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失效模式分析和星点设计-效应面法优化熟三七皂苷类成分纯化工艺 
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摘  要：目的  优化熟三七中皂苷类成分的大孔吸附树脂纯化工艺。方法  通过失效模式分析（FMEA）筛选纯化工艺的主

要影响因素，采用星点设计-效应面法（CCD-RSM），以皂苷类成分的回收率和质量分数为评价指标，对大孔吸附树脂纯化

工艺进行优选。实验中以 5 个主要影响因素（上柱液质量浓度、上样体积、水洗体积、乙醇体积分数、乙醇洗脱体积）考察

了熟三七皂苷类成分的纯化工艺。结果  以大孔吸附树脂为纯化工艺，优化工艺为当上柱液质量浓度为 11.22 mg/mL，上样

体积为 4.97 BV，水洗体积为 2 BV，乙醇体积分数为 70%，乙醇洗脱体积为 3.31 BV 时，可获得最大的皂苷回收率（82.81%）

和皂苷质量分数（77.24%）。结论  优化的纯化工艺简单、稳定，熟三七皂苷类成分回收率和质量分数均较高，具有一定的

实用价值。 
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Optimization of purification process of saponins in steamed Panax notoginseng by 
failure mode and effects analysis and central composite design-response surface 
methodology 
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Abstract: Objective  To optimize the purification technology of saponins in steamed Panax notoginseng with macroporous resin. 
Methods  The main factors affecting the purification process were screened by failure mode and effects analysis (FMEA). The 
purification method with macroporous resin was optimized by central combination design-response surface method (CCD-RSM) based 
on the recovery and purity of saponins. In this experiment, the concentration of sample solution, loading volume, washing volume, 
ethanol concentration, and ethanol elution volume were used to investigate the purification of saponins in steamed P. notoginseng. 
Results  The optimized purification process with macroporous resin was as follows: maximum recovery (82.81%) and purity 
(77.24%) of saponins were obtained with the concentration of saponin solution of 11.22 mg/mL, loading volume of 4.97 BV, washing 
volume of 2 BV, ethanol concentration of 70%, and ethanol elution volume of 3.31 BV. Conclusion  The optimized purification 
process based on FMEA and CCD-RSM is convenient and stable, with high recovery and purity of saponins, which has a certain 
practical value. 
Key words: steamed Panax notoginseng; saponins; macroporous resin; failure mode and effects analysis; central combination 
design-response surface method (CCD-RSM); purification process; recovery rate 
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三七为五加科植物三七 Panax notoginseng 
(Burk.) F. H. Chen 的干燥根及根茎[1]。其素有“生

