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初加工对牛大力中高丽槐素质量分数的影响①
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摘要:药材初加工在中药生产环节中起着关键作用.为筛选牛大力块根的最佳初加工方法,该文采用RP-HPLC法

测定了不同初加工方法处理的牛大力块根中高丽槐素的质量分数,并观察记录了牛大力外观性状和干燥时间.研究

结果显示,60℃烘干牛大力横断面呈灰黄色,质地也较密实且硬,高丽槐素质量分数最高,为0.1004mg/g,其次

为30℃烘干和晒干处理的,烘干温度高于60℃时随温度升高高丽槐素质量分数降低;蒸煮处理中以蒸45min处

理的牛大力中高丽槐素质量分数最高,但其质量分数仅为0.0071mg/g,煮处理的质量分数显著低于蒸处理.牛大

力最适宜的初加工方法为趁鲜切片60℃烘干.
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牛大力为豆科蝶形花亚科崖豆藤属植物美丽崖豆藤MillettiaspecisoaChamp.的干燥块根[1],又名土

人参、猪脚笠、山莲藕、大力薯等.其性平味甘,具有补虚润肺、强筋活络的功效,主要治疗气血两虚、腰

肌劳损、风湿性关节炎、肺结核、慢性支气管炎、遗精、白带、心脑血管等疾病[2].主要分布于我国广西、
广东、海南,此外越南北部等地区亦有少量分布.牛大力为著名南药和壮药[1],集药用价值和保健功能于一

体,是中国南方地区民间广泛采用的药食两用药材[3].牛大力块根中含有黄酮类、苯丙素类、萜类和多糖等

成分[4-7],其中黄酮类化合物以高丽槐素为主要成分[4].据文献报道牛大力的乙醇提取物具有较明显的抗

炎、免疫调节及抗氧化和清除自由基作用[8],其中高丽槐素对白血病细胞(HL-60)和大鼠嗜碱性细胞白血

病细胞(RBL-2H3)具有细胞毒活性[9].
药材的化学成分种类和质量分数决定其药理活性,化学成分种类和质量分数与药材的加工工艺密切相

关.药材初加工处理的目的,一方面为了避免药材出现发霉、腐烂变质的现象以利于贮藏;另一方面保证药

材中的有效成分在贮存过程中质量分数稳定、尽量减少损失[10].高丽槐素是牛大力中的主要活性成分,其

质量分数的高低可以作为衡量牛大力初加工方法优劣的一个重要指标.目前,牛大力初加工方法的研究还

处于空白,饮片质量难以保证.本文比较分析了不同干燥方法、烘干温度及蒸煮处理对牛大力中高丽槐素

质量分数的影响,为牛大力质量控制和产后初加工提供了科学依据.

1 仪器与试药

1.1 仪 器

Waters1525高效液相色谱仪(美国waters公司)、XS105DU电子分析天平(梅特勒 托利多有限公司,
上海)、Mill-QAdvantageA10超纯水器(AdvantageA10USA)、金腾0.45μm微孔滤膜(美国PALL原
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产膜)、KQ-500DE超声波清洗器(昆山市超声仪器有限公司)、UV-2450紫外可见分光光度计(日本津岛),

DK-S26型电热恒温水浴锅(上海森信试验仪器有限公司)、FD-24A型冷冻干燥机(北京博医康实验仪器有

限公司)、DGG-9240B型电热恒温鼓风干燥箱(上海森信试验仪器有限公司).
1.2 试 剂

牛大力新鲜块根采自海南兴隆镇,凭证标本存于中国医学科学院药用植物研究所海南分所.
甲醇、乙醇、乙腈(色谱纯,Sigma-Aldich)、冰醋酸(分析纯)、高丽槐素对照品(19908-48-6,上海源叶

科技有限公司).

