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热痹康汤是庞学丰主任医师研究且运用了十几年的

经验方，由秦艽、防风、桂枝、威灵仙、制川乌、地龙、

桑枝、葛根、忍冬藤、黄柏、苍术等组成，对类风湿关

节炎的治疗或辅助治疗有很好的疗效。在现代类风湿关

节炎的治疗上，中医药展现了强力有效的一面，也为类

风湿关节炎的治疗描绘了美好的前景［!

］。故本文以龙胆

苦苷含量为评价指标，采用正交试验法考察水提影响因

素，优化出水提工艺条件，为研究热痹康胶囊治疗类风

湿性关节炎的物质基础、探讨其作用机制及其临床应用

与开发奠定基础。

1

资料与方法

1.1材料与仪器
&'(!)*

高密度计数计重天平 （深圳信

诺普衡器）；
&+,%-

分析天平（梅特勒
"

托利多仪器上海

有限公司）；
..#(/

电热恒温水浴箱 （北京科伟永兴仪

器有限公司）；
01.$,%23

可见透射紫外反射仪（上海精

科实业有限公司）；
'4%#2%

超声波清洗机（上海跃进医

用光学器械厂）；
5+(3&2+!67

低温冷却液循环泵（巩义

市予华仪器有限责任公司）；
(.*'5

循环水式真空泵

（巩义市予华仪器有限责任公司）；
+'(,%&8

岛津高效液

相色谱仪（岛津国际贸易上海有限公司。）

1.2实验方法

1.2.1防风的定性鉴别 取本品粉末
2 9

，加甲醇
:% ;+

，

超声处理
,% ;<=

，滤过，滤液蒸干，残渣加乙醇
!% ;+

使溶解，取滤液浓缩至
! ;+

作为供试品溶液。另取防

风对照药材
! 9

，同法制成对照药材溶液。取阴性品粉

末
2 9

，同法制成阴性溶液。

吸取上述
:

种溶液各
2 !+

，点于同一硅胶
>

薄层

板上，以三氯甲烷
!

甲醇 （
- ! 6

）为展开剂展开，取

出，晾干，置紫外光灯
#2- =;

下检视。供试品溶液色

谱中，在与对照药材溶液和对照品溶液色谱相应的位置

上，显相同颜色的斑点。阴性对照试验无干扰。

1.2.2桂枝的定性鉴别 取本品内容物
2 9

，加乙醚
#7 ;+

，

振摇
62 ;<=

，放置
6 ?

，滤过，滤液蒸干，残渣加丙酮

6 ;+

溶解，作为供试品。取桂枝药材
6 9

，同法制成对

照药材。另取缺桂枝的阴性样品，同法制成阴性对照品。

吸取供试液、对照药材及阴性对照液各
@ !+

、
: !+

、

: !+

，分别点于同一硅胶
>

薄层板上，以石油醚
:7A

@7 ")

乙酸乙酯
B !" ! : C

为展开剂，展开取出，晾干。

喷以
#

、
-*

二硝基苯肼甲醇溶液，日光下检视，供试品

色谱中，在与对照品色谱相应的位置上，显相同颜色

B

橙色
D

的斑点，阴性对照液无此斑点。

1.2.3黄柏的定性鉴别 取供试样品粉末
E 9

加甲醇
!7 ;+

，

超声
,7 ;<=

，放置，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇
, ;+

使溶解，作为供试品黄柏药材
7F! 9

，同法制成对照药

材。另取缺黄柏的阴性样品
! 9

，同法制成阴性对照品。

取供试品溶液
!7 !+

、药材对照品
2 !+

、阴性对照液各

2 !+

，分别点于同一硅胶
>

薄层板上，以甲苯
+

乙酸乙

酯
,

甲醇
-

异丙醇
.

水
B @ ! : ! , ! !F2 ! 7F: D

为展开剂，

展开，取出，晾干，置紫外光灯
B :@2 =; D

下检视。

供试品色谱中，在与药材照品色谱相应的位置上，显相

同颜色的荧光斑点，而阴性对照液与其相应位置无显色

斑点。

1.2.4桑枝的定性鉴别 取本品
, 9

，精密称定，加甲醇

,7 ;+

，超声处理
:7 ;<=

，滤过，滤液蒸干，残渣加甲
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醇
! &'

，作为供试品溶液。取桑枝对照药材
( )

，同法

制成对照药材溶液。另取缺桑枝的样品
* )

，同法制成

阴性对照。分别吸取上述
+

种溶液各
, !'