打熟补”之说，“生打”是指生三七具有活血化瘀、

消炎镇痛、止血的功效，而“熟补”是指熟三七具

有理气补血、强身健体之功[2]。已有研究表明，皂

苷类成分是三七的主要活性成分，其在炮制过程中

种类和含量的变化是导致生、熟三七药效差异的主

要原因[3-6]。当前对于三七皂苷类成分的制备工艺研

究主要集中在生三七这一来源[7-9]，对熟三七皂苷类

成分的纯化工艺研究目前还未见报道。本课题组前

期研究发现，生三七经蒸制后，其原有的三七皂苷

R1，人参皂苷 Rg1、Rb1、Re 等成分含量会出现不

同程度的降低，而其他成分如人参皂苷 Rh1、Rk3、

Rh4、20(R)-Rg3、20(S)-Rg3 含量会随着蒸制温度的

升高及时间延长而上升[10]，且这些新生成分与熟三

七补血、抗氧化等药理活性密切相关[11]。因此，区

分生、熟三七皂苷类成分的应用及活性成分评价指

标，采用特异性、适宜的提取纯化技术获取关联熟

三七功效的皂苷类成分，对熟三七皂苷类成分及其

产品的开发利用具有重要意义。 
目前，常用的皂苷类成分纯化技术主要有大孔

吸附树脂纯化方法[12-13]，强极性大孔吸附树脂纯化

方法[14]等，具有简单、操作性强的优点，但同时也

受到许多因素的影响与制约，包括环境因素、色谱

柱因素、上样因素等等，筛选出对纯化过程起关键

影响作用的因素有利于高效、节能地制备熟三七皂

苷类成分。失效模式分析（failure mode and effects 
analysis，FMEA）是一种用来确定潜在失效模式及

其原因的分析方法，可以对各种可能的风险进行分

析与评估，并根据风险的大小改进产品设计以及生

产过程，将其应用到纯化工艺的优化中，能大大节

约实验成本，提高生产效率[15]。星点设计-效应面法

（ central composite design-response surface 
methodology，CCD-RSM）[16]具有实验次数少、精

度高、预测性较好的优势，在中药提取、纯化方面

具有较广的应用。Zhao 等[17]和 Yolmeh 等[18]应用

CCD-RSM 法分别优化了香菇中提取多糖以及胭脂

树种子中提取天然色素的提取工艺，但尚未在熟三

七皂苷类成分纯化工艺中有应用。本研究首次以《中

国药典》2015 年版中三七指标性成分三七皂苷 R1，

人参皂苷 Rg1、Rb1，活性成分人参皂苷 Re、Rd，
以及熟三七新生成的人参皂苷 Rh1、Rk3、Rh4、

20(R)-Rg3、20(S)-Rg3 10 个成分作为指标来优化熟

三七皂苷类成分纯化工艺，采用 FMEA 筛选影响纯

化工艺的主要因素，以皂苷类成分的回收率和质量

分数为评价指标，通过 CCD-RSM 考察了大孔吸附

树脂纯化工艺中的上柱液质量浓度、上样体积、水

洗体积、乙醇体积分数、乙醇洗脱体积这 5 个影响

因素，优选熟三七皂苷类成分的纯化工艺，以期为

熟三七皂苷类成分的开发应用奠定基础。 
1  仪器与材料 
1.1   仪器 

Agilent 1260 型高效液相色谱仪，美国 Agilent
公司；C18 色谱柱（250 mm×4.6 mm，5 μm），月旭

科技（上海）股份有限公司；AL-104 型电子天平，

梅特勒-托利多仪器（上海）有限公司；DFY-500 型

摇摆式高速万能粉碎机，温岭市林大机械有限公 
司；KQ 5200E 型超声波清洗器，昆山市超声仪器

有限公司；N-1100 型旋转蒸发仪，上海爱朗仪器有

限公司。 
1.2   材料 

三七药材购自云南文山，经昆明理工大学崔秀

明教授鉴定为五加科植物三七 Panax notoginseng 
(Burk.) F. H. Chen 的干燥根及根茎，依照《中国药

典》2015 年版一部相关项下进行检验，全部符合要

求。对照品三七皂苷 R1（批号 wkq16080802），人

参皂苷 Rg1（批号 wkq17030805）、Rb1（批号

wkq16060402）、Re（批号 wkq16081605）、Rd（批

号 wkq16020803）、Rh1（批号 wkq16081802）、Rk3

（批号 wkq16021803）、Rh4（批号 wkq17030702）、
20(R)-Rg3（批号 wkqwkq17052403）、20(S)-Rg3（批

号 wkq16081502），购自四川省维克奇生物科技有限

公司；各对照品质量分数≥98%；乙腈为色谱纯；

其他试剂为分析纯。 
2  方法与结果 
2.1  FMEA 筛选熟三七皂苷类成分纯化工艺的影

响因素 
FMEA 对纯化过程中影响因素（图 1）的严重

程度、失败概率以及可检测性进行综合评价，三者

乘积的计算风险优先数确定纯化工艺影响因素见表

1[15]。由表 1 可知，计算风险优先数最大数值为 36，
因此在对影响因素和实验条件综合考虑的基础上，

选择分数大于或等于最大风险优先数一半的 5 个影

响因素作为本实验的研究目标，包括上柱液质量浓

度（36）、上样体积（24）、水洗体积（18）、乙醇体

积分数（24）、乙醇洗脱体积（24）。 
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图 1  熟三七皂苷类成分纯化工艺的影响因素 

Fig. 1  Influence factors of purification technology of 
saponins in steamed P. notoginseng 

表 1  FMEA 对纯化过程中影响因素的分析 
Table 1  Analysis of factors affecting purification process by 
FMEA 

