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综合评分法优化黑豆汁炖何首乌炮制工艺
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(贵阳中医学院 ,贵州 贵阳　550002)

摘要 :目的 优化黑豆汁炖何首乌炮制工艺。方法 以何首乌中二苯乙烯苷、多糖、大黄素的含量为指标 ,采用正交设计

综合评分法优化黑豆汁炖何首乌的工艺。结果 优化所得工艺为炖 36 h,干燥 9 h,干燥温度 80℃。结论 合理优选出最

佳的炮制工艺稳定。
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O ptim iza tion of Processed Techn iques and Qua lity in Heshouwu Bra ised by
Colliga tion Score
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3
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(Guiyang College of Trad itiona l Chinese M edicine, Guiyang 550002, Ch ina)

Abstract O bjective To op tim ize the technologies of p rocessing in Heshouwu braised. M ethods The p reparation was op tim ized
by using orthogonal design which took the contents of polysaccharides, 2. 3. 5. 4’2four hydroxy tow cinnam ic - 2 - o - D - glyco2
sides, emodin in Heshouwu. Results The op tim ized p rocessing braising for 36 hours, drying 9 hours at 80℃were the fairest for all
the p roducts. Conclusion It is successful to p repare on Heshouwu braised using the op tim ized technologies of p rocessing.
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　　何首乌为蓼科植物何首乌 Polygonum m ultif lorum Thunb.的干
燥块根。生品性平 ,味苦涩 ,微甘 ,功能生津润燥 ,解毒散结 ;制品
性变温 ,味转甘 ,具补肝肾、益精血、强筋骨、乌须发的作用。临床
多采用制何首乌入药。何首乌中主要含蒽醌、二苯乙烯苷、卵磷
脂、糖类等成分。蒽醌具有泻下作用 ;二苯乙烯苷能降低血清中的
胆固醇 ,具有保肝作用 ;卵磷脂是构成神经组织特别是脑脊髓的主
要成分 ,也是血球和其他细胞膜的原料 ,能促进血液中细胞的新
生 ,具有良好的滋补作用 ,还能使血糖升高 ,有抗衰老、减轻动脉粥
样硬化的作用 [1 ] ;多糖有良好的抗衰老、补益、强壮作用 [2 ]。《中
国药典》2005版虽收载了何首乌的炮制方法 ,但仅做了一般原则
性的规定 ,未规定其关键炮制工艺参数。本实验采用正交实验设
计 ,综合评分法 ,按照 2005版《中国药典》方法炮制何首乌 ,测定其
多糖、二苯乙烯苷、大黄素指标 ,优化出炮制工艺参数。
1　器材
1. 1　药材 何首乌药材购于贵州省凯里地区施秉 GAP药材种植
基地 ,经我院周汉华副教授鉴定为蓼科植物何首乌 Polygonum

m ultif lorum Thunb.的干燥根。经鉴定、含量测定均符合 2005版
《中国药典》(Ⅰ部 )标准。
1. 2　仪器 AgilentHP1100型高效液相色谱仪 (美国 ) , AB204 - S

型电子分析天平 (万分之一 ,瑞士梅特勒 -托利多公司 ) , AE240

-型电子分析天平 (十万分之一 ,瑞士梅特勒 -托利多公司 )。
Cintra - 20紫外分光光度计 (澳大利亚 ) , CS - 9301双波长飞点
薄层扫描仪 (日本岛津 ) , CAMAG - L inomat - IV半自动点样仪
(瑞士卡玛 ) ,薄层色谱数码相机系统。
1. 3　试药 大黄素对照品 (批号 : 756 - 8902) ,二苯乙烯苷对照
品 (批号 : 110844 - 200404)均由中国药品生物制品检定所提供 ,

