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摘要　目的 :研究三七有效成分的最佳提取工艺。方法 :采用水煎煮法、乙醇回流法、超声提取法提取 ,用超

滤法和大孔吸附树脂进行分离 ,以不同提取方法得到提取物中三七总皂苷、人参皂苷 Rb1、Rg1的含量为考察

指标。结果 :最佳提取工艺为 : 75%的乙醇超声提取 3次 ,每次 2 h。结论 :经优选得到最佳提取工艺 ,有效成

分含量高 ,工艺简便。
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Com para tive study of extraction process on the effective com ponen ts of Panax

notog in seng
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ABSTRACT　O bjective: To study op timum technology of extracting the active components of Panax notog inseng. M ethods: Ex2
tracting the components by hot water, ethanol reflux and ultrasonic extraction method, then separating with ultrafiltration and macro2
porous adsorp tion resin1The total saponins yield, and ginsenoside Rb1 , Rg1 contents extracted from of Panax notog inseng were deter2
m ined. Results: The op timum extraction for Panax notog inseng is ultrasound extraction three times per day and two hours for each

time. Conclusion: The best extraction p rocess could get the largest amount of active components, and the simp le p rocess is simp le.
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　　三七为五加科植物三七 Panax notog inseng

(B u rk) F. H. Chen的干燥根 ,具有散瘀止血 ,消肿定

痛的作用 ,是传统止血化瘀良药 [ 1 ]。其双向调节作

用 ,为人们 所共识 ,使用日趋广泛。在治疗心血管

疾病方面的单味药和复方药已有 :口服剂、注射剂 ,

外用止血也不断出现新的剂型。笔者研究从三七中

提取三七总皂苷和人参皂苷 Rb1、Rg1的最佳提取工

艺 ,为企业化大生产提供了优良的工艺条件。

1　仪器、材料与试剂

1. 1　仪器 　SPD210AV液相色谱仪 (日本 Shima2
zu) ; N2000色谱数据工作站 (浙江大学智能信息工

程有限公司 ) ; Cary 50 Conc型紫外分光光度计 (美

国 VAR IAN公司 ) ; HP28452A型紫外分光光度计

(美国惠普公司 ) ; CQX25206型超声波清洗器 (上海

必能信超声有限公司 ) ; TP10220型中空纤维膜过滤

器 (天津膜天膜工程技术有限公司 )。

1. 2　材料 　三七 (吉林省北药药材加工有限公

司 ) ,经嘉兴医学院王俊博士鉴定为五加科植物三

七 Panax notog inseng (B urk ) F. H. Chen的干燥根 ;

D101大孔吸附树脂 (天津市北联精细化学品开发有

限公司 ,批号 20070528)。

1. 3　试剂　人参皂苷 Rg1 (中国药品生物制品检定

所 ,批号 1107032200424) ;人参皂苷 Rb1 (中国药品

生物制品检定所 ,批号 1107032200420) ;三七总皂

苷 (中国药品生物制品检定所 ,批号 870220001) ;水

为重蒸水 , (实验室自制 ) ;甲醇、乙腈为色谱纯 ;高

氯酸、冰醋酸、乙醇、硫酸均为分析纯。

2　方法与结果 [ 2～4 ]

2. 1　超声提取法正交试验、验证和提取方法

2. 1. 1　超声提取正交试验 ,选用 L9 (33 )因素水平

表 ,结果见表 1、2、3。

由直观分析可知 ,影响提取效果因素的顺序为 :

乙醇浓度 >超声提取时间 >超声提取次数 ;经方差

分析可知 ,乙醇浓度、超声提取时间、超声提取次数

502药学实践杂志　2009年第 27卷第 3期



对提取均有显著性影响。故选择最佳工艺为

A2 B2 C3 ,即 75%的乙醇超声提取 3次 ,每次 2 h。

2. 1. 2　验证实验　称取三七粗粉 20 g,分别按超声

提取方法中最佳提取工艺 A2 B2 C3和直观较佳提取

工艺 A1 B2 C2进行提取 ,结果见表 4。

表 1　超声提取法因素水平

因素水平
A

超声时间 ( h)
B

乙醇浓度 ( % )
C
超声次数

1 1 60 1

2 2 75 2

3 3 85 3

表 2　超声提取三七有效成分正交试验结果

试验号 A B C
三七总皂苷
提取率 ( % )

