
中草芮 Chinese Traditional and Herbal Drugs第39卷第8期2008年8月 ·1171·

中苷类与糖类EJ]．中药材，2003．26(3)：202—204．

[6]Kubo M，Asano T，Matsuda H，et a1．Studies 0n Rehmanniae

Radix．I．The relation between changes of constituents and

improvable effects 0n hemorheology with the processing of

roots of Rehmannia glutinosa[J]．Yakuzaku Zasshi，1996，

116(2)l 158—168．

[73 Tomoda M，Kato S，Onuma M。et a1．Water—soluble con—

stituents of Rehmanniae Radix．I．Cabohy—drates and acids

of Rehmannia glutinosa f．hueichingensis l-J 1．Chem Pharm

Bull，1971，19(7)：1455—1460．

动态罐组式逆流提取虎杖中大黄素的工艺研究

戚毅，蔡铭，谢志鹏，瞿海斌+，程翼宇

(浙江大学中药科学与工程学系，浙江杭州310027)

摘要：目的研究虎杖中大黄素的动态罐组式逆流提取工艺。方法采用正交试验设计．考察了乙醇体积分数、

溶剂用量、单提时间和提取温度对大黄素收率的影响，并比较了该工艺与热回流、渗漉、索氏提取工艺的优劣。结果

动态罐组式逆流提取虎杖中大黄素的最佳工艺参数为：乙醇体积分数70％，乙醇用量10倍量，单提时间35 min，提

取温度65℃；该工艺与其他提取工艺相比不仅能保证较高的提取效率，降低提取温度，而且大大节省提取溶剂，降

低后续蒸发浓缩的能耗。结论相比传统中药提取工艺，虎杖动态罐组式逆流提取工艺具有多方面的优势，值得在

中药工业生产中推广应用。
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虎杖是蓼科植物虎杖Polygonum cuspidatum

Sieb．et Zucc．的干燥根茎及根，具有祛风利湿，散

瘀定痛等功效。虎杖中的大黄素是其主要药效成分。

目前，虎杖药材的提取工艺主要采用热回流法和渗

漉法，每千克药材的溶剂用量为100 L左右，提取时

间达到数十小时，存在溶剂用量大、时间长、温度高

和提取效率低、生产能耗高等缺点。动态罐组式逆流

提取技术(multi—stage countercurrent extraction)

是一种将动态提取和逆流提取技术相结合的中药提

取新技术，该技术充分利用溶剂与药材之间的有效

成分浓度梯度，逐级将药材中有效成分扩散至起始

浓度相对较低的溶剂中，使有效成分最大限度地溶

出，具有提取温度低、提取效率高、溶剂用量少、后续

浓缩能耗低等优点[1]。目前动态罐组式逆流提取技

术在中药生产中的应用趋于广泛[2~5]。本研究采用

正交试验设计，对虎杖药材中大黄素的动态罐组式

逆流提取工艺参数进行优化。以大黄素收率为优化

目标，考察乙醇体积分数、溶剂用量、阶段提取时间

和提取温度等关键因素对优化目标的影响，获得最

佳工艺参数。并将动态罐组式逆流提取工艺与热回

流提取、渗漉提取和索氏提取工艺进行比较，充分显

现动态罐组式逆流提取工艺在节省溶剂、提高提取

率、提高生产效率等方面的优势。

1仪器与材料

高效液相色谱仪，DAD检测器，Senco W2011恒

温水浴锅(上海申生科技有限公司)，Scout SC6010型

电子天平(梅特勒一托利多常州衡器有限公司)。

虎杖药材由湖南株洲千金药业公司提供，甲醇

为色谱纯，磷酸、氯仿、硫酸钠均为分析纯，乙醇为

95％药用级。

2方法与结果

2．1 因素水平的确定：目前工业生产中虎杖提取一

般采用53％乙醇，因此取53％乙醇作为乙醇体积分

数的中间水平。正交试验的因素和水平安排见表1。

表1因素水平

Table 1 Factors and levels

2．2动态罐组式逆流提取工艺的正交试验设计：准

确称取虎杖药材9份，各10 g，由5个250 mL锥形

瓶按动态罐组式逆流提取工艺进行提取。当某一阶

段提取结束时，一部分有效成分从药材转移到溶剂。
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当循环提取的一个阶段结束时，首先药材有效成分

