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正交试验优化仙慈丹处方药材的提取工艺 
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摘  要：目的  优选仙慈丹处方药材的提取工艺。方法  以干浸膏得率和野黄芩苷的保留率为评价指标，高效液相色谱法定

量，采用 L9(34)正交试验对仙慈丹水提取工艺进行优化。结果  仙慈丹的最佳提取工艺为：水回流提取 3 次，每次 0.5 h，溶

媒倍量分别为 12、10、10 倍。结论  该提取工艺参数稳定、可行，适用于仙慈丹处方药材的提取。 
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Optimization of extraction process on Xiancidan prescription by orthogonal design 
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Abstract: Objective  To optimize the extract process for Xiancidan prescription. Methods  Dry extract yield and the retention rates 
of scutellarin were used as indexes, HPLC was used to quantify, and the effects of extraction time, the amount of water, extracting 
times, and degree on extraction technology were evaluated by L9(34) orthogonal test. Results  The optimum technical parameters of 
the water extracting technology were as follows: circumfluence extracting for 3 times with 12, 10, and 10 times the amount of water, 
0.5 h per time. Conclusion  The preparation procedure is stable and feasible and it can be used for the extraction of Xiancidan 
prescription.  
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仙慈丹为广东省中医院自制的中药复方制剂，

由半枝莲、黄药子、苏木、姜黄、柴胡等 10 余味中

药组方制成的丸剂，主要用于肺癌、胃癌、肝癌等

恶性肿瘤的治疗[1]。临床实践提示仙慈丹制剂具有

良好的抗肿瘤药效。在确保原方疗效与特色的同时，

可以通过工艺优化提高有效成分提取率，同时减轻

不良反应以及减少服用剂量。因此本实验以中医药

理论为指导原则，在不改变原提取溶媒的基础上，

运用现代相关技术进行了仙慈丹提取工艺的研究，

以干浸膏得率和野黄芩苷的保留率为考察指标，对

水提取工艺进行优选[2-4]，确立了仙慈丹合理的提取

工艺。 
1  仪器与试药 

Shimadzu 高效液相色谱仪（日本岛津公司），

SPD—20A 紫外可见光检测器； N—1000S—WA 旋

转蒸发仪（日本托普仪器有限公司）；Sartorius 
BP110s 万分之一电子天平（德国 Sartorius 公司）；

CP225D十万分之一电子天平（德国Sartorius公司）。 
野黄芩苷对照品（批号 110842-200605，中国

食品药品检定研究院）；处方中所有药材半枝莲、山

慈菇、苏木、光菇、蛇舌草、姜黄、莪术、柴胡、

鬼臼、三七、黄药子均购自广州杏园春药店，由广 
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州中医药大学陈建南教授鉴定为其相应药材的正

品；甲醇、乙腈（色谱纯，德国默克公司），其余试

剂均为分析纯。 
2  方法与结果 
2.1  野黄芩苷测定方法的建立 
2.1.1  色谱条件  Diamonsil 色谱柱（250 mm×4.6 
mm，5 µm）；流动相：甲醇–乙腈–6%醋酸溶液

（28∶2∶70）；检测波长：335 nm；体积流量：1.0 
mL/min。 
2.1.2  对照品溶液制备  取野黄芩苷对照品约 1.5 
mg，精密称定，置 100 mL 量瓶中，加甲醇适量使

溶解，并用甲醇稀释至刻度，摇匀，即得。 

2.1.3  供试品溶液的制备  按处方比例称取方中

各药材，按正交试验设计的工艺提取，所得提取液

0.45 μm 微孔滤膜滤过，即得。 
2.1.4  阴性样品溶液的制备  按处方比例称取不含

半枝莲的处方药材，按“供试品溶液的制备”方法

制备，即得。 
2.1.5  专属性考察  分别精密吸取野黄芩苷对照品

溶液、供试品溶液及阴性样品溶液各 10 µL，按以

上色谱条件，注入色谱仪，记录色谱图情况。阴性

样品溶液在与野黄芩苷相同保留时间处无色谱

峰，表明方中的其他药材对测定结果无干扰。结

果见图 1。
 

 
*-野黄芩苷 
*- scutellarin 

图 1  野黄芩苷对照品（A）、样品（B）和阴性对照（C）的 HPLC 色谱图 
Fig. 1  HPLC chromatograms of scutellarin reference substance (A), sample (B), and negative sample (C) 