占总皂苷含量 ( % )

人参皂苷 Rg1 人参皂苷 Rb1
权重值

1 1 1 1 93. 23 6. 24 52. 26 71. 77

2 1 2 2 100. 29 8. 74 66. 72 85. 63

3 1 3 3 95. 32 11. 29 47. 43 79. 65

4 2 1 2 87. 19 9. 68 47. 81 72. 76

5 2 2 3 101. 12 16. 43 59. 59 97. 24

6 2 3 1 92. 28 9. 63 57. 51 79. 95

7 3 1 3 80. 06 13. 02 37. 67 71. 03

8 3 2 1 97. 81 9. 75 57. 15 82. 19

9 3 3 2 84. 04 9. 01 47. 84 71. 21

K1 237. 05 217. 81 222. 91

K2 250. 4 264. 61 230. 50

K3 225. 78 230. 80 248. 82

�K1 79. 02 72. 60 77. 97

�K2 83. 47 88. 20 76. 83

�K3 75. 26 76. 93 82. 94

R 8. 21 15. 60 6. 12

表 3　方差分析表

方差来源 方差平方和 自由度 均方 F值 显著性 ( P)

A 101. 30 2 50. 65 33. 06 P < 0. 05

B 389. 16 2 194. 58 127. 00 < 0. 05

C 63. 31 2 31. 66 20. 66 < 0. 05

误差 5. 41 2

总计 582. 12 8

表 4　三七最佳提取工艺验证实验结果

实验
三七总皂苷
提取率 ( % )

占总皂苷含量 ( % )

人参皂苷 Rg1 人参皂苷 Rb1
权重值

A2B2 C3 101. 08 16. 14 55. 54 96. 12

A1B2 C2 99. 87 8. 71 66. 68 85. 52

试验证实 ,正交筛选最佳工艺 ,得率最高 ,具有

稳定性。

2. 1. 3　超声波提取方法 [ 5 ]　称取三七粗粉 20 g,经

正交选择 ,用 75%的乙醇超声提取 3次 ,每次 2 h。

提取后回收乙醇 ,剩余提取液用蒸馏水稀释 ,使提取

液中乙醇含量不超过 0. 5% ,再用中空纤维膜过滤

器进行超滤 ,获取 2 000分子量以下的超滤液 (三七

皂苷的分子量在 2 000以下 ) ,浓缩 ,上 D101大孔吸

附树脂柱 ,用水洗至流出液无色 ,改用 75%的乙醇

洗脱 ,收集 75%的乙醇洗脱液 [ 6, 7 ]
,减压浓缩 ,真空

干燥得三七总提取物 (测总皂苷、人参皂苷 Rb1、Rg1

的含量 ) ,结果见表 5。

2. 2　水煎煮方法 [ 8 ]　称取三七粗粉 20 g,选择煎煮

时间、用水倍量、煎煮次数三因素 ,应用 L9 (3
3 )正交

试验表实施方案 ,优选出最佳提取工艺 : 10倍量的

水煎煮 2次 ,每次 1 h。水提取液用中空纤维膜过滤

器进行超滤 ,以下按 2. 1. 3项获取 2 000分子量以

下的超滤液开始同法操作 ,结果见表 5。

2. 3　乙醇回流提取方法　称取三七粗粉 20 g,选择

回流时间、乙醇浓度、回流提取次数三因素 ,应用 L9

(3
3 )正交试验表实施方案 ,优选出最佳提取工艺 :

75%的乙醇回流提取 2次 ,每次 1 h。提取后回收乙

醇 ,剩余提取液用蒸馏水稀释 ,使乙醇含量不超过

0. 5% ,再用中空纤维膜过滤器进行超滤 ,以下按

21113项获取 2 000分子量以下的超滤液开始同法

操作 ,结果见表 5。

2. 4　提取工艺的得率比较　用上述三种提取方法 ,

即水煎煮法、乙醇回流法、超声提取法三法的最佳工

艺提取结果进行比较 ,见表 5。

表 5　三七有效成分不同提取方法结果比较

提取方法
三七总皂苷
提取率 ( % )

占总皂苷含量 ( % )