类别 影响因素 
严重 

程度 

失败 

概率 

可检 

测性 

计算风险 

优先数 

环境 温度 1 2 1  2 

湿度 1 1 1  1 

色谱柱 柱稳定性 3 1 2  6 

柱高/直径 2 3 2 12 

上样 上柱液质量浓度 4 3 3 36 

上样体积流量 3 2 2 12 

上样体积 4 2 3 24 

水洗除杂 水洗体积流量 1 1 2  2 

水洗体积 3 2 3 18 

乙醇洗脱 乙醇体积分数 4 3 2 24 

醇洗体积流量 3 2 2 12 

乙醇洗脱体积 4 2 3 24 
 
2.2  评价指标的筛选与计算 

本实验拟采用皂苷质量分数和皂苷回收率作为

评价指标。 
皂苷回收率＝洗脱液中皂苷质量/上柱液皂苷质量 

皂苷质量分数＝洗脱液中皂苷质量/洗脱液干物质质量 

2.3  熟三七皂苷类成分的定量测定 
测定方法参考文献报道[10]，混合对照品 HPLC

色谱图见图 2-A，样品 HPLC 色谱图见图 2-B。 
2.3.1  色谱条件  Agilent 1260 HPLC 系统（Agilent 
Technologies）、C18色谱柱（250 mm×4.6 mm，5 μm）；

流动相为水-乙腈，线性梯度洗脱：0～20 min，80%
水；20～45 min，80%～54%水；45～55 min，54%～

45%水；55～60 min，45%水；60～65 min，45%～

100%水；65～70 min，100%～80%水；70～90 min， 

 

 
 
 

1-三七皂苷R1  2-人参皂苷Rg1  3-人参皂苷Re  4-人参皂苷Rh1  
5-人参皂苷 Rb1  6-人参皂苷 Rd  7-人参皂苷 Rk3  8-人参皂苷

Rh4  9-人参皂苷 20(S)-Rg3  10-人参皂苷 20(R)-Rg3  
1-notoginsenoside R1  2-ginsenosides Rg1  3-ginsenosides Re  
4-ginsenosides Rh1  5-ginsenosides Rb1  6-ginsenosides Rd  
7-ginsenosides Rk3  8-ginsenosides Rh4  9-ginsenosides 20(S)-Rg3  
10-ginsenosides 20(R)-Rg3 

图 2  混合对照品 (A) 和样品 (B) 溶液的 HPLC 图 
Fig. 2  HPLC of mixed reference substance (A) and sample 
(B) solution  

80%水；体积流量为 1.0 mL/min；检测波长为 203 
nm；进样量 10 μL。 
2.3.2  对照品溶液的制备  分别精密称取三七皂

苷 R1和人参皂苷 Rg1、Rb1、Re、Rd、Rh1、Rk3、

Rh4、20(R)-Rg3、20(S)-Rg3对照品 10 mg，置 10 mL
量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，制成分别含三

七皂苷 R1 和人参皂苷 Rg1、Rb1、Re、Rd、Rh1、

Rk3、Rh4、20(R)-Rg3、20(S)-Rg3 对照品 1 mg/mL
的混合对照品溶液。 
2.3.3  供试品溶液的制备  供试品溶液为上柱液溶

液和乙醇洗脱液，制备方法见“2.5”项。 
2.4  DPH-100 大孔吸附树脂柱的制备 

准确称量 DPH-100 大孔吸附树脂 12 g，湿法装

入色谱柱（1.5 cm×40 cm）中，浸泡 24 h 后，用 3 

环境因素 色谱柱因素 上样 
上样液质量浓度 

上样体积流量 

上样体积 

柱稳定性 

柱高/直径 

温度 

湿度 

水洗体积流量 

水洗体积 

水洗除杂 

乙醇体积分数 

醇洗体积流量 

乙醇洗脱 

乙醇洗脱体积 

1 

7 

8 

9 

10 

5 

6 

2 

3 

10 

A 

1 

7 
8 

9 
4 

5 

6 
2 

3 

0    10    20    30    40    50    60    70    80    90 
t/min 

B 

4 
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BV 的 95%乙醇以 2～3 BV/h 的体积流量洗涤，随

