
摘要

本文采用赛默飞新一代加速溶剂萃取仪EXTREVA ASE与液相

色谱-电雾式检测器CAD分别对药材酸枣仁质量评价中前处理、

含量测定方法尝试优化，实现了提取效率极大提升，同时获得

更高灵敏度的色谱分析方法，为2020版中国药典该品种标准优

化提供参考。

引言

中药与天然产物质量评价体系中，样品前处理步骤至关重要，

对目标成分要充分萃提与保留，同时还需尽可能地净化基质，

减少对后续色谱质谱检测中的干扰。目前中药提取仍多采取传

统的提取方式，传统的中药提取方法主要有蒸馏法与溶剂萃取

法。蒸馏法常见的有常压蒸馏、分馏、水蒸气蒸馏、真空蒸

馏、抽提蒸馏等；溶剂萃取法分为液固萃取、液液萃取和液气

萃取等，广泛应用于中药薄层鉴定与含量测定项的样品制备阶

段。传统提取方式往往耗时较长，1至8小时不等，个别品种还

需要多次回流提取、吹干复溶等步骤，消耗大量有机溶剂，对

操作人员技术熟练程度要求高，还浪费大量水资源用于冷凝回

流。因此，高效、实用、环保、经济的样品前处理技术迫切需

要引入中药分析领域，进而简化前处理流程，整个分析流程提

速增效。

药材酸枣仁属于药典收录品种之一，是鼠李科植物酸枣的干燥

成熟种子，具有镇静催眠、抗焦虑等功效，其药典收录的提取

方法为”索氏提取法+回流提取法+吹干复溶”，处理一份样品

至少需要7小时，繁琐且耗时[1]。
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赛默飞EXTREVA ASE即新一代加压流体萃取设备，该技术通

过在一定温度和压力下使用有机溶剂快速有效地萃取样品中目

标组分，从而产生高质量色谱结果的样品制备技术。该设备同

时具有萃取与蒸发浓缩的功能，可实现药材酸枣仁从“粉末状

态”到“提取物储存在样品瓶内”全自动化前处理流程，再转

移至液相色谱进行后续分析。

实验部分及结果

1.1 仪器

•	EXTREVA ASE快速溶剂萃取仪 ： 22184-60101

样品萃取池（10ml）：068087

收集瓶（60mL）：048784

收集瓶  (250mL）： 056284

纤维素滤膜：068093

•	Vanquish Core高效液相色谱仪，

泵：VC-P20-A 

自动进样器： VC-A12-A

柱温箱：VH-C10-A

CAD检测器：VH-D20-A

•	变色龙色谱管理软件 Chromeleon CDS 7.3
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1.2 试剂与标准品

1.2.1 试剂：己烷、甲醇、乙腈（色谱级，Fisher公司），纯水

机制水，硅藻土（1 kg 瓶装，P/N 062819)，GCB 石墨化碳

（50g，安谱科技SBEQ-CA1600)。

1.2.2 标准品：酸枣仁皂苷A（纯度：98%，上海同田）。

1.2.3 样品：药材酸枣仁（市售）

2.1 ASE部分

2.1.1 样本制备：

将药材酸枣仁放置于研钵中研细，称取1g药材粉末，并加入

约2.5g硅藻土混匀；选取10mL规格的萃取池，依次放入滤

膜、200mg GCB粉末、硅藻土与药材混合粉末、滤膜后，拧紧

萃取池，放入EXTRAVA ASE待萃提开始。

2.1.2 ASE参数设置：

样品的制备采用先除杂再提取的方式；除杂过程：使用正己烷

进行第一遍萃取，萃取的条件参见下方表格参数，流出的正己

烷萃取液转移至收集瓶后弃去；提取和蒸发浓缩过程：样品经

除杂后再使用甲醇进行第二遍萃取，萃取液进入蒸发瓶后，直

接蒸发浓缩至2mL进样瓶中。

在EXTREVA ASE操作软件上分别编辑除杂和提取的方法，设置

序列运行模式，样品在运行完除杂方法后直接运行提取和蒸发

浓缩方法，中间无需人工参与，仪器自动化操作方便快捷。此

外，EXTREVA ASE也支持仪器自动复溶，可进一步减少人工干

预过程。

图1 左：ASE软件控制界面——序列准备；右：ASE参数设置向导

步骤 参数设置

除杂

除杂溶剂 正己烷

萃取温度 80℃

气体压力 200psi

吹扫时间 300s

气体流速 10mL/min

溶剂流速 1mL/min

萃取时间 10min

消耗溶剂 约20mL

萃取与蒸干

萃取溶剂 甲醇

萃取温度 100℃

吹扫时间 45s

溶剂预填充 50%

气体流速 10mL/min

溶剂流速 1mL/min

萃取时间 10min

蒸发模式 蒸干

蒸发真空 155 torr (3 psi)

