
China Pharmacy 2013 Vol. 24 No. 27 中国药房 2013年第24卷第27期

[ 4 ] 聂晓玉，王雅亮.丹皮酚的提取分离工艺研究[J].时珍国

医国药，2004，15（4）：225.

[ 5 ] 王立，侯世祥.牡丹皮药材的最适提取工艺研究[J].中国

中药杂志，2005，30（8）：569.

[ 6 ] 李利红，张晓静.正交试验法优选丹皮酚提取工艺[J].安

徽农业科学，2008，36（14）：5 707.

[ 7 ] 狄留庆，谢辉.牡丹皮中丹皮酚提取方法及工艺参数的优

化[J].中药材，1998，21（1）：34.

[ 8 ] 王立红，周丽莉.超临界CO2萃取徐长卿中丹皮酚的工艺

[J].沈阳药科大学学报，2006，23（1）：53.

[ 9 ] 王留兴.牡丹皮乙醇提取工艺研究[J].长春中医药大学学

报，2008，24（1）：35.

[10] 张晓东，唐进法，李学林.不同煎煮时间牡丹皮汤液中丹

皮酚和芍药苷含量变化分析[J].中医研究，2009，22（6）：

18.

[11] 吴铁，崔燎，于琼.由丹参、牡丹皮组成的双丹制剂防治骨

质 疏 松 症 的 新 用 途 [P]. 中 国 专 利 ：CN101032556，

2007-09-12.

[12] 刘延泽.植物组织破碎提取法及闪式提取器的创制与实

践[J].中国天然药物，2007，5（6）：401.

[13] 王森，朱卫丰，欧水平，等.丹皮酚理化性质及体外经皮渗

透性的研究[J].中药新药与临床药理，2011，22（2）：215.
（收稿日期：2012-07-15 修回日期：2012-09-02）

Δ基金项目：新疆维吾尔自治区科技计划项目（No.201110105）

＊助理研究员，硕士。研究方向：中药制剂与质量标准。电话：

0991-2326572。E-mail：526749931@qq.com

正交试验优选芩榆烧伤凝胶中黄芩、关黄柏、地榆的提取工艺Δ

康雨彤 1＊，贺金华 1，毛 艳 1，戎晓娟 1，蔡晓翠 1，李维强 2（1.新疆维吾尔自治区药物研究所，乌鲁木齐 830004；
2.解放军69220部队医院药剂科，新疆 库车 842000）

中图分类号 R284.2；R283 文献标志码 A 文章编号 1001-0408（2013）27-2532-04

DOI 10.6039/j.issn.1001-0408.2013.27.13

摘 要 目的：优选芩榆烧伤凝胶中黄芩、关黄柏、地榆的提取工艺。方法：以乙醇体积分数、乙醇用量和渗漉速度为考察因素，以

浸膏得率和黄芩苷、盐酸小檗碱、盐酸巴马汀质量分数的综合评分为指标，采用正交试验优选黄芩、关黄柏的提取工艺；选取相同

的考察因素，以没食子酸质量分数和浸膏得率的综合评分为指标，采用正交试验优选地榆提取工艺。结果：最佳提取工艺分别为

黄芩、关黄柏用40倍量70％乙醇，以4 ml/min的流速渗漉；地榆用30倍量5％乙醇，以3 ml/min的流速渗漉。结论：优选的提取工

艺合理、可行，可用于芩榆烧伤凝胶中黄芩、关黄柏、地榆的提取。

关键词 芩榆烧伤凝胶；提取工艺；正交试验；黄芩；关黄柏；地榆

Optimization of Extraction Process for Scutellaria baicalensis，Phellodendron amurense and Sanguisorba offi-
cinalis in Qinyu Burns Gel by Orthogonal Test
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ABSTRACT OBJECTIVE：To optimize extraction technology of Scutellaria baicalensis，Phellodendron amurense and Sanguisor-

ba officinalis in Qinyu burns gel. METHODS：The extraction technology of S. baicalensis and P. amurense were optimized by or-

thogonal design with the concentration and amount of ethanol and percolation speed as factors taking extract yield and the contents

of baicalin，berberine hydrochloride and palmatine chloride as index. The extraction technology of S. officinalis was optimized by

orthogonal design with same factors using the content of gallic acid and extract yield as index. RESULTS：The extraction process

was as follows：S. baicalensis and P. amurensis was extracted with 40-fold 70％ ethanol at the percolation speed of 4 ml/min；S. of-

ficinalis was extracted with 30-fold 5％ ethanol at the percolation speed of 3 ml/min. CONCLUSIONS：Optimized extraction pro-

cess is reasonable and feasible，and it can be used for the extraction of S. baicalensis，P. amurense and S. officinalis in Qinyu burns

gel.

