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超声波辅助提取大黄蒽醌类成分

张海晖， 裘爱泳， 刘军海
(江南大学食品学院，江苏无锡214036)

摘要：采用正交试验设计法，研究了超声波辅助提取大黄中蒽醌类成分的最佳工艺条件．试验表

明：原料按料液比为1 g：30 mL，在体积分数90％的乙醇中浸润12 h后，超声波辅助提取15 min，

连续提取2次，总蒽醌、游离蒽醌的提取率分别达91．91％和96．48％，明显优于常规煎煮法和乙醇

回流法．
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Extraction of AnthraqinOnes from Rhubarb with Ultrasonic Assistance

ZHANG Hal—hui， QIU Ai—yong，LIU Jun—hai

(School of Food Science and Technology，Southern Yangtze University，Wuxi 214036，China)

Abstract：The optimum extracting conditions of anthraqinones from Rhubarb with the aid of

ultrasonics were studied with the orthogonal test design．The results showed that when dousing

the dried Rheum powder with 90％ethanol(1 g in 30 mL)for 12 hrs，and with the aid of

ultrasonic treatment for 1 5 min and twice，the average extraction rate of total anthraqinone and

free anthraqinone could reach 9 1．9 1％and 9 6．8 3％，respectively．The ultrasonic—assistant

extraction method was superior over the traditional decocting method and the ethanol refluxing

method．
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大黄为常用中药，系蓼科植物掌叶大黄

(Rheum palmatum L)、药用大黄(Rheum officinle

Baill．)及唐古特大黄(Rhem Tanguticum Maxin．

ex Balf．)的根及根茎．大黄有清热泻下、抗菌、消

炎、保肝、利胆、强心、降压、抗肿瘤、抗高脂血症，清

除自由基、调节免疫等重要功能，临床应用日益广

泛[1~5]．研究证实，大黄的主要有效成分为其蒽醌类

衍生物，即羟基蒽醌甙及其游离甙元．对于大黄蒽

醌类成分的提取工艺已有很多研究报道，主要采用

不同溶剂，如水、乙醇、氯仿等，通过煎煮、回流等方

式进行提取[6_州，由于试验条件各异，报道的结果

有所不同，但普遍存在着提取时间长、提取率较低

等不足．近年来，超声技术用于中药有效成分的提

取逐渐受到重视，一些研究表明，利用超声波产生

的强烈振动、高的加速度、强烈的空化效应以及搅

拌作用等，都可加速药物有效成分进入溶剂，从而

提高了出率，缩短了提取时间，避免了高温对提取

成分的影响[1]．作者利用乙醇作为提取溶剂，借助

于超声波进行萃取，详细研究了大黄蒽醌类物质的

最佳提取工艺条件．
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1材料与方法

1．1仪器与试剂

WFZ UV-2100型紫外可见分光光度计：尤尼

柯上海仪器有限公司产品；DG500超声波处理仪：

无锡锡山德嘉电子有限公司产品．

标准品：1，8--"羟基蒽醌，中国药品生物制品检

定所提供；大黄：购于陕西省药材公司，经鉴定为掌

叶大黄的干燥根茎；所用试剂均为分析纯．

1．2试验方法

1．2．1 大黄的预处理 将大黄饮片在40℃下烘

干，粉碎，取过40目筛大黄粉备用．

1．2．2 大黄蒽醌类成分的提取 精确称取5．0 g

大黄粉于100 mL烧杯中，按试验要求加入适当体

积分数的50 mL乙醇浸润，密闭，每隔一段时间进

行搅拌，然后在一定温度下用超声波辅助提取一定

时间，趁热抽滤，测定提取液体积，取适量滤液置于

容量瓶中，留作待测液．

1．2．3 游离蒽醌、总蒽醌质量浓度的测定

1)标准液配制和标准曲线的制备

精密称取经105℃干燥至恒重的1，8一二羟基

蒽醌标准品10 mg，置于50 mL容量瓶中，加适量

乙醚，振摇使其溶解，定容，摇匀，得标准品储备液．

精确吸取标准品储备液5 mL，置于25 mL容量瓶

中，加适量乙醚定容，制得标准品溶液．分别精密吸

取1．0，2．0，3．0，4．0，5．0 mL标准品溶液置于10

mL容量瓶中，水浴挥去乙醚，残渣加质量分数

0．5％的醋酸镁一甲醇溶液至刻度，摇匀．以质量分数

0。5％的醋酸镁一甲醇溶液为空白对照，在400～800

nm波长处进行扫描，确定510 nm为检测波长．测

定吸光度，得蒽醌质量浓度Y(mg／mL)与吸光度A

间的回归方程为：y一4．948 6A一4．2×10。3(R2—

0．999 6)

