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摘要# 目的!优化表面活性剂*超声协同提取山香圆 <-*F/3/’ ’*:-+’ [115&叶总黄酮工艺& 方法!在单因素试验基础
上% 以十二烷基硫酸钠 "[,[# 用量’ 液料比’ 乙醇体积分数为影响因素% 总黄酮提取率为评价指标% c8R*c1W>_1>
设计优化提取工艺& 结果!最佳条件为十二烷基硫酸钠用量 (H)%!% 液料比 #G r"% 乙醇体积分数 G(!% 超声温度
)( b% 超声时间 %( 57>% 总黄酮提取率为 $H%3!& 结论!该方法简单’ 节能’ 省时% 可用于山香圆叶总黄酮的提取&
关键词! 山香圆( 叶( 总黄酮( 表面活性剂*超声协同提取( c8R*c1W>_1>设计
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!!山香圆叶又称两指剑’ 七寸钉等% 为省沽油科
植物山香圆<-*F/3/’ ’*:-+’ [115&的干燥叶% 其味
苦% 性寒% 归肺’ 肝经% 具有清热解毒’ 利咽消肿
之效% 主治咽喉肿痛’ 乳蛾喉痹等病症."/ & 现代
研究表明% 总黄酮是其主要有效部位% 具有抗菌’
抗炎’ 增强免疫等药理作用.#*%/ & 目前% 对山香圆
叶总黄酮提取的研究较少% 仅有回流提取法.G/和
微波提取法.)/ % 均存在一定缺陷% 如前者溶剂用
量大’ 提取周期长% 而后者对仪器设备要求较高%
对药物和溶媒选择性较强% 而且存在安全隐患&

表面活性剂*超声协同提取是近年来兴起的一
种提取方法% 兼顾了表面活性剂的润湿’ 增溶作用
和超声波的振动’ 空化效应% 具有减少耗能’ 缩短
时间’ 提高得率等优点% 尤其适用于黄酮类化合物
的提取.’*3/ & 本实验采用该方法提取山香圆叶总黄
酮% 首先对可能影响提取率的因素进行考察% 确定
主要因素及其大致范围% 再通过 c8R*c1W>_1> 设计
进一步优化提取工艺% 旨在为山香圆叶资源的合理
开发提供理论基础&
HI仪器与材料
"H"!仪器!\[*)(I超声波清洗器 "成都雅荣实验
仪器有限公司#( M̂ *)((( 紫外可见分光光度计
"上海美谱达仪器有限公司#( M\0*A*"(0超纯水器
"成都超纯科技有限公司#( c\#"",ID电子天平
"十万分之一% 德国 [6V8T7=L公司#&
"H#!材料!芹菜素对照品 "成都曼思特生物科技
有限公司% 批号 ]M[0*"G($#)"(#& 山香圆叶 "江
西青峰药业有限公司#% 由成都中医药大学药学院
蒋桂华教授鉴定为正品& 吐温*#(’ 吐温*3(’ 司盘*
3(’ 十二烷基磺酸钠 "[c[#’ 十二烷基苯磺酸钠
",c[#’ 十二烷基硫酸钠 " [,[#’ 乳化剂 N\*"(
"成都市科龙化工试剂厂#( 其他试剂均为分析纯&
JI方法与结果
#H"!表面活性剂*超声协同提取方法!取山香圆叶
粗粉 " ?% 加入适量表面活性剂和乙醇溶液% 超声
"%( _-m’ $G( Q# 提取一定时间% 过滤% 即得供
试品溶液&
#H#!总黄酮测定方法
#H#H"!对照品溶液的制备!精密称取芹菜素对照
品 GH"( 5?% 置于 G( 5B量瓶中% 甲醇超声溶解后
定容% 摇匀% 得到 (H"(# 5?J5B对照品溶液&
#H#H#!测定波长的选择.+/!将对照品溶液和供试
品溶液分别稀释至一定浓度% 在 #(( ‘G(( >5波长
之间进行扫描% 发现两者均在 #)3HG >5波长处有

