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摘要： 目的　 优化续断切制工艺。 方法　 以川续断皂苷Ⅵ、 续断总皂苷、 水浸出物、 醇浸出物含有量为评价指标， 软

化用水量、 软化时间、 切制片型、 干燥温度为影响因素， 正交试验优化切制工艺。 结果　 最佳条件为取烘干减重 ５０％
“发汗” 后于 ６０ ℃下干燥的药材， 加入 ４ 倍量水软化 ６ ｈ， 取出， 稍润， 横切 ３ ｍｍ 厚片， ７０ ℃下烘干， 川续断皂苷

Ⅵ、 续断总皂苷、 水浸出物、 醇浸出物含有量分别为 ７􀆰 ８６％ 、 １４􀆰 ０８％ 、 ４３􀆰 ７１％ 、 ４２􀆰 ９３％ 。 结论　 该方法稳定可行，
可用于切制续断。
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　 　 续断是传统常用中药， 首载于 《神农本草

经》， 被列为上品［１］， 为川续断科植物川续断 Ｄｉｐ⁃
ｓａｃｕｓ ａｓｐｅｒ Ｗａｌｌ． ｅｘ Ｈｅｎｒｙ 的干燥根， 在秋季采挖，
除去芦头及须根， 清洗后用微火烘至半干， 堆积

“发汗” 至内部变绿后再烘干［２］， 它含有三萜皂

苷、 木通皂苷、 马钱子苷、 多糖、 β⁃谷甾醇等成

分， 另外其挥发油主要组成有漪罗艾菊酮、 ２， ４，
６⁃三叔丁基苯酚等［１，３⁃６］。 药理研究表明， 续断对骨

组织、 生殖系统、 免疫系统、 神经系统等均有一定

影响， 具有抗炎、 抗衰老、 修复肝损伤等药理作

用［７⁃１４］。 然而， 目前续断切制工艺尚无具体的技术

参数， 导致饮片质量参差不齐， 影响临床疗效发挥

及相关产业发展， 故本研究采用正交试验优化该药

材切制工艺， 为其进一步研究奠定基础。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 ＵｌｔｉＭａｔｅ ３０００ 型高效液相色谱仪 （美
国赛默飞世尔科技公司）； ＴＵ⁃１８１０ 型紫外⁃可见分

光光度仪 （北京普析通用仪器有限责任公司）；
ＡＵＷ２２０Ｄ 型全自动电子天平 ［岛津仪器 （苏州）
有限公司］； 中药粉碎机 （天津泰斯特仪器有限
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公司）。
１􀆰 ２　 试药　 川续断皂苷Ⅵ （批号 ＧＺＤＤ⁃０００６） 对

照品购于贵州迪大生物科技有限责任公司。 续断采

自贵州同济堂中药材种植有限公司续断种植基地

（威宁县二塘镇梅花村）， 经贵阳中医学院生药教

研室魏升华教授鉴定为续断科植物川续断 Ｄｉｐｓａｃｕｓ
ａｓｐｅｒ Ｗａｌｌ． ｅｘ Ｈｅｎｒｙ 的干燥根， 将其除去杂质， 洗

净， 润透， 切薄片， 干燥， 筛去碎屑。 甲醇、 乙

醇、 磷酸均为分析纯； 甲醇、 乙腈均为色谱纯； 水

为纯净水，
２　 方法与结果

２􀆰 １　 川续断皂苷Ⅵ含有量测定

２􀆰 １􀆰 １ 　 色 谱 条 件 　 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｃｌｉｐｓｅ Ｃ１８ 色 谱 柱

