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［摘　要］目的：优选荭叶心通软胶囊中三七药材的最佳提取工艺。方法：采用正交实验法，以人参皂苷Ｒｇ１、
Ｒｂ１、三七皂苷Ｒ１的转移率为指标，优选三七的提取工艺。结果：最佳水煎煮工艺是加药材重量１０倍的水（第一
次多加２倍量），煎煮３次，每次１ｈ；最佳醇沉工艺是加乙醇使含醇量为５５％，放置１２ｈ。结论：优选的提取工
艺对三七总皂苷提取率高，操作简便。
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　　荭叶心通软胶囊为民间验方，由荭草、三七、山
楂叶和川芎四味中药组成，采用现代制剂提取技术

富集有效成分精制而成，具有活血化瘀，通脉止痛

的功效。处方中三七，味甘、微苦，性温，归肝、胃

经，以根、根状茎入药，功效能化瘀止血、活血定

痛［１］。三七提取物是荭叶心痛软胶囊的重要成

分，本研究以创新剂型、提高临床疗效、改善患者用

药顺应性为目的，采用正交实验法，对提取工艺中

的加水量、煎煮时间、煎煮次数、醇沉浓度等因素进

行研究，以优选出荭叶心通软胶囊中三七的最佳提

取工艺条件。

１　仪器与试药

１．１　仪器
高效液相色谱仪系统（日本岛津，ＬＣ１０ＡＶＰ），

Ａｌｌｔｅｃｈ５００蒸发光散射检测器（美国奥泰科技公
司），ＷＹＢ２５０００全自动无油空压机（北京怡丰瑞普
科技有限公司），ＷＭＬ色谱工作站（广西威玛龙色
谱科技公司），超声波清洗器（２５０Ｗ，２９～３４ｋＨｚ；
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北京医疗设备二厂）等。

１．２　试药
三七皂苷Ｒ１、人参皂苷Ｒｂ１、人参皂苷Ｒｇ１对照

品由中国药品生物制品检定所提供（批号１１０７４５
－２００３１２、１１０７０４－２００３１８、１１０７０３－２００３２２），三
七药材由贵阳医学院药物研究所龙庆德教授鉴定，

符合《中国药典》２０１０版一部相关规定［２］；乙腈为

色谱纯，乙醇和甲醇为分析纯，水为重蒸水。

２　方法与结果

２．１　生药量吸水试验
称取三七３０ｇ若干份，加１０倍水浸泡，于不

同时间滤出浸泡液，直至吸水率不再增加为止，结

果见表１。结果表明，吸水率为药材重量的２１０％
左右，故第一次煎煮时需多加２倍量水。

表１　药材吸水率试验
Ｔａｂ．１　Ｔｅｓｔｏｆｗａｔｅｒａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｒａｔｅｏｆ

ｍｅｄｉｃｉｎａｌｍａｔｅｒｉａｌｓ
浸泡时间（ｈ） 滤过量（ｍｌ） 吸水量（ｍｌ） 吸水率（％）

０．５ ２５９ ４１ １３７
１ ２５０ ５０ １６７
２ ２４２ ６１ ２０３
３ ２３８ ６３ ２１０

２．２　指标成分的含量测定
２．２．１　三七皂苷Ｒ１和人参皂苷Ｒｇ１含量测定　色
谱条件与系统适用性试验：色谱柱为 ＨｙｐｅｒｓｉｌＣ１８
（５μｍ，１５０ｍｍ×４１６ｍｍ，大连依利特科技有限公
司），流动相为乙腈 －水（２０∶８０），流速１ｍｌ／ｍｉｎ，
柱温４０℃。蒸发光散射检测器条件：空气输入压
力３００ｋＰａ，漂移管温度４０℃。对照品溶液制备：
精密称取三七皂苷 Ｒ１和人参皂苷 Ｒｇ１对照品，加
甲醇制得含三七皂苷 Ｒ１０５０２０ｇ／Ｌ和１９５６ｇ／Ｌ
的混合对照品溶液。供试品溶液的制备及测定：精

