
表 2� 3次验证实验结果 �

Tab. 2� Resu lt of three ver ificat ion experim en ts� %

实验号
原薯蓣皂

苷含量

甲基原薯蓣

皂苷含量

伪原薯蓣

皂苷含量

1 42. 7 15. 3 2. 1

2 43. 1 14. 9 2. 4

3 41. 9 16. 0 2. 6

活性的成分,本实验中以原薯蓣皂苷作为测定指标进

行工艺学考察, 最后确定的工艺为: 选择的树脂为 D�
101树脂, 上样浓度为 0. 5 g� mL

�1
,上样量 (药材量 �

树脂量 )为 2� 1, 最佳洗脱浓度为 50% , 水洗脱 8 BV

去掉杂质后, 50%乙醇洗脱 14 BV, 得到的提取物中的

原薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷、伪原薯蓣皂苷的总含量

能达到 60%,实验方法重复性好,具有良好的回收率,

精密度高,样品稳定性较好, 此纯化工艺简单可行, 对

生产和临床具有较高的实用意义。
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复方参芪五味咀嚼片制备中
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[摘 � 要 ] � 目的 � 研究复方参芪五味咀嚼片制备中五味子和人参的最佳醇提取工艺。方法 � 以五味子醇甲和人

参皂苷 Rg1含量为指标, 结合出膏率,进行 L9 ( 3
4 )正交试验, 筛选最佳工艺条件。并用高效液相色谱法测定五味子醇甲

和人参皂苷 Rg
1
的含量。色谱条件如下, 五味子醇甲: D ikm a D iamonsil�C

18
( 250 mm � 4. 6 mm, 5 �m ), 流动相为甲醇�水

( 57. 5� 42. 5), 检测波长为 250 nm,流速为 1. 0 mL� m in�1;人参皂苷 Rg1: D ikma D iamonsil�C18 ( 200 mm � 4. 6 mm, 5�m ),

流动相为乙腈�水 ( 20� 80) ,检测波长为 203 nm, 流速为 1. 0 mL� m in�1。结果 � 复方参芪五味咀嚼片制备中五味子和人

参最佳醇提取工艺为 10倍量 90%乙醇回流提取 3次,每次 1. 5 h。结论 � 该实验所得最佳提取工艺能为参芪五味咀嚼

片的研制和中试生产提供依据。
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[中图分类号 ] � R286; TQ460. 1� � � [文献标识码 ] � A� � � [文章编号 ] � 1004- 0781( 2011) 05- 0637- 03
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ABSTRACT� Object ive� To study the best ethano l extraction process of schisandrin and g insenos ide in com pound shenq i

w uw ei chewable tablets. � M ethods� The orthogona l des ign table L9 ( 3
4 ) w as applied to des ign the extraction process of compound

shenq i wuw ei chewable tablets by regard ing the content and ex traction y ie ld of Schisandrin and G insenoside Rg1 as ind icators to

optim ize the ex tracting techno logy o f com pound shenqiw uw ei chew able tab lets. TheHPLC cond itions fo rSchisandrin detection w as as

follow s: D ikm aD iamonsil�C18 ( 250 mm � 4. 6 mm, 5�m) colum nw as used w ith amobile phase consisted ofMethano l�water( 57. 5� 42.

5), w ith a flow rate of 1 mL� m in�1, detection w aveleng th at 250 nm and under room temperature; for G insenoside Rg1: D ikm a

D iam onsil�C18 ( 200 mm � 4. 6 mm, 5 �m ) column w as used w ith a mob ile phase consisted o f acetonitrile�w ater ( 20� 80) , w ith a

flow rate o f 1 mL� m in�1, detection wavelength a t 203 nm and under room tempera ture. � Resu lts� The best ex traction process for

Schisandra ch inensis and Ginseng w as using 10 fo ld of 90% ethanol and reflux ex tracting fo r3 tim es, 1. 5 hours each. � Conclusion
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� The optimum ex traction can g ive a re ference fo r the new m ed ic ine research and pilot scale production.