KEY WORDS Qinyu burns gel；Extraction process；Orthogonal test；Scutellaria baicalensis；Phellodendron amurense；Sangui-

sorba officinalis
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芩榆烧伤凝胶是在芩榆烧伤液的研究基础上，针对烧伤

液易产生皮肤刺激、作用于病灶部位的药物浓度较低会制约

其疗效等问题，结合凝胶剂易于涂布使用、局部给药后易吸

收、不污染衣物、稳定性较好等特点，进一步研发的治疗烧、烫

伤的中药制剂[1-2]。处方中黄芩具有清热、解毒、止血的功效，

在临床上主要用于抗菌消炎和抗感染 [3]；关黄柏具有清热燥
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湿、泻火除蒸、解毒疗疮的功效，临床应用十分广泛[4]；地榆具

有凉血止血、解毒敛疮的功效，临床用于治疗水火烫伤、痛肿

疮毒等病症[5]。根据处方的功能主治和药材成分的性质，笔者

采用正交试验，以浸膏得率和有效成分的质量分数为指标，对

芩榆烧伤凝胶中黄芩、关黄柏和地榆的提取工艺进行优选。

1 材料
1.1 仪器

LC-2010C 型高效液相色谱（HPLC）仪（日本岛津公司）；

BS110S型电子天平（德国Sartorius公司）。

1.2 药材

黄芩、关黄柏、地榆药材均购自新疆奇康哈博维药有限公

司，经新疆维吾尔自治区药物研究所何江副研究员鉴定均符

合2010年版《中国药典》（一部）规定。

1.3 试剂

没食子酸（批号：110831-200803）、黄芩苷（批号：110715-

201016）、盐酸小檗碱（批号：110723-200907）、盐酸巴马汀（批

号：110713-200911）对照品，均为供含量测定用，购自中国食品

药品检定研究院；甲醇、乙腈为色谱纯，水为超纯水，乙醇为药

用级，其余试剂均为分析纯。

2 方法与结果
2.1 黄芩苷、盐酸小檗碱和盐酸巴马汀的含量测定[6-11]