密量取水煎液和醇沉液适量，用５０％乙醇稀释至
一定体积，摇匀即得。分别精密吸取对照品溶液和

供试品溶液各１０μｌ注入液相色谱仪，计算含量。
２．２．２　人参皂苷 Ｒｂ１含量测定

［３］　色谱条件与系
统适用性试验：色谱柱为 ＨｙｐｅｒｓｉｌＣ１８（５μｍ，
１５０ｍｍ×４１６ｍｍ，大连依利特科技有限公司），流
动相为乙腈 －水（３２∶６８），流速 １ｍｌ／ｍｉｎ，柱温
４０℃。蒸发光散射检测器条件：空气输入压力
３００ｋＰａ，漂移管温度４０℃。对照品溶液制备：精
密称取人参皂苷Ｒｂ１对照品，加甲醇制得含人参皂

苷Ｒｂ１１０１０ｇ／Ｌ的对照品溶液。供试品溶液的制
备及测定：精密量取水煎液和醇沉液适量，用５０％
乙醇稀释至一定体积，摇匀即得。分别精密吸取对

照品溶液和供试品溶液各１０μｌ注入液相色谱仪，
计算含量。

２．３　正交试验优选水煎煮工艺
２．３．１　实验设计　以加水量（Ａ）、煎煮时间（Ｂ）、
煎煮次数（Ｃ）为３个考察因素，每个因素取３个水
平，采用Ｌ９（３

４）正交表安排实验，因素水平见表２。

表２　煎煮工艺因素水平表
Ｔａｂ．２　Ｆａｃｔｏｒｓａｎｄｌｅｖｅｌｓｏｆｄｅｃｏｃｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓ

水　平
因　　　素

Ａ（倍） Ｂ（ｈ） Ｃ（次）
１ ８ ０．５ ２
２ １０ １．０ ３
３ １２ １．５ ４

注：Ａ为加水量，Ｂ为煎煮时间，Ｃ为煎煮次数。

２．３．２　实验结果　取三七６０ｇ按正交实验表１
进行实验，依２．２项下法测定三七皂苷 Ｒ１、人参皂
苷Ｒｇ１、Ｒｂ１和总固体物，以三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷
Ｒｇ１、Ｒｂ１总量的转移率及总固体物收率为评价指标
进行综合评价，权重系数分别为０８、０２，正交实
验结果见表３，方差分析结果见表４。由表３可知，
各因素对煎煮工艺的影响顺序为 Ｃ＞Ｂ＞Ａ，其中
提取次数对提取工艺影响较大；表４方差分析结果
则表明，各因数均有显著性意义（Ｐ＜００５），两者
结论一致，最佳工艺条件为 Ａ３Ｂ２Ｃ３。在 Ａ、Ｃ因素
中最佳工艺和次佳工艺的极差较小，故次佳工艺为

Ａ２Ｂ２Ｃ２。为进一步证实该工艺的合理性，以最佳
工艺Ａ３Ｂ２Ｃ３和次佳工艺 Ａ２Ｂ２Ｃ２进行重复试验，
每个条件重复两次，求其平均值。从表５可见，甲
乙两工艺的三七皂苷 Ｒ１和人参皂苷 Ｒｇ１、Ｒｂ１总量
收率和总固体物收率无明显差异，甲乙两工艺比

较，乙工艺有明显的低耗、省时特点，故选择乙工艺

进行生产。即加药材重量１０倍的水（第一次多加
２倍量），煎煮３次，每次１ｈ，滤过，合并滤液，适当
浓缩，备用。

２．３．３　水煎煮正交实验工艺验证　取三七２４０ｇ，
按优选工艺 Ａ２Ｂ２Ｃ２条件提取，测定三七皂苷 Ｒ１、
人参皂苷Ｒｇ１、Ｒｂ１总量含量，计算收率。结果表明
三七皂苷 Ｒ１和人参皂苷 Ｒｇ１、Ｒｂ１总量平均收率为
８３１５％，总固体物平均收率为２９０７％，说明水煎
煮工艺稳定可行。
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表３　煎煮工艺条件Ｌ９（３
４）正交试验安排及结果

