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摘 要:目的:探明改良法联合炮制地黄与黄精所得制黄精和熟地黄有效成分,对比分析优选改良法

最佳炮制工艺配比、最佳炮制时间,为炮制规范提供参考依据。方法:在适宜蒸制容器内,将黄酒拌润

的黄精放入下层,中间用网孔筛隔开,上层放入黄酒拌润的地黄,从黄精底部直接通入蒸汽蒸制,采用

紫外分光光度法测定制黄精中无水葡萄糖的含量,采用 HPLC-DAD法测定熟地黄中地黄苷D含量,
比较改良法与传统炮制法所得有效成分的差异。结果:地黄与黄精比例为1∶1,蒸制2次,每次蒸制

5h。此工艺炮制出的黄精葡萄糖含量最高达8.48%,熟地黄中的地黄苷D含量为0.16%。结论:改
良法同时炮制的制黄精及熟地黄色泽好、有效成分含量高、成品率高,均优于传统炮制要求,同时提高

了炮制效率,省时、省力、节约资源。
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ComparativeStudyonSimultaneousPreparationofPolygonatum
RhizomaandRehmanniaeRadixbyImprovedMethod
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Abstract:Objective:TheeffectivecomponentsofRadixrehmanniaeandRadixRehmanniaeRehmanniaewereana-
lyzed,andtheoptimumprocessingratioandprocessingtimewerecompared.Methods:TheeffectivecomponentsofRa-
dixRehmanniaeandRadixRehmanniaeRehmanniaeinasuitablesteamingcontainer,puttheyellowessencemixed
withricewineintothelowerlayer,separatedbyameshscreeninthemiddle,andputtheRehmanniaemixedwithrice
wineintotheupperlayer.ThecontentofanhydricglucoseinRadixFlavinaewasdeterminedbyultravioletspectropho-
tometryandthecontentofdigitalinDinRadixFlavinaewasdeterminedbyHPLC-DAD.Theeffectivecomponentsof
theimprovedmethodandthetraditionalmethodwerecompared.Results:TheratioofRehmanniaandPolygonatum
Rhizomais1∶1,anditissteamedtwicefor5hourseachtime.Thehighestcontentofglucosewas8.48%,andthecon-
tentofdigitalinDincookedRehmanniawas0.16%.Conclusion:TheyellowessenceandcookedRehmanniaprocessed
bytheimprovedmethodhavegoodcolor,highcontentofeffectiveingredientsandhighyield,whicharesuperiortothe
traditionalprocessingrequirements,andimproveprocessingefficiency,savetime,laborandresources.
Keywords:PolygonatumRhizoma;RehmanniaRadixPraeparata;JointProcessing;ActiveIngredients

  制黄精为百合科植物新鲜黄精的干燥根茎经炮
制加工而得。炮制方法有传统工艺九制黄精[1,2]、药
典法炮制酒黄精[3,4]、传统熟地汁制黄精[5]、黑豆汁

制黄精[6]、酶解法炮制黄精、自然发酵法炮制黄精[7]

等。熟地黄为玄参科植物地黄的新鲜或干燥块根经
炮制加工而得,熟地黄炮制方法各异,有蒸法、酒煮
法、酒炖法[8,9]、姜制法、砂仁制法及高压法[10,11]等,
但是蒸法始终是各个时期地黄炮制的主流,蒸法有
单蒸、加酒蒸和“九蒸九晒”。现行版《中华人民共和
国药典》(以下简称《中国药典》)四部收载了炖制法
和蒸制法酒制熟地黄。但采用传统方法蒸制黄精、
熟地黄都是分开独立蒸制,不易达到要求,研究发现
这两种药采用九蒸九晒工艺,耗时、耗力、耗能源。
且蒸制熟地黄时大量的熟地汁当废弃物丢掉,而熟
地汁制黄精时[12,13],制备熟地汁的熟地黄渣又当废
物丢弃,浪费药用资源。本试验采用改良法直接通
入流通蒸汽,将黄酒拌润的黄精放入蒸制容器下层,
将黄酒拌润的地黄放入蒸制容器上层,中间用具有
网孔的筛网隔层,利用上层地黄流出的熟地汁蒸制
黄精,该方法简化了炮制工序、缩短了炮制时间、节
约了大量能源,蒸制的黄精既达到酒制,也达到熟地
汁制,外表黑色,内外均匀,地黄也同时达到酒蒸的
效果,黑如漆、甜如怡,操作易行,省时、省力、省能
源。蒸制的黄精及熟地黄色泽好、成品率高,外观性
状都能达到传统炮制要求,提高了炮制效率。本实
验依据《中国药典》2020年版,对改良法与传统工艺
的制黄精和熟地黄中有效成分含量进行了比较,并
对其测定方法进行了考察研究,旨在比较改良法炮
制的制黄精和熟地黄与《中国药典》记载的酒黄精以

