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0．89％、1．36％。

2．7．6稳定性试验：取供试品溶液间隔3 h进样，

共6次，结果葛根素、芍药苷、黄芩苷峰面积RSD分

别为0．62 oA、1．36％、1．42％。

2．7．7加样回收率试验：取批号021284抗脑衰胶

囊0．400 g，精密称定，准确加入适量葛根素、黄芩

苷、芍药苷对照品，制备6份供试品溶液，进样测定，

计算回收率，结果葛根素平均回收率为99．68％，

RSD为1．23％；芍药苷平均回收率为99．05％，

RSD为1．06％；黄芩苷平均回收率为98．56％，

RSD为1．56 oA。

2．7．8样品分析：取6批抗脑衰胶囊，制备供试品

溶液，进样分析，计算其中葛根素、黄芩苷、芍药苷的

质量分数，每批制剂平行测定2份，结果见表3。

表3抗脑衰胶囊中指标成分的测定结果

Table 3 Determination of active components

in Kangnaoshuai Capsula

3讨论

对流动相甲醇一0．4％磷酸溶液、乙腈一0．6％冰

醋酸溶液、甲醇一乙腈一0．6％冰醋酸溶液和甲醇一

0．6％冰醋酸溶液梯度洗脱体系进行考察，结果以甲

醇一0．6％冰醋酸溶液体系得到的色谱峰峰形和分离

度较好。比较了190～400 nm波长下的色谱图，结

果280 nm波长是色谱峰信息较多，分离情况良好；

考察了不同体积流量对色谱分离的影响，体积流量

为0．9 mL／min时，色谱峰信息量分布均匀，所有色

谱峰均在60 min，符合要求。

根据抗脑衰胶囊不同成分的理化性质和生产工

艺条件，分别对提取方法、甲醇体积分数、提取时间

按L。(3‘)正交表进行试验，其中选用50％甲醇、

80％甲醇、无水甲醇作为溶剂，采用超声提取、回流

提取、索氏提取3种方法，提取时间分别为30、45、

60 min，利用较好的色谱分离条件对其中葛根素、黄

芩苷、芍药苷的量进行测定，利用直观分析法确定最

佳供试品溶液制备方法为80％甲醇作为溶剂，回流

提取60 min。

对于不同批号的抗脑衰胶囊的指纹图谱进行相

似度分析发现，2001、2002年批号的制剂相似度不

足0．8，2003年以后批次相似度均大于0．9，说明指

纹图谱在共有峰的定性上，能够反映其质量成分的

重现性；在峰面积的相对定量上，各批次胶囊质量之

间指标成分的量不稳定，离散度较大，说明从原药材

的选择、提取、干燥工艺的某一个环节存在问题。因

此，利用定量测定与特定指纹图谱分析相结合方法

评价抗脑衰胶囊质量是一种有效、可控、稳定的质量

标准体系。
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摘要：目的采用微波提取技术提取丹参。方法以丹酚酸B为指标，采用单因素方法考察了影响其收率的因

素：提取溶剂体积分数、微波辐照时间、加热温度、微波输出功率、液固比、预浸泡时间及丹参粒径和提取次数。结果

最佳工艺为30％乙醇为提取溶剂，按10。1的液固比，微波输出功率650 W，70℃，辐照7 rain，预浸泡90 rain，提

取3次，丹酚酸B收率可达到7．92％。该微波法提取5 rain比热回流法提取5 h的丹酚酸B收率还高。结论微波

提取技术提取丹参不仅缩短了提取时间而且节省了生产成本。
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丹参中主要有水溶性成分酚酸类化合物和脂溶