2.1.1 黄芩苷的色谱条件 色谱柱：Cosmosil C18（250 mm×

4.6 mm，5 µm）；流动相：乙腈（含 0.05％磷酸）-0.05 mol/L磷酸

二氢钾水溶液（20 ∶ 80，V/V）；检测波长：280 nm；流速：1 ml/

min；柱温：30 ℃；进样量：10 μl。

2.1.2 盐酸小檗碱和盐酸巴马汀的色谱条件 色谱柱：

Cosmosil C18（250 mm×4.6 mm ，5 µm）；流动相：乙腈（含0.05％

磷酸）-0.05 mol/L磷酸二氢钾水溶液（28 ∶ 72，V/V）；检测波长：

345 nm；流速：1 ml/min；柱温：30 ℃；进样量：10 μl。

2.1.3 黄芩苷对照品溶液的制备 取黄芩苷对照品适量，精

密称定，加甲醇制成每1 ml含60 μg的溶液，即得。

2.1.4 混合对照品溶液的制备 取盐酸小檗碱和盐酸巴马汀

对照品各适量，精密称定，加60％乙醇制成每1 ml分别含两种

成分各50 μg的混合溶液，即得。

2.1.5 供试品溶液的制备 按处方中黄芩和关黄柏药材的配

比，准确称取9份药材最粗粉，按正交试验安排，浸泡12 h后进

行渗漉，合并渗漉液并定容至1 000 ml量瓶中。精密移取上述

溶液各1 ml，置25 ml量瓶中，用70％乙醇定容，摇匀，0.45 µm

微孔滤膜滤过，即得。

2.1.6 样品含量测定 分别精密吸取对照品或混合对照品和

供试品溶液 10 μl，分别按“2.1.1”“2.1.2”项下色谱条件注入液

相色谱仪测定，照外标一点法计算黄芩苷、盐酸小檗碱和盐酸

巴马汀的质量分数。

2.2 浸膏得率的测定

精密量取供试品溶液50 ml，平行3份，置已干燥至恒质量

的蒸发皿中，水浴蒸干，于105 ℃干燥3 h，置干燥器中冷却30

min，迅速精密称定质量。按下式计算浸膏得率：浸膏得率＝

干膏质量×稀释倍数/药材质量×100％。

2.3 正交试验优选黄芩、关黄柏提取工艺

2.3.1 试验设计与结果 结合预试验结果，选取乙醇体积分

数（A）、乙醇用量（B）和渗漉速度（C）为考察因素，以黄芩苷、

盐酸小檗碱和盐酸巴马汀的质量分数及浸膏得率的综合评分

为指标，采用L9（34）正交试验表进行试验。综合评分＝浸膏得
率/浸膏得率最高值×20+黄芩苷质量分数/黄芩苷质量分数最
高值×40+盐酸小檗碱质量分数/盐酸小檗碱质量分数最高值×

20+盐酸巴马汀质量分数/盐酸巴马汀质量分数最高值×20。因
素与水平见表1；正交试验结果见表2；方差分析结果见表3。

表1 因素与水平

Tab 1 Factors and levels

水平

1

2

3

因素
A，％

50

60

70

B，倍
30

35

40

C，ml/min

2

3

4

表2 正交试验结果

Tab 2 Results of orthogonal test

试验号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

K1

K2

K3

R

A

1

1

1

2

2

2

3

3

3

57.88

83.65

97.49

39.60

B

1

2

3

1

2

3

1

2

3

78.91

79.53

80.58

1.68

C

1

2

3

2

3

1

3

1

2

79.57

79.60

79.84

0.28

D（误
差）

1

2

3

3

1

2

2

3

1

79.73

79.67

79.62

0.12

黄芩苷质
量分数，％

1.78

1.72

1.78

6.84

6.70

6.95

9.44

9.16

9.62

盐酸小檗碱
质量分数，％

0.68

0.67

0.73

0.90

0.91

0.95

1.04

1.07

1.11

盐酸巴马汀
质量分数，％

0.50

0.51

0.50

0.50

0.53

0.51

0.52

0.53

0.51

浸膏得
率，％
31.06

32.76

33.07

32.54

33.08

32.27

32.72

33.61

32.28

综合
评分
57.07

57.67

58.91

82.76

83.74

84.45

96.89

97.19

98.39

表3 方差分析结果

Tab 3 Results of analysis of variance

方差来源
A

B

C

D（误差）

离差平方和
2 424.15

4.31

0.14

0.02

自由度
2

2

2

2

均方
1 212.08

2.16

0.07

0.01

F

125 243.36

222.49

7.00

1.00

P

＜0.01

＜0.01

注：F0.05（2，2）＝19.00；F0.01（2，2）＝99.00

note：F0.05（2，2）＝19.00；F0.01（2，2）＝99.00

由表2、表3可知，各因素对工艺影响程度大小依次为A＞

B＞C，且乙醇体积分数和乙醇用量对工艺有极显著性影响
（P＜0.01）。从节省时间考虑，最佳提取工艺为A3B3C3，即乙醇
体积分数为70％，乙醇用量为40倍，渗漉速度为4 ml/min。

2.3.2 工艺验证试验 按处方比例称取黄芩和关黄柏药材最
粗粉3份，照上述优选的工艺进行提取，并计算黄芩苷、盐酸小
檗碱、盐酸巴马汀质量分数和浸膏得率以及综合评分。结果，

各指标与正交试验结果最高值相当，表明优选的黄芩、关黄柏
的提取工艺合理、可行。工艺验证试验结果见表4。

表4 工艺验证试验结果

Tab 4 Results of technology validation

批次

1

2

3

黄芩苷质量
分数，％

9.17

9.16

9.20

盐酸小檗碱质
量分数，％

1.06

1.07

1.08

盐酸巴马汀质
量分数，％

0.57

0.57

0.56

浸膏得
率，％

31.89

32.24

32.15

综合
评分

99.28

99.64

99.59

2.4 没食子酸的含量测定[6，12-15]