Ｔａｂ．３　Ｌ９（３４）ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔｄｅｓｉｇｎａｎｄｒｅｓｕｌｔｓｏｆｄｅｃｏｃｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓ
试验号 Ａ（倍） Ｂ（ｈ） Ｃ（次） Ｄ Ｒ１＋Ｒｇ１＋Ｒｂ１收率（％） 总固体物收率（％） 综合评分

１ １ １ １ １ ５４．３１ １６．２４ ６２．３４
２ １ ２ ２ ２ ７６．６２ ２７．０６ ９０．６９
３ １ ３ ３ ３ ７０．４６ ３０．１７ ８６．９１
４ ２ １ ２ ３ ７０．９４ ２６．４３ ８４．８８
５ ２ ２ ３ １ ８４．２５ ２９．１９ ９９．３５
６ ２ ３ １ ２ ７０．３３ ２３．２０ ８２．１６
７ ３ １ ３ ２ ７５．６９ ２４．９５ ８８．４１
８ ３ ２ １ ３ ７４．３９ ２１．３６ ８４．８０
９ ３ ３ ２ １ ８０．７５ ２７．９８ ９５．２２
Ｋ１ ２３９．９４ ２３５．６３ ２２９．３０ ２５６．９１ Ｇ＝７７４．７６
Ｋ２ ２６６．３９ ２７４．８４ ２７０．７９ ２６１．２６ ＣＴ＝６６６９４．７８
Ｋ３ ２６８．４３ ２６４．２９ ２７４．６７ ２５６．５９
Ｒ ２８．４９ ３９．２１ ４５．３７ ４．６７

注：Ａ为加水量，Ｂ为煎煮时间，Ｃ为煎煮次数，Ｄ为空白实验。

表４　煎煮工艺方差分析表
Ｔａｂ．４　Ｖａｒｉａｎｃｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｄｅｃｏｃｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓ

方差来源
离均差

平方和
自由度 均方 Ｆ值 显著性

Ａ １６８．３８ ２ ８４．１９ ３７．０９ Ｐ＜０．０５
Ｂ ２７４．４６ ２ １３７．２３ ６０．４５ Ｐ＜０．０５
Ｃ ４２１．６６ ２ ２１０．８３ ９２．８８ Ｐ＜０．０５

Ｄ（误差） ４．５４ ２ ２．２７

注：Ａ为加水量，Ｂ为煎煮时间，Ｃ为煎煮次数，Ｆ０．０５（２，

２）＝１９．００Ｆ０．０１（２，２）＝９９．００。

表５　煎煮正交试验重复结果
Ｔａｂ．５　Ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔｒｅｐｅｔｉｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆ

ｄｅｃｏｃｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓ

工艺条件
Ｒ１＋Ｒｇ１＋Ｒｂ１收率（％）
１ ２ 平均

总固体物收率（％）
１ ２ 平均

甲 Ａ３Ｂ２Ｃ３ ８５．５１８３．７８８４．６４ ３３．１７２９．９５３１．５６
乙 Ａ２Ｂ２Ｃ２ ８２．８５８４．１３８３．４９ ２８．７１３０．０９２９．４０

注：Ａ为加水量，Ｂ为煎煮时间，Ｃ为煎煮次数。

２．４　正交实验优选醇沉工艺
２．４．１　实验设计　以对醇沉效率影响较大的药液
的相对密度（Ｄ）、醇沉浓度（Ｅ）、放置时间（Ｆ）为考
察因素，每个因素取３个水平，采用 Ｌ９（３

