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复方江南卷柏散为黄冈市中医医院制剂，由江南卷柏、土

茯苓和车前子等 3味中药组成，用药形式为加水煎服，主要用

于治疗高尿酸血症及痛风性关节炎。方中江南卷柏为卷柏科

植物江南卷柏（Selaginella molledorfii Hieron）的全草，具有清

热利湿、凉血止血之功效，其有效成分为黄酮苷、双黄酮等[1-2]。

文献报道其所含黄酮类成分可抑制黄嘌呤氧化酶（XOD）从而

减少尿酸生成[3]，同时具有明显的抗炎功效[4]。土茯苓为百合

科植物光叶菝葜（Smilax glabra Roxb）的干燥根茎，具有解

毒、除湿、利关节的功效。已有报道土茯苓中的落新妇苷可下

调肾脏尿酸盐转动体（URAT1）基因mRNA的表达，促进尿酸

的排泄，对尿酸钠（MSU）所致的大鼠痛风性关节炎具有明显

疗效[5]。本研究以处方中江南卷柏水溶性部位黄酮苷类代表性

成分芹菜素-6-C-β-D-吡喃葡萄糖-8-C-β-D-吡喃木糖苷（YⅡ）[2]

及土茯苓中落新妇苷含量、浸膏得率进行多指标综合评分，对

该复方中药的提取工艺进行优化研究，为该制剂剂型改造提

供试验依据。

1 材料
1.1 仪器

UltiMate 3000高效液相色谱（HPLC）仪，包括二元泵、色

谱柱、可变波长检测器、色谱工作站（美国戴安公司）；MS105

十万分之一电子天平（瑞士梅特勒-托利多国际股份有限公

司）。

1.2 药材与试剂

江南卷柏于 2012年 9月采于湖北宜昌雾渡河，由湖北中

医药大学陈科力教授鉴定为卷柏科植物江南卷柏 Selaginella

molledorfii Hieron的全草（药材标本存放在湖北中医药大学标

本馆内）；车前子（批号：141202-141204）、土茯苓（批号：141002-

141004）均购自安徽亳州药材市场，经湖北中医药大学陈科力

教授鉴定符合 2015年版《中国药典》（一部）对应项下规定；落

新妇苷对照品（上海阿拉丁试剂有限公司，批号：A102 725，纯

度：≥98％）；YⅡ对照品（湖北中医药大学教育部中药资源与

中药复方重点试验室自制[2]，批号：20110119，纯度：＞98.5％）；

甲醇为色谱纯，水为双蒸水，其他试剂均为分析纯。

2 方法与结果
2.1 复方江南卷柏散的制备

取江南卷柏、土茯苓和车前子净药材分别粉碎并过100目
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摘 要 目的：优化复方江南卷柏散提取工艺。方法：采用多指标正交试验。以芹菜素-6-C-β-D-吡喃葡萄糖-8-C-β-D-吡喃木糖苷

（YⅡ）含量、落新妇苷含量和浸膏得率的综合评分为指标，筛选最优加水倍数、提取时间和提取次数；同时进行验证试验。结果：

筛选的最优提取工艺为加12倍水量提取3次，每次1 h；验证试验中YⅡ含量为0.350 6 mg/g（RSD＝1.207 4％，n＝3）、落新妇苷的

含量为1.406 0 mg/g（RSD＝1.459 8％，n＝3）、浸膏得率为23.066 6％（RSD＝1.660 3％，n＝3）。结论：该工艺科学合理，可用于复

方江南卷柏散的提取。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To optimize the extraction technology of Compound Selaginella moellendorffii powder. METHODS：
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the content of YⅡand astilbin were 0.350 6 mg/g（RSD＝1.207 4％，n＝3）and 1.406 0 mg/g（RSD＝1.459 8％，n＝3）；the
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筛，取过筛后的细粉按3 ∶1 ∶1比例均匀混合，即得。

2.2 YⅡ及落新妇苷的含量测定

2.2.1 色谱条件 色谱柱：Welchrom-C18（250 mm×4.6 mm，5

μm）；流动相：甲醇（A）-水（B，含 2％的四氢呋喃和 0.1％的三

氟乙酸），梯度洗脱（0～5 min，18％A→25％A；5～45 min，

25％A→45％A；45～55 min，45％A→100％A；55～60 min，

100％A→18％A）；流速：1 ml/min；柱温：30 ℃；检测波长：330

nm；进样量：20 μ l。在上述色谱条件下，取“2.2.2”“2.2.3”

