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不同干燥方法对黄芪浓缩液的影响研究
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摘要：目的　考察不同干燥方法对黄芪浓缩液的影响及其变化规律，为其干燥工艺的优选和建立提供依据。方法　以黄芪甲
苷、毛蕊异黄酮葡萄糖苷、毛蕊异黄酮、芒柄花苷、黄芪多糖、乙醇浸出物含量以及澄明度指数、溶解性指数为评价指标，采用

冷冻干燥、真空干燥、常压干燥、微波干燥对黄芪浓缩液进行干燥，以层次分析法（ＡＨＰ）和熵权法联合确定各指标权重，通过
综合评分、聚类分析、指纹图谱的联合使用并结合各干燥方法本身的特性，优选最佳干燥方法。结果　不同干燥方法对黄芪
浓缩液的影响差异较大，冷冻干燥和真空干燥综合评分最高，常压干燥和微波干燥评分较低。根据相似度评价分析可知，冷

冻干燥和真空干燥样品的指纹图谱与浓缩液的指纹图谱相似度最高，２种干燥法所得样品间差异较小，结果与综合评分相似。
在实验范围内，黄芪浓缩液在冷冻干燥、真空干燥条件下比较稳定。结论　不同干燥方式和条件对黄芪浓缩液的影响差异较
大，通过对４种干燥方法的研究，最终选取真空干燥为黄芪浓缩液最适宜的干燥方法。
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　　黄芪，始载于《神农本草经》，被誉为补气圣药，
是常用药食同源的中药之一，在我国已有２０００多年
的使用历史［１］，具有补气升阳，固表止汗，利水消肿，

生津养血，行滞通痹，托毒排脓，敛疮生肌之效［２］。

中药提取物是以中药材为原料，依照规定组方、

工艺及质量标准，经过提取、浓缩、分离、纯化、干燥、

粉碎等工序所制备的产物，是中药制剂生产过程中

的重要中间体［３］，而干燥是制备中药提取物过程中

决定其内在品质的关键环节。常用的干燥方法包括

冷冻干燥、真空干燥、常压干燥、微波干燥及喷雾干
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燥，不同的干燥方式及干燥工艺参数会使中药提取

物的理化性质发生不同程度的变化，从而对中药制

剂成型工艺及制剂成品的质量产生重要影响［４，５］。

因此，本研究以黄芪甲苷、毛蕊异黄酮葡萄糖苷、

毛蕊异黄酮、芒柄花苷、黄芪多糖、醇浸出物的含量及

澄明度指数、溶解性指数为评价指标，采用不同方法

对黄芪浓缩液进行干燥，分析通过不同干燥方法处理

后样品指标成分的变化及其变化规律，优选出最佳干

燥工艺，为综合评价黄芪浓缩液的干燥工艺提供依

据，为提高产业化产品质量和生产效率奠定基础。

１　仪器与材料
Ｗａｔｅｒｓｅ２６９５高效液相色谱仪（美国沃特世公

司），ＭＥ５５／０２型电子天平（梅特勒托利多仪器有
限公司），ＦＤＵ２１１０型冷冻干燥机（上海爱朗仪器
有限公司），ＳＡＭ２５５型微波干燥仪（培安有限公
司），ＤＨＧ９１２３Ａ型鼓风干燥箱（上海一恒科学仪器
有限公司），ＤＺＦ６０９０型真空干燥箱（上海齐欣科学
仪器有限公司）。

黄芪甲苷对照品（中国药品生物制品检定所，

批号 １１０９００２００４０５），毛蕊异黄酮葡萄糖苷对照品
（天津市大茂化学试剂厂，批号２０１８０５０２），毛蕊异
黄酮对照品（天津恒兴化学试剂制造有限公司，批

号 ２０１８０６０９），芒柄花苷对照品（天津市富宇精细化

工有限公司，批号 ２０１８１１１８），葡萄糖对照品（天津
市富宇精细化工有限公司，批号 ２０１４０８０９），乙腈、
甲醇为色谱纯，其他试剂为分析纯。

黄芪药材购于兰州市黄河药材市场，经甘肃中

医药大学药学院魏舒畅教授鉴定，为豆科植物蒙古

黄芪［Ａｓｔｒａｇａｌｕｓｍｅｍｂｒａｎａｃｅｕｓ（Ｆｉｓｃｈ．）Ｂｇｅ．ｖａｒ．
ｍｏｎｇｈｏｌｉｃｕｓ（Ｂｇｅ．）Ｈｓｉａｏ］的干燥根。

２　方法与结果
２１　黄芪浸膏的制备

称取黄芪饮片适量，以纯水为溶剂回流提取，加

１６倍量水（６６７、４６７、４６７倍），提取３次，提取时
间２１０ｍｉｎ（每次７０ｍｉｎ），得黄芪水提取液。然后
将水提液以操作压力０１２ＭＰａ，滤过温度２５℃，膜
面错流速度５３ｍ·ｓ－１进行超滤，得黄芪超滤液。
黄芪超滤液以操作压力０１６ＭＰａ，滤过温度４０℃，
错流速度４５ｍ·ｓ－１进行纳滤，将所得的纳滤液通
过减压浓缩法浓缩至相对密度为１２９ｇ·ｍＬ－１，得
稠浸膏，储存备用。