2 方法与结果

2.1 不同干燥方法

选择大小均一的鲜牛大力根茎,切成厚度为2~3mm的薄片,随机分为质量相近的8组,分别采用处

理方法(表1)中各项干燥方法进行干燥处理,干燥至恒定质量.牛大力各干燥方法所需的时间和牛大力外

观性状见表2.
表1 处理方法

处  理 方      法

S 晒干:置于太阳下晒干,每隔24h测定质量1次

F 阴干:置于通风的室内放置至干,每隔24h测定质量1次

H-30 30℃恒温烘干:置于30℃恒温干燥箱中干燥至恒定质量

H-45 45℃恒温烘干:置于45℃恒温干燥箱中干燥至恒定质量

H-60 60℃恒温烘干:置于60℃恒温干燥箱中干燥至恒定质量

H-75 75℃恒温烘干:置于75℃恒温干燥箱中干燥至恒定质量

H-90 90℃恒温烘干:置于90℃恒温干燥箱中干燥至恒定质量

LD 冷冻干燥:置于冷冻干燥机中干燥至恒定质量

表2 干燥方法所需的时间和牛大力的外观性状

处 理 干燥时间 横断面外观性状 质  地

S 15d 灰白色 较密实且硬

F 28d 灰白色 较密实且硬

H-30 29h 灰黄色 较密实且硬

H-45 23h 灰黄色 较密实且硬

H-60 14h 灰黄色 较密实且硬

H-75 9h 浅灰褐色 密实且硬

H-90 6h 浅灰褐色 松泡

LD 15h 灰白色 松泡

2.2 蒸煮处理

选择大小均一的鲜牛大力根茎,切成厚度为2~3mm的薄片,随机分为质量相近的8组,取4组分别

蒸制15,30,45,60min(以“圆汽”开始计时),另取4组分别煮制15,30,45,60min.然后置于60℃恒温烘箱

中干燥至恒定质量.
2.3 高丽槐素质量分数测定

采用RP-HPLC测定牛大力中高丽槐素质量分数[11-13].
2.3.1 溶液的配置

对照品储备液

精密称取高丽槐素对照品2.7mg置100mL量瓶中,加甲醇溶解并稀释至刻度,摇匀,即得.
供试品溶液

将处理后的牛大力薄片粉碎,取样品粉末(过50目筛)1.0g,精密称定,置50mL圆底烧瓶中,精密
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加入70%乙醇15mL,测定质量,85℃水浴加热回流提取45min,超声提取(400W,400kHz)45min,放

冷至室温,以甲醇补足减失的质量,过滤,精密吸取续滤液7.5mL,水浴浓缩至干,残渣用甲醇溶解并转

移至2mL容量瓶中,以甲醇定容至刻度,摇匀,过0.45μm微孔滤膜,取续滤液,即得.
2.3.2 色谱条件与系统适应性试验

Symmetry@ C18(4.6mm×150mm,5.0μm)型号色谱柱;流动相为乙腈-0.1%冰醋酸水溶液(30∶
70);流速1.0mL/min;柱温30℃;进样量10μL;检测波长以高丽槐素计为310nm.高丽槐素对照品和

牛大力样品色谱图见图1.

1. 高丽槐素.

图1 对照品(A)和牛大力样品(B)的HPLC色谱图

2.3.3 线性关系考察

分别精密吸取高丽槐素对照品储备液适量,用甲醇分别稀释为27.0,13.5,6.75,3.375,1.688,

0.844μg/mL的系列对照品溶液,摇匀.精密吸取上述对照品溶液各10μL注入HPLC色谱仪.以峰面积

Y 为纵坐标,对照品的进样量X (μg)为横坐标,用最小二乘法作线性回归,得出回归方程Y=1.05285×
106X-5345.853,R2=0.9993.结果表明,高丽槐素进样量在0.0084~0.2700μg之间与峰面积有良好

的线性关系.
2.3.4 精密度、稳定性、重复性试验

精密吸取高丽槐素对照品储备液适量,用甲醇稀释至10.8μg/mL,连续进样6次,分别测定高丽槐素

的峰面积,其RSD(relativestandarddeviation)为0.91%(n=6);取同一份供试品溶液,分别于配置后0,

2,4,6,8,10,12h进样,测定高丽槐素的峰面积,其RSD为0.86%(n=7);取同一批次药材,共6份,按

供试品溶液制备方法制备,测定高丽槐素的峰面积,其RSD为1.0%(n=6).
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2.2.5 加样回收试验

