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肤洁散剂是由大黄、黄芩、五倍子、煅石膏和冰片5味药材

组成的用于治疗阴囊湿疹的中药复方散剂。根据药材性质，

方中大黄、黄芩、五倍子 3味中药用水提方法提取有效成分。

大黄素为大黄主要代表成分[1]，为了有效控制水提工艺，笔者

选取大黄素质量浓度和干膏率为评价指标，采用正交试验优

选提取工艺。

1 材料
1200高效液相色谱（HPLC）仪（美国安捷伦公司）；BT 25S

电子分析天平（德国赛多利斯公司）；DU-800紫外分光光度计

（美国贝克曼公司）；RE-201C恒温水浴锅、SHZ-D（Ⅲ）循环水

式真空泵（巩义市予华仪器有限责任公司）；RE5298A旋转蒸

发仪（上海亚荣生化仪器厂）；KQ-50B超声波清洗器（昆山市

超声仪器有限公司，功率：500 W，频率：40 kHz）。

大黄素对照品（中国食品药品检定研究院，批号：110756-

200110）；甲醇为色谱纯，水为超纯水，其余试剂均为分析纯。

大黄、五倍子、煅石膏（重庆中药饮片厂，批号分别为

110802、080901、1108055）；黄芩（四川新荷花中药饮片股份有

限公司，批号：1009176）；冰片（四川青神康华有限公司，批号：

100101）。

2 方法与结果
2.1 提取工艺设计

根据文献和笔者经验[2-3]，选取加水量（A）、提取次数（B）、

提取时间（C）、浸泡时间（D）为考察因素，每个因素选取3个水

平，按L9（34）正交试验表安排试验。因素水平见表1。

表1 因素水平

Tab 1 Factor and level

水平

1

2

3

因素
A，倍

8

10

12

B，次
1

2

3

C，h

1.0

1.5

0.5

D，min

15

30

45

2.2 大黄素质量浓度的测定[4]

2.2.1 色谱条件 色谱柱：Agilent Eclipse C18（250 mm×4.6

mm，5 μm）；流动相：甲醇 -0.1％甲酸（80 ∶ 20，V/V）；柱温：

30 ℃；检测波长：254 nm；流速：1.0 ml/min；进样量：20 μl。

2.2.2 对照品溶液的制备 精密称取大黄素对照品25 mg，置

于25 ml量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，得质量浓度

为110 μg/mL的大黄素对照品溶液。

2.2.3 供试品溶液的制备 将正交试验项下得到的提取液抽

滤，滤液浓缩至 50 ml，置于 50 ml量瓶中，作为样品溶液。精

密量取此样品溶液 20 ml，置于分液漏斗中，加氯仿萃取 2次，

每次10 ml，合并氯仿液，备用。水层加30 ml氯仿与30 ml 2.5
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mol/L的硫酸溶液，水解回流 1.5 h，放冷，移至分液漏斗中，分