２２　不同干燥工艺样品的制备
取“２１”项下黄芪浸膏适量，按条件（表１）在

不同温度、真空度、干燥时间等条件下分别考察冷

冻、真空、常压及微波干燥４种方法对黄芪浸膏的影
响。将所得样品粉碎，过５号筛，备用。

表１　不同干燥方法的干燥品测定含量以及溶解性指数和澄明度指数
Ｔａｂ．１　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｄｒｉｅｄｐｒｏｄｕｃｔｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｄｒｙｉｎｇｍｅｔｈｏｄｓ

Ｄｒｙｉｎｇ

ｍｅｔｈｏｄ
Ｎｕｍｂｅｒ

Ｖａｃｕｕｍ

／ＭＰａ

Ｐｏｗｅｒ

／Ｗ

Ｄｒｙｉｎｇ

ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／℃

Ｄｒｉｎｇ

ｔｉｍｅ／ｈ

Ｍａｓｓｆｒａｃｔｉｏｎ／ｍｇ·ｇ－１

ｙ１ ｙ２ ｙ３ ｙ４ ｙ５ ｙ６

ｙ７

／％

ｙ８

／％

Ｙ

／％

Ｖａｃｕｕｍｄｒｙｉｎｇ Ｚ１ ００８ － ６０ ３６ ０７６６ ０２３６ ０１３２ ０１２５ ６８１８ ８０１１１ ５４４６８５０２ ９１８４
Ｚ２ ００８ － ７０ ２８ ０７３３ ０２４７ ０１３２ ０１２３ ６８８８ ７５２２９ ５３７５８６９２ ９０４８
Ｚ３ ００８ － ８０ ２０ ０７３３ ０２３４ ０１３０ ０１２１ ６８６９ ７５４０６ ５３５２８５３１ ８９６５
Ｚ４ ００８ － ９０ １０ ０７００ ０２４３ ０１２９ ０１１４ ６７００ ７９０２３ ５１７６８４９９ ８９５１

Ａｔｍｏｓｐｈｅｒｉｃｐｒｅｓｓｕｒｅｄｒｙｉｎｇ Ｃ１ － － ７０ ４８ ０７９１ ０２１９ ０１２９ ０１１９ ６４４９ ７０８７８ ３７２４８３９３ ８４６１
Ｃ２ － － ８０ ３６ ０７９８ ０２２９ ０１３５ ０１１６ ６９５０ ６３８６２ ３７１５８３５５ ８４６６
Ｃ３ － － ９０ ２４ ０７６８ ０２１８ ０１２４ ０１００ ６７９９ ６９９７５ ３７１４８１５２ ８３８７

Ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｒｙｉｎｇ Ｗ１ － ２５０ ７５ ０１６７ ０７６１ ０２０８ ０１３０ ０１０３ ６６５６ ６７３２７ ４５２５７８７６ ８３１８
Ｗ２ － ４５０ ７５ ０１００ ０７９８ ０２２０ ０１２８ ０１０６ ６８１２ ６６６４６ ４３１３８３９７ ８４５８
Ｗ３ － ６５０ ７５ ００６７ ０７５５ ０２１４ ０１２２ ０１０２ ７０２９ ６８９８９ ４１１０８２２５ ８４６３

Ｆｒｅｅｚｅｄｒｙｉｎｇ Ｌ１ ＜００００００２ － －８０ １２／２４ａ ０８１２ ０２３２ ０１２８ ０１２４ ７０９８ ８２０６８ ６７２２９５３１ ９５６７
Ｌ２ ＜００００００２ － ８０ ４８／２４ａ ０８６５ ０２３２ ０１２９ ０１２７ ７５２７ ８０６３０ ６５７７９６７９ ９７５２
Ｌ３ ＜００００００２ － －８０ ４８／１２ａ ０８５８ ０２３５ ０１２７ ０１２３ ７８０２ ７７８４７ ６７３９９５３３ ９７４８

注：ａ－干燥时间／预冻时间；黄芪甲苷（ｙ１）、毛蕊异黄酮葡萄糖苷（ｙ２）、毛蕊异黄酮（ｙ３）、芒柄花苷（ｙ４）、黄芪多糖（ｙ５）、醇浸出物（ｙ６）、澄明度指数（ｙ７）、溶解性指数（ｙ８）。