含量测定用。乙腈为色谱纯 ,水为娃哈哈纯净水 ,其余试剂均为
分析纯 ,硅胶 G板 (青岛海洋化工厂 )。苯酚试剂的制备 :取苯酚

500 g,加铝片 0. 5 g与碳酸氢钠 0. 25 g,蒸馏收集 180℃馏分 ,称
取此馏分 34 g,加水 500 g置棕色瓶中备用。
2　方法
2. 1　黑豆汁的制备 取黑豆 100 g,加水适量 ,煮约 4 h,熬汁约
150 g,豆渣再加水煮约 3 h,熬汁约 100 g,合并黑豆汁约 250 g。
2. 2　黑豆浸出率的测定 参照《中国药典》2005版水溶性浸出物
含量测定项下方法测定 ,结果 3批次浸出物含量为 11. 05%～
16. 46% ( n = 2)。
2. 3　炮制品 取何首乌片与黑豆汁拌匀 ,闷润 ,置蒸锅内密闭 ,隔
水分别炖至药物内外呈棕褐色 ,取出 ,干燥 [ 3 ]。每 100 kg净何首
乌片 ,用黑豆 10 kg。用正交实验方法 ,按炖制时间、干燥温度、干
燥时间作为考察的 3个因素 ,各取 3个水平设计实验方案。炮制
得到 9个样品 ,粉碎过 4号筛 ,备用。见表 1～2。

表 1　因素水平

水平
A
炮制 t / h

B
干燥温度 T /℃

C
干燥 t / h

1 28 80 9
2 32 90 8
3 36 100 7

2. 4　考察指标的测定
2. 4. 1　糖含量测定 参照《中国药典》2005版金樱子含量测定项
下方法测定 [ 3 ]。结果见表 3。
2. 4. 2　二苯乙烯苷含量测定 参照《中国药典》2005版制何首乌
含量测定项下方法测定 [ 3 ]。结果见表 3。

表 2　 L9 (3) 4正交实验方案

实验号 A B 空列 C 实验方案
1 1 1 1 1 A1B1 C1 28 h, 80℃, 9 h
2 1 2 2 2 A1B2 C2 28h, 90℃, 8 h
3 1 3 3 3 A1B3 C3 28 h, 100℃, 7 h
4 2 1 2 3 A2B1 C3 32 h, 80℃, 7 h
5 2 2 3 1 A2B2 C1 32 h, 90℃, 9 h
6 2 3 1 2 A2B3 C2 32 h, 100℃, 8 h
7 3 1 3 2 A3B1 C2 36 h, 80℃, 8 h
8 3 2 1 3 A3B2 C3 36 h, 90℃, 7 h
9 3 3 2 1 A3B3 C1 36 h, 100℃, 9 h

2. 4. 3　大黄素含量测定
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薄层色谱条件 :硅胶 G板 10 cm ×10 cm, 110℃活化 1 h,原点
状点样 ,展开剂为苯∶醋酸乙酯∶冰醋酸 (15∶5∶0. 3)。
薄层扫描条件 :双波长反射法锯齿扫描。λS = 450 nm,λR =

550 nm,狭缝宽度 0. 4 mm ×0. 4 mm。
对照品溶液的制备 :精密称取大黄素标准品 14. 9 mg置 50

m l容量瓶中 ,加水溶解并稀释至刻度 ,摇匀 ,即得 0. 298 mg/m l

大黄素对照品溶液。
供试品溶液的制备 :取何首乌粗粉约 2 g,精密称定 ,置 150

m l平底烧瓶中 ,精密加入 95%乙醇 35 m l,加热回流至沸腾 ,并保
持微沸 1 h。放冷后 ,取下 ,用干燥滤器滤过 ,置干燥蒸发皿中 ,在
水浴上蒸至 10 m l以下 ,将浓缩后的滤液转移置 10 m l容量瓶中 ,

定容至刻度 ,密闭 ,即得。
标准曲线的制备 :用自动点样仪 ,分别将大黄素对照品溶液

1. 0, 2. 0, 3. 0, 4. 0, 5. 0, 6. 0, 7. 0, 8. 0μl点于同一硅胶 G薄层板
上 ,按上述条件展开 ,扫描 ,以峰面积积分值为纵坐标 ,点样量为
横坐标 ,绘制标准曲线。得回归方程为 : A = 3 056. 2C + 808. 63, r

