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微波提取丹参工艺研究
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搞要：目的进行丹参的微波提取工艺研究，为提取丹参的工业化生产提供实验数据。方法使用均匀设计法对

丹参的微波提取工艺进行优化，并与传统提取法进行比较。结果微波法提取丹参素、原儿茶醛与丹参酮的量均超

过传统回流法，节省时间显著。结论表明微波法提取丹参，既充分利用了中药材资源又节省了能源。本实验研究

为进行中试提供依据。
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丹参为唇形科植物丹参Salvia miltiorrhiza

Bunge的干燥根及根茎，具有祛瘀止痛、活血通经、

清心除烦等功效[1]。其主要有效成分为水溶性酚性

酸(丹参素和原儿茶醛)和脂溶性二萜醌类(丹参酮

Ⅱn)。丹参的传统回流提取方法操作步骤多，溶剂消

耗大，时间长，生产成本较高。本实验主要是进行丹

参的微波提取工艺研究，采用均匀设计法对丹参的

微波提取工艺进行优化，以丹参中脂溶性成分丹参

酮Ⅱa和水溶性成分丹参素、原儿茶醛为指标成分，

高效液相色谱法测定微波提取丹参液与传统提取丹

参液中的这3种指标成分，从而进行微波提取法和

传统提取法的比较，初步探求微波提取丹参的较佳

工艺条件，为微波提取丹参的工业化生产提供实验

数据。

1仪器与材料

HPll00高效液相色谱仪，G1 311A四元泵，

G1322A脱气机，G1316A柱温箱，1314A UV可变

波长检测器，HPRev．A．0501化学工作站(美国惠

普公司)；JYl002分析天平(上海精密科学仪器有限

公司天平仪器厂)lAX205 Mettler Toledo分析天平

(瑞士)；sENco—R系列旋转蒸发仪(上海申生科

技有限公司)}万能粉碎机(河北黄骅齐家务科学仪

器厂)；MG--5530S型家用微波炉(LG电子天津电

器生产有限公司)；As3120A型超声清洗器(奥特赛

恩斯仪器有限公司)。

丹参药材由天津中医学院第一附属医院药厂提

供，经万能粉碎机粉碎；乙腈、甲醇(色谱纯)，其他试

剂均为分析纯；超纯水(由Millipore超纯水净化系

统净化处理制得)；丹参素、原儿茶醛、丹参酮Ⅱn对

照品(中国药品生物制品检定所)。

2方法与结果

2．1色谱条件：丹参酮Ⅱ^：Hypersil ODs(250

mm×4．6 mm，5 pm)，流动相为甲醇一水(75：25)，

体积流量为1．0 mI。／min，检测波长为270 am，柱温

为室温。

丹参素：Hypersil ODS(250 mm×4．6 mm，5

ttm)，流动相为甲醇一0．5％醋酸水一乙腈(2．5：

92．0 t 5．5)，体积流量为1．0 mL／min，检测波长为

281 nm，柱温25℃。

原儿茶醛：Hypersil ODS(250 mm×4．6 mm，

5 pm)，流动相为甲醇一0．5％醋酸水一乙腈(2．5：

92．0；5．5)，体积流量为1．0 mI。／rain，检测波长为

281 nm，柱温25℃。

2．2 对照品溶液的配制：精密称取丹参酮Ⅱ一
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1．193 mg，以甲醇稀释定容到5 mL，使质量浓度为