４）正交表

安排实验，因素水平见表６。
２．４．２　实验结果　取正交工艺验证试验中的水煎
液，混匀，测定三七皂苷 Ｒ１和人参皂苷 Ｒｇ１、Ｒｂ１含
量，再取相当于６０ｇ生药的水煎液９份，分别浓缩
至所需浓度。按正交试验表７进行试验。取样测
定三七皂苷Ｒ１、人参皂苷Ｒｇ１、Ｒｂ１，以三七皂苷Ｒ１、

人参皂苷 Ｒｇ１、Ｒｂ１总量转移率为评价指标进行评
价，正交实验结果见表７，方差分析结果见表８。由

表６　醇沉工艺因素水平表
Ｔａｂ．６　Ｆａｃｔｏｒｓａｎｄｌｅｖｅｌｓｏｆａｌｃｏｈｏｌ

ｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓ

水平

因　　　素

Ｄ（５０℃） Ｅ（％） Ｆ（ｈ）

１ １１０（１．５ｍｌ∶１ｇ生药） ４５ ６
２ １．０８（２．０ｍｌ∶１ｇ生药） ５５ １２
３ １．０５（２．５ｍｌ∶１ｇ生药） ６５ ２４

注：Ｄ为相对密度，Ｅ为醇沉浓度，Ｆ为放置时间。

表７　醇沉工艺条件Ｌ９（３
４）正交试验安排及结果

Ｔａｂ．７　Ｌ９（３４）ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔａｒｒａｎｇｅｍｅｎｔａｎｄ
ｒｅｓｕｌｔｓｏｆａｌｃｏｈｏｌｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓ

试验号 Ｄ（ｄ） Ｅ（％） Ｆ（ｈ） Ｇ
Ｒ１＋Ｒｇ１＋Ｒｂ１
转移率（％）

１ １ １ １ １ ６６．９０
２ １ ２ ２ ２ ７６．３９
３ １ ３ ３ ３ ７６．１４
４ ２ １ ２ ３ ７９．８５
５ ２ ２ ３ １ ８５．３４
６ ２ ３ １ ２ ８１．９９
７ ３ １ ３ ２ ７３．３９
８ ３ ２ １ ３ ７８．９７
９ ３ ３ ２ １ ７８．６１
Ｋ１ ２１９．４３ ２２０．１４ ２２７．８６ ２３０．８５　　Ｇ＝６９７．５８
Ｋ２ ２４７．１８ ２４０．７０ ２３４．８５ ２３１．７７　　ＣＴ＝５４０６８．６５
Ｋ３ ２３０．９７ ２３６．７４ ２３４．８７ ２３４．９６
Ｒ ２７．７５ ２０．５６ ７．０１ ４．１１

注：Ｄ为相对密度，Ｅ为醇沉浓度，Ｆ为放置时间，Ｇ为空白实验。
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表８　醇沉工艺方差分析表
Ｔａｂ．８　Ｖａｒｉａｎｃｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆａｌｃｏｈｏｌ

ｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓ

方差来源
离均差

平方和
自由度 均方 Ｆ值 显著性

Ｄ １２９．５６ ２ ６４．７８ ４１．７９ Ｐ＜０．０５
Ｅ ７９．３３ ２ ３９．６６ ２５．５９ Ｐ＜０．０５
Ｆ １０．８９ ２ ５．４４ ３．５１

Ｇ（误差） ３．１ ２ １．５５

注：Ｄ为相对密度，Ｅ为醇沉浓度，Ｆ为放置时间。

表７可知，各因素对醇沉效率的影响顺序为 Ｄ＞Ｅ
＞Ｆ，其中相对密度和乙醇浓度对提取工艺影响较
大；表８方差分析结果则表明，相对密度和乙醇浓
度有显著性意义（Ｐ＜００５），放置时间影响不大，
两者结论一致。最佳工艺条件为Ｄ２Ｅ２Ｆ３。在 Ｆ因
素中，最佳工艺和次佳工艺的极差较小，故可选择