最大吸收% 故选择 #)3HG >5作为检测波长&
#H#H$!标准曲线的制备!精密量取对照品溶液
(HG’ "H(’ "HG’ #H(’ #HG 5B% 置于 #G 5B量瓶
中% 甲醇定容% 在 #)3HG >5波长处测定吸光度%
以芹菜素质量浓度 "2# 对吸光度 ",# 进行线性
回归% 得标准曲线 ,d(H(’) ’2q(H(#3 3 "*d
(H+++ )#% 表明芹菜素在 #H(% ‘"(H#( $?J5B范围
内线性关系良好&
#H#H%!含有量的测定!取山香圆叶粗粉 " ?% 在一
定条件下超声提取% 过滤% 得到样品液% 量取适量
并稀释至适宜浓度% 在 #)3HG >5波长处测定吸光
度% 将其代入 *#H#H$+ 项下标准曲线以计算总黄
酮含有量&
#H$!单因素试验
#H$H"!表面活性剂种类对提取率的影响!称取 ’
份山香圆叶粗粉% 每份 " ?% 置于烧瓶中% 加入
(HG!不同表面活性剂和 )(!乙醇% 固定液料比
#( r"% 在 G( b下超声 $( 57>% 过滤% 即得提取
液% 按 *#H#H%+ 项下方法测定总黄酮含有量% 计
算提取率 "总黄酮含有量J药材质量#% 结果见表
"& 由表可知% 阴离子型表面活性剂提取率普遍高
于非离子型% 这可能与其增溶水量大于后者有
关."(/ % 其中又以十二烷基硫酸钠的提取效果最好%
而且价格便宜% 因此选择其作为表面活性剂&

表 HI表面活性剂种类对提取率的影响
;.NOHI$%%&’()"%)+1%.’(.,((50&)",&7(1.’(#",1.(&

表面活性剂!! 类型
亲水亲油平衡值

"-Bc#
提取率J!

吐温*#( 非离子型 ")H’ #H#"
吐温*3( 非离子型 "GH( #H%)
司盘*3( 非离子型 %H$( "HG#
十二烷基硫酸钠 阴离子型 %(H( $H#$
十二烷基磺酸钠 阴离子型 "$H( $H(%
十二烷基苯磺酸钠 阴离子型 "(H) #H+’
乳化剂N\*"( 非离子型 "%HG #H)G

#H$H#!表面活性剂用量对提取率的影响!在液料
比 #( r"’ 乙醇体积分数 )(!’ 超声温度 G( b’
超声时间 $( 57> 条件下% 考察 (H%!’ (HG!’
(H)!’ (H’!’ (H3!十二烷基硫酸钠用量对总黄
酮提取率的影响& 结果% 提取率先随用量增加而升
高% 但当用量大于 (H)!后反而有所降低% 这可能
是由于表面活性剂达到临界胶束浓度后% 形成的胶
团与其他物质结合% 减弱了对黄酮类化合物的增溶
作用% 导致提取率有所下降& 因此% 选择 (HG!’
(H)!’ (H’!用量作进一步优化&

