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摘　要: 目的　微波提取黄芩中黄芩苷的研究。 方法　应用国产具有压力控制附件的 MSP-100D专用微波制样系

统 ,进行黄芩中有效成分黄芩苷的微波提取研究。 微波提取的溶剂选择、加热的溶剂压力和微波辐射时间 ,用正交

实验设计进行了考察。 结果　通过对实验结果的分析 ,综合经济因素和实验过程的方便性 ,在 70%微波功率 (微波

炉的最大功率 850瓦 )下 ,微波最佳提取条件为 35%乙醇作溶剂 ,溶剂倍量 30,提取压力 0. 15 M Pa、恒压时间 30 s

即可获得好的黄芩苷提取率。 结论　微波法提取不仅所需时间短 ,平行性好 ,而且提取率比超声波法高近 10%。
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Abstract: Object　 To study the microw ave assisted procedure fo r the ex t raction of baicalin f rom roo t

o f Scutel lariae baicalensis Georgi. Methods　 An M SP-100D domestically made microwave sample prepara-

tion system with a maximum pow er of 850 w at ts w as used. The ef fects of solv ents, pressure / tempera ture

o f solv ents and microw ave radiation time on the yield of baicalin w ere studied by orthogonal experimental

design. Results　 The optimal experimental conditions w ere ex t raction at 70% of microwave pow er wi th 30

times of 35% ethano l at a constant hea ting pressure / tempera ture of 0. 15 M Pa fo r 30 s. Conclusion　 The

microw ave assisted ex t raction no t only takes a sho rter time wi th bet ter pa rallel results, but also gave an

increased yield of about 10% as compared w ith ult ra sonic ex t raction.
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　　中药黄芩为唇形科植物黄芩 Scutel laria

baicalensis Geo rg i的干燥根。 药理研究证明黄芩苷

( baicalin)是黄芩根中的主要有效成分
[2 ]。由于微波

具有特殊的促进化学反应的特性 ,有利于加速提取

植物中的有效成分 ,并提高其提取产率
[2～ 3 ]

。本文利

用具有压力控制附件的微波制样系统 ,通过正交设

计方案 ,考查了微波提取黄芩中黄芩苷时溶剂性质、

加热时间、微波处理压力及其 3种条件相互作用对

提取率的影响 ,然后选择最佳微波提取条件 ,考查了

黄芩中黄芩苷的提取率和多次实验结果的重复性 ,

并与超声法提取结果进行了比较。研究表明 ,微波提

取法不仅所需时间短 ,在 0. 15 M Pa压力下仅需

30 s,而且提取率比超声法高近 10% ,重复性也好于

超声法。这为中药分析提供了一个新且快速的样品

前处理技术。而且对于改进一般中药中有效成分的

提取方法也有一定的借鉴意义。

1　实验部分

1. 1　仪器: M SP-100D具有压力控制部件和 1 s时

设置的微波样品制备系统 ,微波功率 1% ～ 100%可

调 ,微波炉最大功率 850 W,压力控制每步可调节

0. 01 M Pa。UV-365, UV -V IS-N IR分光光度计 (日

本岛津 ) ; CX-250超声波清洗器 (北京医疗设备二

厂 ) ; HP1090M型高效液相色谱仪 (美国惠普 ) ,二

极管阵列检测器 ,自动进样器 , 300系列微处理机 ,

ECLIPES-XDB-C18柱 ( 4. 6 mm× 150 mm) ,流动相

甲醇 -水-冰醋酸。

1. 2　试剂和材料: 70%医用乙醇 ,黄芩苷标准品 (中

国药品生物制品检定所 ) ,黄芩药材 (北京市售
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饮片 )。 　　

1. 3　样品制备及测定: 微波法提取: 准确称取 0. 5 g

磨碎 (粒度 1～ 2 mm)的黄芩样品 ,置于特制 PFA

(氟塑料 )内杯中 ,根据实验要求加入选取的提取溶

剂 ,并确保溶剂完全淹没样品 ,加入溶剂时注意把可

能粘在内杯内壁上的样品冲洗到内杯的溶剂中。把

装有样品的制样罐按微波制样操作说明书要求准备

好后 ,放入微波制样系统中 ,按要求连接压控部件 ,

设定加热功率、时间、压力和恒压时间 ,然后开始运

行微波制样系统。处理结束后 ,待制样罐内溶剂冷却

至沸点以下 (即压力显示屏压力为“ 0”或接近“ 0” )