精密称取已知质量分数的样品粉末1.0g,共6份,分别精密加入已知质量浓度的高丽槐素对照品溶液

1mL,按供试品溶液制备方法制备,进样10μL,分别测定其峰面积,计算得高丽槐素回收率为99.8%,

RSD为1.2%(n=6).
2.3.6 样品的测定

取样品,按供试品方法制备供试品溶液,注入色谱仪,记录各供试品中高丽槐素的峰面积,按外标法

计算供试品中高丽槐素的质量分数,结果见表2.
表2 不同干燥方法处理牛大力中高丽槐素质量分数(n=5)

处 理
高丽槐素质量分数/

(mg·g-1)
较S的增减量/

%
处 理

高丽槐素质量分数/

(mg·g-1)
较S的增减量/

%
S 0.0949Aa 0.00 H-60 0.1004Aa 5.75
F 0.0438Dd -53.84 H-75 0.0540Cc -43.08
H-30 0.0960Aa 3.22 H-90 0.0169Ee -82.19
H-45 0.0704Bb -25.87 LD 0.0412Dd -56.59

  注:采用Duncan法检验,每一列的数据间不同小写字母表示有差异具有统计学意义(p≤0.05),大写字母表示差异极

具统计学意义(p≤0.01).
由表2结果显示,经不同干燥方法处理后牛大力药材高丽槐素质量分数在0.0169~0.1004mg/g

之间,其中60℃烘干处理的高丽槐素质量分数为最高,可达0.1004mg/g,较传统干燥方法———晒干

法(S)高出5.75%;30℃处理的次之,为0.0960mg/g,较S处理高出3.22%,但S,H-30,H-60处理

高丽槐素质量分数间差异不具有统计学意义(p≤0.05);LD处理高丽槐素质量分数仅为0.0412mg/g.
不同干燥处理中,牛大力药材高丽槐素质量分数的大小顺序依次为 H-60>H-30>S>H-45>H-75>F>
LD>H-90,其中H-60,H-30和S处理与H-45,H-75,F,H-90处理间高丽槐素质量分数差异极具统计学意

义(p≤0.01).
牛大力经不同蒸煮处理后其中高丽槐素质量分数有差异,如图2所示.蒸制处理组的牛大力中高丽槐

素质量分数高于煮制处理组的,且差异具有统计学意义(p≤0.05)(除蒸制30min与煮制15min处理).蒸
制45min处理的最高,质量分数为0.0071mg/g;煮制45,60min处理的质量分数较低.蒸制45min处理

与其他各处理间差异极具统计学意义(p≤0.01).

采用Duncan法检验,不同小写字母间差异具有统计学意义(p≤0.05),不同大写字母间差异极具统计学意义(p≤0.01).

图2 蒸煮处理对牛大力中高丽槐素质量分数的影响(n=3)

