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(NO3 ) 3 2NaOH的显色反应方法进行含量测定 ,尽管此方法

应用很普遍 ,但与高效液相色谱法测定紫铆素含量相比 ,其

分析方法的专属性稍差 ,故确定紫铆素和总黄酮的权重系数

分别为 0. 5和 0. 4。另外 ,尽管认为在有效成分明确时 ,浸膏

得率越高纯度越低 ,但考虑到中药成分的复杂性 ,同时存在

许多对药效有贡献的活性成分不甚清楚以及中药治疗机制

可能是多组分﹑多靶点的作用方式 ,因此 ,设定浸膏的权重

系数为 0. 1。
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正交试验法优选马钱子醇提工艺研究
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摘要 :目的　优选马钱子最佳醇提工艺。方法　采用正交试验法 ,以士的宁的含量为考察指标 ,对乙醇浓度、乙醇用量、回流

时间和次数等因素进行研究。结果　最佳提取工艺为加 65%乙醇 10倍 ,回流 3次 ,每次 1 h。结论　该提取工艺合理 ,为工业

化生产提供了科学依据。
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O ptima l Extraction Technology of Sem en strychn i by O rthogona l D esign

DUAN Xiao2ying (D epartm en t of Pharm acy, The First A ff ilia ted Hospita l Henan Collage of TCM , Zhengzhou 450000, Ch ina)

ABSTRACT:O BJECT IVE　To op tim ize the ethanol2extractive p rocess for Sem en strychni. M ETHOD S　The orthogonal test design

was used in the studies of ethanol concentraction, amount of solvent, extraction time and extraction frequency, and content of strychine

was used in the test as guide. RESUL TS　The op timal condition was added 10 times amount of 65% ethanol for three times and 1

hour for each time. CO NCL US IO N　The extraction technology is reasonable and p rovide scientific basis for industrialize p rocess.
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　　马钱子 [ 1 ]为马钱科植物马钱 Sem en strychn i的干燥成熟

种子 ,用砂烫法炮制。具有通络止痛 ,散结消肿的功效 ,用于

风湿顽痹 ,麻木瘫痪 ,跌扑损伤 ,痈疽肿痛 ;小儿麻痹后遗症 ,

类风湿关节痛。制马钱子含生物碱类成分 ,有士的宁 (番木

鳖碱 )、伪番木鳖碱、马钱子碱、伪马钱子碱等 ,它们易溶于乙

醇 ,本实验以主要成分士的宁的提取量为指标 ,采用正交试

验法优选马钱子的醇提工艺。

1　仪器与试药

高效液相色谱仪 (日本岛津 10ATVP型 ) ,电子天平 (德

国 sartorius BS210 s) ,制马钱子 (来源 :安徽亳州 ) ,士的宁对

照品 (0705 - 9304,供含量测定用 ,中国药品生物制品检定

所 ) , 甲醇、正己烷、二氯甲烷均为色谱纯 ,其他试剂均为分

析纯。

2　方法与结果

取制马钱子粗粉 18份 ,每份 30 g,按照 L9 (34 ) 正交试验

表 ,加乙醇回流提取 ,同一号试验重复 1次 [2 ] ,测定乙醇回流

液中士的宁的含量 ,以士的宁的提取量为指标进行工艺优选。

2. 1　试验设计表

正交试验考察因素为乙醇浓度 ,加醇倍数 ,回流时间 ,回

流次数 ,每个因素选择三个水平 ,见表 1。

表 1　因素水平表

Tab 1　The factors and levels

水平 乙醇浓度 /% 乙醇量 /倍 时间 / h 次数

1 95 6 1 1

2 80 8 2 2

3 65 10 3 3

2. 2　回流液中士的宁的测定方法

2. 2. 1　色谱条件　色谱柱为 Agilent ZORBA SIL (4. 6 mm ×

150 mm, 5μm) ;流动相 :正己烷 2二氯甲烷 2甲醇 2浓氨试液
(42. 5∶42. 5∶5∶0. 35) ;检测波长 : 254 nm;柱温 :室温 ,流速 :

1. 0 mL·m in - 1 ; 理论塔板数按士的宁峰计算应不低于
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2000。