0．047 6 mg／mL，作为母液，取母液2 mL，以甲醇稀

释定容到10 mL，使质量浓度为9．52／Lg／mL，作为

丹参酮Ⅱ一对照品溶液。精密称取丹参素I．23 mg，

以1％醋酸水稀释定容到5 mI。，使质量浓度为246

／-g／mL，作为丹参素对照品溶液。精密称取原儿茶醛

1．37 mg，以l％醋酸水稀释定容到5 mL，使质量浓

度为0．274 mg／mL，作为母液。取该母液1 mL，以

1％醋酸水定容到10 mL，使质量浓度为27．4 pg／

mL，作为原儿茶醛对照品溶液。

2．3测定：分别取各对照品溶液2、4、6、8、10 pL，

进样测定。以峰面积(y)为纵坐标，进样量(x)为横

坐标作图，得丹参素的回归方程为y=629．817 x一

2．293，线性范围：1．257～6，296腭，相关系数r一

0．999 93。原儿茶醛的回归方程为Y一3 834．875

x一9．203，线性范围为7．661～38．340 pg．相关系

数r；0．999 86。取滤液按外标法测定。丹参酮Ⅱ一

的定量方法按照《中国药典》2000年版一部丹参项

下方法进行。

3丹参中有效成分提取

在本实验中，微波法提取丹参与传统回流法提

取实验分两套装置同时进行，选用同批量的丹参，采

用不同提取方式，提取后的药液经滤过，将所得溶液

同时进行高效液相色谱法测定丹参素、原儿茶醛和

丹参酮Ⅱn。

3．1传统方法提取：称取已粉碎的丹参药材10 g，

加95％乙醇6mL，回流提取1．5 h，滤过。取滤液置

具塞三角瓶中，测定。药渣加70％乙醇40mL，回流

提取1．1 h，滤过。取滤液置具塞三角瓶中，测定。再

将药渣加蒸馏水80mL，回流提取两次，每次2 h，滤

过，滤液合并后置具塞三角瓶中，测定。重复4次，结

果丹参素、原儿茶醛、丹参酮Ⅱn的平均质量分数分

别为2．098、0．1 97、1．808 mg／g。

3．2微波法提取：称取已粉碎的丹参药材10 g，放

人经改造的微波炉中进行微波回流提取，按照与传

统法相关条件先醇提，然后药渣再水提。

3．2．1丹参脂溶性指标成分提取：对于丹参脂溶性

成分的微波提取，已有相关文献报道o]。本实验经多

次试验确定实验条件：6倍量95％乙醇提取30

min，微波功率320 W，所得丹参酮取平均值为

2．195 mg／g。高于传统方法中丹参酮平均值1．808

mg／g。

3。2．2丹参水溶性指标成分提取：对于丹参水溶性

成分的微波提取，有文献认为丹参水溶性成分，尤其

是丹参素和原儿茶醛的提取不宜采用微波法o]。本

实验采用均匀设计法探求微波提取丹参水溶性成分

的较佳工艺。取提取水量、辐射时间、微波功率3个

因素，采用均匀设计U3．0软件中拟均匀设计表

u。(3×3×3)，实验方案及数据见表1。

裹l均匀设计微波荤取实验结果

Table 1 Results of microwave extraction

with un惯orm design

序号提取水量辐厢时间微波功率丹参隶h／原儿茶醛y。／⋯xl／倍X z／min XJW(mg·g～1)(mg·g-1)

对以上6组均匀试验设计之测定结果进行数据

分析，对第1个因变量丹参素提取量y，建立回归方

程，采用一次回归，逐步回归法进行分析，得回归方

程Y1=0．538 533+0．253 508 Xl+0．013 256 X2，

复相关系数R一0．985 6。

对第2个因变量原儿茶醛提取量y。建立回归

方程，采用一次回归，逐步回归法进行分析，得回归

方程Y2—0．143 066+0．021 725 X】+0．003 970

噩+0．000 121 X3，复相关系数R=0．999 2。

根据回归方程，求出l，、、l，。的最优组合，并在此

基础上进一步对y，、y。进行综合分析，得出综合最

优组合：xl一12倍，X2—50 rain，X3—320 W。

3．3验证试验：根据得出的最优组合重做上述试验

结果列于表2，并与传统法进行比较。可知：丹参素

微波提取量大，是传统法1．146倍，提取时间是传统

法的1／2}原儿茶醛微波提取量是传统法1．23倍，

提取时间是传统法的1／2．4；而丹参酮Ⅱn微波提取

量是传统法1．214倍，提取时间是传统法的1／5．2。

裹2传统摄取法与微波提取法的比较

Table 2 Coml捕rlson of two extracting methods

4讨论

通过均匀设计优选出小试设备上微波提取丹参

素、原儿茶醛的优化条件为12倍量的水提取药渣两

次，每次60 rain，微波功率320 W提取量分别为传

统法的1．297倍和1．26倍。
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使用微波法提取丹参索与原儿茶醛，提取时间

分别为传统的1／2。

用微波法提取丹参所得丹参素、原儿茶醛及丹

参酮的量均高于传统提取法，说明中药材资源得到

了充分地利用，而提取时间又大大缩短，因此可节省

大量可观的能源。在国际能源价格上涨、世界能源资

源危机的今天，节约能源意味着可以降低中药成本，

有利于占领国内与国际市场。本实验研究为中试提

供了很好的依据。
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摘要：目的优化雀儿舌头中抗癌活性成分的提取工艺。方法选择乙醇体积分数、乙醇用量、加热温度作为因

素，采用L。(34)正交表，以抗癌括性为指标进行正交优选。结果最佳提取工艺为25℃，加8倍量的75％乙醇提

取。结论该优化的提取工艺扰癌恬性高，稳定性好，适用于产业化。
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雀儿舌头Leptopus chinensis(Bunge)Pojark

系大戟科黑钩叶属植物，别名黑钩叶、草桂花、黄杨

皮(湖北)、一叶秋(神农架)，为一年生草本植物，广

泛分布于吉林、湖北、河南、陕西、山西、甘肃、山东、

湖北、四川、云南、西藏等地。其根性温，具有理气止

痛，治疗胃病，腹泻下痢等作用。民间还用来治疗黄

疸、胃炎、水肿等多种疾病“’2]，在河南汝州甚至用它

来治疗癌症。雀儿舌头的乙醇提取物和水提取物对

食管癌Eca一109细胞株进行体外实验，观察到雀儿

舌头提取物均有较强的肿瘤抑制作用[3“]。为深入

研究其药用价值，提高其提取工艺的科学性和合理

性，本实验以雀儿舌头的乙醇提取物对肿瘤细胞的

杀伤效能为指标，采用正交试验优选其最佳提取工

艺，为生产提供科学依据。

1试剂与仪器

雀儿舌头药材由河南省禹州市外贸局提供，郑

州大学药学院潘成学鉴定。试剂均为分析纯。实验

所用食管癌Eca—109细胞株来自郑州大学医学院重

点实验室。

电热恒温水浴锅(北京市西城区医疗器械厂)，

Rc 52—99旋转蒸发器(上海亚荣生化仪器厂)，

zK一82A型真空干燥箱(上海市实验仪器总厂)，超

净工作台(苏州净化设备工业公司)，BH2一RFC一5

荧光显微镜(湖北众友科技实业有限公司)，CO：培

养箱(日本三洋)。

2方法与结果

2．1提取方法的选择

2．1．1水提取法：将药材粉碎，过10目筛，称取粗
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