（“2.4”项下试验号7）项下溶液进样测定。结果，YⅡ与相邻峰

分离度≥2.78，理论板数以YⅡ计≥12 408；落新妇苷与相邻峰

分离度≥1.58，理论板数以落新妇苷计≥25 186。色谱图见图1。

2.2.2 对照品溶液的制备 精密称取干燥至恒质量的落新妇

苷对照品 2.07 mg，加入甲醇溶解并定容至 25 ml 量瓶中，摇

匀，经 0.45 μm 微孔滤膜滤过，即得质量浓度为 0.082 8 mg/ml

的落新妇苷对照品溶液。精密称取干燥至恒质量的YⅡ对照

品1.53 mg，加入甲醇溶解并定容至5 ml量瓶中，摇匀，即得质

量浓度为0.306 0 mg/ml的YⅡ对照品溶液。

2.2.3 供试品溶液的制备 取复方江南卷柏散干燥粉末9份，

每份 10 g，精密称定，按“2.4”项下各条件处理后，将所得提取

液合并后离心（离心半径为 9 cm，1 500 r/min，下同）5 min，取

上清液定容至500 ml量瓶，摇匀，经0.45 μm 微孔滤膜滤过，取

续滤液，即得。

2.2.4 线性关系考察 精密量取落新妇苷对照品溶液1、2、3、

4、5 ml置于 10 ml量瓶中；YⅡ对照品溶液 0.05、0.1、0.15、0.2、

0.25、0.3 ml置于 5 ml量瓶中，分别加甲醇定容，混匀，经 0.45

μm 微孔滤膜滤过。精密吸取20 μl，按“2.2.1”项下色谱条件进

样测定。以对照品质量浓度（x，mg/ml）为横坐标、峰面积（y）

为纵坐标进行回归分析，得落新妇苷、YⅡ回归方程分别为y＝

153.26x+0.064 1（r＝0.999 8）、y＝896.86x－0.091 7（r＝0.999 8），

线性范围分别为0.008 28～0.041 40、0.003 06～0.015 30 mg/ml，

定量限分别为1.827 0×10－4、5.631 3×10－5 mg/ml。

2.2.5 精密度、稳定性、重复性试验 按相关方法进行操作。

结果，精密度试验中落新妇苷峰面积的RSD＝0.87％（n＝6），

YⅡ峰面积的RSD＝1.13％（n＝6）；稳定性试验中落新妇苷峰

面积的RSD＝1.94％（n＝5），YⅡ峰面积的RSD＝1.72％（n＝

5），表明供试品溶液在 12 h 内稳定；重复性试验中落新妇苷

峰面积的 RSD＝2.55％（n＝6），YⅡ峰面积的 RSD＝2.45％

（n＝6）。

2.2.6 加样回收率试验 精密吸取 6份已知含量的供试品溶

液各5 ml，分别加入落新妇苷、YⅡ对照品溶液适量，加水定容

至10 ml量瓶中，混匀，经0.45 μm 微孔滤膜滤过。精密吸取各

溶液20 μl，按“2.2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积并计

算加样回收率。结果，落新妇苷、YⅡ的平均加样回收率分别

为 96.92％（RSD＝1.55％，n＝6）、96.25％（RSD＝1.46％，n＝

6），表明本方法回收率良好 。

2.3 浸膏得率的测定

精密称定复方江南卷柏散干燥粉末 10 g，按“2.4”项下各

条件处理后，将所得提取液合并后离心5 min，取上清液定容至

500 ml量瓶中。精密量取 100 ml（相当于原药材 2 g），置于干

燥至恒质量的蒸发皿中，80 ℃水浴挥干后，置于105 ℃烘箱内

烘干至恒质量，于干燥器内冷却30 min，迅速称定质量并计算

浸膏得率。浸膏得率（％）＝干燥后质量（g）×0.5×100％。

2.4 正交试验优化复方江南卷柏散提取工艺

在预试验的基础上，选择影响提取工艺的 3个因素：加水

倍数（A）、提取时间（B，h）、提取次数（C），按L9（34）正交表进行

试验。因素与水平见表1。

表1 因素与水平

Tab 1 Factors and levels

水平

1

2

3

因素
A（加水倍数）

12

15

18

B（提取时间），h

1

1.5

2

C（提取次数）

1

2

3

D（空白）

1

2

3

称取复方药材粗粉10 g，按L9（34）正交表的条件进行正交

试验。将正交试验得到的提取液滤过后合并，分别测定YⅡ含

量（X）、落新妇苷含量（M）及浸膏得率（N），并进行多指标综合

评分。评分时以各指标的最大值为参照将数据进行归一化后

设定不同权重，X、M、N的权重系数分别设定为0.5、0.4、0.1，综

合评分Y＝0.5Xi/Xmax+0.4Mi/Mmax+0.1Ni/Nmax（Xi、Mi、Ni分别为 i试

验号的相应结果，i＝1，2，3…9；Xmax、Mmax、Nmax分别为相应指标

的最大值）。正交试验设计与结果见表2，方差分析结果见表3。

表2 正交试验设计与结果

Tab 2 Design and results of test

试验号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

K1

K2

K3

K1

K2

K3

R

A

1

1

1

2

2

2

3

3

3

2.395 7

2.504 3

2.577 2

0.785 7

0.834 8

0.859 1

0.181 5

B

1

2

3

1

2

3

1

2

3

2.639 1

2.439 2

2.398 9

0.879 7

0.813 1

0.799 6

0.240 2

C

1

2

3

2

3

1

3

1

2

2.100 3

2.616 5

2.760 4

0.700 1

0.872 2

0.920 1

0.600 1

D

1

2