2)蒽醌质量分数测定方法

参照文献i-83制备供试液．取适量供试液，以质

量分数0．5％的醋酸镁一甲醇溶液为空白对照，在

510 nm处测定吸光度，计算即得总葸醌、游离蒽醌

质量浓度．总蒽醌与游离蒽醌质量浓度之差即为结

合蒽醌的质量浓度．

1．2．4超声波萃取中主要影响因素的确定 当试

验材料粒度一定时，萃取时所用溶剂及溶剂的体积

分数、溶剂用量、试验样品的浸润时间，超声波萃取

时的温度及萃取时间等因素都对目标物的提取率

有影响．考虑到用水浸提，提取物杂质多，后处理麻

烦，而氯仿或苯等因其成本高且对操作者有毒害作

用，作者选用选择性好、渗透性强、浸出率较高的乙

醇作为提取溶剂．研究发现，原料经充分浸润后，蒽

醌类成分提取率几乎不再受浸润时间的影响，经反

复试验，将样品浸润时间定为12 h．因此，作者主要

讨论乙醇体积分数、料液比、超声波辅助萃取温度

和萃取时间4个因素对大黄蒽醌类成分提取率的

影响．

2结果与讨论

2．1单因素试验

2．1．1 乙醇体积分数对提取率的影响 从图1看

出，蒽醌提取率随乙醇体积分数的增加而提高，乙

醇体积分数在80％左右较为合适．
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图1 乙醇体积分数对慧醌提取率的影响

Fig．1 Effect of ethanol concentration on the extraction

rate of anthraquinone

2．1．2 料液比对提取率的影响 由图2可以看

出，将料液质量体积比定在1 g：20 mL～1 g：40

mL之间比较合适．
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料液质量体积比／(g／mL)

图2料液比对蒽醌提取率的影响

Fig．2 Effect of ethanol amount on the extraction rate of

anthraquinone

2．1．3超声波辅助萃取温度对提取率的影响 从

图3可以看出，游离蒽醌和总蒽醌的提取温度在50

～70℃时，提取率随萃取温度升高而增大较快，但

当萃取温度超过70℃时，蒽醌的提取率呈下降趋

势，故将超声波辅助萃取温度定为70℃左右．
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圈3温度对提取率的影响

Fig．3 Effect of temperature OR the extraction rate of

anthraquinone

2．1．4超声波萃取时间对提取率的影响 由图4

可以看出，蒽醌的提取率在萃取时间为30 rain左右

时最高，综合考虑时间和得率，将超声波萃取时间

定为15--一45 min．
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图4时间对蒽醌提取率的影响

№4 Effect of time On the extraction rate of anthra。

quinone

2．2正交试验

乙醇体积分数、料液质量体积比、超声波辅助

萃取温度以及萃取时间这些因素对葸醌类成分提

取率的影响是交互的，而上述单因素试验并不能很

好地反映这一点，为此作者根据单因素试验结果，

采用四因素三水平(见表1)，以测得的大黄样品中

蒽醌类质量分数为考察指标，选用k(34)正交试验

设计表对超声波提取大黄中蒽醌类成分的工艺进

行了研究．正交试验设计及正交试验结果、极差分

析结果见表2．

表1试验因素水平表

Tab．1 Factors and Ievels

从表2可以看出，4种考察因素对大黄中蒽醌

类成分提取率的影响与前面单因素试验结果趋势

大体相同，但各因素对游离蒽醌、总蒽醌提取效果

影响的主次顺序上略有差异，具体表现在，各因素

对游离葸醌提取率影响因素顺序为乙醇体积分数

>料液质量体积比>萃取时间>萃取温度，而对总

蒽醌提取率的影响因素顺序为乙醇体积分数>料

液质量体积比>萃取温度>萃取时间．与游离蒽醌

相比，总蒽醌的提取率可能更容易受萃取时温度的

影响．

表2 L，(3‘)正交试验设计表及其结果

Tab．2 Design and results of orthogonal test

试验
号

因素

A B C D

总蒽醌

质量分数／
(rag／g)