Ｎｏｔｅ：ａ－Ｄｒｙｉｎｇｔｉｍｅｓ／ｐｒｅｆｒｅｅｚｉｎｇｔｉｍｅ；Ａｓｔｒａｇａｌｕｓｍｅｔｈｙｌｏｓｉｄｅ（ｙ１），Ｐｉｓｔｉｌｉｓｏｆｌａｖｏｎｅｇｌｕｃｏｓｉｄｅ（ｙ２），Ｐｉｓｔｉｌｉｓｏｆｌａｖｏｎｅ（ｙ３），Ｍａｎｇｉｆｅｒｉｎ（ｙ４），Ａｓｔｒａｇａｌｕｓｐｏｌｙｓａｃｃｈａｒｉｄｅ

（ｙ５），ｅｔｈａｎｏｌｅｘｔｒａｃｔ（ｙ６），ｔｈｅｃｌａｒｉｔｙｉｎｄｅｘ（ｙ７），ｓｏｌｕｂｉｌｉｔｙｉｎｄｅｘ（ｙ８）

２３　毛蕊异黄酮葡萄糖苷、毛蕊异黄酮、芒柄花苷
含量测定方法的建立

２３１　对照品溶液的制备　分别精密称取毛蕊异

黄酮葡萄糖苷、毛蕊异黄酮、芒柄花苷对照品适量，

置棕色量瓶中，用甲醇定容，得对照品储备液；再精

密吸取储备液各适量，用甲醇定容，制成质量浓度分
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别为００４９２、００２４９、００８２５ｍｇ·ｍＬ－１的混合对
照品溶液。

２３２　供试品溶液的制备　精确称取各干燥品适
量置锥形瓶中，加３０倍量甲醇，密塞，称定质量，超
声处理（功率２５０Ｗ，频率４０Ｈｚ）３０ｍｉｎ，放冷，再称
定质量，用甲醇补足减失的质量，经０２２μｍ微孔
滤膜滤过，取续滤液，即得。

２３３　色谱条件　色谱柱：ＷａｔｅｒｓＳｙｍｍｅｂｒｙＣ１８
（４６ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ）。流动相：００２％甲酸水溶
液（Ａ）乙腈（Ｂ），梯度洗脱，０～３０ｍｉｎ，乙腈１２％ ～
４９％；３０～４０ｍｉｎ，乙腈４９％～１２％；４０～４５ｍｉｎ，乙腈
１２％。流速：１０ｍＬ·ｍｉｎ－１。进样量：２０μＬ。柱温：
３０℃。检测波长：２６０ｎｍ。色谱图见图１。
２３４　线性关系考察　精密吸取混合对照品溶液
０１、０２、０５、１０、１５ｍＬ，至２ｍＬ量瓶中并定容。按
“２３３”项下色谱条件进样２０μＬ测定。以质量浓度
为横坐标（Ｘ），峰面积为纵坐标（Ｙ）进行线性回归，得
毛蕊异黄酮葡萄糖苷回归方程为 Ｙ＝９３７８４Ｘ－
４３８２１（ｒ２ ＝０９９９５），线性范围为 ００４９２～
０７３８μｇ、毛蕊异黄酮回归方程 Ｙ＝１０６８９２Ｘ－
３８３６４（ｒ２＝０９９９８），线性范围为００２４９～０３７３５
μｇ、芒柄花苷回归方程 Ｙ＝５７９３９Ｘ－１２３９０
（ｒ２＝０９９９８），线性范围为００８２５～１２３７５μｇ。

１－毛蕊异黄酮葡萄糖苷；２－芒柄花苷；３－毛蕊异黄酮。

１－ｐｉｓｔｉｌｉｓｏｆｌａｖｏｎｅｇｌｕｃｏｓｉｄｅ；２－ｍａｎｇｉｆｅｒｉｎ；３－ｐｉｓｔｉｌｉｓｏｆｌａｖｏｎｅ．

图１　毛蕊异黄酮葡萄糖苷、芒柄花苷和毛蕊异黄酮的混合
对照品溶液（Ａ）和供试品液（Ｂ）高效液相色谱（ＨＰＬＣ）图
Ｆｉｇ１　ＨＰＬＣｏｆｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅｓｓｏｌｕｔｉｏｎ（Ａ）ａｎｄ
ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ（Ｂ）