（２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 ２０％ 磷

酸 （ ３０ ∶ ７０ ）； 检 测 波 长 ２０６ ｎｍ； 体 积 流 量

１ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 进样量 ２０ μＬ。 色谱图见

图 １。

１． 川续断皂苷Ⅵ
１． ａｓｐｅｒｏｓａｐｏｎｉｎ Ⅵ

图 １　 川续断皂苷Ⅵ ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ａｓｐｅｒｏｓａｐｏｎｉｎ Ⅵ

２􀆰 １􀆰 ２　 对照品溶液制备　 取川续断皂苷Ⅵ对照品

适量， 甲醇稀释成 １􀆰 ５ ｍｇ ／ ｍＬ， 精密量取 １ ｍＬ 置

于 １０ ｍＬ 量瓶中， 流动相稀释至刻度， 摇匀，
即得。
２􀆰 １􀆰 ３　 供试品溶液制备 　 精密称取药材细粉约

０􀆰 ５ ｇ， 置于 ５０ ｍＬ 具塞锥形瓶中， 精密加入 １５ ｍＬ

９０％ 甲醇， 密塞， 称定质量， 回流提取 ３ 次， 每次

３０ ｍｉｎ， 放冷， ９０％ 甲醇补足减失的质量， 摇匀，
滤过， 合并滤液， 精密吸取 １ ｍＬ， 置于 １０ ｍＬ 量

瓶中， 流动相稀释至刻度， 摇匀， ０􀆰 ４５ μｍ 微孔滤

膜过滤， 即得。
２􀆰 １􀆰 ４　 线性关系考察　 精密称取川续断皂苷Ⅵ对

照品 １５􀆰 ０５ ｍｇ， 甲醇稀释成 １􀆰 ５０５ ｍｇ ／ ｍＬ， 精密吸

取 ０􀆰 ０５、 ０􀆰 ２、 ０􀆰 ８、 １􀆰 ２、 １􀆰 ８ ｍＬ 于 ２ ｍＬ 量瓶中，
甲醇定容， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样 ２０ μＬ
测定。 以进样量为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标

（Ｙ） 进行回归， 得方程为 Ｙ ＝ ４􀆰 ６１６ ６Ｘ ＋ １􀆰 ０３８ ３
（ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ８）， 在 ０􀆰 ０７５ ３～２􀆰 ７０９ μｇ 范围内线性关

系良好。
２􀆰 ２　 续断总皂苷含有量测定

２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液制备　 精密称取川续断皂苷Ⅵ对照

品适量， 甲醇定容至 ２５ ｍＬ， 即得 （０􀆰 ２２６ ｍｇ ／ ｍＬ）。
２􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液制备 　 精密称取药材粉末约

０􀆰 ３ ｇ， 加入 ６０ ｍＬ ７０％ 乙醇， 超声 （ ５００ Ｗ、
４０ ｋＨｚ） ５０ ｍｉｎ， 滤过， 滤液置于 １００ ｍＬ 量瓶中，
７０％ 乙醇定容至刻度， 摇匀， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 显色条件 　 精密吸取供试品 ０􀆰 ３ ｍＬ 于

１０ ｍＬ比色管中， 沸水浴挥干溶剂， 精密加入甲醇

２ ｍＬ、 浓硫酸 ３ ｍＬ， 密塞， 摇匀， ９５ ℃恒温水浴

中加热 ２０ ｍｉｎ 后， 再放入冰水浴中冷却 ５ ｍｉｎ， 摇

匀， 于 ５２８ ｎｍ 波长处测定吸光度。
２􀆰 ２􀆰 ４　 线性关系考察　 精密吸取对照品溶液 ０􀆰 ３、
０􀆰 ４、 ０􀆰 ５、 ０􀆰 ６、 ０􀆰 ７、 ０􀆰 ８、 ０􀆰 ９ ｍＬ 于具塞试管