及传统法炮制的制黄精中多糖含量、熟地黄中地黄
苷D含量的差异,为制黄精和熟地黄的炮制工艺改

良提供科学依据。

1 材料与方法

1.1 材料

1.1.1 试验材料 地黄(Y220411,产地河南)、黄
精(Y220525,产地贵州),均为生片,均由贵州同济堂

中药饮片有限公司提供;黄酒(20220422,浙江圣塔
绍兴酒有限公司);制黄精、熟地黄于2022年炮制于

贵州中医药大学第二附属医院制剂室,样品见表1;
D-无水葡萄糖标准品(批号:110833-202109,中国食

品药 品 检 定 研 究 院);地 黄 苷 D 对 照 品(批 号:
112063-202103,中国食品药品检定研究院);95%乙

醇(重庆川东化工有限公司AR批号:202200305);蒽
酮(国 药 集 团 化 学 试 剂 有 限 公 司,AR 批 号:
20220225);浓 硫 酸(重 庆 川 东 化 工 有 限 公 司)
20210601;甲醇(重庆川东化工有限公司,AR批号:
10014118);甲醇(德国默克,批号:6508-04,色谱纯);
磷酸(重庆川东化工有限公司,批号:20210601,色谱
纯)。

表1 制黄精、熟地黄样品

编号 方法名称 地黄∶黄精 蒸制工序 批号

1 制黄精(传统法) 熟地汁 20220609

2 制黄精(药典法 20220613
3 酒熟地黄(传统法) 20220607
4 制黄精(新工艺)
5 酒熟地黄(新工艺) 2∶1 4h,2次

20220709
20220708

6 制黄精(新工艺)
7 酒熟地黄(新工艺) 2∶1 5h,2次

20220712
20220711
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(续表1)
编号 方法名称 地黄∶黄精 蒸制工序 批号

8 制黄精(新工艺)
9 酒熟地黄(新工艺) 2∶1 6h,2次

20220714
20220713

10 制黄精(新工艺)
11 酒熟地黄(新工艺) 1.5∶1 4h,2次

20220628
20220627

12 制黄精(新工艺)
13 酒熟地黄(新工艺) 1.5∶1 5h,2次

20220705
20220704

14 制黄精(新工艺)
15 酒熟地黄(新工艺) 1.5∶1 6h,2次

20220707
20220706

16 制黄精(新工艺)
17 酒熟地黄(新工艺) 1∶1 4h,2次

20220618
20220617

18 制黄精(新工艺)
19 酒熟地黄(新工艺) 1∶1 5h,2次

20220621
20220620

20 制黄精(新工艺)
21 酒熟地黄(新工艺) 1∶1 6h,2次

20220624
20220623

1.1.2 试验仪器 夹层锅(G200-Q,重庆市长寿湖
机械制造有限公司);电热鼓风干燥箱(101-2AB,天
津市泰斯特仪器有限公司);Agilent1260高效液相
色谱仪;可见分光光度计(TU-1810,北京普析通用仪
器有限责任公司);电子天平(AUW220D,岛津菲律
宾工厂);SY超声波清洗器(山东济宁盛源超声电子
有限公司);医用离心机(HZ-16K湖南可成仪器设备
有限公司)。
1.2 方法