低耗、省时的次佳工艺 Ｄ２Ｅ２Ｆ２进行重复试验。为
进一步证实该工艺的合理性，以最佳工艺 Ｄ２Ｅ２Ｆ３
和次佳工艺 Ｄ２Ｅ２Ｆ２进行重复试验，每个条件重复
两次，求其平均值。从表９可见，甲乙两工艺的三
七皂苷Ｒ１、人参皂苷Ｒｇ１、Ｒｂ１收率和总固体物收率
无明显差异，甲乙两工艺比较，乙工艺有明显省工

省时特点，故选择乙工艺进行生产。即煎煮液浓缩

至相对密度为 １０８（５０℃）、加乙醇使含醇量为
５５％，搅拌，放置１２ｈ，滤过，滤液减压回收乙醇，浓
缩，备用。

表９　醇沉正交试验重复结果
Ｔａｂ．９　Ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔｒｅｐｅｔｉｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆ

ａｌｃｏｈｏｌｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓ

工艺条件
Ｒ１＋Ｒｇ１＋Ｒｂ１收率（％）
１ ２ 平均

总固体物收率（％）
１ ２ 平均

甲 Ｄ２Ｅ２Ｆ３ ８４．７３８６．３０８５．５２ １７．８２１６．４２１７．１２
乙 Ｄ２Ｅ２Ｆ２ ８４．８２８５．２２８５．０２ １６．５１１７．３５１６．９３

２．４．３　醇沉正交实验工艺验证　取三七９６０ｇ，按
水煎煮工艺条件煎煮，滤液合并，均分为４份，一份
测定三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷 Ｒｇ１、Ｒｂ１和总固体物
量；其余样品按醇沉最佳工艺 Ｄ２Ｅ２Ｆ２条件醇沉处
理，测定三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷 Ｒｇ１、Ｒｂ１及总固体
物量，计算转移率。结果表明，三七皂苷 Ｒ１、人参
皂苷Ｒｇ１、Ｒｂ１总量平均转移率为８４９９％，平均收率
为７２５５％，总固体物平均收率为１６６５％，说明醇
沉工艺稳定可行。

３　讨论

正交实验的极差分析结果表明，水煎煮工艺

中，煎煮次数对提取工艺影响较大，加水量、煎煮时

间、煎煮次数亦有显著影响，最佳工艺条件为

Ａ３Ｂ２Ｃ３，从节省工时和成本考虑，选择工艺条件为
Ａ２Ｂ２Ｃ２。醇沉工艺中，相对密度和乙醇浓度对提
取工艺影响较大，最佳工艺条件为Ｄ２Ｅ２Ｆ３，而放置
时间影响较小，故选择工艺为 Ｄ２Ｅ２Ｆ２。综合考虑，
提取工艺为加药材重量１０倍的水（第一次多加２
倍量），煎煮３次，每次１ｈ，滤过，合并滤液，浓缩
至相对密度为 １０８（５０℃）、加乙醇使含醇量为
５５％，搅拌，放置１２ｈ。

提取工艺的评价指标应是提取的有效成分的

质和量，也是提取物临床作用性质和强度的体现。

对于有效成分或有效部位明确的药材来说，评价指

标较好选择，有效成分可直接测其含量［４］。三七

含有总皂苷类成分，提取含三七的中药复方药材，

其评价指标常用标志性成分人参皂苷［５］。当然，

工艺研究中使用的考察指标越多，分析结果的代表

性会越好，而分析成本和难度也相应增加。本研究

选用三七中具有代表性的皂苷成分三七皂苷 Ｒ１、
人参皂苷Ｒｇ１、Ｒｂ１为工艺评价指标，并采用高效液
相色谱法测定提取物中３种皂苷含量的和及总固
体物收率，筛选出三七的最佳提取工艺条件，不仅

对实验研究，也为工业化生产提供了更可信及合理

的科学依据。
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