中， 随行试剂作为空白对照， 按 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项下方

法操作， 于 ５２８ ｎｍ 波长处测定吸光度。 以吸光度

为纵坐标 （Ａ）， 进样量为横坐标 （Ｘ） 进行回归，
得方程为 Ａ ＝ ３􀆰 ６４１Ｘ － ０􀆰 ０２２ ６ （ ｒ ＝ ０􀆰 ９９９ ６），
在 ０􀆰 ０６７ ８～０􀆰 ２０３ ４ ｍｇ 范围内线性关系良好。
２􀆰 ３　 水浸出物测定　 参照 ２０１５ 年版 《中国药典》
四部水浸出物项下热浸法测定。
２􀆰 ４　 醇浸出物测定　 参照 ２０１５ 年版 《中国药典》
四部醇浸出物项下热浸法测定， 以 ５０％乙醇为溶剂。
２􀆰 ５　 切制工艺优化

２􀆰 ５􀆰 １　 单因素试验　 以川续断皂苷Ⅵ、 总皂苷为

评价指标， 对软化用水量 （Ａ）、 软化时间 （Ｂ）、
切制片型 （Ｃ）、 干燥温度 （Ｄ） 进行考察， 发现

在软化用水量 ２ 倍、 软化时间 ４ ｈ、 切制片型横片、
干燥温度 ８０ ℃条件下效果最佳。
２􀆰 ５􀆰 ２　 正交试验　 在单因素试验基础上， 各因素

选取 ３ 个水平， 通过 Ｌ９（３４） 正交表安排试验。 取
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９ 份药材， 每份 １ ｋｇ， 按表 １ 参数设计， 加入不同

用量水软化一定时间后取出， 切制成不同片型， 于

不同温度下干燥， 得到 ９ 份样品， 粉碎， 过 ４０ 目

筛， 测定各成分含有量， 再进行综合评分。 根据所

测成分在药材中的重要性， 设定权重分别为川续断

皂苷Ⅵ４０％ 、 总皂苷 ３０％ 、 醇浸出物 １５％ 、 水浸出

物 １５％ ， 计算公式为综合评分＝川续断皂苷Ⅵ隶属

度×４０％ ＋总皂苷隶属度×３０％ ＋醇浸出物隶属度×
１５％ ＋水浸出物隶属度×１５％ ［隶属度 ＝ （指标值－
指标最小值） ／ （指标最大值－指标最小值） ］， 满

分 １􀆰 ００。 结果见表 １， 方差分析见表 ２。

表 １　 试验设计及结果

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｄｅｓｉｇｎ ａｎｄ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｔｅｓｔｓ

试验号
Ａ 软化用

水量 ／ 倍
Ｂ 软化

时间 ／ ｈ
Ｃ 切制

片型

Ｄ 干燥

温度 ／ ℃
川续断皂苷

Ⅵ／ ％
总皂苷 ／

％
水浸出物 ／

％
醇浸出物 ／

％
综合评分

１ ２（１） ４（１） 纵（１） ６０（１） ８􀆰 ７８ １５􀆰 ５０ ４３􀆰 ９１ ４３􀆰 １０ ０􀆰 ２６
２ ２（１） ５（２） 横（２） ７０（２） ７􀆰 ４０ １４􀆰 ４７ ４５􀆰 １８ ４４􀆰 ７９ ０􀆰 １２
３ ２（１） ６（３） 斜（３） ８０（３） ８􀆰 ５９ １５􀆰 ９４ ４６􀆰 ７４ ４６􀆰 ２９ ０􀆰 ４４
４ ４（２） ４（１） 横（２） ８０（３） １０􀆰 ０３ １６􀆰 ２３ ４６􀆰 ５２ ４５􀆰 ６８ ０􀆰 ５８
５ ４（２） ５（２） 斜（３） ６０（１） ７􀆰 ２６ １４􀆰 ３３ ４４􀆰 ３０ ４４􀆰 ０４ ０􀆰 ０６
６ ４（２） ６（３） 纵（１） ７０（２） １１􀆰 ３４ １８􀆰 ０４ ４８􀆰 ５７ ４８􀆰 ７４ ０􀆰 ９９
７ ６（３） ４（１） 斜（３） ７０（２） ９􀆰 ６３ １６􀆰 ５６ ４８􀆰 ７５ ４８􀆰 １２ ０􀆰 ７０
８ ６（３） ５（２） 纵（１） ８０（３） ９􀆰 １３ １６􀆰 １１ ４６􀆰 ３２ ４６􀆰 ４２ ０􀆰 ５０
９ ６（３） ６（３） 横（２） ６０（１） ８􀆰 ３４ １５􀆰 ３３ ４３􀆰 ３８ ４２􀆰 ８４ ０􀆰 １９