3 分析与讨论

3.1 不同干燥方法所需时间及对牛大力外观性状的影响

干燥时间随温度的升高而缩短,其中阴干所需时间较长近1个月,晒干需15d左右,而烘干法仅在1d

4 西南大学学报(自然科学版)     http://xbbjb.swu.edu.cn     第38卷



内就可以干燥,60℃烘干法干燥只需要14h,大大提高了牛大力的干燥效率.阴干和晒干均耗时较长,而

且占用空间大、卫生条件差、劳动力耗费多,不利于中药材现代化生产.阴干、晒干、冷冻干燥品横断面呈

灰白色,30℃,45℃,60℃烘干品横断面呈灰黄色,75℃,90℃烘干品横断面呈浅灰褐色,由于牛大力中

含有多糖类成分如淀粉[6],随着干燥温度升高,淀粉炭化颜色加深.90℃烘干和冷冻干燥法干燥时水分散

失较快,干制品质地变得松泡.
3.2 不同干燥方法对牛大力中高丽槐素质量分数的影响

本试验采用RP-HPLC测定了经不同干燥方法及烘干温度干燥处理的牛大力材药间高丽槐素质量分数

存在的差异.牛大力高丽槐素质量分数以60℃烘干最高,30℃烘干次之,其均较产区传统干燥方法———晒

干法、阴干法处理的高.牛大力烘干时要严格控制烘干温度,烘干温度高于60℃高丽槐素质量分数随温度

升高呈显著降低趋势.高丽槐素属于黄铜类化合物[4],温度高于60℃可能会加快高丽槐素的氧化,有待进

一步考证.45℃烘干处理高丽槐素质量分数介于30℃,60℃烘干处理之间,这可能是由于45℃烘干处理

温度缓和,出现了回潮,致使高丽槐素质量分数下降.
真空冷冻干燥基本上在0℃以下的温度进行,干燥时先预冻使药材中的水结成冰,然后在真空条件下

使水直接升华出来.而在本试验中对牛大力进行低温冷冻干燥,高丽槐素质量分数较其他干燥方法处理的

低,说明低温冷冻不利于牛大力干燥,这与王冬梅等[14]对胡黄连干燥方法研究的结果相似.低温冷冻干燥

在药材的干燥处理中需慎重考虑[15].
3.3 蒸煮处理对牛大力中高丽槐素质量分数的影响

蒸、煮制加工工艺广泛应用于以根或块茎入药的药材,如天麻、地黄、红参等都需经过蒸制处理.蒸
制后天麻中天麻素质量分数显著高于未加工天麻中天麻素质量分数[16],这是因为在新鲜天麻的炮制过

程中,同时存在酶解和缩合两种相反的作用,而蒸的过程有杀酶作用,破坏了酶解[17].对于牛大力药材

蒸制45min后再烘干,其高丽槐素质量分数高于蒸制15,30,60min处理和煮制处理,但相对未经蒸制

直接60℃烘干处理的有所降低,在蒸煮过程中高丽槐素在沸水中溶出,高丽槐素质量分数损耗了近

92.9%.因此依据高丽槐素质量分数作为指标,表明牛大力不适合蒸煮处理,同时也说明了牛大力加工

饮片时应趁鲜切片,以防止干燥后润透切片的过程中有效成分损失.
牛大力初加工过程中,生理活性物质发生着显著变化.不同的干燥方法、蒸煮处理对牛大力高丽槐素

质量分数有影响.牛大力以60℃烘干最为适宜,经蒸煮处理牛大力中高丽槐素质量分数显著降低,不适于

牛大力加工.本研究为牛大力饮片生产提供了科学的初加工方法,推进了牛大力产业的现代化发展.
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EffectsofPrimaryProcessingontheContentof
MaackiaininRootofMillettiaSpeciosa

YANGXi-wen1, WANGDe-li2, ZHANGXing-cui1, FANG Cao3
1.SchoolofAgronomyandBiotechnologySouthwestUniversity,Chongqing400716,China;

2.HainanBranchInstituteofMedicinalPlant,ChineseAcademyofMedicalSciences&
 PekingUnionMedicalCollege,WanningHainan571533,China;

3.HainanProvincialNongkenHospital,Haikou571103,China

Abstract:PrimaryprocessingplaysakeyroleintheproductionchainsoftraditionalChinesemedicine.To
exploresuitableprocessingmethodfortherootofMillettiaSpeciosa,thecontentofmaackiaininrootof
MillettiaSpeciosatreatedbydifferentprocessingmethodwasdeterminedbyRP-HPLC.Atthesame
time,wealsoobservedthewithappearancecharacterandrecordedthedryingtime.Theresultsindicated
thatthehighestcontentofmaackiainintherootofMillettiaSpeciosatreatedbyoven-drying60℃ was
0.1004mg/g,andthecross-sectionshowedgrayishyellowanddenser,andfollowedbyMillettiaSpe-
ciosawithsun-dryingandoven-dryingon30℃.Withincreasingtemperature,maackiaincontentdecreased
whenthedryingtemperatureisover60℃.Thesuitablesteamingandboilingmethodwithhighestcontent
ofmaackiainwastreatedbysteamingmethodfor45min,butthecontentonlywas0.0071mg/g.The
maackiaincontentofMillettia Speciosa treatedbyboiledissignificantlylowerthanthesteaming
treatment􀆳s.Furthermore,theoptimizedprocessingmethodfortherootofMillettiaSpeciosaslicedin
freshcrudeisoven-dryingatconstant60℃.
Keywords:MillettiaSpeciosa;processingmethod;maackiain;RP-HPLC
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