黄精,按传统法炮制得到制黄精,按药典法炮制
得到酒黄精;地黄按药典法炮制得到熟地黄;采用改
良法联合炮制地黄与黄精;参照中国药典方法,采用
紫外分光光度法测定不同炮制方法所得制黄精中无
水葡萄糖的含量,采用HPLC-DAD测定不同炮制方
法所得熟地黄中地黄苷D含量。通过对比分析优选
改良法最佳新工艺炮制配比、最佳炮制时间。

2 结果

2.1 改良法联合炮制地黄与黄精

2.1.1 改良法炮制比例选择 地黄与黄精比例为

0.5∶1时,由于地黄太少,流出的汁液拌不匀黄精,比
例不适宜。选择地黄与黄精比例为1∶1、1.5∶1、2∶1,
黄酒拌润黄精后装入蒸制容器下层,用不锈钢筛网
隔上,黄酒拌润地黄装入上层,将蒸制容器盖严实,
从容器内部黄精底部通入蒸气蒸制。蒸制时间从通
气开始计,分别蒸4、5、6h,黄酒按药典用量分两次拌
润地黄及黄精,分别蒸制1次,2次,蒸制2次的第1
次蒸后烘6成干,第2次烘8成干。收集所得相应
的一蒸地黄、一蒸黄精以及熟地黄、制黄精,观察其
性状变化。
2.1.2 改良法炮制结果分析 地黄与黄精比例为

1∶1、1.5∶1、2∶1,分别蒸制(4、5、6h)一次得出的一蒸
地黄、一蒸黄精,外观颜色、质地等性状不符合药典
及传统法要求,故相应炮制时间也不适宜。而地黄

与黄精比例为1∶1、1.5∶1、2∶1,分别蒸制2次,每次
蒸制时间分别为4、5、6h,共烘制2次,其每次蒸4h
的制黄精外观性状不及传统法制黄精佳,而熟地黄
外观性状则完全符合药典法炮制的熟地黄。分别蒸
制5、6h对应的制黄精外观性状比传统法制黄精佳,
熟地黄外观性状变化不大,但每次5h的成品率弱于
每次4h的成品率,制黄精、熟地黄成品率都是蒸2
次、每次6h的成品率最低。
2.2 制黄精含量测定

2.2.1 制黄精样品多糖的提取 取60℃干燥至
恒重的制黄精细粉约0.25g,精密称定,置圆底烧瓶
中,加80%乙醇150mL,置水浴中加热回流1h,趁热
滤过,残渣用80%热乙醇洗涤3次,每次10mL,将残
渣及滤纸置烧瓶中,加水150mL,置沸水浴中加热回
流1h,趁热滤过,残渣及烧瓶用热水洗涤4次,每次

10mL,合并滤液与洗液,放冷,转移至250mL量瓶
中,加水至刻度,摇匀,即得。
2.2.2 对照品溶液的配制 取无水葡萄糖对照品

33.92mg,精密称定,置100mL量瓶中,加水溶解并
稀释至刻度,摇匀,即得(每1mL中含无水葡萄糖

0.3392mg),置4℃冰箱中贮存。
2.2.3 标准曲线的绘制 精密量取“2.2.2”项下
的对照品溶液0.1、0.2、0.3、0.4、0.5、0.6mL,分别置

10mL具塞刻度试管中,各加水至2.0mL,摇匀,在冰
水浴中缓缓滴加0.2%蒽酮-硫酸溶液至刻度,混
匀,放冷后置水浴中保温10min,取出,立即置冰水浴
中冷却10min,取出,放置室温,以相应试剂为空白。
照紫外可见分光光度法在582nm处测吸光度,以吸
光度(Y)为纵坐标,无水葡萄糖质量浓度(ng/μL)为
横坐标绘制标准曲线。回归方程为:Y=0.032X+
0.0326(R2=0.9998),见图1。