KEY WORDS � Compound shenq i w uw ei chew ab le tablets; Schisandra ch inensis; G inseng; Ethano l extraction process;

O rthogona l design

� � 复方参芪五味咀嚼片由人参、黄芪、五味子、麦冬

等 4味药材组成。在参考有关文献
[ 1�5]
的基础上, 笔者

采用正交设计法, 以五味子醇甲和人参皂苷 Rg1为指

标,结合出膏率, 通过权重分析,考察了乙醇浓度、提取

时间、提取次数对两味药材提取的影响,为确定五味子

和人参两味药材的最佳醇提取工艺提供初步依据。

1� 仪器与试药 �

1. 1� 仪器 � 高效液相色谱专用超声清洗仪 (沈阳医

疗设备厂 ), AEL�160电子分析天平 (日本互惠交易株

式会社 ) , W aters510HPLC 泵 (美国 W aters公司 ),

W aters484紫外检测器 (美国W aters公司 )。

1. 2� 试药 � 五味子、人参等药材均购自安徽省健仁药

业,经鉴定为正品。五味子醇甲对照品 (批号: 110857�
200709)、人参皂苷 Rg1对照品 (批号: 110703�200726)
由中国药品生物制品检定所提供; 高效液相色谱所用

试剂均为色谱纯,其他试剂均为分析纯。

2� 方法与结果 �

对 4个主要影响因素 (醇浓度、浸提时间、提取次

数、提取溶剂量 )进行考察, 各取 3个水平, 进行

L9 ( 3
4
)正交试验,筛选最佳工艺条件。

2. 1� 人参、五味子醇甲提取工艺考察 �

2. 1. 1� 正交试验因素水平的确立 � 见表 1。

2. 1. 2� 浸膏得率测定 � 按 L9 ( 3
4
)正交表安排实验,

按处方比例称取五味子、人参破碎后药材共 9份,依设

定方案进行回流提取,滤过,滤液合并,分离油层,回收

乙醇, 浓缩至小体积, 置已干燥至恒重的蒸发皿中, 水

浴蒸干,于 105 � 干燥 3 h,置干燥器中冷却 0. 5 h, 迅

速称质量,计算浸膏得率。

2. 2� 五味子醇甲含量测定 �

2. 2. 1� 色谱条件 � 色谱柱: 十八烷基硅胶键合硅胶填

充柱 ( 250mm � 4. 5 mm, 5 �m ); 柱温:室温; 流动相:

甲醇�水 ( 57. 5� 42. 5) ; 波长 250 nm; 流速: 1 mL �

m in
�1
。

2. 2. 2� 对照品溶液的制备 � 精密称取干燥恒重的五
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味子醇甲对照品,配成每毫升含 0. 275 mg的五味子醇

甲溶液。

表 1� 正交试验因素水平表 �

Tab. 1� Levels and fac tors of orthogonal design�

水平
乙醇浓度

( A ) /%

浸提时间

( B) /h

提取量

( C ) /倍

提取次数

( D ) /次

1 50 1. 0 6 1

2 70 1. 5 8 2

3 90 2. 0 10 3

2. 2. 3� 供试品溶液的配制 � 称取干燥至恒重的干膏

4 g,精密称定, 置量瓶中, 加入甲醇 20 mL, 超声处理

20 m in,取出,放凉,加甲醇至刻度。摇匀,滤过,备用。

2. 2. 4� 线性范围考察 � 分别精密吸取五味子醇甲对
照品溶液 0. 2, 0. 4, 0. 6, 1. 0, 1. 6, 2. 0 mL,用 10 mL容

量瓶加甲醇定容,按上述色谱条件进行色谱分析,以浓

度为横坐标,以色谱峰面积为纵坐标, 经回归处理, 得

到回归方程为 Y= 353 508X + 1 571 264, r= 0. 999 6。

结果表明,五味子醇甲在 5. 5~ 55 �g� mL
- 1
范围内线

性关系良好。

2. 2. 5� 测定法 � 分别精密取对照品溶液供试品溶液
各 20 �L进样, 测定峰面积,计算五味子醇甲含量。

2. 3� 人参皂苷 Rg1的含量测定 �
2. 3. 1� 色谱条件 � 色谱柱: 十八烷基硅胶键合硅胶填

充柱 ( 200mm � 4. 5 mm, 5 �m ); 柱温:室温; 流动相:

乙腈�水 ( 20� 80) ;波长 203 nm;流速: 1 mL� m in
�1
。

2. 3. 2� 对照品溶液的制备 � 精密称取干燥至恒重的
人参皂苷 Rg1对照品, 配成每毫升含人参皂苷 Rg1

0. 377mg的溶液。

2. 3. 3� 供试品溶液的制备 � 称取干燥至恒重的干膏

5 g,精密称定,置圆底烧瓶中,加入乙醚 50mL回流提

取 1 h, 过滤,药渣挥干溶剂,药渣连同滤纸加入具塞锥

形瓶中,精密加入水饱和的正丁醇 100 mL, 放置过夜,

超声处理 30m in, 滤过, 滤液蒸干, 甲醇溶解, 5 mL容

量瓶中定容,备用。

2. 3. 4� 线性范围考察 � 分别精密吸取人参 Rg1对照

品溶液 0. 1, 0. 2, 0. 4, 0. 6, 1. 0, 2. 0 mL, 用 10 mL容量

瓶加甲醇定容,按上述色谱条件进行色谱分析,以浓度

为横坐标,以色谱峰面积为纵坐标,经回归处理, 得到

回归方程为 Y= 293 853X + 23 026, r= 0. 999 5。结果

表明人参皂苷 Rg1进样量在 2. 5~ 50 �g� mL
- 1
范围内

线性关系良好。

2. 3. 5� 测定法 � 分别精密吸取对照品溶液和供试品
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溶液各 20 �L进样, 测定峰面积, 计算人参皂苷 Rg1含