均值 １ ０􀆰 ２７ ０􀆰 ５１ ０􀆰 ５８ ０􀆰 １７ — — — — —
均值 ２ ０􀆰 ５４ ０􀆰 ２３ ０􀆰 ３０ ０􀆰 ６０ — — — — —
均值 ３ ０􀆰 ４６ ０􀆰 ５４ ０􀆰 ４０ ０􀆰 ５１ — — — — —
极差 ０􀆰 ２７ ０􀆰 ３１ ０􀆰 ２８ ０􀆰 ４３ — — — — —

表 ２　 方差分析

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｖａｒｉａｎｃｅ
来源 离均差平方和 自由度 Ｆ 值 Ｆ 临界值 Ｐ 值

Ａ ０􀆰 １１５ ２ １􀆰 ０００ ０ １９􀆰 ０００ ＞０􀆰 ０５
Ｂ ０􀆰 １８１ ２ １􀆰 ５７４ １９􀆰 ０００ ＞０􀆰 ０５
Ｃ ０􀆰 １２６ ２ １􀆰 ０９６ １９􀆰 ０００ ＞０􀆰 ０５
Ｄ ０􀆰 ３１０ ２ ２􀆰 ６９６ １９􀆰 ０００ ＞０􀆰 ０５

Ｅ（误差） ０􀆰 １２０ ２ — — —

　 　 由表 １ 可知， 各因素对综合评分的影响程度依

次为 Ｄ＞Ｂ＞Ｃ＞Ａ， 即干燥温度影响最大， 软化用水

量影响最小， 最优工艺为 Ａ２Ｂ３Ｃ１Ｄ２； 由表 ２ 可知，
各因素对实验结果均无显著性影响 （Ｐ＞０􀆰 ０５）。 综

合各因素考虑， 最终确定最优工艺为 Ａ２Ｂ３Ｃ２Ｄ２，
即用 ４ 倍量水软化药材， 软化时间 ６ ｈ， 切横片，
干燥温度 ７０ ℃。
２􀆰 ６　 切制工艺比较　 取药材 ３ 份， 每份 ５ ｋｇ， 分

别按 “１􀆰 ２” 项下传统工艺和 “２􀆰 ５􀆰 ２” 项下优化

工艺切制， 测定川续断皂苷Ⅵ、 续断总皂苷、 水浸

出物、 醇浸出物含有量， 结果见表 ３ ～ ４。 由表可

知， 优化工艺稳定可行， 测得值高于传统工艺。
３　 讨论与结论

本实验所用续断采自种植基地， 按照传统工艺

加工， 即将新鲜药材剪掉须根及芦头， 清洗干净，
滤水， ６０ ℃干燥箱中减重， 堆积 “发汗” 以使药

材内部变绿后再烘干。 切制时， 先用水软化续断，

　 　 　 　表 ３　 传统工艺下含有量测定结果 （ｎ＝３）
Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｕｎｄｅｒ ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ

ｐｒｏｃｅｓｓ （ｎ＝３）

批次
川续断皂苷

Ⅵ／ ％
续断总皂苷 ／

％
水浸出物 ／

％
醇浸出物 ／

％
１ ７􀆰 ２５ １３􀆰 ８７ ４３􀆰 ０７ ４１􀆰 ４９
２ ７􀆰 ３９ １３􀆰 ９８ ４３􀆰 ２０ ４１􀆰 ９４
３ ７􀆰 ４０ １４􀆰 １２ ４３􀆰 ２２ ４２􀆰 ０２

