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摘要 目的  比较不同对照品对三七总皂苷含量测定的影响和优选提取工艺 ∀方法  分别以人参二醇和三七皂苷 作对照

品 比色法测定均匀设计法安排的各组试验的三七总皂苷含量 同时优选溶剂种类 !溶剂用量 !乙醇浓度 !回流时间 !三七药材

粒度的三七总皂苷提取工艺条件 ∀结果  以人参二醇和三七皂苷 为对照品 比色法测定三七皂苷总含量相近 组间无明

显差异 ∀结论  比色法测定三七总皂苷含量 可以用人参二醇或三七皂苷 作对照品 优选的三七总皂苷提取工艺 对大生

产工艺参数的选择提供较为可靠的实验数据 ∀

关键词 三七总皂苷 提取 均匀设计

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

  中药三七主要有效成分为三七皂苷类化合物 ∀据报道

多以人参二醇或三七皂苷 等作对照品 比色法测定其三

七总皂苷含量 对此 有人提出疑问用不同的对照品其结果

是否一致 为此 本实验分别以人参二醇和三七皂苷 作对

照品 比色法测定其三七总皂苷含量 同时采用均匀设计安

排实验 考察提取时间 提取次数 乙醇浓度 乙醇用量 三七

粒度五个因素对三七总皂苷提取效率影响 ∀

1  仪器与试药

∂ 2 型双光束双波长紫外分光光度计 日本岛津

人参二醇对照品 批号 2 !三七皂苷 对照品

2 均为中国药品生物制品检定所提供 并经

ε 干燥处理 其他试剂均为分析纯 大孔吸附树脂 ×≤ 2 型

天津正天成澄清技术有限公司生产 三七药材购于北京市药

材公司 经中国药品生物制品检定所鉴定为五加科三七 1° 2

¬ ∏ ƒ ≤ 2的干燥根 ∀

2  方法与结果

2 1  对照品溶液的制备

分别精密称取人参二醇和三七皂苷 对照品适量 加

甲醇制成每 含 和 的溶液 既得 ∀

2 2  线性范围考察

分别精密称取人参二醇和三七皂苷 对照品适量 加

甲醇制成人参二醇标准储备液 # 和三七皂

苷 标准储备 # ∀分别精密吸取

Λ 分别置磨口具塞试管中 热水浴

挥干溶剂 加 香草醛 2冰醋酸溶液 新配制 高氯

酸 于 ε 恒温水浴 立即置冰水浴内冷却

精密移取冰醋酸 摇匀 以相应试剂为空白 分别在

波长处测定 值 ≈ 结果见表 !表 ∀数据经回归处理

得直线回归方程 人参二醇 ÷ ρ

人参二醇浓度在 ∗ Λ # 之间呈良好

的线性关系 ∀ 三七皂苷 ÷ ρ

∀三七皂苷 浓度在 ∗ Λ # 之间

呈良好的线性关系 ∀

表 1  人参二醇线性范围考察

实验号 取样量 Λ 剂量 Λ 吸收度

表 2  三七皂苷 线性范围考察

实验号 取样量 Λ 剂量 Λ 吸收度

2 3  精密度试验

分别精密称取人参二醇和三七皂苷 对照品溶液

Λ 按上述 项下操作 重复 次 结果 ≥⁄为 和

∀

2 4 提取工艺优选

实验考察提取时间 ∗ 提取次数 ∗ 次 乙醇

浓度 ∗ 乙醇用量 ∗ 倍 三七粒度 ∗ 五

个因素对三七总皂苷提取效率影响 见表 和表 ∀选择

表 将对应的各因素水平数填入表中 分别取三七药材

按照均匀设计安排表进行试验 ≈ ∀记录各组提取液的体积

精密吸取各试验号提取液总体积的 相当于生药量

量 置小烧杯中 水浴挥干溶剂 ε 2 ε 热水溶解至 Β

溶液与硅胶 薄层色谱用 拌匀 置已预处理好的大孔

吸附树脂柱上端 用蒸馏水 洗去糖类杂质 流出液无

反应 流速 # 再以 乙醇洗脱三七皂

苷类物质 流速 # 分段收集洗脱液 ∀用薄层色谱

检识 氯仿 2甲醇 2水 Β Β 下层为展开剂 上行法展开 取出

晾干 硫酸乙醇液显色 ε 烘 观察斑点 至无皂

苷斑点为止 ∀合并洗脱液 定容至 ∀精密吸取 ∗
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相当三七总皂苷约 Λ ≈ 热水浴挥干溶剂 加 香草