2. 2. 2　对照品溶液制备　精密称取士的宁对照品 2. 5 mg,

置 25 mL量瓶中 ,加乙酸乙酯至刻度 ,摇匀 ,即得 ( 0. 1 mg·

mL - 1 )。

2. 2. 3　标准曲线的制备　分别配制浓度为 0. 05, 0. 07, 0. 09,

0. 11, 0. 13 mg·mL - 1的士的宁对照品溶液 ,在上述条件下测

定峰面积 ,进样量为 10μL。以浓度 C为横坐标 ,峰面积 A为

纵坐标 ,得回归方程为 A = - 136582. 85 + 5285728. 5C, r =

0. 999 8。线性范围 0. 5～1. 3μg。

2. 2. 4　供试品溶液的制备　精密吸取马钱子乙醇回流液 20

mL,加入氨试液 1 mL,用三氯甲烷萃取 5次 ,每次 10 mL,合

并萃取液 ,用硫酸溶液 (3→100)提取 5次 ,每次 15 mL,合并

硫酸液 ,加浓氨试液调节 pH值为 9～10,用三氯甲烷提取 5

次 ,每次 20 mL,合并三氯甲烷液 ,蒸干 ,残渣用乙酸乙酯溶

解 ,转移至 5 mL量瓶中并稀释至刻度 ,摇匀 ,即得。

2. 2. 5　测定法　分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各

10μL,注入液相色谱仪 ,测定 ,即得。

2. 2. 6　精密度试验　精密吸取同一供试品溶液 10μL,注入

液相色谱仪 ,连续测定 6次 ,以峰面积计算 , RSD为 2. 2%。

2. 2. 7　稳定性试验　精密吸取同一供试品溶液 10μL,分别

在 0, 2, 4, 6, 8 h测定峰面积 , RSD为 1. 6%。

2. 2. 8　加样回收率试验　精密吸取已知含量的马钱子乙醇

回流液 10 mL,精密加入士的宁对照品 ,按照上述方法制备供

试品溶液 ,测定含量 ,计算回收率 ,结果见表 2。

表 2　加样回收率试验结果

Tab 2　Results of recovery test

样品中

士的宁

量 /mg

加入士的

宁对照品

量 /mg

测得士

的宁的

量 /mg

回收率

/%

平均

回收率

/%

RSD

/%

2. 41 1. 46 3. 83 97. 3

2. 41 1. 46 3. 84 97. 9

2. 41 2. 43 4. 78 97. 5

2. 41 2. 43 4. 80 98. 4
98. 1 0. 77

2. 41 3. 40 5. 79 99. 4

2. 41 3. 40 5. 75 98. 2

2. 3　正交试验结果与分析

试验结果与方差分析见表 3,表 4。

表 3　正交试验结果 L9 (34 )

Tab 3　Results of L9 (34 ) orthogonal test

序号

因素 指标

A

乙醇浓度 /%

B

乙醇量 /倍

C

时间 / h

D

次数

士的宁提取量 /mg

Y1 Y2 Y总
1 1 1 1 1 76. 49 68. 39 144. 88
2 1 2 2 2 150. 53 150. 68 301. 21

3 1 3 3 3 168. 32 184. 32 352. 64
4 2 1 2 3 182. 22 162. 54 344. 76
5 2 2 3 1 140. 01 142. 23 282. 24

6 2 3 1 2 244. 14 246. 90 491. 04
7 3 1 3 2 281. 96 277. 47 559. 43
8 3 2 1 3 363. 34 345. 84 709. 18

9 3 3 2 1 257. 18 264. 50 521. 68

Ⅰ 798. 73 1049. 07 1345. 10 948. 80 G = ∑
9

i =1
Yi = 3707. 06

Ⅱ 1118. 04 1292. 63 1167. 65 1351. 68 CT =
G2

2 ×9
= 763460. 77

Ⅲ 1790. 29 1365. 36 1194. 31 1406. 58 SS1 = ∑
9

i =1
∑

2

k =1
Y2

ik - CT = 118969. 98

SS j 85392. 79 9147. 25 3052. 05 20827. 16 SS2 =
1
2 ∑

9

i =1
Y2

i - CT = 118419. 24

SS j =
Ⅰ2 +Ⅱ2 +Ⅲ2

3 ×2
- CT

SS e = SS1 - SS2 = 550. 74

fe = 9 ×(2 - 1) = 9

表 4　方差分析表

Tab 4　Analysis of variance

方差来源 离差平方和 自由度 方差 F值 P

A 85392. 79 2 42696. 40 697. 77 < 0. 01

B 9147. 25 2 4573. 62 74. 74 < 0. 01

C 3052. 05 2 1526. 02 49. 88 < 0. 01

D 20827. 16 2 10413. 58 170. 18 < 0. 01

误差 e 550. 74 9 61. 19

注 : F0. 01 (2, 9) = 8. 02

Note: F0. 01 (2, 9) = 8. 02

方差分析结果表明 , A、B、C、D四因素差异均具有显著

性 ,从表 3看 , AⅢ >AⅡ >AⅠ, BⅢ > BⅡ > BⅠ, CⅠ > CⅡ

> CⅢ, DⅢ >DⅡ > DⅠ,因此选择 A3 B3 C1 D3。最佳提取工

艺为 A3B3 C1D3 ,即加 65%乙醇 10倍 ,回流 3次 ,每次 1 h。

2. 4　验证试验

取三份制马钱子粗粉 ,每份 500 g,按照优选出的工艺进

行提取 ,测定提取液中士的宁的转移率分别为 84. 4% ,

83. 2% , 84. 9% ,表明该提取工艺重复性良好。

3　小结与讨论

·673· Chin JMAP, 2007 October, Vol. 24 No. 5　　　　　　　　　　　　　　　中国现代应用药学杂志 2007年 10月第 24卷第 5期