２４　黄芪甲苷含量测定方法的建立
２４１　对照品溶液的制备　精密称取黄芪甲苷对
照品适量，置量瓶中，用体积分数８０％甲醇定容，制
成质量浓度为０５２８ｍｇ·ｍＬ－１的对照品溶液。
２４２　供试品溶液的制备　精密称取各干燥品适
量，加２０倍蒸馏水溶解，用２倍水饱和的正丁醇萃
取４次，合并萃取液并用２倍氨试液反萃取２次，合
并氨试液，保留正丁醇液，将氨试液用１倍水饱和的
正丁醇反萃取２次，合并所有正丁醇液并转移至蒸
发皿中，水浴蒸干，残渣用甲醇溶解并定容至１０ｍＬ

量瓶中，经 ０２２μｍ微孔滤膜滤过，取续滤液，
即得。

２４３　色谱条件　色谱柱：ＷａｔｅｒｓＳｙｍｍｅｂｒｙＣ１８
（４６ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ）。检测器：蒸发光检测
器，气体压力４０ｋＰａ，漂移管温度为５０℃。流动相：
００２％甲酸水溶液（Ａ）乙腈（Ｂ），梯度洗脱，
０～３０ｍｉｎ，乙腈 １６％ ～４９％；３０～５０ｍｉｎ，乙腈
４９％～１６％。流速：１０ｍＬ·ｍｉｎ－１。进样量：４０μＬ。
柱温：３０℃。色谱图见图２。
２４４　线性关系考察　精密吸取对照品溶液
００５、０１０、０２５、０５０、０７５ｍＬ，置２ｍＬ量瓶中并
定容。每个质量浓度的对照品溶液按“２４３”项下
色谱条件进样４０μＬ测定。对不同质量浓度的对照
品溶液和峰面积求自然对数，以进样量的对数为横

坐标（Ｘ），峰面积对数为纵坐标（Ｙ）进行线性回归，
得回归方程：Ｙ＝１６５１１Ｘ＋５０８７１，ｒ２＝０９９９２，
线性范围为０５２８～７９２０μｇ。

１－黄芪甲苷。

１－Ａｓｔｒａｇａｌｕｓｍｅｔｈｙｌｏｓｉｄ．

图２　黄芪甲苷对照品溶液（Ａ）和供试品液（Ｂ）的高效液相
色谱蒸发光散射检测（ＨＰＬＣＥＬＳＤ）图
Ｆｉｇ２　ＨＰＬＣＥＬＳＤｏｆｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ（Ａ）ａｎｄ
ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎｓｏｌｕｔｉｏｎ（Ｂ）

２５　总多糖含量测定方法的建立
２５１　对照品溶液的制备　精密称取Ｄ无水葡萄
糖对照品１２５６ｍｇ，加纯水定容至２５ｍＬ，摇匀，制得
含Ｄ无水葡萄糖０５０２４ｍｇ·ｍＬ－１的对照品溶液。
２５２　供试品溶液的制备　精密称取干燥品适
量，加１６倍蒸馏水溶解，再加乙醇使含醇体积分数
达３０％，低温静置后离心（４０００ｒ·ｍｉｎ－１，１０ｍｉｎ，
下同），取上清液，加乙醇使含醇体积分数达８０％，
低温静置后离心，取沉淀，加水转移并定容至

２５ｍＬ，即得。
２５３　线性关系考察　分别精密吸取“２５１”项
下对照品溶液 ０２５、０５０、０７５、１００、１２５、１５０
ｍＬ稀释定容至５ｍＬ量瓶中，分别精密吸取各稀释

·４７１· ＣｈｉｎＰｈａｒｍＪ，２０２４Ｊａｎｕａｒｙ，Ｖｏｌ５９Ｎｏ２　　　　　　　　 　 　　　 中国药学杂志２０２４年１月第５９卷第２期



液１ｍＬ置不同具塞试管中（２份），其中１份精密加
入１ｍＬ５％苯酚溶液、５ｍＬ体积分数８３３％的硫酸
溶液，摇匀后于沸水浴加热３０ｍｉｎ，冰水浴冷却至室
温，在４８８ｎｍ处测得吸光度值Ａ１；另１份加入５ｍＬ
体积分数８３３％的硫酸溶液，摇匀后于沸水浴加热
３０ｍｉｎ，冰水浴冷却至室温后加入１ｍＬ５％苯酚溶
液，摇匀，在４８８ｎｍ处测得吸光度值Ａ２；以吸光度差
值（ΔＡ＝Ａ１－Ａ２）对葡萄糖质量浓度（ρ）进行线性回
归，得回归方程ΔＡ＝０００４９ρ＋００５７４，ｒ＝０９９９２，
线性范围为００２５１～０１５０７ｍｇ·ｍＬ－１。
２６　醇溶性浸出物含量测定