2.4.1 色谱条件 色谱柱：Agilent C18（250 mm×4.6 mm，5
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µm）；流动相：甲醇-0.1％磷酸水溶液（2 ∶ 98，V/V）；检测波长：

272 nm；流速：1 ml/min；柱温：30 ℃；进样量：10 μl。

2.4.2 对照品溶液的制备 取没食子酸对照品适量，精密称

定，加水制成每1 ml含30 μg的溶液，即得。

2.4.3 供试品溶液的制备 精密称取地榆药材粗粉适量，共9

份，按正交试验设计，浸泡 72 h后进行渗漉，合并渗漉液并定

容至500 ml量瓶中，0.45 µm微孔滤膜滤过，即得。

2.4.4 样品含量测定 分别精密吸取对照品和供试品溶液各

10 μl，按“2.4.1”项下色谱条件注入液相色谱仪测定，照外标一

点法计算没食子酸的质量分数。

2.5 正交试验优选地榆提取工艺

2.5.1 试验设计与结果 结合预试验结果，选取乙醇体积分

数（A）、乙醇用量（B）和渗漉速度（C）为考察因素，以没食子酸

质量分数和浸膏得率的综合评分为指标，采用L9（34）正交试验

表进行试验。综合评分＝浸膏得率/浸膏得率最高值×20+没食

子酸质量分数/没食子酸质量分数最高值×80。因素与水平见

表5；正交试验结果见表6；方差分析结果见表7。

表5 因素与水平

Tab 5 Factors and levels

水平

1

2

3

因素
A，％

0

5

10

B，倍
25

30

35

C，ml/min

2

3

4

表6 正交试验结果

Tab 6 Results of orthogonal test

试验号
1

2

3

4

5

6

7

8

9

K1

K2

K3

R

A

1

1

1

2

2

2

3

3

3

90.81

99.03

96.20

8.22

B

1

2

3

1

2

3

1

2

3

93.66

96.80

95.59

3.14

C

1

2

3

2

3

1

3

1

2

94.27

97.29

94.48

3.03

D（误差）

1

2

3

3

1

2

2

3

1

95.45

95.67

94.92

0.76

没食子酸质量分数，％
1.35

1.45

1.35

1.50

1.52

1.51

1.42

1.45

1.49

浸膏得率，％
29.99

31.48

32.74

34.30

33.76

32.51

32.90

34.18

34.61

综合评分
88.14

94.53

89.76

98.85

99.72

98.51

93.97

96.14

98.50

表7 方差分析结果

Tab 7 Results of analysis of variance

方差来源
A

B

C

D（误差）

离差平方和
104.60

15.09

17.12

0.91

自由度
2

2

2

2

均方
52.3

7.55

8.56

0.46

F

115.35

16.64

18.88

1.00

P

＜0.01

注：F0.05（2，2）＝19.00；F0.01（2，2）＝99.00

note：F0.05（2，2）＝19.00；F0.01（2，2）＝99.00

由表 6、表 7可知，各因素对工艺的影响程度大小依次为

A＞B＞C，乙醇体积分数对工艺有极显著性影响（P＜0.01）。

最佳提取工艺为A2B2C2，即乙醇体积分数为 5％，乙醇用量为

30倍，渗漉速度为3 ml/min。

2.5.2 工艺验证试验 精密称取地榆药材粗粉适量，共 3份，

按上述优选工艺进行提取，并计算没食子酸质量分数和浸膏

得率以及综合评分。结果，各指标均与正交试验最高值相当，

表明优选的地榆提取工艺合理、可行。工艺验证试验结果见
表8。

表8 工艺验证试验结果

Tab 8 Results of technology validation

批次
1

2

3

没食子酸质量分数，％
1.67

1.66

1.70

浸膏得率，％
34.38

34.81

34.53

综合评分
98.34

98.12

98.84

3 讨论
本研究是在解放军69220部队医院自制的用于治疗烧、烫

伤的芩榆烧伤液的基础上开发的新剂型。凝胶剂是一种适用
于中药外用的理想剂型，药物与能形成大分子网络体系的辅
料混合制成半流体制剂，与黏膜有良好的偶合和水合作用，可
较长时间与作用部位紧密黏附，而且有较好的生物相容性，无
油腻感，有利于药物释放，毒副作用小，故患者易于接受[1-2]。

