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1 mL为对照)，结果回收率98．65％，RSD值0．6％。

2．3．6样品测定：吸取样品溶液3 mL(3份)，分别

置于50 mL量瓶中，蒸馏水定容，吸取1 mL置于试

管中，各管再加入5％苯酚1 mL，混匀，迅速加入浓

硫酸5 mL，摇匀，放入85~C中加热20 min，取出冷

却置室温。在490 nm处测定吸光度。结果见表1。

表I芦笋多糖的测定结果

Table 1 Determination of poIysaccharide in A．officinalis

3讨论

本实验先后采用18、16、15、12、5 kV不同电压

条件，结果在15 kV电压下电泳电流稳定，谱图清

晰，分离效果好。采用HPCE测定芦笋多糖的单糖

组分，其缓冲盐浓度和pH值对单糖组分的分离度

影响较大，选用硼砂作缓冲溶液，分别配制50

mmol／L，pH 9．5、pH 10、pH 10．5；75 mmol／L，pH

9．5、pH 10、pH 10．5；100 mmol／L，pH 9．5、pH 10、

pH 10．5的硼砂缓冲液，通过比较发现，75 mmol／

L，pH 10．5的硼砂缓冲液分离度最好。

本实验采用水提醇沉法提取芦笋粗多糖，运用

Sevage法除蛋白，H。O。脱色，纯化后的多糖以

HPCE分析单糖组成，苯酚一硫酸比色法测定多糖。

通过芦笋多糖和混合单糖的毛细管电泳图谱比较，

可以鉴别出大部分单糖组分。毛细管电泳技术对多

糖组分分离效果清晰、时间短、定量准确、进样量少，

获得了较好的结果。按照各单糖的质量分数制作混

合标准曲线，苯酚一硫酸法测芦笋多糖，测定结果更

接近真实值。
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摘要：目的对红花黄色素的提取工艺进行优化。方法采用单因素试验法和正交试验法，以红花黄色素的提取

率为主要考察指标，以红花黄色素在固形物中的质量分数及总出膏率为参考指标，对提取工艺进行考察。结果红

花黄色素的最佳提取工艺：以12倍量水浸泡30 min，70。C下动态提取2次，每次20 min。结论该工艺可提高红花

中红花黄色素的提取率。
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Abstract：Objective To optimize the extraction of safflower yellow(SY)in Carthamus tinctorius．

Methods Using the extracting rate of SY as main indicator．the content of SY in the dried and the

extracting yield as reference indicators，the extracting process was studied by single factor method and

orthogonal method．Results The optimum extracting procedure of SY was by 1 2 times of water soaking

for 30 min，then decocting for 20 min and 2 times by dynamic extracting under 70 LC．Conclusion The

optimum extracting procedure could increase the content and extraction effeciency of SY from C．