人参皂苷 Rg1 人参皂苷 Rb1
权重值

水煎煮法 83. 29 10. 74 44. 12 88. 3

乙醇回流法 80. 07 14. 08 55. 18 89. 47

超声提取法 101. 12 16. 43 59. 59 97. 24
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由表 5可知 ,三种提取方法中超声提取方法

的提取效果最好 ,即应采取超声提取方法中的最

佳工艺 A2 B2 C3 ,即 75 %的乙醇超声提取 3次 ,每

次 2 h。

3　含量测定

3. 1　三七总皂苷的含量测定

3. 1. 1　对照品溶液的制备 　精密称取三七总皂苷

对照品 5 mg,用无水乙醇定容至 50 mL容量瓶中 ,

做对照品溶液。

3. 1. 2　供试品溶液的制备 [ 9 ] 　称取样品适量 ,用

无水乙醇定容在 10 mL容量瓶中 ,用 0. 45μm滤膜

过滤 ,弃去初滤液 ,选择续滤液。

3. 1. 3　线性关系考察 　精密称取对照品溶液

012、014、016、018、110、210、410μL ,分别注入具

塞试管中 ,去塞 ,水浴蒸去乙醇 ,每只试管分别精

密加入新配制的 5%香草醛冰醋酸溶液 012 mL,

高氯酸 018 mL,摇匀 ,置 60 ℃水浴中加热 15 m in,

取出 ,用冷水迅速冷却 ,加冰醋酸溶液 5 mL ,摇匀 ,

在 560 nm处测吸收度 A ,以吸收度 A为纵坐标

( Y) ,浓度 C为横坐标 (X) ,绘制标准曲线 ,得回归

方程 , Y = 01013 66X + 01007 4, r = 01999 0,结果

表明 ,三七总皂苷在 313 ～66167μg /mL内线性关

系良好。

3. 1. 4　稳定性试验 　取供试品溶液 011 mL ,按

31113项中从加 5%香草醛冰醋酸比色法显色后

操作 ,在 560 nm处每隔一段时间测定吸收度 A ,在

显色 10 m in后 A趋于稳定 ,时间约为 1 h内无变

化 ,因此采用 5%香草醛冰醋酸比色法显色 ,测定

时间应在 1 h内完成。结果 : 1 h内稳定 ,与文献报

道一致。

3. 1. 5　回收率试验 　取已知总皂苷含量的样品 9

份 ,精密称定 ,分别准确加入 112、115、118 mL对照

品溶液 (01585 mg/mL ) ,照 3. 1. 3项下方法作加样

回收试验 ,分别测定其含量 ,得平均回收率为

99118% , RSD = 0192%。

3. 2　人参皂苷 Rg1的测定

3. 2. 1　色谱条件 　色谱柱 : Agilent Tc2C18 ( 5μm,

416 mm ×250 mm) ;检测器为紫外检测器 ;流动相 :