图1 D-无水葡萄糖的标准曲线

2.2.4 精密度试验 精密量取“2.2.1”项下供试液

1mL,按“2.2.3”项下“加水至2.0mL”开始操作,依
法测定吸光度,以相应试剂为空白,于582nm处测定
吸光 度,吸 光 度 值 分 别 为0.425、0.427、0.433、
0.433、0.436、0.439、0.439。RSD=1.4%,表明仪器
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精密度良好。
2.2.5 稳定性实验 精密量取多糖供试液1mL,
按“2.2.3”项下“加水至2.0mL”开始操作,在2h内
测定样品液的吸收度,在0、30、50、70、90、120min内
测定吸光光度值,RSD=1.0%,表明样品在2h内
稳定。
2.2.6 重 复 性 实 验 精密称取制黄精(批号:
20220621,水分为6.93%)细粉6份,按“2.2.1”项和
“2.2.3”项下自“加水至2.0mL”开始操作,测定多糖
供试液吸光度,计算其百分含量,平均值为8.79%,
结果RSD=1.9%。

2.2.7 加样回收率结果 精密量取D-无水葡萄糖

0.10156g,置10mL量瓶中,加水溶解并稀释至刻
度,摇匀,即得(每1mL中含无水葡萄糖0.010156g)
加样回收储备液,置4℃冰箱中贮存。

精密称取6份60℃干燥至恒重的细粉样品
(批 号:20220621,水 分 为 6.93%)0.12g,按
“2.2.1”项下提取多糖,自“加水150mL”开始精密
加入1mL对照品加样回收储备液。按“2.2.3”项
下自“加水至2.0mL”开始依法测定吸光度,计算回
收 率。结 果 平 均 回 收 率 为101.20%,RSD 为

2.0%,见表2。

表2 加样回收率结果

编号 取样量(g)
样品中多糖的

质量(g)
加入葡萄糖对照

品的质量(g)
实测值(g) 回收率(%)

平均回收率

(%)
RSD(%)

1 0.1245 0.0101801 0.010156 0.02050 101.61
2 0.1205 0.0098530 0.010156 0.02000 99.91
3 0.1206 0.0098612 0.010156 0.02025 102.29
4 0.1279 0.0104581 0.010156 0.02075 101.34
5 0.1288 0.0105317 0.010156 0.02050 98.15
6 0.1278 0.0104499 0.010156 0.02100 103.88

101.20 2.0

2.2.8 制黄精多糖的测定 按“2.2.1”项下方法
制备样品溶液,按“2.2.3”项下自“加水至2.0mL”开
始操作,以相应试剂为空白,在582nm下进行测定,
由回归方程计算样品中多糖的质量分数,所得结果
见表3。

表3 制黄精多糖含量测定结果 (n=2)

编号 批号 炮制方式
质量分数

(%)
平均值

RSD
(%)

1 20220609 传统法(熟地汁) 6.14
6.25

6.20 1.3

2 20220613 药典法
4.09
4.06

4.07 0.7

3 20220709 地黄∶黄精2∶1/4h
4.09
4.20

4.15 2.0

4 20220712 地黄∶黄精2∶1/5h
3.86
3.80

3.83 1.0

5 20220714 地黄∶黄精2∶1/6h
3.44
3.54

3.52 2.0

6 20220628 地黄∶黄精1.5∶1/4h
5.19
5.15

5.17 0.6

7 20220705 地黄∶黄精1.5∶1/5h
7.29
7.49

7.39 1.9

8 20220707 地黄∶黄精1.5∶1/6h
7.14
7.18

7.16 0.4

9 20220618 地黄∶黄精1∶1/4h
5.61
5.75

5.68 1.8

10 20220621 地黄∶黄精1∶1/5h
8.53
8.42

8.48 1.0

11 20220624 地黄∶黄精1∶1/6h
6.03
5.92

5.98 1.3

2.3 地黄甘D的含量测定

2.3.1 色谱条件  以十八烷基硅烷键合硅胶为填
充剂;色谱柱为岛津SHIMADZU-GLWondaCract
ODS-2(250mm×4.6mm,5μm),以甲醇-0.1%磷酸
溶液(5∶95)为流动相,检测波长为203nm,流速:
1mL/min;柱温:30℃;进样量:10μL。理论塔板数按
地黄苷D峰计算应不低于5000。
2.3.2 对照品溶液制备 精密称取地黄苷D对照
品14.44mg置50mL容量瓶中,加25%甲醇至刻度,
得对照品贮备液,于4℃冰箱保存备用。精密吸取