醛 2冰醋酸溶液 新配制 高氯酸 于 ε 恒温水

浴 立即置冰水浴内冷却 精密移取冰醋酸 摇匀 以

相应试剂为空白 分别在 波长处测定 值 ≈ ∀结果分别

代入人参二醇和三七皂苷 线性回归方程 分别计算出三七总

皂苷百分含量 见表 !表 ≈ ∀

表 3  因素与水平

÷ ÷ ÷ ÷ ÷

编号 回流时间 回流次数 乙醇浓度 乙醇用量 三七粒度

次 倍

表 4  实验安排与结果

编号
回流时间 回流次数

次

乙醇浓度 乙醇用量

倍

三七粒度 三七总皂苷

≠ ≠

注 ≠ 人参二醇线性方程计算三七总皂苷的含量 ≠ 三七皂苷

线性方程计算三七总皂苷的含量

≠ ° ¬ ∏ ° ¬

≠ ° ¬ ∏ 2

∏ ° ¬

  人参二醇为对照品

三七总皂苷 ≈ ÷ ≅ ≅稀释

倍数 供试品量 ≅ 式中 ÷ 为人参

二醇线性回归方程 为对照品人参二醇对三七总皂苷的

换算系数 ≈
÷为吸收度 值 ∀

以三七皂苷 为对照品

三七总皂苷 ≈ ÷ ≅稀释倍

数 供试品量 ≅

式中 ÷ 为三七皂苷 线性回归方程 ÷

为吸收度 值 ∀

每实验号分别做三次 对其含量测定结果取平均值填入

表中 将人参二醇为对照品和三七皂苷 为对照品数据进

行配对比较 τ检验结果两组数据无显著性差异 τ τ 见表

∀数据分别用 ≥系统软件进行回归处理 得回归方程

如下

≠ 人参二醇作对照品 ÷

÷ ÷ ÷ ÷ ÷ ÷ ÷

÷ ÷ ÷ ÷ ÷ ÷

± ≥ ƒ

查表得 ƒ

ƒ ƒ ∀ ƒ检验通过 ∀

≠ 三七皂苷 作对照品 ÷

÷ ÷ ÷ ÷ ÷ ÷ ÷ ÷

÷ ÷ ÷ ÷ ÷ ÷

± ≥ ƒ

查表得 ƒ

ƒ ƒ ∀ ƒ检验通过 ∀

分析上述方程 在考察范围内 乙醇浓度提取次数应取

较大值 回馏次数应取较小值 三七粒度 !乙醇用量影响不

大 ∀故选择优化条件如下

÷ ÷ ÷ ÷ ÷ ∀

预测值 ≠ ≠ ∀

2 5  验证实验

按优化条件分别进行 次试验 按 / 0项下操作 以

人参二醇为对照品 三七总皂苷平均含量 以三七

皂苷 为对照品 三七总皂苷平均含量 接近预

测值 且较前述 次试验结果都好 证明条件可行 ∀

2 6  稳定性试验

分别取同一批三七药材 进行 次试验 按上述优化条

件制备样品溶液 将制备样品溶液在室温下贮存 依据预试

验结果 于 按上述条件测定

值 ≈ ∀结果分别代入人参二醇和三七皂苷 的线性回归方

程 分别计算出三七总皂苷百分含量 人参二醇为对照品总

皂苷平均含量为 ≥⁄为 ∀三七皂苷 为

对照品总皂苷平均含量为 ≥⁄为 ∀

2 7  重复性试验

取同一批三七药材 份 按上述验证实验方法制备样品

溶液 分别以人参二醇和三七总皂苷为对照品 按 / 0项下

测定条件和方法测定 值和分别计算出三七总皂苷百分含

量 人参二醇为对照品总皂苷平均含量为 ≥⁄为

∀三七皂苷 为对照品总皂苷平均含量为

≥⁄为 ∀

2 8  加样回收率测定

取已知含量的三七药材 人参二醇为对照品测得总皂苷