被提净的单元(5次提取)进行排药渣和加药材；然

后将已经饱和的溶剂(5次提取)取出待用，将未饱

和溶剂进行隔一单元转移，新鲜溶剂加人无溶剂单

元。从而确保了每个单元中药材与溶剂的有效成分

始终保持一定的梯度，加快提取的速度。提取结束后

合并提取液，量取体积，取样分析。

2．3大黄素的HPLC法测定

2．3．1 色谱条件：色谱柱为Eurosphere C18柱；流动

相为甲酷O．1％磷酸溶液(82 t 18)；检测波长254 nm；

柱温25℃；体积流量1．0 mL／min；进样体积10弘L。

2．3．2对照品溶液的制备：精密称取大黄素对照品

适量，加甲醇配制成50 pg／mL的溶液，即得。

2．3．3供试品溶液的制备：精密量取样品溶液10 mL，

蒸干，残渣加2．5 mol／L硫酸溶液30 mL，移至100

mL圆底烧瓶中，置沸水浴中加热回流1 h，冷却至

室温，加氯仿30 mL，加热回流1 h，冷却，置分液漏

斗中，用少量氯仿洗涤容器，并入分液漏斗中，分取

氯仿液，酸液用氯仿振摇提取5次，每次30 mL，合

并氯仿液，用无水硫酸钠适量脱水，氯仿液蒸干，残

渣加甲醇适量使之溶解，置25 mL量瓶中，加甲醇

稀释至刻度，摇匀，即得。

2．3．4标准曲线的制备：取大黄素对照品溶液，分

别进样2、5、15、25、35、50肛L进行分析。以色谱峰面

积为纵坐标，进样量为横坐标，绘制标准曲线，得标

准曲线方程Y=2 864 X一27．4，，．=0．999 99。

2．3．5测定：取供试品溶液和对照品溶液适量，进

样测定，采用外标法计算。

2．4正交试验结果与分析：用L。(3‘)正交试验设计

表，以大黄素收率(大黄素收率=提取液中大黄素质

量／虎杖药材的质量×100％)为评价指标，结果见表2。

表2正交试验结果

Table 2 Results of orthogonal test

试验编号 A B C D 总体积／mL大黄素收率／％

1 1 l 1

1 2 2 Z

1 3 3 3

2 1 2 3

2 2 3 1

2 3 1 2

3 l 3 2

3 2 1 3

3 3 2 1

0．187 0．267 0．327 0．200

0．283 0．357 0．343 0．243

0．430 0．277 0．230 0．457

0．243 0．090 0．113 0．257

0．08

0．23

0．25

0．45

0．17

O．23

O．27

0．67

0．35

对正交试验所得大黄素收率进行分析，采用两

次平行试验的差异作为误差来源。从表2中直观分

析可见，4个因素对大黄素收率的显著性是不同的。

乙醇体积分数和提取温度对于大黄素收率具有显著

性，而溶剂用量、阶段提取时间对大黄素收率的影响

不显著。而且方差分析(表3)得到的结果与直观分

析结果相似，得到最佳提取工艺条件为：A。BzCzDs，

即乙醇体积分数为70％，乙醇溶液用量为10倍量，

单提时间为35 rain，提取温度为65℃。在此最佳工

艺条件下，进行两次平行试验，实验重现性较好，结

果见表4。

裹3方差分析

Table 3 Analysis of variance

Fo．05(2，2)=19．00

表4最佳工艺下两次平行验证试验

Table 4 Two parallel tests on optimal condition

2．5不同提取方法的比较[7]：250 mL圆底烧瓶内

装10 g虎杖药材，加入100 mL 70％药用乙醇，装上

冷凝管，90℃下回流2 h后，迅速冷却，将药材与提

取液滤过分离后，在药渣中加入100 mL 70％药用

乙醇，继续回流2 h后，合并提取液，测定提取液中

的大黄素的收率。

称取10 g虎杖药材，加入一倍量的溶剂，密闭

2 h。将药材装入渗漉筒内，自渗漉筒上部缓缓添加

10倍量的70％乙醇进行浸渍。浸渍完毕后打开渗漉

筒下口，以一定的流速进行渗漉，收集得到渗漉液