后，用 5 BV 超纯水以 2～3 BV/h 的体积流量洗涤

至流出液无醇味，备用。 
2.5  上柱液的制备及上柱液质量浓度的考察 
2.5.1  熟三七提取物浸膏的制备  取三七干燥根及

根茎磨成粉末，过 40 目筛，取适量生三七粉末放置

于高压灭菌锅中，120 ℃蒸制 2 h。将蒸好的粉末放

置于 45 ℃左右的热风干燥箱中干燥至恒定质量。

准确称量熟三七粉末若干，加其质量 10 倍量的 60%
乙醇，浸泡 0.5 h 后，在 85 ℃水浴锅中回流提取 3
次，每次提取 1.5 h，合并提取液，减压浓缩成浸膏。 
2.5.2  上柱液的制备  将制得的熟三七总皂苷提

取物浸膏加纯水分别稀释至皂苷质量浓度分别为

2.12、4.24、10.60、16.96、22.32、28.26 g/L，离心，

分别取 3 BV 的上柱液，以 1.5 BV/h 的体积流量上

DPH-100 大孔吸附树脂柱，然后用 4 BV 的纯水，

以 2 BV/h 的体积流量冲洗，把糖类等水溶性物质

洗脱下来，水洗液弃去，再用 60%乙醇以 3.5 BV/h
体积流量洗脱，收集洗脱液，分别测定皂苷质量分

数和皂苷回收率。如表 2 所示，当上柱液质量浓度

分别为 4.24、10.60、16.96 g/L 时，皂苷质量分数

和皂苷回收率较高，因此拟选择 4.24、10.60、16.96 
g/L 质量浓度的上柱液进行下一步的 CCD-RSM 试

验设计。 
表 2  上柱液质量浓度单因素考察 

Table 2  Single factor study on concentration of sample 
solution 

上柱液质量浓度/(g∙L−1) 皂苷回收率/% 皂苷质量分数/% 

 1.06  6.15 20.37 

 2.12  6.42 21.68 

 4.24  8.35 22.31 

10.60 32.50 41.23 

16.96  7.36 25.69 

22.32  6.28 21.26 

28.26  5.16 20.14 

2.6  CCD-RSM 效应面法优化试验 
2.6.1  模型建立及显著性检验  基于 FMEA 对熟

三七皂苷类成分纯化工艺的影响因素的评价，选择

5 个影响因素作为研究目标，包括上柱液质量浓度、

上样体积、水洗体积、乙醇体积分数、乙醇洗脱体

积。以皂苷类成分质量分数和回收率为评价指标。

因素与水平及试验安排和结果见表 3。方差分析结

果见表 4、5。 

以皂苷质量分数和皂苷回收率为因变量，利用

Design-Expert version 8.6.0 软件对各因素进行二次

多元回归拟合，得到皂苷质量分数和皂苷回收率对

上柱液质量浓度（X1）、上样体积（X2）、水洗体积

（X3）、乙醇体积分数（X4）、乙醇洗脱体积（X5）的

二项多次回归模型方程分别为皂苷质量分数＝

41.93＋6.01 X1＋6.62 X2－2.41 X3＋6.65 X4－1.97  
X5－3.96 X2X5－14.90 X1

2＋10.00 X3
2－8.90 X5

2；皂

苷回收率＝36.05－5.84 X3＋11.11 X4－3.19 X1X2－

26.23 X1
2＋15.61 X3

2。 
从表 4 可知，回归模型 P＜0.000 1，差异达到

极显著水平；失拟项水平不显著（P＞0.05），表示

方程拟合度良好；回归模型确定系数 R2＝0.895 4，
回归模型的确定调整系数 Radj

2＝0.823 3，表示该方