性成分丹参酮类化合物。丹参中水溶性成分以丹酚

酸B的量最高。目前，工业上提取丹参有效成分主

要以热回流法为主[1]，但是该方法提取时间长且收

率低。Pan等凹3利用微波提取技术对丹参中的丹参

酮类成分进行提取，证实了微波法与热回流法、索式

提取法相比，具有提取高效、快速、节省时间、溶剂和

能源等优点。本实验以丹参中水溶性成分丹酚酸B

为指标成分，对丹参的微波提取法采用单因素实验

优化，探求了微波提取丹酚酸B的最佳工艺条件，

并比较了微波法和传统的热回流提取法，为微波提

取丹参的工业化生产提供了依据。

1仪器与材料

HWC3L—A型微波萃取设备(天水华圆制药

设备有限责任公司)，台式离心机(上海安亭科学仪

器厂)，美国Alltech高效液相色谱。

丹参饮片购自北京同仁堂医药股份有限公司，

由北京仟草厂中药饮片有限公司质检科倪晓红鉴

定，符合《北京市中药饮片标准))2000年版和《中国

药典))2005年版，经实验室加工制成丹参切片和粉

碎机粉碎过筛得到丹参细粉(60目)。无水乙醇、冰

醋酸(分析纯，北京化工厂)，甲醇(色谱纯，北京百灵

威化学技术有限公司)，丹酚酸B对照品(中西器材

大全，质量分数≥98％)。

2方法与结果

2．1微波法提取丹酚酸B：称10 g丹参细粉，加入

提取溶剂100 mL，置于微波提取罐中，进行微波提

取，改变提取溶剂体积分数、微波辐照时间、微波输

出功率、提取温度和液固比，将其离心分离得到的上

清液，即为提取液。

2．2丹酚酸B的HPI，C法分析E3,43

2．2．1色谱条件：色谱柱：ODS C，。反相柱(250 mm×

4．6 mm，5弘m)；流动相：1％甲醇一1％醋酸(60：

40)；体积流量：1 mL／min；检测波长：280 nm；进样

量：20 pL。结果丹酚酸B的保留时间约为25．5 min。

2．2．2标准曲线的绘制：准确配制0．4 mg／mL丹

酚酸B对照品溶液，分别取出2、4、6、8 mL定容于

10 mL量瓶中，配成0．08、0．16、0．24、0．32、0．4

mg／mL丹酚酸B对照品溶液，进样测定。以丹酚酸

B峰面积对进样量绘制标准曲线，得标准曲线的方

程为Y一695 122 X一229 312，r=0．999 7，线性范

围为1．6～8．0 gg。

2．2．3供试品溶液的制备：将离心分离得到的提取

液用0．45 btm微孔滤膜滤过，得到滤液，精密吸取

滤液1 mL置于10 mL量瓶中，定容摇匀后即得。

2．2．4测定：精密吸取供试品溶液，注入液相色谱

仪，测定峰面积，按标准曲线方程计算丹酚酸B的

质量浓度。

2．3 丹酚酸B收率的计算：按照《中国药典>>2005

年版一部丹参项下的方法测得丹参药材中丹酚酸B

的质量分数为8．05％。

丹酚酸B的收率=提取液中丹酚酸B的质量／

丹参药材的质量×100％

2．4各因素对丹酚酸B收率的影响

2．4．1 溶剂体积分数对丹酚酸B收率的影响：丹

酚酸B易溶于水溶液，因此本实验采用乙醇水溶液

可以将其提取出来。lO g丹参细粉，150 mL溶剂，

微波辐照4 min，加热温度70℃，微波输出功率450

W提取，结果见图1。结果表明，随乙醇体积分数的

增加，丹酚酸B的收率逐渐增大，当乙醇体积分数

达到30％时，收率达到最大，随后收率随乙醇体积

分数的增加逐渐减少。所以少量醇的加入更有利于

增大水溶性成分丹酚酸B的收率。

O lO 20 30 40 50 60 70

乙醇体积分数／％

图1 乙醇体积分数对丹酚酸B收翠的影响
Fig．1 Effect of ethanol concentration on extract

’ yield of salvianolic acid B

2．4．2微波辐照时间对丹酚酸B收率的影响：10 g

丹参细粉，150 mL溶剂，乙醇体积分数为30％，加

热温度70℃，微波输出功率450 W，结果见图2。物

料中有效成分受辐照时间的影响较大。丹酚酸B的

收率随微波辐照时间的增大，收率逐渐增大；但增大
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到一定程度后随辐照时间的增加，收率反而有所降