，分别点于同

一硅胶
-

薄层板上，以甲苯
!

乙酸乙酯
!

甲酸
., " / "

*0

为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外灯
. +1, 2& 3

下观察。供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液色谱相

应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。

1.2.5秦艽的含量测定 （
*

）色谱条件：柱温：
#, #

；流

动相：乙腈
" %4(

%冰醋酸（
5 " $#

）；流速：
(46 &'!&72

，

检测波长：
#,8 2&

，理论板数按龙胆苦苷峰计算应不少

于
+666

。

（
#

）对照品溶液的制备：精密称取龙胆苦苷对照品

适量，加乙醇制成
( &'

含
(6 !)

的溶液，即得。精密

吸取
, !'

，进样，测定，结果见图
(

。

（
+

）供试品溶液的制备：取本品约
( )

，研细，精

密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入乙醇
#6 &'

，密塞，

超声处理
+6 &72

，放冷，摇匀，滤过，取续滤液，即

得。精密吸取
, !'

，进样，测定，结果见图
#

。

（
8

）阴性干扰试验：按照处方中药味的比例，配制

不含葛根的群药，按其工艺制成阴性制剂，再按照上述

供试品溶液的制备方法制成阴性液，精密吸取
, !'

，进

样，测定，见图
+

。结果阴性液在龙胆苦苷对照品相同的

保留时间处未显色谱峰，表明无干扰，方法专属性良好。

（
,

）线性关系考察：精密吸取龙胆苦苷
(6

、
#6

、
+6

、

86

、
,6

、
16 !)!&'

的对照品溶液
#6 !'

分别注入液相

色谱仪，测定龙胆苦苷色谱峰面积依次为
+#6""5

、

,66++8

、
1"+("$

、
51""$1

、
(6,5,1(

、
(#816",

，以龙胆

苦苷进样量为横坐标，峰面积为纵坐标，进行线性回归，

得回归方程：
9:!5,,$%;<(/5/6$

，结果表明龙胆苦苷在

64/6",$(4/68" !)

具有良好的线性关系，见图
8

。

（
1

）稳定性试验：取同一批样品，制备供试品溶液，

在室温下放置
6

、
(

、
/

、
8

、
5

、
(/ =

后分别进样，测定峰

面积，结果峰面积平均值为
1,+6"$

，
>?@

为
*4%

%，表
明待测组分浓度在

*/ =

内无明显变化，化学性质稳定。

（
"

）精密度试验：取同一浓度对照品溶液，按照上

述色谱条件，分别精密吸取
, !'

，连续进样
1

次，测定

峰面积。结果峰面积平均值为
$,55+8

，
>?@

为
%4%+

%
（
!:1

），结果表明仪器精密度良好。

（
5

）重复性试验：取同一浓度供试品溶液，依法平

行制备
,

份供试品溶液并测定其含量，结果求得龙胆苦

苷平均含量为
%4"51 &)!)

，
>?@

为
%4$

%（
!:,

）。

（
$

） 回收率试验：取已知龙胆苦苷含量的样品
1

份，研细，取约
* )

，精密称定，分别精密加入葛根素

对照品约
%45 &)

，照供试品溶液的制备方法制备溶液并

依法测定峰面积，计算回收率。结果见表
*

。

结果表明，本方法回收率较好。

（
*%

）样品含量测定：分别取九份样品
* )

，依法制

备成相同的浓度并测定其龙胆苦苷的含量，结果见表
/

。

1.3正交试验———工艺条件优选 （
*

）因素水平：根据

传统的中药制剂的常规方法及生产的实际经验，选用水

表29份样品含量测定

序号
* ,

含量(
!

g)
%4+ %488

1

%458

/

%4+5

+ 8

%41+ %4+,

"

%48%

5 $

%4$5 %4,$

图1对照品图谱

图2供试品图谱

图3阴性液图谱

表1回收率试验 （
!