程能解释 82.33%实验数据的变异性；变异系数＝

13.76，精密度数值达到 14.649 表示该方程可以很好

地反映真实情况。所以可以用数学模型进行分析。

从表 4 可知，上柱液质量浓度、上样体积、乙醇体

积分数对皂苷质量分数有着极显著影响（P＜0.01），
水洗体积和乙醇洗脱体积对皂苷质量分数有着显著

影响（P＜0.05），同时上样体积和乙醇洗脱体积的

交互作用对皂苷质量分数亦有极显著影响（P＜
0.01）。结果提示各因素对皂苷质量分数的影响不是

单一的线性关系，而是呈二次关系。以皂苷质量分

数为评价指标的响应面模型见图 3。 
从表 5 可知，回归模型 P＜0.000 1，差异达到

极显著水平；失拟项水平不显著（P＞0.05），表示

方程拟合度良好；回归模型确定系数 R2＝0.851 8，
回归模型的确定调整系数 Radj

2＝0.749 5，表示该方

程能解释 74.95%实验数据的变异性；变异系数＝

23.33，精密度数值达到 12.809 表示该方程可以很好

地反映真实情况。所以可以用数学模型进行分析。

从表 5 可知，水洗体积和乙醇体积分数对皂苷回收

率有着极显著影响（P＜0.01），且上样体积分别和

上柱液质量浓度交互作用对皂苷回收率亦有显著影

响（P＜0.05）。结果提示各因素对皂苷回收率的影

响不是单一的线性关系，而是呈二次关系。以皂苷

回收率为评价指标的响应面模型见图 4。 
2.6.2  CCD-RSM 优化熟三七皂苷类成分纯化条件  
由图 3、4 可知，若分别以皂苷质量分数和皂苷回收

率为评价指标，得到优化后的纯化条件也不相同。

因此，需要将皂苷质量分数和皂苷回收率综合考虑，

在获得较优的皂苷质量分数时，也需获得相对较优 
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表 3  CCD-RSM 试验设计及结果 
Table 3  Experimental design and results of CCD-RSM 

编号 X1/(g∙L−1) X2/BV X3/BV X4/% X5/BV 
皂苷回 

收率/% 

皂苷质量 

分数/% 
编号 X1/(g∙L−1) X2/BV X3/BV X4/% X5/BV 

皂苷回 

收率/% 

皂苷质量 

分数/% 

 1 16.96 (1) 1.0 (−1) 2.0 (−1) 50.0 (−1) 5.0 (1) 41.18 33.56 26  4.24 5.0 2.0 50.0 2.0 26.28 32.64 

 2 16.96 5.0 (1) 6.0 (1) 70.0 (1) 2.0 (−1) 52.20 63.80 27 10.60 3.0 4.0 60.0 3.5 43.94 49.02 

 3 4.24 (−1) 1.0 2.0 70.0 2.0 48.46 24.02 28 16.96 1.0 2.0 50.0 2.0 23.18 26.69 

 4 4.24 5.0 2.0 70.0 2.0 41.15 53.52 29 16.96 3.0 4.0 60.0 3.5  7.36 25.69 

 5 16.96 1.0 6.0 50.0 5.0 25.43 34.37 30 10.60 3.0 4.0 60.0 3.5 42.61 44.68 

 6 4.24 3.0 (0) 4.0 (0) 60.0 (0) 3.5 (0)  8.35 22.31 31  4.24 1.0 2.0 50.0 2.0 24.91 20.61 