精密称取黄芪干燥品适量，将干粉置具塞锥形

瓶中，加４０倍无水乙醇，密塞，称定质量，超声处理
（４０Ｈｚ，３５０Ｗ）３０ｍｉｎ，放冷，再称定质量，用无水
乙醇补足减失的质量，静置后离心，取上清于恒定质

量蒸发皿中，水浴挥干溶剂，１０５℃干燥至恒定质
量，即得。

２７　澄明度指数及溶解性指数的测定
取各干燥工艺参数下干燥品适量，平行６份，精

密称取质量（Ｍ０），加入５０ｍＬ水，混旋３０ｍｉｎ，其中
３份离心，取上清于恒定质量蒸发皿中，水浴蒸干溶
剂，１０５℃干燥至恒定质量（Ｍ１）。按公式１计算溶
解性指数［６］。

溶解性指数（％）＝（Ｍ１／Ｍ０）×１００％ 公式（１）
其余３份，每份取５ｍＬ混悬液测定其吸光率

（Ａ１），剩余混悬液离心，取上清液测定其吸光率
（Ａ２）。按公式２即得混悬液的澄明度指数。

澄明度指数（％）＝１０－（Ａ１－Ａ２）×１００％ 公式（２）
２８　评价指标的组合赋权
２８１　层次分析法（ＡＨＰ）主观赋权［７］　步骤一：
建立优先矩阵。干燥是复杂的传热传质过程，被干

燥物料在此过程中会发生不同程度、不同类型的物

理或化学反应［８］。随着干燥条件的改变，将对中药

干燥产物产生不同程度影响，如有效成分损失、干燥

产物复溶性、澄明度差等。为了更好地反映不同干

燥方法对黄芪浓缩液的影响，本实验选取黄芪甲苷

（ｙ１）、毛蕊异黄酮葡萄糖苷（ｙ２）、毛蕊异黄酮（ｙ３）、
芒柄花苷（ｙ４）、黄芪多糖（ｙ５）、醇浸出物（ｙ６）、澄明
度指数（ｙ７）、溶解性指数（ｙ８）为权重指标，将８项指
标分为４个层次。由于多糖受温度影响较大，醇浸
出物包含了４种有效成分，而黄芪甲苷及毛蕊异黄
酮葡萄糖苷为药典规定指标，因此认为 ｙ６和 ｙ５同等
重要，ｙ６比ｙ１稍微重要，ｙ１和 ｙ２同等重要，ｙ３和 ｙ４同
等重要，ｙ７和 ｙ８同等重要，规定各指标的先行顺序：
ｙ６＝ｙ５＞ｙ１＝ｙ２＞ｙ３＝ｙ４＞ｙ７＝ｙ８，构建成对比较的
判断优先矩阵（表２）。

表２　层次分析法（ＡＨＰ）指标成对比较优先判断矩阵
Ｔａｂ．２　Ｐｒｉｏｒｉｔｙｊｕｄｇｍｅｎｔｍａｔｒｉｘｆｏｒｐａｉｒｅｄｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｉｎｄｉｃａｔｏｒｓ

Ｉｎｄｅｘ ｙ５ ｙ６ ｙ１ ｙ２ ｙ３ ｙ４ ｙ７ ｙ８
ｙ５ １ １ ３ ３ ４ ４ ５ ５
ｙ６ １ １ ３ ３ ４ ４ ５ ５
ｙ１ １／３ １／３ １ １ ２ ２ ３ ３
ｙ２ １／３ １／３ １ １ ２ ２ ３ ３
ｙ３ １／４ １／４ １／２ １／２ １ １ ２ ２
ｙ４ １／４ １／４ １／２ １／２ １ １ ２ ２
ｙ７ １／５ １／５ １／３ １／３ １／２ １／２ １ １
ｙ８ １／５ １／５ １／３ １／３ １／２ １／２ １ １

　　步骤二：归一化权重系数（ｗｉ）　按公式３和４
计算归一化权重系数。

ｗｉ′＝（ａ１ａ２ａ３…ａｍ）
１／ｍ 公式（３）

ｗｉ＝ｗｉ′／∑
ｍ

ｉ＝１
ｗｉ′ 公式（４）

步骤三：一致性比率（ＣＲ）　经公式５～７计算
ＣＲ＝００１２＜０１，满足一致性要求，表明指标合理
可行。

ＣＲ＝ＣＩ／ＲＩ 公式（５）
ＣＩ′＝（λｍａｘ－ｍ）／（ｍ－１） 公式（６）

λｍａｘ＝∑
ｍ

ｉ＝１
∑
ｍ

ｊ＝１
（ａｉｊｗｊ／ｗｉ）／ｍ 公式（７）

式中：ＣＲ为随机一致比例因子，ＲＩ为相应的平
均随机一致性指标，ＣＩ为一致性指标，λｍａｘ为最大特
征根，ｉ为判断优先矩阵中的列，ｊ为判断优先矩阵
中的行，ｍ为指标个数。
２８２　熵权法客观赋权［９］　熵权法是一种客观赋
权方法。熵是系统无序程度或混乱程度的度量，若