乙腈 2水 (40ζ 60) ;流速 : 016 mL /m in;检测波长 : 203

nm;柱温 :室温 ;进样量 : 20μL。

3. 2. 2　对照品溶液的制备 　精密称取人参皂苷

Rg1标准品 9. 01 mg,用水定容至 100 mL容量瓶中 ,

作为对照品溶液。

3. 2. 3　供试品溶液的制备 　精密称取三七提取

物 4. 13 mg,用水定容至 10 mL容量瓶中 ,用 0. 45

μm滤膜过滤 ,弃去初滤液 ,备用续滤液 ,作为供试

品溶液。

3. 2. 4　线性关系考察 　取对照品溶液适量 ,用

0145μm的微孔滤膜过滤分别量取 2、4、8、12、16、

20 mL ,置 25 mL容量瓶中 ,用蒸馏水稀释至刻度 ,

摇匀 ,取 20μL进样 ,以浓度 C为横坐标 (X) ,峰面

积值为纵坐标 ( Y)进行线性回归 ,得回归方程为 Y

= 5 5161018 9X + 28 8041693 2, r = 01999 9,结果

表明 ,人参皂苷 Rg1在 01180 2～11802 mg范围内

线性关系良好。

3. 2. 5　精密度试验 　取 3. 2. 2项下溶液于测定

条件下进样 20μL,重复进样 6次 ,色谱峰 RSD =

1164%。

3. 2. 6　稳定性试验　取 3. 2. 3项下溶液分别于 0、

2、4、6、8、12、24 h,进样 20μL,色谱峰的 RSD为

1154% ,表明样品在 24 h内稳定。

3. 2. 7　重现性试验 　取 5份三七总皂苷粗品 ,按

3. 2. 3项供试品溶液的制备方法制备 ,分别依法测

定 ,得 RSD为 1. 66% ,表明本试验重现性良好。

3. 2. 8　回收率试验　称取同一已知含量样品 9份 ,

分 3组 ,每组分别准确加入 112、115、118 mL对照品

溶液 (01554 mg/mL ) ,按 3. 2. 4项下方法制备加样

回收试样 ,分别测定其含量 ,得平均回收率为

9816% , RSD = 1134%。

3. 3　人参皂苷 Rb1的含量测定

3. 3. 1　色谱条件 　色谱柱 : Agilent Tc2C18 ( 5μm,

416 mm ×250 mm) ;检测器为紫外检测器 ;流动相 :

乙腈 2水 (40ζ 60) ;流速 : 016 mL /m in;检测波长 : 203

nm;柱温 :室温 ;进样量 : 20μL。

3. 3. 2　对照品溶液的制备 　精密称取人参皂苷

Rb1标准品 13. 25 mg,用水定容于 100 mL容量瓶

中 ,作为对照品溶液。

3. 3. 3　供试品溶液的制备 　精密称取三七提取

物 3. 16 mg,用水定容至 10 mL容量瓶中 ,用 0. 45

μm滤膜过滤 ,弃去初滤液 ,备用续滤液 ,作为供试

品溶液。

3. 3. 4　线性关系考察 　取对照品溶液适量用

0145μm微孔滤膜过滤 ,分别量取 2、3、5、7、10 mL

,置 25 mL容量瓶中 ,用蒸馏水稀释至刻度 ,取 20

μL进样 ,以浓度 C为横坐标 ( X) ,峰面积值为纵

坐标 ( Y )进行线性回归 ,得回归方程为 Y =

274 461177X - 146 545133, r = 01999 8,结果表

明 ,人参皂苷 Rb1在 1106～5131μg范围内线性关

系良好。

3. 3. 5　精密度试验 　精密称取 3. 3. 2项下的对照

品溶液 ,重复进样 6次 ,色谱峰的 RSD为 1. 43%。
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3. 3. 6　稳定性试验　取 3. 3. 3项下供试品溶液 ,分

别于 0、2、4、6、8、12、24 h进样 ,测得 RSD 为

1121% ,表明样品在 24 h内稳定。

3. 3. 7　重现性试验 　用同种方法提取 5份三七总

皂苷粗品 ,按 3. 3. 3项供试品溶液的制备方法制备 ,

分别依法测定 ,得 RSD = 0. 48% ,说明本试验重现性

良好。

3. 3. 8　回收率试验　称取同一已知含量样品 9份 ,

分三组 ,每组分别准确加入 112、115、118 mL对照品

溶液 (01598 mg/mL ) ,按 3. 3. 4项下方法制备加样

回收试样 ,分别测定其含量 ,得平均回收率为

9913% , RSD = 1106%。

4　讨论

4. 1　将样品上大孔吸附树脂后 ,以水洗脱至无色澄

清 ,先后用 30%、50%、70%、95%的乙醇洗脱 ,并分

别收集洗脱液 ,制成供试品溶液 ,发现 75%乙醇的

洗脱液色谱峰的强度最大 ,故选择水洗后 ,再用

75%的乙醇洗脱。

4. 2　三七总皂苷的含量采用分光光度法进行测定

时 ,应注意控制加热温度和加热时间 ,当温度高于

60 ℃长时间加热时 ,糖类吸收干扰显著 ,总皂苷的

测定以 60 ℃,加热 15 m in为宜 ,三七总皂苷显色在

1 h内稳定 ,故显色后均要求 1 h内测定。

4. 3　本研究认为超声提取法最好 : ①方法简捷 ,只

需 6 h即可完成全部提取过程。②提取率高 ,总皂

苷提取率可达到 99%以上 ,杂质减少 ,剂量减小 ,使

用提取物体积最小 ,故本试验方法的提取物适于做

现代制剂如缓释片、速崩片等。
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