低。这是因为丹酚酸类物质在高温下长时间受热容

易造成分解，故微波辅助提取时间不宜过长，以不超

过7 min为宜。
6．4 r

芝6·2f
姗6．0}

擎5．8 L

5．60L

微波辐照时间／rain

圈2微波辐射时间对丹酚酸B收辜的影响

Fig．2 Effect of microwave—assistant extraction time

on extract yield of salvianolic acid B

2．4．3加热温度对丹酚酸B收率的影响：10 g丹

参细粉，150 mL溶剂，乙醇体积分数为30％，微波

辐照7‘min，微波输出功率450 W，结果见图3。表

明，当温度迅速升至70℃时，丹酚酸B的收率最

高，这是因为微波加热可以在短时间内迅速升温，避

免了丹酚酸B在加热过程中的分解。而传统的热回

流提取工艺，热的供给由蒸汽传导给提取溶剂，传热

速度慢，不能将溶剂在短时间内升高到提取所需的

温度，造成丹酚酸B在加热过程中分解。此后随温

度的升高，丹酚酸B的收率下降，温度越高，收率越

低。所以，加热温度过高也会使丹酚酸类物质发生分

解，所以微波提取也要选择合适的加热温度。
7

6

《
糌5
擎

4

3

30 40 50 60 70 80 90 100

微波加热温度／'C

圈3加热温度对丹酚酸B收率的影响

Fig．3 Effect of microwave—assistant extraction tempera-

ture On extract yield of saivianolic acid B

2．4．4微波输出功率对丹酚酸B收率的影响：10 g

丹参细粉，150 mL溶剂，乙醇体积分数为30％，微

波辐照7 min，加热温度70℃，结果见图4。随微波

输出功率的增加，收率增大；此后，随微波输出功率

的增加收率逐渐减小。这是因为，微波输出功率太低

(450 W)达到设置温度的时间长，丹酚酸B的提取

不完全；微波输出功率太高(大于650 W)达到设置

温度的时间缩短，在总的辐照时间不变的前提下，延

长了受热时间，会使丹酚酸B发生分解。微波迅速

升温达到所需温度对一些热不稳定性物质提取非常

有利，可以避免其在长时间或高温下的分解。用微波

法提取热不稳定性物质时，要选择合适的微波输出

功率，充分发挥微波辅助提取丹酚酸类热不稳定性

物质的最大优点。

450 600 750 900

微波输出功率／-

图4徽波输出功率对丹酚酸B收率的影响

Fig．4 Effect of microwave power on extract

yield of salvianolic acid B

2．4．5 液固比对丹酚酸B收率的影响：10 g丹参

细粉，乙醇体积分数为30％，微波辐照7 min，加热

温度70℃，微波输出功率650 W，结果见表1。随液

固比的增加，收率逐渐增大，这是因为丹酚酸B为

水溶性物质，溶于水。随液固比的增加，丹参药材得

到完全浸润，使得有效成分很好的溶出；液固比10：

1，丹酚酸B收率达到最大；此后，随液固比的增加，

收率下降，这是因为较高的液固比使得微波在一定

的能量下需加热更多的溶液，所需时间延长，收率反

而下降。考虑到溶剂利用的经济效益，在合适的范围

内选择较小的液固比较合适，而且较高的液固比给

后期的溶液处理也带来了一定的麻烦。

袭1提取溶剂和液固比对丹酚酸B收率的影响

Table 1 Effect of liquid／solid ratio 0111 extract

yield of salvlanolic acid B

液固I七／(g·mL‘1) 收率／0A 液固比／(g·mL’1) 收率／％

8 l 1 5．10 20 l 1 5．80

10 I 1 6．01 25 l 1 5．77

15 l 1 5．99

2．4．6 预浸泡时间对丹酚酸B收率的影响：10 g

丹参细粉，100 mL溶剂，乙醇体积分数为30％，微

波辐照7 min，加热温度70℃，微波输出功率650

W，结果见图5。收率随预浸泡时间的增加而增加，

这是因为通过浸泡的方法提高了丹参细粉中的含水

量，在微波辐照下，丹参的细胞组织内部产生局部的

高温、高压，压迫了丹参的细胞组织，加快了目标成

分由组织向溶剂中的传递过程。由此可见，室温下预

浸泡时间对提高丹酚酸B的收率有利。

上述实验确定了微波辅助法提取丹酚酸B的

最佳工艺条件：将丹参细粉(60目)预浸泡90 min、

10倍量30％乙醇提取7 min、加热至70℃、在微波

输出功率为650 W时提取3次，其收率可达到

}I●，．IL∞1，
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女6．4

锝
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表2提取次数对丹酚酸B收率的影响

Table 2 Effect of various extracting times on

extract yield of salvianolic acid B

2．5微波工艺与传统热回流工艺的比较：10 g丹

参细粉，在提取溶剂体积分数(30％乙醇)、液固比

(15：1)、提取温度(70℃)等条件基本相同的情况下

采用实验优选的最佳微波工艺与热回流提取进行比

较，结果见表3。可见微波提取5 min比热回流提取

5 h得到丹酚酸B的收率还要高一些。此外，生产成

本也明显降低，节省了能源。

表3微波提取与热回流提取丹参中丹酚酸B的比较

Table 3 Comparison between microwave-assistant

extraction and hot reflux on extracting

of salvianolic acid B from S．miltiorrhiza

3讨论

研究了微波提取溶剂体积分数、辐照时间、加热

时间、微波输出功率、液固比、预浸泡时间及丹参粒

径和提取次数对丹参中丹酚酸B收率的影响，确定

了最佳的提取工艺路线：30％乙醇为提取溶剂，按

10：1的液固比，微波输出功率650 W，70℃，辐照

7 min，提取3次得到丹酚酸B的收率为7．92％。传

统的热回流提取工艺，热的供给由蒸汽通过传导给

提取溶剂，传热速度慢，不能将溶剂的温度在短时间

内由室温升高到提取温度，造成提取物中丹酚酸B

，在逐渐加热过程中的分解。微波提取法由于具有快

速提取的优点，减少了提取物在高温下的受热时间，

对于在高温下长时间的受热易分解的丹酚酸B类

物质的提取是十分有利的。微波辅助法提取丹酚酸

B与传统的热回流法相比，大大缩短了提取的时间，

节省了生产成本。
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敬 告 读 者
《中草药》杂志编辑部尚存部分过刊合订本，包括：1974—1975年、1976年、1979年、1985—1994年(80元／年)，

1995一1997年(110元／年)、1998年(120元／年)、1999年(135元／年)、2000年(180元／年)、2001—2003年(200元／
年)、2004年(220元／#-)、2005年(260元／年)、2006年(280元／年)。1996年增刊(50元)、1997年增刊(45元)、1998年
增刊(55元)、1999年增刊(70元)、2000年增刊(70元)、2001年增刊(70元)、2002年增刊(65元)、2003年增刊(65元)、

2004年增刊(65元)、2005年增刊(65元)、2006年增刊(65元)。欢迎订购。订阅者请直接与《中草药》杂志编辑部联系。
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