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摘要 : 【目的1优选延胡索的最佳炮制工艺
,

为规范延胡索的炮制工艺提供技术参数
。

〔方法1采用正交实验

法
,

以延胡索乙素
、

去氢紫董碱的含量为考察指标
,

对破碎度
、

辅料用量
、

拌润时间
、

炒制温度(或加水量 )等影响

因素进行研究
。

[结果] 延胡索的最佳醋炙工艺为破碎粒度 0. 4 一 0. 5 c m
,

加醋 40 %
,

拌润 Z h
,

炒温 150 ℃ ;最佳酒

炙工艺为破碎粒度 0. 4 一 0. 5 。m
,

加酒 20 %
,

拌润 6 h
,

炒温 12 0 ℃ ; 最佳醋煮工艺为破碎粒度 0. 2 一 0. 3 Cm
,

加醋

20 %
,

拌润 4 h
,

加水量 80 % 一 12 0 %
。

[结论] 这 3 种方法简单
,

稳定
,

重现性良好
,

对实现延胡索炮制的规范化具有

积极意义
。

关键词 : 延胡索 ;延胡索乙素 ;去氢紫荃碱 ;高效液相色谱法 ;炮制工艺 ;正交实验

中图分类号
:

R5 41 .6 1 文献标识码
: A 文章编号

: 16 73 一904 3( 2(X) 9 )ol ee (X) 27 一03

Stu dy o n Pr o c e SS ing tec h亩qu es o f C o ry d川15

W A N G Pin g
,

D OU Z hi
一

yin g
,

SU N W ei
, e t al

(Ti an]’in
Un io e rs ity of TC M{ Ti anj in 了00 1男

,

Ch ina )

A b s
tra

et : [o bj e c ti v e ] TO
e h o ie e the m o s t s u ita ble pro e e s s in g e o n ditio n s fo r Co可dal is

an d to pro v id e

a s tan dar d Pro e e s sin g Pro e e d u re
.

[M
e tho

ds] o rth
o go n al d e sign w as ad

o p te d to o Pti而
z e th e p ro e e s s -

in g m e tho d s
.

Th
e e o n te n t o f Te trah ydro Pal m a tin e

an d D e hydro
e o砂dal in e w e r e the e v al u at io n in d e x s

.

[Re sul ts ] Th
e o p ti而

z e d e o n ditio n s o f vin e g a r 一

fri e d Co ry dal is w e re fr a

gln
e n tin g to 0

.

4 一 0
.

5 e m
, a dd in g

the v in e

脚 q u al ity rat io of 4 0 %
,

m ix in g m n fo r 2 ho u rs a n d fry in g a t th e te

呷ra tu re of 150 ℃; Th
e o pt i

-

m iz e d e o n ditio n s o f liq u o r 一

fri e d Co 叮dal is w e re fra 脚
e n tin g to 0

.

4 一 0
.

5 e m
,

ad din g the liq u o r q u al ity

rat io o f2 0%
,

m ix in g ru n fo r 6 ho ur s , a n d fry in g a t the te m pra tu re o f 12 0 ℃; Th
e o p tim iz e d e o n ditio n s of

v in e , r- s
an te d Co 巧dal is w e re fr a

脚
e n tin g to 0

.

2 一 0
.

3 e m
, a ddin g the v in e gar q u al ity rat io o f 2 0 % a n d

the w a te r ra tio of 80% 一 1 2 0% an d 而
x in g ru n fo r 2 ho

urs
.

[C o n d 诫
o n] Th is thre e m e tho d s

are re li
-

a ble , sim Ple , a n d ha v e a g o o d re p e a ta bility
,

the re are p o s itiv e m e a n in gs fo r C o叮dal is s ta n dard iz a tio n
.

K e y wo
r ds : e o叮dal is : te tr ahyd ro pal m at in e ; d e hydro e o 理dal in e : H PLC ; pro e e s s in g te e h n o lo群:

o rt ho g o n al d e s i,

延胡索为婴粟科植物 (co 李似is ”刀h o uo W. T.