平均值 ７􀆰 ３５ １３􀆰 ９９ ４３􀆰 １６ ４１􀆰 ８２
ＲＳＤ ／ ％ １􀆰 １４ ０􀆰 ９０ ０􀆰 １９ ０􀆰 ６８

表 ４　 优化工艺下含有量测定结果 （ｎ＝３）
Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｕｎｄｅｒ ｏｐｔｉｍｉｚｅｄ

ｐｒｏｃｅｓｓ （ｎ＝３）

批次
川续断皂
苷Ⅵ／ ％

续断总皂
苷 ／ ％

水浸出物 ／
％

醇浸出物 ／
％

１ ７􀆰 ８２ １３􀆰 ９６ ４３􀆰 ４６ ４２􀆰 ７１
２ ７􀆰 ８６ １４􀆰 ２０ ４３􀆰 ７４ ４３􀆰 ２１
３ ７􀆰 ９１ １４􀆰 ０９ ４３􀆰 ９６ ４３􀆰 ０７

平均值 ７􀆰 ８６ １４􀆰 ０８ ４３􀆰 ７１ ４２􀆰 ９３
ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ５７ ０􀆰 ８５ ０􀆰 ５４ ０􀆰 ４９

发现切制后其外表皮呈灰褐色， 而切面皮部呈墨绿

色， 并且在软化过程中出现下色现象， 是否表明某

些成分有损失或变化尚需进一步研究。
多指标综合评价符合中药多功效的用药特点，

也可体现中医药思维的整体观念。 本研究采用该方

法优化续断切制工艺， 所得最佳条件为取烘干减重

５０％ “发汗” 后于 ６０ ℃下干燥的药材， 加入 ４ 倍
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量水软化 ６ ｈ， 取出， 稍润， 横切 ３ ｍｍ 厚片，
７０ ℃下烘干， 川续断皂苷Ⅵ、 续断总皂苷、 水浸

出物、 醇浸出物含有量分别为 ７􀆰 ８６％ 、 １４􀆰 ０８％ 、
４３􀆰 ７１％ 、 ４２􀆰 ９３％ ， 四者均高于传统工艺， 可知优

化工艺稳定可行， 可用于该药材加工。
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摘要： 目的　 优化六味地黄胶囊大孔吸附树脂纯化工艺。 方法　 以固形物得量和得率， 以及莫诺苷、 马钱苷、 芍药苷

含有量和收率为评价指标， 药液⁃树脂用量比例、 树脂径高比、 吸附体积流量、 洗脱体积流量、 洗脱剂 （７０％ 乙醇）
用量为影响因素， 优化纯化工艺。 结果 　 最佳条件为药液⁃树脂用量比例 ３ ∶ １， 树脂径高比 １ ∶ ４， 上样体积流量

２ ＢＶ ／ ｈ， 洗脱体积流量 ２ ＢＶ ／ ｈ， 洗脱剂用量 ５ ＢＶ， 固形物得量和得率分别为 ４４２􀆰 ５６ ｇ 和 ４􀆰 ５１％ ， 莫诺苷、 马钱苷、
芍药苷 含 有 量 和 收 率 分 别 为 ０􀆰 ０９１ ｍｇ ／ ｍＬ 和 ９５􀆰 ０３％ 、 ０􀆰 ０５２ ｍｇ ／ ｍＬ 和 ９２􀆰 ６６％ 、 ０􀆰 １３０ ｍｇ ／ ｍＬ 和 ９８􀆰 ４２％ 。
结论　 该方法稳定可靠， 药效成分指标可控， 可用于大孔吸附树脂纯化六味地黄胶囊。
关键词： 六味地黄胶囊； 纯化工艺； 大孔吸附树脂
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