取氯仿层。水层加氯仿萃取 3次，每次 20 ml。合并上述氯仿

液，用少量无水硫酸钠脱水，滤过，将氯仿液在35 ℃低温下减

压蒸干，残渣加甲醇超声溶解并定容至25 ml，用0.25 μm滤膜

滤过，作为供试品溶液，备用。

2.2.4 线性关系考察 吸取大黄素对照品溶液适量，置10 ml

量瓶中，用甲醇稀释得 8个不同质量浓度的对照品工作溶液

（0.86、1.72、3.44、6.88、13.75、27.50、55.00、110.00 μg/ml），按上

述色谱条件进样分析。以峰面积积分值（A）为纵坐标，检测浓

度（c）为横坐标，进行线性回归，得回归方程为 A＝7.552c+

4.883（r＝0.999 9，n＝8）。结果表明，大黄素质量浓度在

0.86～110.00 μg/ml范围内与峰面积积分值呈良好线性关系。

2.2.5 精密度试验 分别取高、中、低（110.00、6.88、0.86 μg/

ml）3个质量浓度的对照品溶液适量，按上述色谱条件于一天

之内连续进样5次测定，计算日内精密度；连续3 d分别进样测

定，计算日间精密度。结果，日内精密度的RSD＜0.85％（n＝

5），日间精密度的RSD＜1.40％（n＝3），表明仪器精密度良好。

2.3 干膏率测定

精密量取样品溶液 1 ml，置于已干燥至恒质量的蒸发皿

中，在水浴上蒸干后于105 ℃干燥3 h，移至干燥器中，放置30

min，迅速精密称定质量，按下式计算干膏率：干膏率＝干膏质

量/净药材投入质量×100％。

2.4 正交试验方法与结果

按表 1安排进行提取，将得到的各提取液滤过，浓缩至适

量，放冷，转移至 100 ml量瓶中，定容。按“2.2”、“2.3”项下方

法分别测定提取液中大黄素质量浓度和干膏率，以此为评价

指标，优选提取工艺。正交试验结果见表 2；方差分析结果见

表3。

表2 正交试验结果

Tab 2 Results of orthogonal experiment

试验号
1

2

3

4

5

6

7

8

9

干膏率

大黄素质
量浓度

K1

K2

K3

R

K1

K2

K3

R

A

1

1

1

2

2

2

3

3

3

42.56

68.12

80.34

4.07

153.89

140.61

183.01

14.13

B

1

2

3

1

2

3

1

2

3

46.17

56.79

88.06

13.96

127.32

144.62

205.57

26.08

C

1

2

3

2

3

1

3

1

2

69.51

62.62

58.89

3.54

165.51

162.48

149.52

5.33

D

1

2

3

3

1

2

2

3

1

72.56

60.34

58.12

4.81

197.98

154.66

124.88

24.36

干膏率，％
13.26

10.43

18.87

14.67

21.78

31.67

18.24

24.58

37.52

大黄素质量浓度，μg/ml

55.73

46.05

52.12

25.93

51.74

62.95

45.67

46.84

90.51

以干膏率为指标，各因素影响大小顺序为B＞D＞A＞C，

但各因素对干膏率的影响无显著性差异，最佳工艺为

A3B3C1D1。以大黄素质量浓度为指标，各因素影响大小顺序为

B＞D＞A＞C，B因素对工艺有显著性影响（P＜0.05），最佳工

艺为 A3B3C1D1。因此，确定最佳工艺为 A3B3C1D1，即浸泡 15

min，加 12 倍量水，煎煮提取 3次，每次 1 h。但考虑C因素对

工艺影响甚小，故为节省工时、降低能耗，选择提取时间为 30

min。

2.5 工艺验证试验

取处方量的药材，共3份，按优选的最佳工艺提取，分别滤

过，浓缩，定容至 100 ml 量瓶中，测定提取液中大黄素的质量

浓度和干膏率。结果，干膏率和大黄素质量浓度均与正交试

验最高值相当，表明优选工艺合理、可行。工艺验证试验结果

见表4。

表4 工艺验证试验结果

Tab 4 Results of verification test

试验号
1

2

3

干膏率，％
35.45

36.13

34.79

大黄素质量浓度，μg/ml

88.28

89.34

90.12

3 讨论
本试验优选肤洁散剂中大黄、黄芩和五倍子3味药材的提

取工艺，因药物的主要成分均为水溶性，因此采用水提的工

艺；而君药大黄的主要有效成分为大黄素，故以干膏率和大黄

素质量浓度为评价指标，通过正交试验结合方差分析进行工

艺优选，结果影响干膏率和大黄素质量浓度的主要因素均是

煎煮次数。为节省工时、降低能耗，确定最佳提取工艺为药材

加水浸泡15 min，加12倍量水，煎煮提取3次，每次30 min。
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表3 方差分析结果

Tab 3 Results of variance analysis

指标
干膏率

大黄素含量

方差来源
A

B

D

C（误差）

A

B

D

C（误差）

离差平方和
247.77

316.15

40.31

19.35

313.52

1 126.22

900.66

48.10

自由度
2

2

2

2

2

2

2

2

均方
123.89

158.08

20.15

9.68

156.76

563.11

450.33

24.05

F

5.15

6.57

0.84

6.52

23.42

18.73

P

＞0.05

＞0.05

＞0.05

＞0.05

＜0.05

＞0.05

注：F0.05（2.2）＝19.00；F0.01（2.2）＝99.00

note：F0.05（2.2）＝19.00；F0.01（2.2）＝99.00
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