根据各药材主要活性成分的性质及查阅文献资料，笔者
曾分别用水和60％乙醇为提取溶剂，进行黄芩、关黄柏和地榆
混合提取和各药材单独提取工艺的研究。结果，采用水提取
时，混合和单独提取地榆药材中没食子酸的质量分数分别为
1.30％和1.33％，未检测出黄芩和关黄柏药材在两种提取方式
下主成分的质量分数；采用60％乙醇渗漉时，未检测出地榆药
材中主成分的质量分数，混合和单独提取方式下黄芩药材中
黄芩苷的质量分数分别为9.78％和9.85％，关黄柏药材中盐酸
小檗碱的质量分数分别为1.00％和1.06％，盐酸巴马汀的质量
分数分别为 0.54％和 0.57％。故在正交试验中选择黄芩和关
黄柏药材用 50％、60％、70％乙醇提取，而地榆用水与 5％、

10％乙醇提取。

本研究以黄芩苷、盐酸小檗碱、盐酸巴马汀和没食子酸为
指标，通过正交试验确定了操作简便且稳定、合理的提取工
艺，这可为芩榆烧伤凝胶的成型工艺和药理研究提供科学参
考依据。
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黄蜀葵花为锦葵科植物黄蜀葵Abelmoschus manihot（L.）

Medic.的干燥花冠，具有清利湿热、消肿解毒之功效[1]。现代研

究表明，黄蜀葵花中黄酮类成分具有保护脑缺血、心肌缺血、

心肌细胞，改善血液流变学，抗脂质过氧化等作用[2-3]。金丝桃

苷、槲皮素、异槲皮苷、槲皮苷等是黄蜀葵花的主要有效成分，

且含量较高，其化学结构均是以槲皮素为母核的黄酮类化合

物[4-5]。为保证药物疗效，本试验采用L9（34）正交设计，以高效

液相色谱（HPLC）法测定黄蜀葵花提取液酸化后的槲皮素含

量，并以此为指标，优选总黄酮的提取工艺，为实际生产和临

床应用提供科学依据。
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摘 要 目的：优选黄蜀葵花中总黄酮的提取工艺。方法：采用正交试验法，以槲皮素含量为评价指标，以回流时间、回流温度、酸

化液量、酸化液配比（甲醇 ∶ 25％盐酸）为考察因素，优选酸化工艺；以乙醇体积分数、乙醇用量、提取时间、提取次数为考察因素，优

选总黄酮提取工艺。结果：最佳酸化工艺为用25倍量甲醇-25％盐酸（4 ∶1，V/V）酸化液，70 ℃水浴回流0.5 h；最佳提取工艺为用12

倍量85％乙醇，回流提取2次，每次2.5 h。结论：优选的工艺合理、可行，可用于黄蜀葵花中总黄酮的提取。
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Optimization of the Extraction Process for Total Flavonoids from Abelmoschus manihot by Orthogonal Test
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ABSTRACT OBJECTIVE：To optimize the extraction process of total flavonoids of Abelmoschus manihot. METHODS：The acid-

ification technology was optimized by orthogonal experiment with the content of quercetin as index using reflux time，reflux temper-

ature，amount of acid fluid，ratio of acid fluid（ethanol ∶ 25％ hydrochloric acid）as factors. The extraction technology was opti-

mized using ethanol concentration，ethanol consumption，extraction time and extraction times as factors. RESULTS：Optimized

acidification technology was as follows：25-folds of ethanol-25％ hydrochloric acid（4 ∶ 1，V/V）as acid fluid，70 ℃ water bath for

refluxing 0.5 h；optimized extraction technology was as follows：12-folds of 85％ ethanol，extracting 2 times，2.5 h each time.

CONCLUSIONS：Optimized technology is reasonable and feasible，and can be used for the extraction of total flavonoids from A.

manihot.
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