时 ,取出制样罐 ,把样品转移到 50 mL容量瓶中 ,并

用同样的溶剂清洗 PFA内杯并定容。

超声法提取: 准确称取 0. 5 g样品 ,置于 50 mL

容量瓶中 ,按超声法处理要求 ,超声处理 30 min,然

后用同样溶剂定容。

样品中的黄芩苷于 278 nm处测定。由于 0. 5 g

样品处理后只定容于 50 mL容量瓶中 ,其黄芩苷浓

度的吸光度值一般都高于紫外分光光度计的测定上

限 ,因此 ,测定前样品还用 30%乙醇加以稀释。

同批样品中黄芩苷的含量 ,用本实验室常规超

声波提取法提取后 ,用液相色谱法测定 ,其值为

13. 1% 。用同样方法提取后的样品也用紫外分光光

度计在 278 nm处测定吸光度值 ,并求出吸光系数。

再以此吸光系数计算微波法提取样品中黄芩苷的提

取率。 样品中黄芩苷的百分比浓度则由下式计算而

得: C百分= k吸光系数× (V样× A样 /W样 )× 100%… ( 1)

式中 C百分 -为黄芩样品在不同处理条件下测得

的黄芩苷百分含量 ; k吸光系数 (不是摩尔吸光系数 )-由

已知含量黄芩苷所测得的吸光度值计算出的该特定

体系的吸光系数 ; V样 -样品稀释体积 ( mL) ; A样 -样品

稀释后测得的吸光度值 ; W样 -实际样品质量 ( g )。

2　结果和讨论

2. 1　黄芩苷最大吸收波长的确定:用超声波提取黄

芩中的黄芩苷后 ,用液相色谱紫外检测器测定时 ,黄

芩苷的最大吸收波长为 278 nm ,与文献
[1 ]
报道一

致 ,但与药典 2000年版中提到的测定波长 280 nm

不一致。后用分光光度计在波长 200～ 350 nm之间

扫描观察到黄芩苷的最大吸收在 276～ 278 nm。故

在以下的实验中 ,均选取 278 nm波长处测定所提取

黄芩苷的吸光度值。

2. 2　正交实验考查微波提取中不同条件的影响:从

文献
[5 ]
和我们的工作经验知道 ,黄芩样品的粒度、溶

剂倍量、加热时间、提取次数对黄芩中黄芩苷的提取

均有影响。我们在微波提取葛根中的葛根素 [6 ] ,金银

花中的绿原酸实验中观察到 ,样品颗粒在 0. 2～

2 mm ,溶剂倍量在 5～ 50倍时 ,提取产率基本相近 ,

因此 ,在本研究中 ,仅选取溶剂性质、微波处理压力

(间接地说 ,为溶剂温度 )和处理时间 3个因素进行

显著性影响的研究 ,溶剂倍量 30。由于选取溶剂、压

力和时间三个因素 ,且每个因素取三个水平 ,考虑到

三个因素的相互作用 ,因此选 L18 ( 3
7 )正交表 ,因素

水平和表头设计见表 1和表 2。
表 1　微波提取的正交实验因素和水平表

水平
因素

A溶剂含乙醇浓度 (% ) B压力 ( M Pa) C时间 ( s)

1 0 0. 05 30

2 35 0. 10 60

3 70 0. 15 120

表 2　表头设计 L18 ( 3
7 )

因素 A B A× B C A× C B× C 误差

列号 1 2 3 4 5 6 7

　　在不同条件下用微波法提取黄芩中黄芩苷时 ,

按 L18 ( 3
7
)正交表的实验号 ,根据试验号中压力 ( B)

相同的列为一批实验 ,每个实验号进行一次实验 ,共

3批实验 ,当天处理的样品 ,当天测定完毕 ,避免样

品放置过程中因时间长而使提取结果趋同。 实验结

果见表 3。
表 3　不同条件下微波法提取黄芩中

黄芩苷的产率 (提取率 ) (% )