= 0. 997。结果表明 ,大黄素在 0. 596～2. 086μg范围内呈良好
的线性关系。
样品含量测定 :分别精密吸取大黄素对照品溶液 2, 4μl供
试品溶液 4μl,分别交叉点于同一硅胶 G薄层板上 ,展开 ,同标准
曲线项下操作 ,扫描、计算含量。结果见表 3。

2. 4. 4　醇溶性浸出物的测定 参照《中国药典》2005版醇溶性浸
出物方法测定 ,结果醇浸物为 6. 69%～11. 14%。
3　结果
综合指标的计算 [ 4 ]在多指标的优化实验中 ,有些指标欲求

最大值 (如多糖、二苯乙烯苷 ) ,而有些指标则越小越好 (如大黄
素 )。多数情况下 ,这些指标之间可能出现矛盾 ,所以在优化过
程中需对各个指标进行综合考虑和权衡。故设计一个综合指
标“隶属度”,将各个指标统一综合考察 ,以综合指标进行直观
分析和方差分析。在计算综合指标之前 ,需先将各指标进行
“隶属度”计算。对于欲达到最大值的指标 (如多糖、二苯乙烯
苷 )其指标隶属度 = (指标值 -指标最小值 ) / (指标最大值 -指
标最小值 )。对于要进行最小化的指标 (如大黄素 ) ,其指标隶
属度 = (指标最大值 - 指标值 ) / (指标最大值 - 指标最小
值 ) [ 5 ]。可见 ,指标最大值的隶属度为 1,而最小值隶属度为 0,

所以 0≤指标隶属度≥1。如果各指标的重要性一样 ,就直接将
各指标隶属度相加作为综合分数 ;如不一样就要求出加权和作
为综合分数。根据各成分在何首乌中的重要性 ,考虑二苯乙烯
苷占 40%、多糖占 40%、大黄素 20%的权重。于是每号实验的
综合分数 =多糖隶属度 ×40% +二苯乙烯苷 ×40% +大黄数
×20% ,满分为 1. 00。评分结果和以综合分数作为总指标进行
的直观分析。结果见表 3。

表 3 　L9 (3) 4实验结果与综合评分结果

实验
号

A B 空列 C
糖类成分

( % )
糖隶属度

二苯乙烯
苷 ( % )

二苯乙烯苷
隶属度 ( % )

大黄素
( % )
大黄素隶属度 综合分

1 1 1 1 1 26. 46 0. 00 2. 26 1. 00 0. 4050 0. 00 0. 40
2 1 2 2 2 29. 86 0. 13 2. 12 0. 82 0. 3970 0. 08 0. 40
3 1 3 3 3 32. 14 0. 21 1. 79 0. 40 0. 3840 0. 21 0. 29
4 2 1 2 3 36. 60 0. 37 1. 82 0. 42 0. 3520 0. 54 0. 42
5 2 2 3 1 40. 49 0. 52 1. 65 0. 21 0. 3487 0. 57 0. 41
6 2 3 1 2 40. 75 0. 53 1. 60 0. 14 0. 3295 0. 77 0. 42
7 3 1 3 2 45. 80 0. 71 1. 57 0. 10 0. 3374 0. 69 0. 46
8 3 2 1 3 48. 23 0. 80 1. 50 0. 01 0. 3138 0. 93 0. 51
9 3 3 2 1 53. 56 1. 00 1. 49 0. 00 0. 3070 1. 00 0. 60

A B 空列 C
K1 1. 09 1. 28 1. 33 1. 41
K2 1. 25 1. 32 1. 42 1. 28
K3 1. 57 1. 31 1. 16 1. 22
极差 R 0. 48 0. 04 0. 26 0. 19
因素主次 A > C >B
优方案 A3B3 C1

表 4　方差分析

来源 SS df M S F P

A 0. 039 8 2 0. 019 9 398 < 0. 01
B 0. 000 267 2 0. 000 133 5 2. 67 > 0. 01
C 0. 006 27 2 0. 003 135 62. 7 < 0. 05
误差 0. 000 1 2 0. 000 05