3

3

1

2

2

3

1

2.495 2

2.424 3

2.557 7

0.831 7

0.808 1

0.852 6

0.133 4

YⅡ含量，
mg/g

0.311 6

0.324 4

0.314 1

0.369 9

0.327 5

0.266 3

0.354 4

0.296 9

0.303 2

落新妇苷含量，
mg/g

0.745 1

0.910 4

1.175 5

1.196 2

1.224 9

0.713 5

1.328 7

0.833 8

1.221 6

浸膏得
率，％

17.727 4

21.355 5

24.553 3

21.283 3

23.534 6

18.521 5

23.464 0

19.648 6

22.731 1

综合评分

0.717 7

0.799 5

0.878 5

0.946 8

0.907 3

0.650 2

0.974 6

0.732 4

0.870 2

由表2可知，各因素的影响强度为C＞B＞A；由表3可知，

A和B无显著影响（P＞0.05），C具有显著影响（P＜0.05）。考

图1 高效液相色谱图
A.样品；B.YⅡ对照品；C.落新妇苷对照品；1. YⅡ；2. 落新妇苷

Fig 1 HPLC chromatograms
A. sample；B. YⅡ control；C. astilbin control；1. YⅡ；2. asbilbin
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虑到节能，最终选择最优工艺为A1B1C3，即加 12倍水量提取 3

次，每次1 h。

表3 方差分析结果

Tab 3 Results of variance analysis

方差来源
A

B

C

D（误差）

离均差平方和
0.556

1.105

8.030

0.295

自由度
2

2

2

2

均方
0.278

0.553

4.015

0.148

F

1.881

3.741

27.182

P

0.347

0.211

0.035

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

2.5 验证试验

称取复方药材粗粉 200 g，共 3份，按最优工艺条件提取，

验证试验结果见表4。

表4 验证试验结果（n＝3）

Tab 4 Results of validation test（n＝3）

序号

1

2

3

平均值

药材量，g

200.033 0

200.010 3

200.006 1

YⅡ
含量，mg/g

0.350 0

0.355 1

0.346 7

0.350 6

RSD，％

1.207 4

落新妇苷
含量，mg/g

1.412 5

1.422 5

1.383 0

1.406 0

RSD，％

1.459 8

浸膏
得率，％
22.712 3

23.014 5

23.472 9

23.066 6

RSD，％

1.660 3

3 讨论
3.1 提取溶剂的选择

江南卷柏、土茯苓、车前子中均含有较多黄酮类成分，文

献[6-8]中对黄酮类成分的提取研究报道较多，多采用乙醇、甲

醇等溶剂提取。本课题组通过前期试验比较发现，甲醇提取

杂质少、提取完全，但毒性较大；乙醇提取虽无毒且完全，但杂

质很多，特别是江南卷柏乙醇提取物中叶绿素含量很高，为后

续提取液的纯化工作带来极大困难，且除杂工艺复杂。课题

组前期试验证实，江南卷柏的水煎液对痛风性关节炎具有良

好疗效，加之黄冈市中医医院的制剂即为水煎液，已有多年临

床使用经验。因此，设计本提取工艺时选择水为溶剂。

3.2 因素与水平的选定依据

本研究正交试验前曾以不同加水量和提取时间对复方江

南卷柏散水提取工艺进行了单因素考察，根据测定的YⅡ、落

新妇苷的含量和浸膏得率3个指标，得最优的料液比为1 ∶15，提
取时间则对上述指标含量影响不显著。因此根据单因素考察

结果以 15倍水量为中心前后各取一个水平设计了因素水平

表。根据正交试验结果，并结合生产实际，最后得到最优提取

工艺为加12倍水量提取3次，每次1 h。验证试验结果表明，本

研究确立的提取工艺稳定，提取物中有效成分YⅡ、落新妇苷

的含量分别为 0.350 6、1.406 0 mg/g（RSD 分别为 1.207 4％、

1.459 8％，n＝3），浸膏得率为 23.066 6％（RSD＝1.660 3％，

n＝3）。

3.3 评价指标的选择与权重系数的判定依据

本试验中YⅡ是江南卷柏的主要水溶性成分之一，研究发

现其在体内可代谢为芹菜素，后者具有抑制黄嘌呤氧化酶的

作用。落新妇苷为2015年版《中国药典》（一部）[9]中规定的土

茯苓的指标性成分，同时也是土茯苓治疗高尿酸血症及痛风

等疾病的活性成分。因此，检测落新妇苷和YⅡ的含量，能够

为该复方的提取工艺优选提供依据。此外，浸膏得率亦可反

映复方有效成分的总量，是复方提取工艺优化的评价指标之

一 [10-11]。因此，本研究选择YⅡ、落新妇苷含量和浸膏得率为

复方江南卷柏散的工艺评价指标。鉴于江南卷柏为该复方中

的君药，故设定其代表成分YⅡ含量的权重系数为0.5；土茯苓

为臣药，故设定其所含落新妇苷含量的权重系数为0.4；浸膏得

率权重系数则为 0.1。本课题组另设YⅡ、落新妇苷含量和浸

膏得率的权重系数分别为0.4、0.4、0.2时，结果与本文结果一致。
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