试验号 黄芩苷含量 提取率

1 11. 41 87. 10

2 10. 85 82. 82

3 11. 30 86. 26

4 11. 88 90. 69

5 10. 73 81. 91

6 13. 13 100. 2

7 9. 49 72. 44

8 12. 76 97. 40

9 12. 36 94. 35

10 10. 58 80. 76

11 12. 82 97. 86

12 12. 17 92. 90

13 10. 67 81. 45

14 13. 19 100. 7

15 13. 00 99. 24

16 10. 30 78. 63

17 12. 70 96. 95

18 13. 28 101. 4

　　 yi= 212. 6, y2i = 2534. 87

CT= 1 /18( yi )
2= 2511. 04, S S总= y2i - CT= 23. 83

f总 = 18- 1= 17

方差分析表 3中试验结果的总离均差平方和

SS总为 23. 83。按照方差处理要求 ,各因素及相互作
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用结果的极差、离均差平方和见表 4。

由于各因素及其相互作用的极差和离均差平方

和均大于误差的极差和离均差平方和 ,所以 ,各因素

和误差的自由度均相等。

即　 fA= fB= fA×B= fC= fA× C= fB× C= f误差 = 2

各因素及相互作用对试验结果影响的显著性检

验表见表 4。 表明提取压力或温度对微波提取黄芩

中的黄芩苷影响显著 ,溶剂与压力的相互作用及溶

剂与处理时间的相互作用也有一定影响。 通过交互

作用 (表 5) ,可知选择 A2 B3 C1条件 ,即用 35%乙醇

作溶剂 ,提取压力 0. 15 M Pa、恒压时间 30 s即可获

得好的黄芩苷提取率。
表 4　各因素及相互作用的显著性检验表

方差来源 离均差平方和 自由度 方差 F值 显著性

A 1. 48 2 0. 74 2. 11

B 11. 58 2 5. 79 16. 54

A× B 4. 57 2 2. 29 6. 54

C 2. 54 2 1. 27 3. 63

A× C 3. 13 2 1. 57 4. 49

B× C 1. 33 2 0. 67 1. 91

误差 0. 70 2 0. 35

　　F检验的临界值: F 0. 10( 2, 2)= 9. 00,F 0. 05( 2, 2)= 19. 00

表 5　有交互作用因素的选择表

因素 B1 B2 B3 C1 C2 C3

A1 21. 99 /2 23. 67 /2 21. 88 /2 24. 23 /2 23. 02 /2 21. 88 /2

A2 22. 55 /2 23. 92 /2 26. 13 /2 26. 32 /2 24. 88 /2 21. 40 /2

A3 19. 79 /2 25. 46 /2 25. 46 22. 77 /2 23. 06 /2 25. 06 /2

2. 3　微波法和超声法提取结果的比较:微波法和超

声法均用 35%乙醇作溶剂 ,超声法处理 30 min (溶

剂倍量 60) ,微波法在 0. 15 M Pa下处理 30 s(溶剂倍

量 30) ,同批样品每个试验均取 0. 5 g ,其他条件均

相同 ,提取结果列于表 6。可见微波法提取产率高于

超声法 ,且实验精度也好于超声法。
表 6　超声法和微波法提取黄芩苷的结果比较

超声法 微波法

测定次数 6 6

平均得率 (% ) 12. 10 13. 12

标准偏差 0. 415 0. 27

R SD (% ) 3. 43 2. 06

3　结论

实验表明 ,用微波提取黄芩中的黄芩苷 ,不仅处

理时间短 ,而且提取率高 ,平行性好。这一结果不仅

为中药有效成分的测定提供了一种新的样品前处理

方法 ,而且说明微波提取技术在中药生产中有很好

的应用前景。
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摘　要: 目的　研究引种紫锥菊中菊苣酸的含量 ,为开发利用紫锥菊资源提供依据。 方法　对不同生长期、不同部

位的紫锥菊提取物进行 HPLC测定。 结果　盛花期前后的地上部分菊苣酸含量最高 ( 1. 108% ) ,产物的得率亦高

( 23. 0% )。 结论　引种栽培在北京地区的紫锥菊中菊苣酸含量优于原生长在北美洲的紫锥菊。
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