5mL贮备液置于20mL容量瓶中,用25%甲醇稀释
至刻度,摇匀,即得对照品溶液(每1mL含72.2μg
的溶液)。
2.3.3 供试品溶液制备 取熟地黄样品经80℃减
压干燥24h后,研成粗粉,取约1g,精密称定,置具塞
锥形瓶中,精密加入25%甲醇25mL,称定质量,超声
处理(功率400W,频率50kHz)1h,放冷,再称定质
量,用25%甲醇补足减失的质量,摇匀,高速离心

10min,取上清液滤过,取续滤液,即得,取25%甲醇
作阴性对照品溶液。
2.3.4 系统适用性试验 分别取对照品溶液、供试
品溶液和阴性空白溶液各10μL,注入液相色谱仪,测
定,即得(图2)。地黄苷D的保留时间为28.6min,阴
性溶液色谱图在地黄苷D峰位置处无干扰峰,地黄苷

D与其他组分分离完全(分离度>1.5)。理论塔板数
以地黄苷D峰计算应不低于6000。
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注:a-阴性溶液,b-对照品溶液,c-供试品溶液。

图2 熟地黄HPLC色谱

图3 地黄苷D对照线性回归曲线

2.3.5 方法学考察 (1)线性关系考察。分别精
密吸取“2.3.2”项下的对照品溶液1、3、5、7、9、13、
18μL,注入液相色谱仪,以地黄苷D进样量(μg)为
横坐标,峰面积A为纵坐标,绘制标准曲线,进行线
性回 归 计 算,线 性 回 归 方 程 为:Y=575.83X-
1.0752,R2=1,地黄甘D在0.1444~2.5992μg范
围内线性关系良好,线性回归曲线见图3。

  (2)精密度试验。精密吸取“2.3.2”项下的对照
品溶液(72.2μg/mL)10μL,按“2.3.1”项下色谱条

件,重复进样,结果地黄苷D的平均峰面积为413.63
(n=6);RSD为1.51%。
  (3)重 复 性 试 验。取 熟 地 黄 样 品 (批 号:
20220620),按“2.3.5”项下条件制备供试品溶液(n=
6),进样10μL,测定峰面积,供试品中地黄苷D的平
均含量为1.5319mg/mL,RSD为1.88%,表明该方
法的重复性良好。
  (4)稳定性试验。取重复性试验中的第一份供
试液,考察0、3、6、10、16、24h,测定地黄苷D峰面积,
结果地黄苷D平均含量为1.5747mg/mL,RSD 为

1.75%,说明在24h内供试液稳定性良好。
(5)回收率试验。精密称取已知地黄苷D含量

的样 品6份(批 号:20220620),地 黄 苷 D含 量 为

1531.95μg/g,称取0.5g,置于具塞锥形瓶中,分别
精密加入地黄苷D对照溶液(144.4μg/mL)5mL,按
“2.3.3”项下方法制备供试品溶液,进样10μL,测定
峰面积,计算回收率。结果熟地黄中地黄苷D的平
均回收率为99.38%,RSD 为1.99%。回收率实验
结果见表4。

表4 熟地黄中地黄苷D回收率试验结果

取样量(g) 样品含量(μg) 对照品加入量(μg) 实际测定含量(μg) 回收率(%) 平均回收率(%) RSD(%)
0.5025 769.8024 722.0 1496.07 100.59
0.5035 771.3344 722.0 1503.43 101.40
0.5080 778.2281 722.0 1477.54 96.86
0.5127 785.4283 722.0 1517.48 101.39
0.5060 775.1642 722.0 1482.94 98.03
0.5053 774.0919 722.0 1481.92 98.04

99.38 1.99

2.3.6 样品测定  按上述供试品溶液制备及色谱
条件测定不同炮制方法熟地黄中地黄苷D的含量,
按外标法计算峰面积,测定结果见表5。

3 讨论

改良法联合炮制地黄与黄精,通过不同比例考
察,发现1∶1、1.5∶1、2∶1较为适宜,通过分别蒸制1
次、2次后发现,蒸制1次烘制而得的一蒸地黄、一蒸
黄精,外观颜色、质地等性状不符合药典及传统法要
求,故蒸制1次的炮制方法不适宜。分析比较分别