W an g )干燥块茎
。

具有活血化疲
,

行气止痛功效
。

历

代对延胡索的炮制有研究生用
、

炒醋炙
、

酒炙
、

醋

煮
、

盐炙等
,

现多采用醋炙
、

醋煮法
,

部分地区用酒

炙和盐炙等
。

2 005 版《中国药典护}载有生延胡索和

醋延胡索
。

延胡索的炮制工艺在全国范围很不统

一
,

20 05 版《中国药典》和各地中药炮制规范中对炮

制过程中破碎度
、

用醋量
、

拌润时间
、

炒制温度等都

*
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未有明确量化规定
,

饮片加工企业也缺乏客观的技

术参数作依据
,

难以保证饮片质量和药效的相对稳

定
。

因此
,

本研究拟采用正交实验对破碎度
、

辅料用

量
、

拌润时间
、

炒制温度等因素进行考察
,

因延胡索

乙素具有明显的止痛作用
,

去氢紫荃碱可提高心肌

耐缺氧能力
,

故以延胡索乙素
、

去氢紫荃碱的含量

为指标
,

采用加权法进行综合评价
,

比单一以延胡

索乙素作评价指标冈更科学合理
,

从而制订出统一

的炮制工艺技术参数
,

确立最佳炮制方案
。

1 仪器与试药

美国 W at e rs 一2 695 型高效液相色谱仪
,

W at e rs -

24 87 检测器
,

E m Po w er 工作站
,

超声波清洗器 K Q
-

25 0 E (昆山市超声洗器有限公司 ) ;延胡索乙素(批
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号
:
07 26

一
20 0 208 )(中国药品生物制品检定所提

供)
、

去氢紫茧碱(批号
:
04 6 一2 9 54 1)(日本和光纯药

工业株式会社 ); 延胡索药材
,

产地为浙江
,

购于中

新药业
,

经本校中药鉴定教研室马琳副教授鉴定为

婴粟科植物延胡索的干燥块茎
。

甲醇
、

乙睛为色谱

纯
,

其余试剂均为分析纯
。

2 方法和结果

2. 1 正交实验法优选醋炙
、

酒炙
、

醋煮延胡索炮制

工艺 选用 L1 8( 37) 因素水平表
,

以延胡索乙素
、

去

氢紫茧碱含量为指标
,

结合实际生产选择破碎度
、

用醋量
、

拌润时间
、

炒制温度为考察因素
,

进行醋

炙
、

酒炙
、

醋煮工艺考察
,

各因素水平表见表 1
、

2
。

表 1 醋炙
、

酒炙延胡索正交实验因素和水平表

水平 破碎度(
Cm ) 辅料用量(% ) 拌润时间(h) 炒制温度(℃ )

l a
(0

.

2 一0
.

3 ) 10 2 8 0

Z b(0
.

4 一0
.

5 ) 2 0 4 12 0

3 c
(0

.

6一0
.

7 ) 4() 6 15 0

表 2 醋煮延胡索正交实验因素和水平表
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水平 破碎度(
c m )

a
(0

.

2一0
.

3 )

b (0
.

4一0
.

5 )

e
(0

.

6 一0
.

7 )

辅料用量(% ) 拌润时间(h) 加水量(% )

l0

2 0 12 0

160

二 0刀2 5

叫 0刀2 0

0乃 15

2. 2 醋炙
、

酒炙
、

醋煮延胡索中延胡索乙素和去氢

紫董碱含量测定

2. 2. 1 色谱条件与系统适用性实验 色谱柱
:
价

。-

m a s il O n S C 18 柱 (4
.

6 m m x 2 50 m m
,

5 林m ): 流动

相
: 乙睛一醋酸盐缓冲液(1 %醋酸溶液

,

三 乙胺调

p H 6
.

0 )(3 0 :7 0 );检测波长
: 2 80 n m ; 流速

: 1 m U m in :

柱温
:
35 ℃

。

在此条件下
,

理论塔板数按延胡索乙素

峰和去氢紫董碱峰计算均不低于 6 000
。

空白溶剂

色谱图中在与延胡索乙素
、

去氢紫董碱色谱峰相应

位置上无峰
,

说明此系统条件无干扰
。

空白对照
、

混

合对照品及各供试品色谱图见图 1
。

2. 2. 2 对照品溶液的制备 精密称取去氢紫董碱

对照品 4. 97 m g
,

置 5 m L量瓶中
,

延胡索乙素对照品

3
.