含量为 三七皂苷 为对照品测得总皂苷含量为

分别称取 精密称定 分别精密加入

对照品溶液 人参二醇对照品浓度为 # 三七皂

苷 对照品溶液 # 按优化条件提取总皂苷

提取液水浴挥干溶剂 以下按上述 项下操作 其结果为
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人参二醇为对照品测得总皂苷平均回收率为 ≥⁄为

∀三七皂苷 为对照品总皂苷平均回收率为

≥⁄为 见表 和表 ∀

表 5  人参二醇回收率试验结果

取样量 样品含

量

加入对照

品量

测得量 回收率 平均回收

率
≥⁄

表 6  三七皂苷 回收率试验结果

取样量 样品含

量

加入对照

品量

测得量 回收率 平均回收

率
≥⁄

表 7  人参二醇和三七皂苷 作对照品三七总皂苷的含量

结果比较

编号 ≠ ≠ 差值

注 τ分布的临界值表 τ 两组比较无显著性差异

3  讨论

3 1  据报道 ≈ 2 三七皂苷的苷元部分主要为人参二醇型 人

参二醇作为对照品 计算三七皂苷含量时乘换算因数 三

七皂苷 为三七皂苷类成分 本实验分别以人参二醇和三

七皂苷 为对照品 比色法测定三七皂苷总含量 三七皂苷

总含量相近 组间无明显差异 ∀

3 2  提高三七总皂苷的提取率 宜采用少量溶媒 短时间

多次数的提取工艺 ∀实验发现 三七粉碎过细时 因含大量

皂苷极易产生泡沫和爆沸 不宜大生产 ∀由均匀设计的实验

数据经回归处理得回归方程 进行分析 在考察范围内

∗ 三七粒度对总皂苷提取率影响不大 ∀

3 3  本实验考察结果 乙醇的提取率最高 ∀含量测定

时采用大孔吸附树脂纯化三七总皂苷 应选用 乙醇 ∀但

根据文献报道 ≈ 由于 乙醇洗脱液中脂溶性杂质多 且

乙醇和 乙醇洗脱三七总皂苷量相似 故选择

乙醇为洗脱液 ∀

3 4  三七总皂苷含量采用比色法 ≈ 2 进行测定时 应注意控

制加热温度和加热时间 ∀当温度高于 ε 长时间加热 糖

类吸收干扰显著 ∀总皂苷测定以 ε 加热 为宜 ∀三

七总皂苷显色在 内稳定 故显色后需在 内测定 ∀

3 5  目前 我国在中药新药开发研究中 多用薄层扫描或液

相色谱法 以其中某一成分含量作为评价指标 进行提取和

分离工艺研究 ∀此法用于中药的有效成分为总皂苷或总黄

酮等总成分的提取和分离工艺研究 我们认为用总皂苷或总

黄酮为评价指标或同时用两种方法作为评价指标 得出结果

较为准确 ∀
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摘要 目的  采用超临界 ≤ 萃取技术对红车轴草异黄酮成分进行萃取 ∀通过单因素试验对影响异黄酮提取率的工艺因素进

行了探讨 得出最佳的超临界萃取工艺条件为 原料粒度 目 无水乙醇做夹带剂 相对于原料用量为 # 萃取温度

ε 压力 ° ≤ 流量 # 静态萃取 动态萃取 ∀
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