　　F0. 05 (2, 2) = 19; F0. 01 (2, 2) = 99

由方差分析结果可知 ,各考察因数对制何首乌的质量影响大
小顺序为 A > C >B,炖时间、干燥时间均有显著性影响。干燥温
度无显著性影响 ,故从节约能源考虑选择干燥温度 80℃。正交
设计最佳实验方案为 A3B1 C1 ,即炖 36 h,干燥 9 h,干燥温
度 80℃。
验证实验为进一步验证所得工艺的可行性和稳定性 ,以炖

36 h,干燥 9 h,干燥温度 80℃工艺 ,炮制 3批样品 ,进行验证实
验 ,所得实验结果见表 5,综合评价优于正交设计中各次实验 ,结
果令人满意 ,说明优化成功。
4　讨论
何首乌中有效成分二苯乙烯苷、多糖 ,其含量应越高越好 ;结
合性蒽醌是何首乌致泻的副作用成分 ,含量随着炮制时间延长而
减少 ,其游离蒽醌开始时增加 , 20 h后就开始减少 ,致使致泻作用
减弱 ,游离蒽醌 (大黄素 )越低越好。炖 20 h后何首乌几乎无毒

性。故传统认为黑豆汁炖何首乌 32 h为佳 [ 6 ]。本实验中多糖含
量随炮制时间而增加 ,与制何首乌补益作用更加突出相一致。二
苯乙烯苷、大黄素随炮制时间增加而有所降低。根据各成分在何
首乌中的重要性 ,考虑二苯乙烯苷占 40% ,多糖占 40% ,大黄素
20%的比例。综合评分得出影响因素主次为 A > C >B,即炖时间
>干燥时间 >干燥温度。优选方案 A3B1 C1 ,即炖 36 h,干燥时间

9 h,干燥温度 80℃为佳。由方差分析结果可知 ,考察因素炖制时
间对实验结果有级显著性影响 ,干燥时间对实验结果有显著性
影响。

表 5 　验证实验结果

实验号 多糖 二苯乙烯苷 大黄素 综合分
1 53. 44 1. 48 0. 301 2 0. 60
2 53. 23 1. 51 0. 302 7 0. 61
3 53. 16 1. 47 0. 301 4 0. 59
平均 53. 28 1. 49 0. 301 8 0. 60

为对实验结果进行综合评价 ,在处理实验数据时 ,引入了综合
指标隶属度的概念 ,将具有不同考察范围的指标转变成具体数据 ,

使之能综合出最优的炮制工艺参数。黑豆汁炖何首乌饮片 :辅料
黑豆汁的质量可以控制其水溶性浸出物 ,本实验黑豆汁水溶性浸
出物为 11. 05%～16. 46%;炮制工艺条件为炖 36 h ,干燥 9 h,干燥
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温度 80℃。其醇溶性浸出物 6. 69%～11. 14% ,二苯乙烯苷 1. 49%

～2. 26%含量均大大高于《中国药典》2005版制何首乌的醇溶性
浸出物不得少于 5. 0% ,二苯乙烯苷不得少于 0. 7%的限量规定。
为申请黑豆汁炖何首乌饮片生产批准文号提供理论依据。
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正交设计研究葎草中总黄酮提取工艺
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摘要 :目的 研究葎草叶中总黄酮的提取工艺条件。方法 采用正交实验法 ,以总黄酮含量为考察指标 ,对葎草的总黄酮

提取条件进行优选。结果 所考察的因素中 ,葎草的提取工艺各因数影响程度为 :乙醇浓度 >溶剂用量 >提取时间 ;最佳

水平搭配为 : A2B2 C1。结论 葎草中黄酮类成分提取的最适宜工艺为 : 75%乙醇 ,料液比 1∶15,回流提取 2次 , 1 h /次。
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Study on Extraction Technology for Flavono ids in H um u lus scandens ( L our) M err. by
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Abstract:O bjective To ascertain extraction technology condition for flavonoids from Hum ulus scandens (Lour. ) Merr. M ethods
The op tim izing extraction condition on the basis of flavonoids were determ ined by orthogonal design. Results The order of factors
which affected the flavonoid extraction was ethanol concentration > solvent quantity > extraction hours; the best level match was:
A2B2 C1. Conclusion The op timum extraction conditions are 75% ethanol extracting with material and solvent ratio 1∶15 for 1
hour in water bath for 2 times.