58 m g
,

置 ro m L 量瓶中
,

加甲醇溶解
,

并稀释至刻

度
,

再分别吸取去氢紫荃碱
、

延胡索乙素对照品溶

液各 1 m L 于同一 25 m L 量瓶中
,

加甲醇溶解
,

并稀

释至刻度
,

制成去氢紫荃碱为 0. 0 39 76 妙
、

延胡索

乙素为 0. 0 14 犯妙 的混合对照品储备液
。

2. 2. 3 供试品溶液的制备 净延胡索粉碎
,

过 60 目

筛
,

于 80 ℃烘箱中干燥 Z h
,

取出放凉备用
。

精密称

取 0
.

2 5 9
,

精密加水 2 5 m L
,

称质量
,

超声提取 4 5 m in ,

混

2 8

0乃 10
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A 一
空白对照 B一混合对照品 C一醋炙延胡索 D 一酒炙延胡索

E 一醋煮延胡索 1一去氢紫董碱 2一延胡索乙素

图 1 H PLC 色谱图
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放冷
,

称质量补足减失的质量
,

过滤(0. 45 林m )
,

取

续滤液
,

即得
。

2. 2. 4 线性关系考察 精密吸取混合对照品溶液
,

以甲醇稀释成浓度分别为
:
去氢紫荃碱 0. 039 76

、

0
.

0 3 1 81
、

0
.

02 3 86
、

0
.

0 1 5 90
、

0
.

(X) 7 9 5
、

0
.

00 1 99 岁L
,

延胡索乙素 0. 0 14 32
、

0
.

0 1 1 4 6
、

0
.

00 8 59
、

0
.

0() 5 7 3
、

0. 00 2 86
、

0. 00 0 72 妙
。

吸取 10 林L 注人高效液相色

谱仪
,

测定峰面积
。

以进样量为横坐标(X )
,

峰面积

为纵坐标(Y)
,

绘制标准曲线
。

去氢紫茧碱的回归方

程
: Y 二4

.

02 x l06X 一7
.

09 x l0 , , ; 二0
.

9 99 9
,

线性范围
:

0. 01 9 9 一0. 39 7 6 此
。

延胡索乙素的回归方程
: Y二

l
,

IOx l06X 一3
.

98 x l0 , ,

阵0
.

999 8
,

线性范围
: 0

.

(X) 7 2 -

0
.

14 3 2 林9
0

2. 2. 5 精密度实验 精密吸取供试品溶液
,

重复进

样 6 次
,

测得去氢紫茧碱峰面积(R S D )=1
.

3%
,

延胡

索乙素峰面积 R SD =l
.

5 %
,

表明精密度良好
。

2. 2. 6 稳定性实验 取同一供试品溶液
,

分别于 0
、

2
、

4
、

6
、

s h 进样测定
,

测得去氢紫荃碱峰面积 R S D 二

2. 7 %
,

延胡索乙素峰面积 R SD 二2. 9%
,

表明供试品溶

液在 s h 内稳定
。

2. 2. 7 重现性实验 取同一批号样品
,

按照供试品

溶液的制备方法
,

平行制备 6 份供试品溶液
,

测得

去氢紫荃碱峰面积 R SD =l
.

4 %
、

延胡索乙素峰面积

R sD =l
.

6 %
,

结果表明本方法重现性良好
。

2. 2. 8 加样回收率试验 精密称取 6 份已测知含

量的样品各 0
.

12 5 9
,

添加各对照品溶液适量
,

按供

试品溶液的制备方法操作
,

测得去氢紫董碱
、

延胡

索乙素平均加样回收率分别为 99 .2 3 %
,

99 .4 7 %
,

R SD 为 1
.

1%
,

0
.