蒸发温度 70°C

蒸发气体流速 每个通道 50 L/min 氮气

消耗溶剂 约20mL



2.2 HPLC-CAD部分

2.2.1 溶液制备

2.2.1.1 对照品溶液制备

取酸枣仁皂苷A对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1mL含0.1mg的溶液，即得，并稀释成系列浓度1-100μg/mL,供线性用。

2.2.1.2 样品溶液制备

取蒸干后的样品，在样品瓶直接加入1mL纯甲醇复溶，充分振摇至完全溶解，再稀释8倍后，过0.22μm滤膜至新的液相样品瓶中待

上机分析。

图2 药材酸枣仁质量评价分析流程简图

2.2.1.4 样品典型色谱图

依次进样Vanquish Core液相色谱仪测试，经ASE处理过的药材酸枣仁样品溶液中，目标成分酸枣仁皂苷A响应适中，分离度良好，

完全适用于酸枣仁质量评价。

图3 上：100μg/mL酸枣仁皂苷A的CAD色谱图

下：经ASE处理后的药材酸枣仁的CAD色谱图



2.2.1.5 HPLC-CAD检测酸枣仁皂苷A部分方法学结果

实验结果表明，使用CAD检测器用于无紫外吸收的酸枣仁皂苷A检测，重复性好，灵敏度高，线性范围宽，相较于文献报道的

ELSD方法[2]具有明显优势。市售药材经检测，酸枣仁皂苷A含量符合2020版中国药典的要求。

图4 1-100μg/mL酸枣仁皂苷A叠加色谱图与线性结果

图5 经ASE处理后的药材酸枣仁样品连续进样6针叠加色谱图

表1 HPLC-CAD用于酸枣仁皂苷A检测的色谱分析结果

ASE-LC-CAD考察 实测值

LOD（S/N=3） 0.5ng（S/N=4.2）

LOQ（S/N=10） 1ng（S/N=11）

线性范围 1-100μg/mL

线性相关系数 0.9995

6针保留时间重复性 0.04%

6针峰面积重复性 0.93%

样品中酸枣仁皂苷含量
0.041% 

（药典要求≥0.03%）
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3.1 讨论

3.1.1 除色素除杂的必要性

药材酸枣仁属于种子类药材，表面紫红色或紫褐色，富油性，因此在样品前处理中需要注意：（1）避免色素影响：药材表皮颜色

很深，如果不除色素，易造成后续提取与检测仪器的污染，故建议使用GCB除色素，用量200-300μg，效果很好；（2）去除油脂类

成分干扰：药典方法与文献中采用石油醚或正己烷作为除杂溶剂，有效降低色谱分析中杂质数量，本次实验采用己烷除杂，甲醇萃

提，效果相当，同样可以满足该药材检测要求。

3.1.2 与传统提取方式比较

EXTREVA ASE通过无缝一体化操作自动萃取和浓缩样品，无需将样品萃取液手动移至另一台设备进行溶剂蒸发；减少溶剂用量和

费用，系统采用气体辅助萃取专利技术，单份样品可节省50%萃取溶剂消耗；在萃取和淋洗步骤中，最多可使用六种不同的溶剂，

并且可通过精确的流量控制实现方法优化，相对于传统提取方法，真正做到了高效、实用、环保、经济，为样品前处理提供了全自

动、高重复性、灵活可靠的创新技术支撑。

表2 EXTREVA ASE用于酸枣仁皂苷A检测的技术优势

酸枣仁
前处理技术比较 溶剂种类 溶剂消耗量 处理时长/个 人力消耗 其他

索氏提取法
石油醚、乙

醇、甲醇
至少350mL 至少7h

多次加热回流、样品过滤转

移，全程手动
消耗大量水用于辅助冷凝回流

EXTREVA ASE法 己烷、甲醇 40mL 约50min 除杂-萃取-蒸干，全程自动化 消耗少量氮气用于辅助萃取

结论

EXTREVA ASE与Vanquish CAD两项创新技术同时用于药材酸枣仁质量评价，从样品制备到检测完成耗时极短，检验检测效率极大提

升；Vanquish Core液相色谱仪配备CAD检测器，实现高灵敏定量无紫外吸收成分，有助于中药科学全面表征。
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