)3G#

#(") 年 "# 月
第 $3 卷!第 "# 期

中 成 药
YW7>1L10T6E7V78>62\6V1>V]1E7<7>1

,1<15S1T#(")
8̂2&$3!O8&"#



#H$H$!液料比对提取率的影响!在乙醇体积分数
)(!’ 十二烷基硫酸钠用量 (H)!’ 超声温度
G( b’ 超声时间 $( 57> 条件下% 考察 "( r"’
"G r"’ #( r"’ #G r"’ $( r" 液料比对总黄酮提取
率的影响& 结果% 液料比增加会提高总黄酮提取
率% 但大于 #( r" 后% 其他杂质也会相应增加% 导
致其溶出受到干扰& 因此% 选择 "G r"’ #( r"’
#G r" 液料比作进一步优化&
#H$H%!超声温度对提取率的影响!在液料比 #( r
"’ 乙醇体积分数 )(!’ 十二烷基硫酸钠用量
(H)!’ 超声时间 $( 57> 条件下% 考察 %(’ G(’
)(’ ’(’ 3( b超声温度对总黄酮提取率的影响&
结果% 随着温度升高% 提取率逐渐增大% 可能是由
于高温加快了分子运动而有利于其溶出( 当温度达
到 )( b时% 总黄酮溶解度已基本趋于饱和% 增幅
明显变缓& 从节约成本角度考虑% 固定超声温度为
)( b% 不作后续优化&
#H$HG!超声时间对提取率的影响!在液料比 #( r
"’ 乙醇体积分数 )(!’ 十二烷基硫酸钠用量
(H)!’ 超声温度 G( b条件下% 考察 #(’ $(’ %(’
G(’ )( 57> 提取时间对总黄酮提取率的影响& 结
果% 超声时间越长% 提取率越高% 但增长幅度不明
显% 考虑到时间过长不仅浪费能源% 而且会缩短仪
器的使用寿命% 还可能提取出更多的无效成分% 故
最终固定超声时间为 %( 57>% 不作后续优化&
#H$H)!乙醇体积分数对提取率的影响!在液料比
#( r"’ 乙醇体积分数 )(!’ 十二烷基硫酸钠用量
(H)!’ 超声时间 $( 57> 条件下% 考察 $(!’
%(!’ G(!’ )(!’ ’(!乙醇体积分数对总黄酮提
取率的影响& 结果% 当乙醇体积分数为 G(!时%
提取率最大( 继续增加体积分数% 提取率反而明显
下降% 可能此时易提取出一些极性较小的杂质
"如叶绿素#% 从而阻碍了总黄酮溶出& 因此% 选
择 %(!’ G(!’ )(!乙醇体积分数作进一步优化&
#H%!c8R*c1W>_1>设计
#H%H"!方法!参考文献 .""/ 并结合单因素试
验% 根据 c8R*c1W>_1> 设计原理."#/ % 以总黄酮提
取率 ".# 为评价指标% 十二烷基硫酸钠用量
"I#’ 液料比 "c#’ 乙醇体积分数 "Y# 为影响因
素进行优化% 因素水平见表 #% 设计结果见表 $&
#H%H#!模型拟合!应用 ,1L7?>*4RX1TV3H(H) 软件
分析实验数据% 拟合多元线性回归方程为 Nd
$H#G q(H(+),q(H()+If(H"#2 "*d(H%%G 3#% 二
次多项式回归方程为Nd$H%" q(H(+),q(H()+Iq

(H"#2q(H(%,Iq(H(",2q(H"#I2f(H"G,# f
(H(#3I# f(H"G2# "*d(H+3$ )#% 由于后者 *值较
大% 即模型拟合情况良好% 故对其进行方差分析%
结果见表 %& 由表可知% 整体模型 Gi(H("% 表明
该响应面模型显著性较高( 失拟项 Gj(H(G% 表明
该模型试验误差小% 可对总黄酮提取进行分析及
预测&

表 JI因素水平
;.NOJIT.’("1).,!3&Q&3)

因素
水平

f" ( "
I十二烷基硫酸钠J! (HG (H) (H’
c液料比 "G r" #( r" #G r"
Y乙醇J! %( G( )(

表 KI9"7S9&-,Z&,设计结果
;.NOKI9"7S9&-,Z&,!&)#/,1&)+3()

编号
I十二烷基硫酸

钠J!
c液料比 Y乙醇J! .提取率J!

" ( ( ( $H$+
# " " ( $H%$
$ f" ( " #H3G
% ( " f" $H#3
G ( f" " #H+G
) ( " " $H$"
’ ( ( ( $H%)
3 ( ( ( $H%"
+ ( ( ( $H$’
"( " f" ( $H#(
"" f" ( f" $H"G
"# " ( " $H(+
"$ " ( f" $H$%
"% f" f" ( $H""
"G f" " ( $H"3
") ( f" f" $H$+
"’ ( ( ( $H%#

表 RI方差分析
;.NORI8,.35)#)"%Q.1#.,’&

来源 离均差平方和 自由度 W值 G值
模型 (HG + %)HG$ i(H((( "
I (H(’% " )"H+% (H((( "
c (H($3 " $"H)( (H((( 3
Y (H"# " +)H#+ i(H((( "
Ic (H(() % " GH$G (H(G%
IY (H((( ) " (HG# (H%+$ $
cY (H(GG " %)H") (H((( $
I# (H(+3 " 3"H3% i(H((( "
c# (H(($ # " #H)) (H"%) 3
Y# (H(+G " ’+H"3 i(H((( "
残差 (H((3 % ’ $ $
失拟项 (H(($ 3 $ "H(+ (H%%3 "
纯误差 (H((% ) % $ $
总离差 (HG" ") $ $
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#H%H$!响应面分析!根据回归方程绘制三维效应
面图% 见图 "&