Key words:Hum ulus scandens (Lour. ) Merr. ; 　Total flavonoids; 　O rthogonal design

　　葎草为桑科植物 Hum ulus scandens (Lour. ) Merr.的全草。
具清热解毒、利尿消肿等功效 ,用于肺结核潮热、胃肠炎、痢疾、淋
证、痔疮等证。据报道葎草全草含青兰苷、天门冬素、挥发油、鞣
质及树脂 ;葎草叶含木犀草素葡萄糖苷、大波斯菊苷、牡荆素等黄
酮类成分 [ 1 ]。我们在研究葎草提取物的抗菌作用时发现 ,其水
提取液对革兰氏阳性菌具有较强的抗菌活性 ,并证实抗菌作用与
葎草中所含的黄酮类成分有关。本研究通过正交实验法考查了
乙醇浓度、溶剂用量、提取时间三因素对葎草叶中总黄酮提取率
的影响 ,以确定其最佳提取条件 ,为合理开发葎草资源提供科学
依据。
1　仪器与材料
岛津 UV22401PC紫外分光光度计 , SWB 5200型超声清洗机

(上海必能信超声有限公司 ) ,电子天平 (北京赛多利斯 ) ,芦丁对
照品 (中国药品生物制品检定所 ,批号 0080 9705) ,其他试剂均
为分析纯。葎草采自嘉兴郊区 ,由本学院生药、天然药物化学教
研室陈伟光老师鉴定。
2　方法与结果
2. 1　标准曲线制备 精密称取干燥至恒重的无水芦丁 20 mg,置
100 m l的容量瓶中 ,加 60%的乙醇至刻度 ,摇匀 ,即得 0. 20 mg/

m l对照品溶液。精密吸取该对照品溶液 2, 4, 6, 8, 10 m l,分别置

25 m l的容量瓶中 ,加 5%亚硝酸钠溶液 1. 0 m l,摇匀 ,放置 6 m in,

加 10. 0%的硝酸铝溶液 1. 0 m l,摇匀 ,放置 6 m in,加 4%的氢氧
化钠溶液 10. 0 m l,用 60%的乙醇稀释至刻度 ,摇匀 ,静置 10 m in
后于 512 nm处测吸光度 [ 2 ]。以浓度为纵坐标 ,吸光度值为横坐
标进行线性回归 ,得回归方程为 : A = 0. 011 4 C + 0. 025 7, r =

0. 999 7。线性范围 : 0. 4～2. 0 mg/m l。
2. 2　样品提取与测定 分别称取葎草叶粉末 3. 000 g, 以表 1因
素水平 ,按 L9 (34 )正交实验表选择的条件回流提取 2次 ,过滤 ,

合并提取液 ,回收乙醇 ,水浴蒸干 , 70℃干燥 3 h,干燥器中冷却后
称重 ,浸膏得率 ( % ) =浸膏重 /样品重 ×100%。结果见表 2。

表 1　因素水平

水平
A

乙醇浓度 ( % )
B

溶剂量 /倍
C
提取 t / h

1 50 10 1
2 75 15 1. 5
3 95 20 2

2. 3　浸膏中总黄酮的测定 取葎草浸膏 ,加 60%乙醇 ,超声助
溶 ,定容于 50 m l的容量瓶中 , 3 000 r/m in离心 15 m in,精密吸取
上清液 1. 00 m l,按标准曲线制备项下处理测定黄酮含量。结果
见表 3。
2. 4　正交实验设计及结果 直观分析 ,由表 2可见 ,乙醇浓度
(A)对总黄酮提取影响最大 ,溶剂用量 (B)次之 ,提取时间 (C)影
响最小 ,几无影响。最优水平组合为 A2B3 C3即溶剂为 75%乙
醇、20倍量溶剂、回流提取 2 h /次。
方差分析结果见表 4。由表 4可见乙醇浓度对总黄酮提取
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