指标的信息熵越小，则它的离散程度就越大，对综合

评价的影响就越大，它的权重也应越高，具体步骤

如下。

步骤一：归一化处理，本文选择归一化处理方法

中的极值法进行归一化处理。按公式８进行归一化
·５７１·
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处理。

Ｙ′ｉｊ＝
Ｙｉｊ－ｍｊ
Ｍｊ－ｍｊ

公式（８）

其中，Ｙｉｊ代表第 ｉ个评价对象的第 ｊ项指标数
据；ｍｊ为Ｙｉｊ最大值，ｍｊ为 Ｙｉｊ最小值；ｉ＝１，２，……，
ｎ；ｊ＝１，２，……，ｍ。

步骤二：评价指标熵权的计算 采用公式９和１０
计算定义熵（ｅｊ），公式１１和１２计算指标熵权（ｗｉ）。

ｅｊ＝－
１
ｌｎｎ∑

ｎ

ｉ＝１
ｐｉｊｌｎｐ( )ｉｊ，０≤ｅｊ≤１ 公式（９）

ｐｉｊ＝
Ｙ′ｉｊ

∑
ｎ

ｉ＝１
Ｙ′ｉｊ

公式（１０）

ｇｉ＝１－ｅｊ 公式（１１）

ｗｉ＝
ｇｊ

∑
ｍ

ｉ＝１
ｇｊ
，ｉ＝１，２，３……ｍ 公式（１２）

２８３　组合权重的确定　设主观权重为 ｗ１，客观
权重为ｗ２，则组合权重 Ｗｊ公式（１３）如下。各指标
的权重值见表３。

Ｗｊ＝
ｗ１ｊｗ２ｊ

∑
ｍ

ｊ＝１
ｗ１ｊｗ２ｊ

公式（１３）

２８４　计算综合评分　将组合指标权重ｗｊ与Ｙｉｊ相
乘，得出各个评价对象的综合评分（Ｙ）。

Ｙ＝∑
ｍ

ｊ＝１
（１００ｗｊ×Ｙｉｊ）／ｍｊ （公式１４）

２９　不同干燥工艺样品中指标成分的测定
按“２３３”和“２４３”项下色谱条件方法分别

测定不同干燥品中各指标成分的含量以及溶解性指

数和澄明度指数，结果见表１。由结果可知，真空干
燥所得样品毛蕊异黄酮葡萄糖苷含量最高，冷冻干

燥所得样品黄芪甲苷、芒柄花苷、总多糖、醇浸出物

含量最高，整体相比两者相差不大。

２１０　综合评分分析及结果
按“２８３”项下确定的权重（表２），“２８４”项

下的综合评分计算公式分别计算出１３组实验的综
合评分（Ｙ），结果见表３。由结果可知，冷冻干燥在
四种干燥方式中综合评分最高，其次是真空干燥，最

后是常压干燥和微波干燥。

２１１　不同干燥方法聚类分析
采用ＳＰＳＳ１６０统计软件对数据进行处理，采用

组平均法对所测１３个样品进行聚类分，数据经过无
量纲化处理，聚类方法采用组间连接法及平方欧式

距离，结果见图３。根据图３可知，１３个不同干燥方
式和条件下黄芪干燥样品可以分成４组。

表３　组合权重各指标的权重值
Ｔａｂ．３　Ｗｅｉｇｈｔｖａｌｕｅｏｆｉｎｄｉｃｅｓ

Ｉｎｄｅｘ ｗ１ ｗ２ Ｗ
ｙ１ ０１１６５ ０１０１２ ０１００５
ｙ２ ０１１６５ ０１００２ ００９９５
ｙ３ ００６９２ ００７８７ ００４６４
ｙ４ ００６９２ ０１２６８ ００７４８
ｙ５ ０２７２６ ０１２３４ ０２８６８
ｙ６ ０２７２６ ０１１４２ ０２６５５
ｙ７ ００４１７ ０２１８４ ００７７７
ｙ８ ００４１７ ０１３７０ ００４８７