图 HI三维效应面图
T#/OHI;-1&&S!#P&,)#",.31&)0",)&)+1%.’&/1.0-)

#H%H%!验证试验!通过以上分析% 得到最佳条件
为表面活性剂用量 (H)%!% 液料比 #G r"% 乙醇体
积分数 G(H(+!% 总黄酮提取率预测值 $HG!& 为
了便于实验操作% 将其修正为表面活性剂用量
(H)%!% 液料比 #G r"% 乙醇体积分数 G(!& 进行
$ 批验证试验% 测得总黄酮提取率分别为 $HG$!’
$H%G!’ $H%’!% 平均值 $H%3! "F[,i#H(!#%
与预测值接近% 表明所建立的模型预测性良好% 准
确性较高&
#HG!不同提取方法的比较!根据优化得到的最佳
工艺条件% 与回流法和超声法进行比较% 结果见表
G& 由表可知% 表面活性剂*超声法对总黄酮的提取
率高于同条件下的超声法% 提取率提高 ’H’%!(
相较于回流提取法% 其提取温度降低% 提取时间明
显缩短% 提取率提高 #"H#G!% 具有节能’ 省时’
高效等优点&
KI讨论

前期预实验参考文献 ."%/% 以芦丁为对照品
来测定总黄酮含有量% 但在样品液中加入 O6ON#*
I2"ON$# $*O6N-后% 并没有出现特征性酒红色%
而且在 G"( >5波长处没有与对照品相似的吸收峰&
查阅文献发现% 只有含邻二酚羟基% 而且其邻位没
有发生取代结构的物质才会出现显色反应和
G"( >5波长处的吸收峰."G*")/ % 而山香圆叶主要的
黄酮类成分为芹菜素及其苷类等% 苷类一般在 G 或
’ 位取代% 如女贞苷’ 野漆树苷和芹菜素*’*新橙皮
糖苷等."’*"3/ % 并不存在邻二酚羟基结构& 因此%
本实验以芹菜素为对照品% 直接测定山香圆叶中总
黄酮的含有量% 该方法操作简便% 重复性好&

表 YIK 种提取方法的比较 $#MK&
;.NOYI="P0.1#)","%(-1&&&7(1.’(#",P&(-"!)$#MK&

提取方法 提取溶剂"乙醇#J! 液料比 提取温度Jb 提取时间J57> 提取次数J次 提取率J!
乙醇回流法."$/ ’( "( r" 3( "#( $ #H3’
超声法 G( #G r" )( %( " $H#$
表面活性剂*超声法 G( #G r" )( %( " $H%3

!!由单因素试验可知% 用量相同而亲水亲油平衡
"-Bc# 值不同的表面活性剂的增溶效果有所差
异% 而且同种表面活性剂的用量不同% 增溶效果也
不同& 临界胶束浓度 "Y]Y# 是影响其增溶能力
的主要因素% Y]Y越小% 增溶能力越强( Y]Y越
大% 增溶能力越弱& 根据实验结果可知% 在 G(!
乙醇’ 温度 )( b的条件下% (HG! ‘(H’!十二烷
基硫酸钠的Y]Y较小% 增溶效果显著&

目前% 对山香圆叶提取工艺的优化均选用正交

设计% 存在预测性不理想’ 精准度低等缺点% 而本
实验采用c8R*c1W>_1>设计进行研究& 前期对提取
次数进行了考察% 发现第 " 次提取率为 33H#$!%
第 # 次为 )HG"!% 第 $ 次为 #H’)!% $ 次总提取率
达 +’HG(!% 但考虑到能源成本和浓缩效率% 确定
以提取一次为宜&

研究结果显示% 表面活性剂*超声法的提取率
较高% 其原因可能是黄酮类物质通常与糖结合% 形
成相对分子质量较大的苷类% 而表面活性剂对大分
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子有良好的增溶作用% 有利于总黄酮溶出& 文献
."+/ 报道% 表面活性剂的复配体系较单一的表面
活性剂对药物的提取效果更佳% 其能否提高山香圆
叶总黄酮的提取率有待作进一步研究& 然而% 表面
活性剂的加入可能会增加杂质的溶出% 其本身也是
一种杂质% 给后续纯化带来一定困难% 因此其在提
取方面的应用还需深入探索&
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