© 1994-2010 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net

3. 1　马钱子含生物碱类成分 ,该类成分的提取方法常用的有

酸水法和乙醇提取法 ,由于酸水法对生产设备有腐蚀性 ,因此

本实验采用乙醇作为提取溶剂。最佳工艺验证结果表明士的

宁的平均转移率达到 83%以上 ,说明该工艺具有合理性。

3. 2　马钱子质地坚硬 ,有效成分难以浸出 ,为了提高提取效

率 ,将马钱子粉碎为粗粉。

3. 3　检索近十年来专业文献 ,有关马钱子的提取工艺鲜有

报道 ,本实验优选出的工艺为工业生产中马钱子的提取提供

了科学依据。
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超临界萃取技术提高五味子萃取物中有效成分含量
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摘要 :目的　利用超临界二氧化碳萃取技术就提高五味子萃取物中有效成分木脂素和挥发油的含量开展研究。方法　采取

分段收集超临界萃取样品的方法 ,考察萃取物中木脂素和挥发油的量 ,最终考察最佳萃取工艺条件。结果与结论　以木脂素

和挥发油含量为评价标准 ,最佳萃取工艺条件为 :萃取压力 15 MPa、萃取温度 36 ℃、流量 (40 ±5) kg·h - 1、时间为 4 h。
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Study on Increa sing L ignan and Essen tia l O il Con ten t from Fru its of Sch isandra ch inensis by Supercr itica l

CO2 Flu id Extracting

YU Q i, YANG Su2bei, ZHANG Shu2dan, PAN J ian2m ing ( Research Institu te of Chinese M edicine of Zhejiang, Hangzhou

310023, Ch ina)

ABSTRACT:O BJECT IVE　To increase lignan compounds and essential oil in extraction of Schisandra chinensis by supercritical

CO2 extraction technology. M ETHOD S　Collecting extraction in different time and the op timum extraction condition were studied by

orthogonal tests. RESUL TS AND CO NCL US IO N　The op timum extraction condition are 15 MPa, 36℃, (40 ±5) kg·h - 1 flow rate

of CO2 and 4h, according to the content of lignan and essential oil.
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　　五味子为木兰科五味子 Schisandra chinensis ( Turcz. )

Baill或华中五味子 S. sphenan thera Rehd. etW ils.的干燥成熟

果实。前者称“五味子”,后者称“南五味子”。五味子中主

要含挥发油 [ 1 ]、木脂素 [ 2 ]等成分。笔者曾经以南五味子萃取

物得率为评价标准 ,采用正交试验考察超临界二氧化碳萃取

工艺。对萃取物的含量测定结果显示 ,并非萃取物得率越

高 ,木脂素的含量就越高 [ 3 ]。笔者主要对超临界二氧化碳萃

取技术如何提高五味子萃取物中有效成分木脂素和挥发油

的含量开展研究。

1　实验仪器与材料

HA221 - 50 - 08型超临界流体萃取装置 ,南通华安超临

界设备厂 ; PE2Lambda20 紫外 /可见分光光度仪 ,美国

PerkinElmer公司。

五味子产自辽宁抚顺 ,经杨苏蓓高级工程师鉴定为五味

子 S. chinensis;五味子乙素购自中国生物制品检定所 ,批号 :

7652200104,供含量测定用。

2　超临界二氧化碳萃取预试验

2. 1　不同参数对萃取物得率的影响

压力、温度和二氧化碳流量是影响超临界二氧化碳萃取

的主要因素。固定药材粉碎度 20～40目 ,以不再收集到萃

取物的时间为萃取时间 ,以萃取物得率为标准 ,考察压力、温

度和二氧化碳流量。结果影响萃取物得率的最主要因素是

萃取压力 ,随着萃取压力的升高 ,萃取物的得率升高。当萃

取压力达到 21 MPa以上 ,萃取物得率最高可以达到约

13% [ 3 ]。该实验考察了萃取物的得率 ,按此参数所得萃取物

经木脂素和挥发油含量测定显示含量较低。

方法 :五味子粉碎成 20～40目。置超临界萃取罐内。

萃取压力 21～23 MPa,分离压力 6～8 MPa,温度 38～45 ℃,
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