2.1.6  标准曲线的绘制  精密吸取野黄芩苷对照

品，分别进样 2.0、5.0、7.0、10、14、17、21、24 µL，
注入液相色谱仪，按以上色谱条件测定。以野黄芩

苷质量为横坐标，峰面积为纵坐标，建立标准曲线，

得回归方程 Y＝1 585 603.327 3 X－6 782.285 4，r＝
0.999 9，结果表明野黄芩苷在 0.032～0.40 µg 线性

关系良好。 
2.1.7  精密度试验  精密吸取 1 份供试品溶液（5
号）10 µL 注入液相色谱仪，记录野黄芩苷的峰面

积，连续测定 6 次，结果野黄芩苷峰面积的 RSD 值

为 0.79%。 
2.1.8  稳定性试验  精密吸取供试品溶液（5 号），

分别在 0、6、12、18、24 h 依法测定样品中野黄芩

苷的峰面积，计算得 RSD 值为 2.02%。结果表明供

试品溶液在 24 h 内稳定。 
2.1.9  加样回收率试验  按比例准确称取方中各药

材（共 6 份），精密加入野黄芩苷对照品 10 mg，制

备供试品溶液。按上述色谱条件进样 10 µL，计算

回收率，结果平均回收率为 98.4%，RSD 值为 1.3%。 
2.1.10  样品测定  分别精密吸取 1～9 号供试品溶

液 10 µL，注入高效液相色谱仪，依上述色谱条件

测定野黄芩苷的峰面积值，计算提取率。 
提取率＝提取液中野黄芩苷的质量/投药量 

2.2  干浸膏收率的测定  
精密吸取 1～9 号提取液 50 mL，分别置于干燥

至恒定质量的蒸发皿中，水浴蒸干，置 105 ℃干燥

至恒定质量后于干燥器中冷却 30 min，称定质量，

并计算干浸膏收率。 
干浸膏收率＝干浸膏质量/投药量 

2.3  提取工艺的优选 
2.3.1  因素水平的确定  选择了加水倍量（A）、提

取时间（B）、提取次数（C）3 个因素来考察水回

流提取的工艺，每个因素选择 3 个水平安排正交试

验，因素水平见表 1。 
2.3.2  正交试验设计及结果  以野黄芩苷提取率和

干膏得率为指标，采用综合评分法进行数据统计分 
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表 1  因素水平 
Table 1  Factors and levels 

因素 
水  平 

A/倍 B/h C/次 

1 8、6、6 0.5 1 

2 10、8、8 1.0 2 

3 12、10、10 1.5 3 

 

析（权重指数为 0.8、0.2），按照 L9(34)正交表进行

正交试验，结果见表 2。 
综合得分＝（野黄芩苷提取率/野黄芩苷提取率最大值）×

80%×100＋（干膏得率/干膏得率最大值）×20%×100 

对正交试验结果进行方差分析，结果见表 3。
以野黄芩苷提取率和干膏得率为指标，各因素的极

差大小可以看出，各因素影响的大小顺序为 C＞A＞

B；由方差分析表可知 A 因素（加水倍量）和 C 因 

表 2  正交试验结果 
Table 2  Results of orthogonal test 

试验号 A B C D（空白） 提取率% 出膏率% 综合得分 

1 1 1 1 1 18.92 9.46 36.16  

2 1 2 2 2 32.52 15.27 61.44  

3 1 3 3 3 33.13 25.04 69.17  

4 2 1 2 3 38.14 20.16 73.62  

5 2 2 3 1 41.09 20.77 78.67  

6 2 3 1 2 31.78 16.19 60.93  

7 3 1 3 2 51.13 16.43 93.12  

8 3 2 1 3 31.90 14.37 59.87  

9 3 3 2 1 44.56 22.29 85.14  

K1 166.77  202.90  156.95 199.97    

K2 213.23  199.98 220.21 215.49    

K3 238.13  215.24 240.96 202.65    

R 23.79  4.11  28.00 0.89    

表 3  方差分析表 
Table 3  Analysis of variance 

方差来源 离差平方和 自由度 均方  F 值 P 值 

A 874.61 2 437.30 19.06 P＜0.05 

B 43.74 2 21.87 0.95  

C 1276.61 2 638.31 27.82 P＜0.05 

D（误差） 45.89 2 22.94   

F0.05（2,8）=19.00 

 
素（提取次数）的影响有显著性意义。根据表 2 可

知最佳提取方法为 A3B3C3；B 因素（提取时间）对

提取效果无显著性意义，因此考虑在实际生产时，

将提取时间缩小为 0.5 h。故确定最佳工艺组合为

A3B1C3。即分别加 12 倍量、10 倍量、10 倍量的水，

提取 3 次，每次 0.5 h。 
2.3.3  验证试验   按照最佳的提取工艺条件进行

试验验证，经 3 次试验依法测得野黄芩苷平均提取

率为 47.52%，RSD 值为 2.58%，浸膏得率为 16.47%，

RSD 值为 1.81%。 
3  讨论 

现代药理研究表明野黄芩苷有抗炎、抗肿瘤的

作用[5-6]，所以在实验中选择了用量最大的半枝莲的

有效成分野黄芩苷作为指标成分，而且野黄芩苷在

水煎液中含量相对比较高，便于实验过程中的定量

检测，从而更加准确地评价工艺的合理性。 
在提取工艺方面，为保证原方的疗效与特色，

在不改变原有工艺提取溶媒的同时采用正交试验
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法，以干浸膏得率和半枝莲中主要成分野黄芩苷的

提取率为指标，最终确定仙慈丹的最佳提取工艺参

数为：水回流提取 3 次，每次 0.5 h，溶媒倍量分别

为 12、10、10 倍量。 
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