图３　不同干燥方式下１３个样品的聚类分析
Ｆｉｇ３　Ｃｌｕｓｔｅｒａｎａｌｙｓｉｓｏｆｓａｍｐｌｅｓｂｙｄｉｆｆｅｒｅｎｔｄｒｙｉｎｇｍｅｔｈｏｄｓ

Ａ组：包括５，６，７，１０为微波干燥样品和９０℃
下的常压干燥样品，表明可能由于常压干燥随温度

升高到一定值后虽与微波干燥工艺不同，但对黄芪

浸膏指标性成分的破坏相似。

Ｂ组：包括８，９为其余２种常压干燥样品。表明
在常压干燥时温度低于９０℃干燥温度高低及时间长
短对干燥样品中６种指标成分量影响差异不明显。

Ｃ组：包括１１，１２，１３为冷冻干燥样品，表明尽
管Ｃ组中干燥时间、预冻时间有所不同，但得到最
终干燥样品中６种指标成分的量较为接近，且对指
标成分的破坏较小。

Ｄ组：包括１，２，３，４，均为真空干燥，提示真空干
燥时，不同干燥条件对浸膏的指标成分影响差异不明

显，可能是因为其在真空条件下降低空气中氧气量和

相对湿度，同时缩短黄芪浓缩液的干燥时间，从而使

化学成分的变化可能性降低。当λ＝１５１６时，Ｃ组与
Ｄ组聚为一类，提示虽然真空干燥与冷冻干燥的干燥
温度差异较大，但都是在真空条件下进行所以对样品

指标成分破坏均较小，因此２种干燥方法具有一定的
相似性。聚类分析显示，不同干燥方法及参数对物料

的指标成分影响具有差异性。

２１２　指纹图谱的建立及相似度评价
２１２１　色谱条件及供试品溶液的制备　按
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“２３２”项下方法制备供试品，“２３３”“２４３”项
下色谱条件测定，记录色谱图。

２１２２　不同干燥条件样品的 ＨＰＬＣ　特征图谱相
似度评价（ＳＡ）　以干燥前黄芪浓缩液的色谱图为
参照图谱（Ｓ１），将所得 ＨＰＬＣＰＤＡ色谱图数据和
ＨＰＬＣＥＬＳＤ色谱图数据分别导入《中药色谱指纹图
谱相似度评价系统（２０１２版）》，用中位数法生成对
照指纹图谱，“匹配时间漂移”设为０１，采用多点校
正后进行自动匹配。

结果表明，１３批黄芪干燥品的 ＨＰＬＣＰＤＡ指纹
图谱（图４）共确定１６个共有峰，通过与对照品保留
时间的比较，确定７、８和１２号峰分别为毛蕊异黄酮
葡萄糖苷、芒柄花苷、毛蕊异黄酮。冷冻、真空、常

压、微波干燥样品图谱与浓缩液图谱相似度分别为

０９１２～０９２９、０９０６～０９２７、０８５８～０８８９、
０７５７～０７８９，各干燥方法所得样品图谱相似度除
常压干燥在０９６以上外其他３种都在０９８以上。
通过相似度的比较表明，冷冻干燥和真空干燥对样

品化学成分影响最小，影响最大的是微波干燥。

１３批黄芪干燥品的 ＨＰＬＣＥＬＳＤ指纹图谱（图
５）共确定１５个共有峰，通过与对照品保留时间的比
较，确定１号峰为毛蕊异黄酮苷，２号峰为芒柄花苷，５
号峰为毛蕊异黄酮，６号峰为黄芪甲苷，冷冻、真空、
常压、微波干燥样品图谱与浓缩液图谱相似度分别为

０９８３～０９９２、０９７９～０９９６、０９７２～０９９３、０９７５～
０９７８，各干燥方法所得样品图谱相似度都在０９８以
上，同ＨＰＬＣＰＤＡ指纹图谱结果相似，冷冻干燥和真
空干燥效果最好，其次是常压干燥，最后是微波干燥。

Ｓ１－黄芪浓缩液；Ｓ２～Ｓ５－真空干燥样品；Ｓ６～Ｓ８－微波干燥样品；Ｓ９～Ｓ１１－常压干燥样品；Ｓ１２～Ｓ１４－冷冻干燥样品；Ｒ为参照图谱。

Ｓ１－ｔｈｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｓｏｆＡｓｔｒａｇａｌｕｓｍｅｍｂｒａｎａｃｅｕｓ；Ｓ２－Ｓ５－ｖａｃｕｕｍｄｒｙｉｎｇｓａｍｐｌｅｓ；Ｓ６－Ｓ８－ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｒｙｉｎｇｓａｍｐｌｅｓ；Ｓ９－Ｓ１１－ａｔｍｏｓｐｈｅｒｉｃｐｒｅｓｓｕｒｅｄｒｙｉｎｇｓａｍｐｌｅｓ；

Ｓ１２－Ｓ１４－ｆｒｅｅｚｅｄｒｙｉｎｇｓａｍｐｌｅｓ；Ｒ－ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｇｒａｐｈ．

