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闪式与回流提取黄芪皂苷工艺比较
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  [ 摘要]  目的:考察闪式与回流提取对黄芪皂苷提取工艺的影响。方法: 以黄芪甲苷提取率和出膏率作为考察指标,采用

HPLC-ELSD法作为测定方法, 以Welc C18( 4. 6 mm×250 mm, 5μm) 为色谱柱, 乙腈: 水( 40∶60)为流动相,流速 1 mL·min- 1 ,漂

移管温度 80 ℃, 气流量 50 psi, 考察闪式与回流提取对黄芪皂苷提取工艺的影响。结果: 闪式提取所得黄芪甲苷含量高于回流

提取。结论:闪式提取黄芪皂苷不仅提取率高, 而且耗时短, 节省能源, 可望广泛地应用在制药工业上。
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[ Abstract]  Objective: To study smashing and reflux extraction of astragaloside. Method: The extraction

process was investigated by smashing and reflux extraction with the extraction of astragalosideⅣ and the rate of ex-

tracts as criteria. The measurement conditions were used as follows: Welc C18 ( 4. 6 mm×250 mm, 5 μm) column

was used with acetonitrile: water ( 40∶60) as mobile phase; the flow rate was 1 mL·min
- 1

; the temperature of drift

tube was set at80 ℃; gas flow was 50 psi. Result: The conent of astragalosideⅣ of smashing extraction were higher

than reflux extraction. Conclusion: Smashing extraction method for astragaloside can save time, working and ener-

gy, and it is hoped to be widely used in the pharmaceutical industry.

[ Key words]  smashing extraction; Radix Astragali; astragalosideⅣ; extraction process

  黄芪为豆科植物蒙古黄芪 Astragalus membrana-

ceus ( Fisch. ) Bge. vat. mongholicus( Bge. ) Hsiao或膜

荚黄芪 A. membranaceus( Fisch. ) Bge.的干燥根。黄

芪味甘性温,归肺、脾经。具有补气固表、利尿托毒、

排脓、敛疮生肌等功效
[ 1]
。

黄芪含皂苷、黄酮、多糖及氨基酸等多种化学成

分,黄芪皂苷为黄芪的主要活性成分,并以黄芪甲苷

为主。黄芪甲苷具有降压、增强免疫力、抗病毒、抗

癌及抗衰老等作用
[ 2 ]
。由于黄芪甲苷是目前黄芪药

材以及制剂质量控制的指标性成分
[ 3 ]
。因此本试验

以黄芪甲苷提取率为质量控制指标之一,比较闪式

与回流提取对黄芪皂苷提取工艺的影响。其中闪式
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提取法是指将生物组织加入提取溶剂进行高速组织

匀浆,以提取组织中有效成分。该方法可大大缩减

提取时间,提高提取效率,简化操作步骤。应用该方

法对氨基酸、蛋白质和萜类等物质的提取已有研究

报道,但将此方法应用到黄芪皂苷类提取的研究尚

未见文献报道。

1 材料

美国 DIONEX 公司自动进样高效液相色谱仪;

蒸发光散射检测器 ( ELSD100) ( 美国 Softa 公司生

产) ,空气压缩机( 天津市琛航科技仪器有限公司) ;

N2000 色谱工作站; StartoriousBP211D 电子天平;