 7 16.96 1.0 6.0 70.0 2.0 54.79 44.02 32  4.24 1.0 6.0 50.0 5.0 13.31 15.17 

 8 10.60 (0) 5.0 4.0 60.0 3.5 42.92 48.96 33 10.60 3.0 4.0 60.0 3.5 32.84 42.06 

 9 10.60 3.0 6.0 60.0 3.5 49.16 47.19 34  4.24 5.0 6.0 50.0 5.0  2.53 10.36 

10 16.96 1.0 6.0 50.0 2.0 25.34 29.46 35 10.60 3.0 4.0 60.0 3.5 33.12 47.24 

11 10.60 3.0 4.0 60.0 5.0 27.29 30.40 36 10.60 1.0 4.0 60.0 3.5 44.89 37.35 

12 10.60 3.0 4.0 60.0 2.0 20.80 29.61 37 16.96 5.0 6.0 50.0 2.0 26.62 45.20 

13 16.96 5.0 2.0 50.0 5.0 36.40 47.80 38  4.24 5.0 6.0 50.0 2.0 46.81 41.99 

14 16.96 5.0 2.0 70.0 2.0 45.56 56.90 39 10.60 3.0 4.0 50.0 3.5 23.53 32.14 

15 4.24 1.0 6.0 70.0 2.0 39.96 30.72 40 16.96 5.0 2.0 70.0 5.0 46.79 60.99 

16 16.96 1.0 6.0 70.0 5.0 53.63 44.98 41 10.60 3.0 2.0 60.0 3.5 50.23 50.61 

17 4.24 1.0 2.0 70.0 5.0 52.26 36.44 42 10.60 3.0 4.0 70.0 3.5 65.87 53.25 

18 16.96 1.0 2.0 70.0 5.0 69.41 44.67 43 16.96 1.0 2.0 70.0 2.0 61.85 36.58 

19 16.96 5.0 6.0 50.0 5.0  4.93 24.86 44 10.60 3.0 4.0 60.0 3.5 32.84 42.34 

20 16.96 5.0 6.0 70.0 5.0  7.57 39.70 45 16.96 5.0 2.0 50.0 2.0 39.35 48.64 

21 4.24 1.0 2.0 50.0 5.0 25.48 22.32 46  4.24 5.0 6.0 70.0 5.0 10.34 36.29 

22 4.24 5.0 6.0 70.0 2.0 52.53 50.23 47 10.60 3.0 4.0 60.0 3.5 45.33 50.36 

23 10.60 3.0 4.0 60.0 3.5 31.83 39.28 48  4.24 1.0 6.0 70.0 5.0 51.77 20.64 

24 10.60 3.0 4.0 60.0 3.5 41.70 44.60 49  4.24 1.0 6.0 50.0 2.0  8.99 10.62 

25 4.24 5.0 2.0 50.0 5.0 37.13 34.95 50  4.24 5.0 2.0 70.0 5.0 54.92 40.61 

表 4  以皂苷质量分数为响应值的方差分析结果 
Table 4  Variance analysis with purity of saponins as respond value 

方差来源 平方和 自由度 均方 F 值 P 值 方差来源 平方和 自由度 均方 F 值 P 值 

模型 0.680 20 0.034 12.41 ＜0.000 1 X5
2 0.020  1 0.020 7.16 0.012 1 

X1 0.120  1 0.120 44.95 ＜0.000 1 残差 0.079 29 2.736×10−3   

X2 0.150  1 0.150 54.53 ＜0.000 1 失拟项 0.069 22 3.15×10−3 2.24 0.137 8 

X3 0.020  1 0.020  7.22 0.011 8 净误差 9.859×10−3  7 1.408×10−3   

X4 0.150  1 0.150 54.90 ＜0.000 1 总离差 0.760 49    

X5 0.013  1 0.013  4.85 0.035 8 R2 0.895 4     

X2X5 0.050  1 0.050 18.36 0.000 2 R2
adj 0.823 3     

X1
2 0.055  1 0.055 20.08 0.000 1 变异系数 13.76     

X3
2 0.025  1 0.025  9.04 0.005 4 精密度 14.649     
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表 5  以皂苷回收率为响应值的方差分析结果 
Table 5  Results of variance analysis with response to saponin recovery 

方差来源 平方和 自由度 均方 F 值 P 值 方差来源 平方和 自由度 均方 F 值 P 值 

模型 1.170 20 0.058  8.33 ＜0.000 1 失拟项 0.180 22 8.167×10−3 2.39 0.119 5 

X3 0.120  1 0.120 16.53 0.000 3 净误差 0.024  7 3.415×10−3   

X4 0.420  1 0.420 59.76 ＜0.000 1 总离差 1.370 49    

X1X2 0.032  1 0.032  4.63 0.040 0 R2 0.851 8     

X1
2 0.170  1 0.170 24.23 ＜0.000 1 R2

adj 0.749 5     

X3
2 0.060  1 0.060  8.59 0.006 5 变异系数 23.33     

残差 0.200 29 7.020×10−3   精密度 12.809     

         
 

图 3  上样体积和乙醇洗脱体积交互作用对皂苷质量分数影响的响应面图 
Fig. 3  Response surface and contour plots showing significant interaction effects of concentration of sample solution with 
elution volume on saponin purity 

         
 

图 4  上样体积和上柱液质量浓度交互作用对皂苷回收率影响的响应面图 
Fig. 4  Response surface and contour plots showing significant interaction effects of concentration of sample solution with 
loading volume on saponin purity 
 