量。

2. 4� 结果 � 根据药材性质及剂型要求, 选用干膏收

率、五味子醇甲、人参皂苷 Rg1含量为评价指标, 进行

评价。干膏收率: a为选择剂型的参考指标, 若其太高

或太低均对成型工艺产生影响; b为影响除杂方法的

选择及成品稳定性。故干膏收率作为评价指标, 选择

权重系数为 0. 4,五味子醇甲和人参皂苷 Rg1作为评价

指标,权重系数均为 0. 3,综上所述,以干膏收率和五

味子醇甲、人参皂苷 Rg1含量为指标, 进行综合评价,

优选提取工艺。结果见表 2, 3。

表 2� 正交实验设计表及结果 �

Tab. 2� Orthogonal design and resu lts�

实验
因素

A B C D

评价指标

五味子醇甲 /% 人参皂苷 Rg1 /% 浸膏得率 /% 综合得分 /分

1 1 1 1 1 0. 24 0. 046 34. 9 60. 39

2 1 2 2 2 0. 35 0. 015 41. 7 69. 64

3 1 3 3 3 0. 33 0. 006 42. 2 66. 58

4 2 1 2 3 0. 34 0. 021 45. 0 72. 88

5 2 2 3 1 0. 28 0. 127 35. 1 80. 09

6 2 3 1 2 0. 26 0. 073 40. 6 72. 48

7 3 1 3 2 0. 26 0. 096 42. 3 78. 55

8 3 2 1 3 0. 26 0. 141 45. 5 90. 30

9 3 3 2 1 0. 28 0. 151 31. 4 81. 60

K
1 196. 61 211. 81 23. 17 222. 09

K 2 225. 45 240. 03 224. 12 220. 67

K 3 250. 45 220. 66 225. 21 229. 75

R 74. 5 59. 05 17. 62 2. 31

� � A. 乙醇浓度; B.浸提时间; C. 提取量; D. 提取次数

A. ethano l concentration; B. ex tration tim e; C. ex tration; D. ex tration tim es

表 3� 方差分析表 �

Tab. 3� Analysis of var iance�

方差来源 离均差平方和 自由度 均方 F值 P值

A 26. 94 2 13. 47 26. 41 < 0. 05

B 14. 43 2 7. 22 14. 17 > 0. 05

C 1. 02 2 0. 51

D 4. 89 2 2. 44 4. 78 > 0. 05

� � F0. 05(2, 2) = 19; A. 乙醇浓度; B.浸提时间; C. 提取量; D. 提取

次数

A. e thano l conceutra tion; B. extra tion tim e; C. ex tration; D.

ex tration tim es

经直观分析和方差分析, 确定最佳醇提取工为 A3

B2 C3 D3, 即 10倍量 90% 乙醇回流提取 3次, 每次

1. 5 h。并对最佳工艺进行 3次验证。结果如表 4。

表 4� 验证实验结果 �

Tab. 4� Resu lt of verification exper im en ts� %

实验号 五味子醇甲 人参皂苷 Rg
1 干膏率

1 0. 23 0. 182 40. 1

2 0. 24 0. 184 40. 2

3 0. 23 0. 183 40. 5

3� 讨论 �

以五味子醇甲和人参皂苷 Rg1含量为指标, 以乙

醇浓度、提取时间、提取次数、提取溶剂量为考察因素,

各取 3个水平, 进行 L9 ( 3
4
)正交实验,结合出膏率, 通

过权重分析,确定最佳醇提取工为 A3 B2C3D3,即 10倍

量 90%乙醇回流提取 3次,每次 1. 5 h。验证实验结果

与其相吻合。

测定人参皂苷 Rg1时流动相的选择笔者考察了乙

腈�水 ( 18� 82) , 乙腈�水 ( 20� 80 ), 乙腈�水 ( 22� 78)

乙腈 �水 ( 25� 75) , 乙腈 �水 ( 30� 70 )。结果乙腈�水
( 20� 80)条件下人参皂苷 Rg1分离度较好, 流动相的

选择过程中,乙腈的比例要尽量精确, 人参皂苷 Rg1对

乙腈十分敏感。

[ DO I] � 10. 3870 / yydb. 2011. 05. 030
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