SZ-93 自动双重纯水蒸馏器 ( 上海亚荣生化仪器

厂) ;闪式提取器 JHBE-50S( 河南金鼐科技发展有限

公司)。

黄芪甲苷对照品 ( 批号 110781-200613, 供含量

测定用,中国药品生物制品检定所提供 )。试剂:乙

腈为色谱纯,其余试剂为分析纯。水为重蒸水。黄

芪,购自四川利民中药有限公司,经成都中医药大学

药学院中药鉴定教研室裴瑾副教授鉴定,为膜荚黄

芪 A. membranaceus ( Fisch. ) Bge.的干燥根。

2 方法与结果

2.1 黄芪甲苷的含量测定

2.1.1 色谱条件  色谱柱: Welc C18 ( 4. 6 mm×

250 mm, 5 μm) ; 流动相乙腈-水 ( 40 ∶60 ) ; 流速

1 mL·min - 1 ;柱温 30 ℃;蒸发光散射检测器条件漂

移管温度为 80 ℃,载气( 空气) 流量为 50 psi。理论

塔板数以黄芪甲苷峰计算应不低于 4 000。

2.1.2 线性关系考察 精密称取黄芪甲苷对照品

5. 31 mg,加甲醇定容至 10 mL量瓶中,摇匀即得对

照品溶液。取对照品溶液,分别进样 6, 8, 10, 12, 16,

20 μL,以进样量的对数为横坐标、峰面积的对数为

纵坐标绘制标准曲线,得回归方程为 Y = 1. 533 5 X

+ 5. 244 9, r = 0. 999 6, 黄芪甲苷在 3. 19 ～10. 62

μg呈良好线性。

2.1.3 精密度试验  精密吸取黄芪甲苷对照品溶

液 10 μL,连续进样 6 次,记录黄芪甲苷峰面积,结果

RSD为 1. 40%。

2.1.4 稳定性试验  将同一份供试品溶液于室温

下放置,分别于第 0, 2, 4, 6, 8 h各进样 10 μL,按色

谱条件检测, 记录黄芪甲苷峰面积值, 其 RSD 为

1. 81% ,表明供试品溶液在室温下放置 8 h内稳定。

2.1.5 重复性试验  取同一样品溶液 5 份,按供试

品溶液制备方法制备,按照上述色谱条件分别进行

测定,记录黄芪甲苷峰面积值, RSD为 1. 98%。

2.1.6 加样回收率试验  取已知含量的样品溶液

( 0. 113 3 g·L - 1 ) 6 份, 分别精密加入1. 03 g·L - 1
的

黄芪甲苷对照品溶液 1. 3 mL,按上述供试品溶液制

备方法制备,按照上述色谱条件分别进行测定,计算

平均回收率为 101. 62% , RSD 为 1. 88%。结果见

表 1。
表 1 黄芪甲苷加样回收率试验测定结果

No. 取样量 / mL 样品中含量 / mg 加入量 /mg 测得量 /mg 回收率 /% 平均值 /% RSD/ %

1 2. 675 3 98. 26

2 2. 743 5 103. 35

3 12 1. 359 6 1. 339 2. 743 2 103. 33
101. 62 1. 88

4 2. 734 3 102. 67

5 2. 729 2 102. 28

6 2. 696 8 99. 86

2.1.7 出膏率测定  分别取回流提取和闪式提取

液各 50 mL置干燥至恒重的蒸发皿中, 水浴蒸发至

浸膏状, 105 ℃常压干燥至恒重,称量,即得。

2.1.8 样品测定 分别取适量提取液水浴挥干,残

渣加 10 mL水溶解,用水饱和的正丁醇萃取 4 次,每

次 40 mL,合并正丁醇萃取液, 用氨试液萃取 2 次,

每次 40 mL,弃去, 正丁醇液蒸干,残渣用甲醇溶解

并转移至 5 mL量瓶内,加甲醇至刻度,摇匀,作为供

试品溶液。分别精密吸取对照品溶液 10, 20 μL,供

试品溶液 10 μL,注入液相色谱仪, 测定, 以外标两

点法对数方程计算,即得。对照品溶液与供试品溶

液色谱图见图 1 ～3。

2.2 提取方法考察

2.2.1 回流提取方法考察  称取黄芪饮片约25 g,

精密称定,加 10 倍量 60%乙醇,加热回流提取 3 次,

每次 1 h,合并提取液, 300 目滤布过滤。

2.2.2 闪式提取方法考察  称取黄芪饮片约25 g,

精密称定,加 10 倍量 60% 乙醇闪式提取 3 次,每次

·2·

第 16卷第 13期
2010年 10月

中国实验方剂学杂志
Chinese Journal of Experimental Traditional Medical Formulae

Vol. 16, No. 13
Oct. , 2010



图 1 黄芪甲苷对照品 HPLC

1. 黄芪甲苷 ( 图 2, 3 同 )

图 2 回流提取供试品 HPLC

图 3 闪式提取供试品 HPLC

1 min。合并提取液,抽滤。

2.2.3 提取方法比较 分别取以上 2 种提取液适

量,并按 2. 1.7项下操作,测定黄芪甲苷峰面积,利

用外标两点法求出黄芪甲苷含量,结果见表 2。
表 2 闪式提取与回流提取结果比较 ( n = 3) %

提取方法 黄芪甲苷提取率 出膏率

闪式提取 90. 1 35. 4

回流提取 83. 2 34. 7

  试验结果表明,闪式提取和回流提取工艺的出

膏率相近,从黄芪甲苷提取率来看,闪式提取法要比

回流提取法高。同时也可以看出,闪式提取具有省

时、节能、提取率高等优点。因此,闪式提取法可认

  

为是从黄芪中提取皂苷的一种更快速、更高效、更安

全、更节能的新方法。

3 讨论

本研究首次把闪式提取应用于黄芪皂苷的提取

工艺中。研究发现,闪式提取是一种有效的提取黄

芪皂苷的新方法。闪式提取器是根据组织破碎原理

科学设计而成的一种新型提取器,对含不同类型化

学成分的中草药进行了研究, 取得了较好的效果。

其原理可总结为四点:快速破碎、剧烈搅拌、超速动

态分子渗透作用、强力振动作用。闪式提取方法的

省时、应用范围广、高效节能、操作简单、利于环保等

优点将在中药和天然产物的提取工艺中越来越受到

人们的关注
[ 4 ]
。

在黄芪甲苷含量测定供试品溶液制备中, 本试

验曾考察过大孔吸附树脂与否,结果发现不过大孔

吸附树脂,也可以有很好的分离,因此为了减少样品

的前处理所带来的误差,提高分析的精确度,本试验

在供试品溶液制备中选择不经过大孔吸附树脂。

本试验所用黄芪药材按照 2005 年版《中国药

典》测定黄芪甲苷质量分数为 1. 01 mg·g
- 1
。药典中

采用的索氏提取与回流提取一样,提取时间长,操作

繁琐,从而突显闪式提取的优势。并且在提取成分

基本一致的前提下, 闪式提取法所得提取液颜色要

明显浅于其他 2 种方法。
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