蒸制2次,每次蒸制时间分别为4、5、6h,第一次烘至

6成干,第二次烘至8成干所得的熟地黄与制黄精,
结果发现制黄精每次蒸4h的外观性状不及传统法
制黄精佳,而熟地黄外观性状则完全符合药典法炮
制熟地黄的要求。每次蒸5、6h对应的制黄精外观
性状比传统法制黄精佳,熟地黄外观性状变化不大,
从成品率来看,每次蒸制4h的成品率最高,随着蒸
制时间的延长成品率逐渐降低。参照药典方法检测
熟地黄中的地黄苷D,设置多波长(203、254、268、
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表5 10批熟地黄样品含量测定结果 (n=2)

序号 样品批号 取样量(g) 含量(%) 平均值(%)

1 20220607
1.0586
1.0783

0.1236
0.1196

0.1216

2 20220708
1.0565
1.0826

0.1203
0.1200

0.1201

3 20220711
1.0678
1.0897

0.1035
0.1023

0.1029

4 20220713
1.0304
1.0796

0.1370
0.1339

0.1354

5 20220627
1.0661
1.0656

0.1330
0.1380

0.1355

6 20220704
1.0705
1.0407

0.1229
0.1188

0.1209

7 20220706
1.0356
1.0664

0.1189
0.1263

0.1226

8 20220617
1.0505
1.0373

0.1560
0.1541

0.1550

9 20220620
1.0771
1.0622

0.1437
0.1447

0.1442

10 20220623
1.0682
1.0282

0.1407
0.1404

0.1406

274nm)检测,结果发现地黄苷D只有在203nm处有
吸收,峰面积为423.5,其余波长无吸收峰面积,故选
择203nm作为检测波长。熟地黄样品采用25%甲
醇超声处理提取时间(10、30、60min)考察,地黄苷D
的百分含量分别为0.1465%、0.1458%、0.1490%,
无明显差异,超声10min时,样品较黏稠,不易过滤,
故选择超声提取30min处理样品。从表5中制黄精

D-无水葡萄糖的含量看,只有当地黄与黄精为2∶1
时,5、6h分别炮制出的制黄精含量略低于药典标
准,其余工艺均能达到药典标准,当地黄与黄精1∶1
时,蒸制2次,每次5h的制黄精含量最高,百分含量
为8.48%,均高于4.0%的药典标准,优于传统炮制
法和药典法。从表8中改良法联合炮制出的熟地黄
有效成分含量对比分析发现,传统工艺和改良法新
工艺炮制出的熟地黄均能达到0.050%的药典标准,
而地黄与黄精1∶1时,蒸制2次,每次4h的含量最
高为0.155%,5、6h炮制的熟地黄含量稍低。

结合制黄精和熟地黄的外观性状及有效成分分
析,地黄与黄精比例为1∶1、蒸制2次、每次蒸制4h
时的熟地黄含量最高,随着时间的增加,熟地黄中的
地黄苷D逐渐减少,但无显著差异,考虑到同时炮制
两药的最佳改良工艺为地黄与黄精1∶1,同时通气蒸

制5h为最佳时机,蒸制4h的外观不如5h的外观
佳,而蒸制5h时黄精多糖的含量最高,熟地黄无显
著差异。故选择改良法联合炮制地黄与黄精1∶1,选
择蒸制2次,每次5h的制黄精及熟地黄较适宜。改
良法新工艺同时炮制黄精和熟地黄的方法可行,最
佳工艺为黄精与地黄1∶1,蒸制2次,每次蒸制5h,
第一次烘至6成干,第二次烘至8成干所得的熟地
黄与制黄精最佳,最大程度保留了黄精多糖的含量,
两药的外观、色泽均较佳,与传统工艺和药典炮制法
比较,大幅缩短了炮制时间,减少了有效成分的流
失,保证了药效,同时炮制出的黄精和熟地黄色泽
好、成品率高,大大提高了炮制效率,为后期法定炮
制规范的制定提供了参考依据。
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