图４　不同干燥方式下１３批黄芪黄芪干燥样品高效液相色谱二极管阵列检测（ＨＰＬＣＰＤＡ）指纹图谱
Ｆｉｇ４　ＨＰＬＣＰＤＡｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｏｆｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｄｒｙｉｎｇｍｅｔｈｏｄｓ

３　讨　论
本研究采用 ＡＨＰ熵权法计算不同干燥方法在

不同干燥参数下各指标的综合评分，结果表明，不同

干燥方式样品中含量指标（黄芪甲苷、毛蕊异黄酮

葡萄糖苷、毛蕊异黄酮、芒柄花苷、黄芪多糖、醇浸出

物）和效率指标（澄明度指数、溶解性指数）的量存

在较大差异，其中冷冻干燥和真空干燥效果最好，

７５℃、２５０Ｗ条件下的微波干燥样品综合评分最
低，表明冷冻干燥、真空干燥对样品指标成分破坏较

小，所得的样品复溶性和澄明度较好，而微波干燥所

得样品的复溶性和澄明度均较差，这也提示不同的

干燥方法和参数对中药提取物的理化性质影响差异

明显，不容忽视。冷冻干燥可能是因干燥在较低温

度下进行，并有真空度的存在，对样品中指标性成分

破坏较小，所得到的干膏样品色泽、溶解性、澄明度

都较好；真空干燥可能是在真空度条件下，降低干燥

样品所处干燥环境中的含氧量和相对湿度，缩短干

燥时间；而微波干燥虽然干燥时间短，但在干燥过程

中会出现温度变化跨度大、难控制等问题，最终造成

物料过度干燥，使得主要指标成分损失较多。干燥

工艺从冷冻干燥、真空干燥转变成常压干燥及微波

干燥时，各指标的值有明显的下降趋势，表明冷冻干

燥、真空干燥对样品指标成分破坏较小，而常压干燥

和微波干燥对样品指标成分破坏较大。

·７７１·
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Ｓ１－黄芪浓缩液；Ｓ２～Ｓ５－真空干燥样品；Ｓ６～Ｓ８－微波干燥样品；Ｓ９～Ｓ１１－常压干燥样品；Ｓ１２～Ｓ１４－冷冻干燥样品；Ｒ为参照图谱。

Ｓ１－ｔｈｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｓｏｆＡｓｔｒａｇａｌｕｓｍｅｍｂｒａｎａｃｅｕｓ；Ｓ２－Ｓ５－ｖａｃｕｕｍｄｒｙｉｎｇｓａｍｐｌｅｓ；Ｓ６－Ｓ８－ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｒｙｉｎｇｓａｍｐｌｅｓ；Ｓ９－Ｓ１１－ａｔｍｏｓｐｈｅｒｉｃｐｒｅｓｓｕｒｅｄｒｙｉｎｇｓａｍｐｌｅｓ；

Ｓ１２－Ｓ１４－ｆｒｅｅｚｅｄｒｙｉｎｇｓａｍｐｌｅｓ；Ｒ－ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｇｒａｐｈ．

图５　不同干燥方式下１３批黄芪黄芪干燥样品ＨＰＬＣＥＬＳＤ指纹图谱
Ｆｉｇ５　ＨＰＬＣＥＬＳＤｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｏｆｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｄｒｙｉｎｇｍｅｔｈｏｄｓ

　　中药化学成分复杂，单一成分的检测并不能
全面反映其质量及整体疗效［１０］，而《中国药典》则

选择了其中具有代表性的黄芪甲苷和毛蕊异黄酮

葡萄糖苷评价黄芪饮片质量，在实际的应用中只

对这两种成分进行检测并不能够全面地反映该药

材的质量和整体疗效，就如黄芪中的多糖具有增

强免疫、抗肿瘤、抗糖尿病等作用［１１］。因此，本研

究除了将药典规定的黄芪甲苷和毛蕊异黄酮葡萄

糖苷纳为考察指标外，又将黄芪多糖、醇浸出物、

毛蕊异黄酮、芒柄花苷、澄明度指数、溶解性指数

也纳入考察指标。

通过综合评分、聚类分析、指纹图谱等方法的联

合使用表明，冷冻干燥和真空干燥对黄芪纳滤浓缩

液的影响相似，且均优于其他两种干燥方法，但冷冻

干燥因在高真空和低温条件下进行，所需成本高，而

且干燥过程复杂，存在干燥时间长、能耗高、设备维

护和投资大，所得产品易吸潮、易破碎，目前大多数

有关冷冻干燥技术在中药领域的研究仅停留于基础

研究［１２］。所以最终选取了真空干燥为黄芪纳滤浓

缩液最适宜干燥方法，其最优的干燥工艺参数将在

后续进一步研究。
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