751418 E—mail：lixiaobin662@sina．COb

 



·702· 中草芮Chinese Traditional and Herbal Drugs第39卷第5期2008年5月

将表2数据代入均匀设计软件，在a=0．05水

平下进行多元回归分析，得到回归方程：Y=b(O)+

b(1)X1+b(2)X：+b(3)X。+b(4)X．+b(5)X。X3，

其中b(O)=一26．9，b(1)=0．875，b(2)一0．079 0，

b(3)=1．37，b(4)=0．237，b(5)=0．125。

方程回归显著性检验：标准差5=0．0313，F检

验临界值F。．。(5，2)=9．292 6，F检验值F。=

1 754．6，复相关系数r=0．999 9，显著性：显著。

2．3试验工艺优化及验证：将表2的数据代入计算

机，按回归方程预测y最大值及此时各因素的值。

得到y。。=36．50 vtg／mL时，Xl=2．0 g／mL，X2—

120．0 min，X3—10．0，X‘=80．0℃。

在a一0．05时，y的变动区问[7]估计为Y’=

y。。土3Xs，即y。一36．28"--36．73 gg／mL。在最高

提取率所对应的试验条件下安排试验，进行优化验

证，分别进行3次试验，结果所得提取液中黄芩苷的

质量浓度分别为36．31、36．48、36．55 pg／mL。所得

数据均落在y。值估计范围之内，说明优化回归方程

是可信的。故最佳絮凝工艺为X。一2．0 g／mL，X。=

120．0 min，X3=10．0，X4=80．0℃。

2．4絮凝效果检验[8]

2．4．1双缩脲试验(Biuret反应)：取药液1 mL，加

入10％NaOH溶液2滴，摇匀，滴入0．5％硫酸铜

溶液，边加边摇匀，观察颜色变化。如呈红紫色，表明

含有多肽或蛋白质。结果呈阴性。

2．4．2氯化钠一白明胶反应：取药液1 mL，加入1％

的氯化钠白明胶试剂1～2滴，如出现白色沉淀或浑

浊表明含鞣质。结果呈阴性。

2．4．3淀粉一I：反应：取药液1 mL，加入12溶液，如

有蓝色或蓝紫色出现，表明含有淀粉。结果呈阴性。

2．4．4多糖试验和口一萘酚试验(Molish反应)：取

药液5 mL水浴蒸发到1 mL，加入95％乙醇2 mL，

若出现沉淀，滤过，并用少量乙醇洗涤。将沉淀溶解

在2 mL水中，取1 mL加入5％a一萘酚乙醇溶液

2～3滴，摇匀，沿试管壁缓缓加入浓硫酸0．5 mL，

如在药液与硫酸交界面处，很快地形成紫红色环，表

明样品含有多糖。结果呈阳性。

3讨论

在进行絮凝程序优化时，发现pH值最佳值是

10．0。这是因为药液呈碱性时，黄芩中的多羟基黄酮

苷类在药液中充分溶解，有利于提高提取率。当pH>

10时，不利于絮凝剂发挥作用；pH<10时，不利于

黄芩苷的溶出。从絮凝时间来看，时间过短，起不到

絮凝作用，时间过长，又加长了生产周期；对絮凝温

度进行考察，絮凝剂在药液中需要最适温度，在此温

度下，絮凝剂能在药液中充分分散。温度过低使絮凝

缺乏必须的水化条件；温度过高，分子运动加快，使

得絮凝颗粒细小，不利于沉淀。从絮凝剂浓度上看，

高浓度的絮凝剂对胶体杂质有保护作用，造成有效

成分损失大；浓度过低时，起不到絮凝效果。

本研究中黄芩苷在最优絮凝工艺条件下的提取

率分别为36．31、36．48、36．55弘g／mL，平均为

36．45 vtg／mL，平均收率29．16％，远高于水提醇沉

法所得的最高收率15．9孵副。在对黄芩苷分子进行

分析时，发现黄芩苷为一连有葡萄糖醛酸结构的黄

酮衍生物，有一定的脂溶性。在传统醇沉工艺中，用

70％乙醇洗涤，可能给黄芩苷造成了一定的损失。而

作为高分子絮凝剂的ZTC。+，I型絮凝剂通过吸附

架桥作用，使体系中粒度较大的颗粒及具有斯托克

沉淀趋势的悬浮颗粒絮凝沉淀，形成大块絮团加快

沉降和滤过速度，而保留绝大多数有效的高分子物

质，提高了黄芩苷的收率。

从絮凝效果检验中可以看出，ZTC。+。l型絮凝

剂较好地保留了多糖，去除了蛋白质、鞣质，淀粉，表

现出了明显的絮凝优势。秦雪梅等[91也报道絮凝法

较传统醇沉法更好地保留了苷类、多糖等水溶性物

质，保障了成品的有效物质与稳定性。
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