100 mL，用时3 h，测定提取液中的大黄素的收率。

称取虎杖药材10 g，置于索氏提取器中，加入

70％乙醇160 mL于90℃提取8 h，测定提取液中

的大黄素的收率。

将热回流、渗漉、索氏提取工艺与动态罐组式逆

流提取虎杖工艺进行比较，结果见表5。与索氏回流

提取工艺相比，动态罐组式逆流提取工艺的提取率

略有下降，但是单位药材的溶剂消耗量减少

37．5％，提取时间更是减少了92．5 oA；与渗漉提取

工艺相比，在单位药材溶剂消耗量相同的情况下，动

态罐组式逆流提取工艺的大黄素提取率提高了
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26．6％，单位药材的提取时间节省了88％；与热回

流提取工艺相比，动态罐组式逆流提取工艺的大黄

素提取率提高了12．5％，单位药材的溶剂消耗量减

少50％，单位药材的提取时间节省了85％。可见，罐

组式逆流提取工艺的最大优势在于大大节省提取溶

剂，缩短提取时间，降低后续蒸发浓缩的能耗，同时

又能保证较高的提取效率，较低的提取温度。

裹5不同提取方法的比较

Table 5 Comparison by different extracting methods

3讨论

本研究利用正交优化试验方法对虎杖药材的动

态罐组式逆流提取工艺参数进行了优化研究，最佳

工艺条件为：70％乙醇，10倍药材量溶剂，单提时

间35 min，提取温度65℃。而且动态罐组式逆流提

取工艺与热回流、渗漉、索氏提取工艺相比，在保证

较高收率的情况下，大大节省了提取溶剂，降低后续

蒸发浓缩过程的能耗，充分显示出动态罐组式逆流

提取的优势，是一种值得在中药生产中大力推广的

高效、节能技术。
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香青兰滴丸制备工艺的研究

邢建国1，魏改芹2，何承辉1
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摘要：目的研究香青兰滴丸的最佳成型工艺．方法通过对香青兰滴丸制备过程的试验，以滴丸的成型率、外

观质量、溶散时限、丸质量变异系数为筛选指标，以药液的油浴温度、冷却剂的冷凝温度、药物与基质的最佳配比为

主要考察因素，对香青兰滴丸的制备工艺进行优选，并考察了影响滴丸成型的其他因素．结果 药物与基质的最佳

配比为1。2．5，药液油浴温度为75～80℃，冷却剂的冷凝温度10～15℃为最佳制备工艺条件。按照此优化条件制

备香青兰滴丸成型率高。结论用最佳工艺条件制得香青兰滴丸，其外观呈黑褐色，味微苦，表面光滑，大小一致，

符合《中国药典》规定。

关键词：香青兰滴丸}制备工艺；正交试验法；成型率；综合评分
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香青兰为唇形科植物香青兰Dracocephalum

moldevica L．的干燥地上部分，维吾尔名为巴迪然

吉布亚，被收载于维吾尔古典医籍《阿里卡农》，至今

已有800多年的历史。《中华人民共和国卫生部药品

标准一维吾尔标准》1999年版收载的品种益心巴迪

然吉布亚颗粒具有补益心脑，活血化瘀，通络开窍等

功能，用于治疗冠心病、心绞痛、心肌缺血等疾病，疗

效确切。香青兰抗自由基作用与丹参抗自由基作用

是相似的[1]。香青兰含有青兰黄酮A、青兰黄酮B、

田蓟苷、藿香苷、木犀草素、山柰酚等黄酮类化合物。

香青兰与丹参同属于唇形科草本植物，有效部位均

为黄酮类成分。益心巴迪然吉布亚颗粒由于制剂工

艺粗糙，致使患者每日服用剂量过大(18 g／d)。为了

减少患者服用剂量，提高疗效，使香青兰这一古老的

维吾尔药材更好地发挥临床疗效，本实验以黄酮类

化合物木犀草素的量为考察指标，对香青兰黄酮类
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