5%
。

结果见表 3
。

2. 2. 9 样品含量测定 按
‘

,2. 2. 3 供试品溶液的制

备
”

项下方法制备醋炙
、

酒炙
、

醋煮延胡索正交实验

样品
。

Z =l 0() X x3 5% /X ~ +l oo y x6 5% /Y ~ 计算样

品的相对含量作为评分标准
,

评价不同炮制品质

量
,

Z 为计算出的样品相对含量
,

X 为去氢紫荃碱的

含量 (权重 35 % )
,

Y 为延胡索乙素的含量 (权重

6 5% )
,

x m ax
、

Ym ax 分另伪两者时艇翡狱值(m 吮)
。

正交实验的直观结果表明
,

醋炙延胡索的最佳

工艺 (A ZB 3C :D 3
)

:
破碎粒度为 0

.

4 一 0
.

5 C m
,

加醋

4 0 %
,

拌润 Z h
,

炒温 巧 0 ℃ ;影响因素依次为破碎

度>辅料用量>拌润时间>炒制温度
。

酒炙延胡索的

最佳工艺(A尹2C3D 2
)

:
破碎粒度为 0. 4 一 0. 5 。m

,

加酒

2 0%
,

拌润 6 h
,

炒温为 12 0 ℃ ;影响因素依次为拌润

时间>破碎度>辅料用量 >炒制温度
。

醋煮延胡索的

最佳工艺(A IB刃2D I

或 AI B厂
2D 2

)
:
破碎粒度为 0. 2 -

0
.

3 C m
,

加醋 2 0 %
,

拌润 4 h
,

加水量为 80% 一 12 0 % ;

影响因素依次为破碎度喇粥用星卜力咏量洲伴润时间
。

2. 3 醋炙
、

酒炙
、

醋煮延胡索炮制工艺验证 分别

按筛选出的醋炙
、

酒炙
、

醋煮延胡索的最佳工艺条

件
,

分别平行炮制 3 份
,

进行含量测定
,

醋炙
、

酒炙
、

醋煮延胡索的 R sD 分别为 0. 23 %
,

0. 4 1%
,

0
.

80 %
。

结

果表明优选的工艺条件比较稳定可行
。

表 3 回收率试验结果(n 二6)

样品中含量 加人量 测得量 回收率 平均回收率 R SD

样品中成分 (m g ) (毗) (毗) (% ) (% ) (% )

去氢紫荃碱

延胡索乙素

0
.

16 7

0
.

16 6

0
.

1 7 0

0
.

1 6 5

0
.

1 7 2

0
.

1 70

0 0 6 1

0. 06 0

0
.

0 6 2

0
.

()6 0

0
.

0 6 2

0
.

0 6 2

0
.

16 8

0
.

1 6 8

0
.

1 6 8

0
.

1 6 8

0
.

1 6 8

0
.

16 8

0
.

0 5 5

0
.

0 5 5

0
.

0 5 5

0
.

0 5 5

0
.

0 5 5

0
.

0 5 5

0
.

3 34

0
.

3 3 5

0
.

33 6

0
.

3 3 4

0
.

3 3 6

0
.

3 3 7

0
.

1 16

0
.

1 15

0
.

1 17

0
.

11 5

0
.

11 8

0
.

1 17

9 9
.

4 1

l0()
.

l5

9 8
.

2 2

1(X) 5 9

9 7
.

9 2

9 9
.

1 1

9 9
.

5 5

9 9
.

10

99
.

10

99
.

10

100
.

00

100
.

00

9 9
.

4 7 0
.

5

3 讨论

本研究进行了延胡索醋炙
、

酒炙
、

醋煮工艺的

优选
,

每 1 种炮制方法的工艺参数基本确定
,

3 种炮

制方法比较
,

以醋煮法
、

醋炙法中延胡索乙素和去

氢紫荃碱药效成分的含量较高
,

原因是延胡索中生

物碱类药效成分与醋酸结合成盐
,

利于生物碱的溶

出 ;醋煮延胡索中延胡索乙素和去氢紫董碱含量比

醋炙延胡索略高
,

可能是因为延胡索呈角质样
,

醋

煮更有利于延胡索中生物碱与醋酸的结合
。

酒作为

良好的有机溶媒
,

对延胡索中生物碱的溶出也有

利
,

但测定结果表明酒炙延胡索中延胡索乙素和去

氢紫荃碱含量低于醋炙延胡索和醋煮延胡索
。

因此

以延胡索乙素和去氢紫荃碱为评价指标
,

醋煮法较

优于醋炙法和酒炙法
。
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