=6）

图4龙胆苦苷色谱峰面积与进样量线性关系图

样品含量

（
&)

）

对照品加入量

（
&)

）

测得总含量

（
&)

）

回收率

（%）

%45"",

%4$5%+

%45$+/

%45"%,

%45$$*

*4%/+"

*4%/+"

*4%/+"

*4%/+"

*4%/+"

*45"%+

*4$1*+

*451,$

*45,++

*4551,

$145$

$,45/

$,4%*

$14%%

$148,

平均回收率

（%）
>?@

（%）

$14%+ %4"8

**,
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煎煮提取工艺的主要因素即加水量，第一次煎煮前渗泡

时间，煎煮时间（
&

），煎煮次数，每个因素各选三个水

平，选用
'

$

（
(

)）正交试验安排试验因素水平［(

］，见表
*

。

（2）试验方法：按处方比例称取秦艽、防风、桂枝、

威灵仙、制川乌、地龙、桑枝、葛根、忍冬藤等各种药

材共
$

份，每份
*+, -

，分别按
'

$

.(

)

/

正交试验安排
$

次试验，合并煎煮液，精滤，浓缩，置已干燥恒重的蒸

发皿中，水浴蒸干，残渣在
*,0 !

干燥
) &

，放置干燥

器内冷却
(,

分钟，迅速称定重量，干膏固体总量分别

为
*)1(#

、
#21$"

、
((1#*

、
((1""

、
*"1+"

、
(,10#

、
#)1"$

、

(#1*"

、
*31," -

。

结果：
45 65 75 8

，最佳工艺：
69 7( 8! 4(

从上表的实验数据进行方差分析结果见表
(

。

（3）正交试验优选结果：通过正交试验直观分析和

方差分析结果表明：
6784

各因素对本品提取物总固体

总量都有不同程度的影响。从分析结果表明煎煮次数
4

对本品影响最大，其次是加水量
6

，煎前浸泡时间
7

因

素和煎煮时间，影响顺序为
4565758

，
6

9

7

(

8

!

4

(

为最佳

工艺，即加
!%

倍量水，第一次先浸泡
+% :;<

，煎煮提

取
(

次，每次
2 &

。

（4）验证试验：按优选的最佳提取工艺制备
(

批样

品，测定样品的总固体量和龙胆苦苷含量，实验结果如

下表
)

。

验证结果表明，按水提取工艺
6

9

7

9

8

9

4

(

所提取的总

固体量接近正交试验的最大值 （
((1""

），表明此工艺稳

定合理可行。

1

结果

采用正交设计，确定了水提取工艺的最佳条件，即

称取提取的药材，加入药材量
2,

倍体积的水，加热煎

煮提取
(

次，每次
9 &

，其中第一次提取前先将药材浸

泡
(, :;<

。验证试验结果表明此提取工艺稳定合理可

行，可进行规格生产。
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摘自祝之友教授
"

神农本草经药物解读
!!!

从

形味性效到临床
#

2

$%&

人民卫生出版社
&

13456

药材鉴别 白花前胡呈不规则的圆柱形
!

圆锥形

或纺锤形
"

稍扭曲
"

下部常有分枝
"

长
! !"#$%

"

直径

"!&$%

#

表面黑褐色或灰黄色
"

根头部多有茎痕及纤

维状叶鞘残基
"

上端有密集的细环纹
"

形如
$

蚯蚓

头
%"

下部有纵沟
&

纵皱纹及横向皮孔
#

质较柔软
"

干

者质硬
"

易折断
"

断面不整齐
"

淡黄白色
"

皮部散有多

数棕黄色油点
"

形成层环纹棕色
"

射线放射状
#

气芳

香
"

味微苦
&

辛
#

饮片鉴别 前胡呈类圆形或不规则形薄片
#

外表

皮黑褐色至灰黄色
"

有时可见残留的纤维状叶鞘残

基
#

饮片切面黄白色至淡黄色
"

皮部散有多数棕黄色

油点
"

可见一棕色环纹及放射状纹理
#

气芳香
"

味微

苦
&

辛
#

防葵
!

处方用名前胡
"

药材
!

饮片
"

鉴别要点

试验号
6 7 8

2

9

(

)

0

+

"

3

$

2

2

2

9

9

9

(

(

(

2

9

(

2

9

(

2

9

(

2

9

(

9

(

2

(

2

9

=

2

=

9

=
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表1因素水平表
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表2正交试验表

表3方差分析表

方差来源 离差平方和 自由度
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注：F0.05(2，2)=19.00，F0.01(2，2)=99.00

表4水提取工艺验证结果

方案 实验量 总固体量
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