tinctorius．

Key words：Carthamus tinctorius L．；safflower yellow(SY)；orthogonal test

红花为菊科植物红花Carthamus tinctorius L．

的干燥花，具有活血通经、祛瘀止痛的功效，是传统

的活血化瘀中药。红花活血的有效成分主要集中于

水溶性的红花黄色素。红花黄色素(safflor yellow，

SY)为查耳酮类化合物，具有抑制血小板聚集、抑制

血栓形成、扩张血管、改善心肌缺血、降血压、抗氧

化、抗炎、镇痛等作用[I]。SY的提取工艺虽已有报

道，但文献多有出入，如吴冬青[21认为乙醇是提取红

花黄色素最适溶剂，而杨志福等Es～5]则以水为溶剂

进行提取；周平兰[3]虽对提取工艺进行了较详细的

研究，但却没有给出最终的提取率、出膏率以及SY

在固形物中的质量分数。本研究旨在为开发红花黄

色素提供详尽的实验数据及科学依据。

1仪器与材料

UV--2501PC型紫外一可见分光光度计(日本岛

津公司)；ZFQ85A型旋转式蒸发仪(上海医械专机

厂)；668型真空干燥箱(大连第四仪表厂)；超声波

清洗机(浙江省象山县石浦海天电子仪器厂)。

红花购自沈阳市药材公司，经鉴定为菊科植物

红花C．tinctorius L．的干燥花；羟基红花黄色素A

对照品(中国药品生物制品检定所，批号111637—

200301)；红花黄色素(日本旭化成株式会社)。

2方法与结果

2．1红花黄色素测定方法的建立

2．1．1储备液的配制：精密称取羟基红花黄色素A

对照品12．65 mg，置于50 mL量瓶中，加水溶解，定

容至刻度，备用。

2．1．2 线性关系考察：精密吸取羟基红花黄色素A

储备液0．1、0．14、0．18、0．22、0．26、0．32 mL，分别

置于5 mL量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，配成一系

列质量浓度的对照品溶液，在401 nm波长处测定吸

光度值。以吸光度(A)对羟基红花黄色素A的质量浓

度(C)进行线性回归，回归方程为C一20．004 A一

0．058 2，r一0．999 8，结果表明，羟基红花黄色素A

在5．06～1 6．19 tlg／mL与吸光度线性关系良好。

2．1．3药材中红花黄色素的测定：取红花，置硅胶

干燥器中干燥24 h，研成细粉(过三号筛)，精密称

定0．4 g，置于具塞锥形瓶中，精密加入25％甲醇50

mL，称定质量，超声处理(功率300 W，频率50

kHz)40 min，放冷，再称定质量，用25％甲醇补足

减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，稀释，于401 nm

波长处测定口]，得到红花药材中红花黄色素的质量

分数为4．2％。

2．2提取工艺的考察

2．2．1最佳提取方法的考察：考察了超声法、渗漉

法、温浸法3种方法，以提取率、SY在固形物中的质

量分数、出膏率为指标，比较3种方法，从中筛选出

最优提取方案。

渗漉法：取红花适量，加12倍量水，浸渍2 h，以

1 mL／min缓缓渗漉。再加10倍量水，重复操作。合

并流出液，测定提取率，滤液浓缩后烘干，测定各项

指标。

超声法：取红花适量，加12倍量水，浸泡30

min，超声20 min，滤过。再加lo倍量水，继续超声

20 min，滤过。合并滤液，测定提取率，滤液浓缩后烘

干，测定各项指标。

温浸法：取红花适量，加12倍量水，浸泡30

min，于80‘C下温浸20 min，滤过。滤渣再加10倍

量水，继续温浸20 min，滤过，合并滤液，测定提取

率，滤液浓缩后烘干，测定各项指标。结果见表1。采

用渗漉法和超声法，SY的提取率都较低，而出膏率

与温浸法相同，证明固形物中含有较多杂质；相对于

其他两种方法，温浸法具有较高的提取率。

表1不同提取方法的考察结果(玎一3)

Table 1 Investigation of various extracting

methods(一一3)

2．2．2 红花黄色素热稳定性考察：红花黄色素不稳
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定，遇热易分解。考察红花黄色素热稳定性，为下一

步提取工艺研究奠定基础。取红花黄色素，配制成一

定质量浓度溶液，于不同温度下加热，隔一定时间测

量吸光度值，考察红花黄色素的热稳定性，结果见表

2。不同温度下加热1 h，吸光度值变化均较小，红花

黄色素的稳定性均较好；随加热时间增加，温度越高

吸光度值降低越明显，红花黄色素的稳定性越差。因

此在提取过程中，应尽量缩短SY的提取时间以满

足稳定性的要求。

表2红花黄色素热稳定性考察结果(一一3)

Table 2 Investigation on thermostability of SY(一一3)

温度／ 吸光度A

C 0 h l h 2 h 3 h 4 h

2．2．3最佳提取溶剂的考察：一般认为从中药中提

取有效成分，最佳提取溶剂是水和乙醇，但不同的提

取溶剂可以影响到中药的出膏率及提取率，因此需

对溶剂进行考察。本实验选择水，10％、30％、50％、

95％乙醇为溶剂，浸泡30 min，在80℃条件下温浸

2次，每次20 rain，所加溶剂倍量为12倍量、10倍

量，测量各项指标，结果见表3。当提取溶剂是乙醇

时，随着乙醇体积分数的增加，SY在提取液中的质

量浓度反而降低，说明乙醇不是SY的最佳提取溶

剂，且乙醇提取带进的脂溶性杂质较多，将会给后续

处理带来很多不必要的麻烦，因此选择水作为最佳

提取溶剂。

表3不同提取溶剂的考察结果(n一3)

Table 3 Investigation on various extracting

solvents(一一3)

2．2．4 动静态提取方法考察：常见中药的水提取工

艺流程为静态提取法，近年来，动态提取法在工业生

产中也成为可能[7]，本实验在80℃温浸条件下，提

取2次，考察动静态提取方法对各项指标的影响，比

较动静态提取方法效果的优劣，结果见表4。动态提

取方法与静态提取方法相比，SY在固形物中的质

量分数、出膏率变化不明显，但提取率有提高。

表4动静态提取考察结果锄一3)

Table 4 Investigation on dynamic and static

extraction(弹一3)