的皂苷回收率。 

利用 Design-Expert version 8.6.0 软件对上述所

建立的数学模型，进行综合优化分析，优化后的纯

化条件为上柱液质量浓度为 11.22 g/L，上样体积为

4.97 BV，水洗体积为 2 BV，乙醇体积分数为 70%，

乙醇洗脱体积为 3.31 BV。预测结果为皂苷质量分

数为 77.24%，皂苷回收率为 82.81%。对优化所得

的工艺进行验证试验，皂苷质量分数与皂苷回收率

的实测值分别为 76.69%、 77.43%、 76.85%和

81.66%、82.25%、81.84%。实测结果（76.99±0.38）%

和（81.92±0.30）%与预测结果 77.24%和 82.81%
较为接近，说明应用 CCD 试验设计所得最佳工艺

参数具有可行性和可靠性。 
3  讨论 

研究表明皂苷类成分是熟三七的主要活性成

分，其具有抗血小板聚集、抗氧化、补血以及补益

强身的作用[19-20]。由于熟三七及其提取物除了含有

皂苷类成分以外，还含有非皂苷成分，如挥发油、

黄酮类、糖类等成分。因此，如何有效去除熟三七

提取物中的非皂苷类成分，并得到回收率和质量分
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数较高且关联熟三七功效的皂苷类成分，是本研究

的主要目的。为此，本实验采用 FMEA 结合 CCD- 
RSM 法优化熟三七皂苷类成分的纯化工艺，其中大

孔吸附树脂纯化过程主要考察了上样、水洗除杂、

乙醇洗脱 3 个步骤。 
上样过程中上柱液质量浓度、上样体积、上样

体积流量均对皂苷的吸附效率存在影响。DPH-100
大孔吸附树脂对皂苷的吸附量在一定范围内随上柱

液质量浓度和上样体积的增大而增大，但到一定条

件时，由于树脂饱和，吸附率随上柱液质量浓度和

上样体积的增加反而下降，此时较高质量浓度的上

柱液和较大体积的上样体积反而会造成原料的浪

费。故在设计响应面实验时，将上柱液的质量浓度

水平设计为 4.24、10.60、16.96 g/L，上样体积水平

设计为 1、3、5 BV。 
水洗除杂过程中，水洗体积、水洗体积流量对

皂苷的质量分数和回收率有着较大的影响。当水洗

体积较低时，杂质不能充分的除去，影响皂苷的质

量分数。但是当水洗体积过大时，又会将一部分皂

苷除去，影响皂苷的回收率。所以，综合考虑质量

分数和回收率的影响，将水洗体积水平设计为 2、4、
6 BV。 

乙醇洗脱过程中，乙醇体积分数、乙醇洗脱体

积、醇洗体积流量均对皂苷的解吸效率存在影响。

当乙醇体积分数较大时，样品溶解性较大，易于洗

脱，而当洗脱液中乙醇量不断增加时，所洗脱出的

杂质也在增多，导致皂苷洗脱率下降，因此将乙醇

体积分数水平设计为 50%、60%、70%。同时，解

吸时解吸率随乙醇洗脱体积的增大而增大，但过大

的乙醇洗脱体积会使解吸成本增加，过小的乙醇洗

脱体积又会导致皂苷洗脱不充分。因此，综合经济

效率等因素考虑，将乙醇洗脱体积水平设计为 2.0、
3.5、5.0 BV。 

在大孔吸附树脂纯化过程中，虽然上样体积流

量、水洗体积流量、醇洗体积流量也对纯化效率以

及皂苷的质量分数和回收率有着一定的影响，但是

相比以上几个因素而言，适当的体积流量对纯化的

影响不显著，因此将上样体积流量、水洗体积流量、

醇洗体积流量分别设置为 1.5、2.0、3.5 BV/h。 
本实验将 FMEA和CCD-RSM应用于大孔吸附

树脂纯化熟三七皂苷类成分工艺，采用合理试验设

计对纯化工艺进行研究，以 10 个指标性及活性成分

［三七皂苷 R1，人参皂苷 Rg1、Rb1、Re、Rd、Rh1、

Rk3、Rh4、20(R)-Rg3、20(S)-Rg3］含量作为熟三七

皂苷类成分的考察指标，以皂苷类成分的质量分数

和皂苷回收率为评价指标，得到大孔吸附树脂纯化

的最佳工艺为上柱液质量浓度 11.22 g/L，上样体积

4.97 BV，水洗体积 2 BV，乙醇体积分数 70%，乙

醇洗脱体积 3.31 BV。在此条件下的皂苷质量分数

和皂苷回收率分别可达到 77.24%和 82.81%。经验

证本纯化工艺具有可操作性强、工艺简单、产品稳

定可靠的优点，这不仅对其他中药活性成分的纯化

和获得提供一定借鉴意义，也为下一步对比研究熟

三七提取物与药材生物活性差异、以及相应产品的

开发应用提供了技术参考。 
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