2．2．5 提取温度的考察：取5 g红花，加12倍量

水，浸泡30 rain，分别在40、60、70、80、100℃提取

20 rain，放冷，滤过。再加10倍量水，相同条件下继

续提取20 rain，放冷，滤过，合并滤液，测定各项指

标，结果见表5。当温度升至100℃时，出膏率最大，

但SY在固形物中的质量分数及提取率均较少，说

明在高温时，红花黄色素降解，同时提取出的杂质增

多；当温度降至40℃时，提取率则明显降低，说明

40℃条件下提取不完全；故红花的最佳提取温度在

60～80℃。

表5不同提取温度的考察结果(一一3)

Table S Investigation on various extracting

temperatures(辟一3)

2．2．6提取时间的考察：称取红花5 g，加12倍量

水，于70℃下提取，于10、20、30、40、50 rain时，分

别取样5 mL，3 000 r／min离心15 rain，取上清液测

定红花黄色素的质量浓度，结果见表6。红花黄色素

质量浓度随时间呈先升后降趋势，温浸时间应在

10～30 rain较好。

表6不同温浸时间的考察结果(聆一3)

Table 6 Investigation on various warm

extracting times(n一3)

时间／min 红花黄色素／(rag·mL_1)

1．8l士3．41

2．22土2．79

2．26土2．45

2．19士3．49

2．16士2．57

2．2．7溶剂用量的考察：称取红花5 g，分别加入

10、14、18倍量水，浸泡30 rain，于70℃下提取20

rain，放冷，滤过。第2次较第1次的溶剂用量减少2

倍，再次于70℃下提取20 min，放冷，滤过，合并滤

液，测定各项指标，结果见表7。当所加溶剂用量为

10倍量时，提取率较低；当所加溶剂用量增至14、18

倍量时，提取率较高且各项指标相近；说明溶剂用量
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表7不同溶剂用量的考察结果(撑一3)

Table 7 Investigation on various solvents

consumption(一一3)

并非越多越好，只要将红花药材充分浸泡，得到较高

提取率即可。

2．3正交试验：预试发现提取温度、提取时间、溶剂

用量对红花黄色素提取率均有较大影响。采用

L。(34)正交设计表安排试验，以提取率为主要考察

指标，因素与水平见表8，试验方案及结果见表9，方

差分析见表10。

试验时，取5 g红花药材，先用水浸泡30 rain，

然后浸入规定温度水浴箱中开始计时。同法提取2

次，第2次较第1次的溶剂用量减少2倍，温浸过程

中辅以搅拌，滤过分离药渣，合并滤液，测定红花黄

色素质量浓度，计算各项指标。

表8因素水平

Table 8 Factors and levels

表9 L'(34)正交设计试验的结果Q一3)

Table 9 Results of L，(3‘)orthogonal test(弹=3)

因素 偏差平方和 自由度 方差F比 显著性

F0．05(2，2)=19

以提取率为主要考察目标，同时考察出膏率及

SY在固形物中的质量分数。各因素对提取效果的

影响程度依次为B>A>C，提取时间有显著性影

响。由表9可以看出，不同提取条件对提取率和出膏

率均有较大影响，而对SY在固形物中的质量分数

则影响不大。直观来看各因素的最佳水平组合为

A。B。C。；如果从节约能源的角度考虑，最佳水平组合

为AzB2C1。

2．4提取工艺的确定：根据试验结果，最终确定红

花提取工艺为红花药材浸泡30 min，2次提取溶剂

用量分别为12倍量和10倍量，70℃下温浸，20

rain后放冷，滤过，即得红花黄色素提取液。按此工

艺进行提取，提取率为96．46％，SY在固形物中质

量分数为10．94％，出膏率为37．03％。

3讨论

单因素试验表明，温浸法为红花黄色素最佳提

取方法；红花黄色素遇热易分解，提取时间不应超过

1 h；动态提取法较静态提取法能提取出更多的红花

黄色素；水为红花黄色素的最佳溶剂；提取温度不能

高于80‘C；单次提取时间应控制在30 rain以内。

正交试验表明，提取时间对红花的提取有显著

性影响。以提取率为指标，提取时间对提取率有较大

影响，保持一定的提取时间，可使浸泡完全，红花黄

色素收率高；提取温度对提取率的影响次之，将提取

温度控制在一定范围内，既可提高提取率，又可减少

红花黄色素的降解；溶剂用量对提取率影响较小，在

保持将红花药材充分浸泡的前提下，从节约能源角

度考虑，可适当减小溶剂用量。最佳提取工艺为红花

药材浸泡30 min；2次提取溶剂用量为12倍量和10

倍量，提取温度70℃，提取次数为2次，单次提取时

间20 min，提取方式为动态提取。
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