游离蒽醌
质量分数／

(mg／g)

结合蒽醌
质量分数／
(mg／g)

15．04 1

16．35 3

16．38 1

16．26 l

16．99 3

16．72 3

17．19 8

16．90 4

17．48 8

10．79 2

11．26 7

10．93 6

lO．65 1

11_43 7

11．30 6

11．33 O

11．49 1

11．93 O

4．24 8

5．08 6

5．44 6

5．61 O

5．55 6

5．4l 7

5．86 8

5．41 3

5．55 8

l

2

3

3

1

2

2

3

1

1

2

3

2

3

1

3

1

2

l

2

3

l

2

3

1

2

3

l

1

1

2

2

2

3

3

3

1

2

3

4

5

6

7

8

9
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警 里查簇瓣／卷藤籍禳
々

A B C D(mg／g)(rag／g)(mg／g)

R 1．2713 0．6374 0．5893 0．2427

K1 10．9984 10．9240 11．1964 11．3530

K2 11．1311 11．3983 11．2825 11。3009

游离蒽醌 K3 11．5834 11．3904 11．2340 11．0590

R 0．5850 0．4741 0．0861 0．2940

极差分析表明，以大黄样品中游离蒽醌体积分

数为考察指标时，最佳提取条件为A。B。C2Dt，即使

用体积分数为90％的乙醇，料液质量体积比1 g：

30 mL，在温度为70℃条件下超声波萃取15 min；

而以大黄样品中总蒽醌质量分数为考察指标时，最

佳提取条件为A。B。c3D：，即使用体积分数为90％

乙醇，料液质量体积比1 g：40 mL，在温度为80℃

条件下超声波萃取30 min．

基于较高的温度和较长的作用时间对活性成

分可能带来的负面影响，以及较大的溶剂用量在加

重浓缩负荷的同时造成经济成本增加，兼顾时间效

益等多方面考虑，作者最终将超声波提取大黄中蒽

醌类成分的最佳工艺条件确定为A。Bz c2 D-，即使

用体积分数为90％的乙醇，料液质量体积比1 g：

30 mL，在温度为70℃条件下超声波萃取15 min．

验证试验：精确称取5．00 g大黄样品，按正交

试验确定的最佳工艺A。B。CzD，，进行试验，以总蒽

醌、游离蒽醌提取率为指标进行考察，结果见表3．

表3最佳工艺条件验证试验

Tab．3 Experimental verification

由表3可见，按优化提取条件所得的各项指标

均高于正交试验表中的较高值，提取效果较好．

2．3萃取次数的确定

精确称取5．0 g样品，浸润12 h，在最佳超声波

萃取条件下提取4次，结果见表4．

由表4可以看出，提取次数越多，累计提取率

越高，但提高幅度显著下降，因此提取次数不宜过

多，在本试验中只需提取2次，大黄中总蒽醌游离

蒽醌的提取率即可分别达到91．91％、96．48％．

表4

Tab．4

不同超声波萃取次数试验结果(n=3)

Resuits of different ultrasonic treatments

2．4提取方法比较

以优选出的超声波辅助提取方法为试验组(料

液质量体积比1 g：30 mL，在体积分数90％乙醇中

浸润12 h后，超声波萃取15 min，连续提取2次)，

以常规煎煮法‘53及乙醇回流法m3为对照组，对不同

提取方法进行比较，结果见表5．

表5不同提取方法试验结果(n----3)

Tab．5 Results of different extraction methods

提取方法 质量糯曩急／g)质量窖蛩思g／g)

由平行对照试验结果可以看出，优选出的超声

波辅助提取方法对大黄蒽醌的提取率明显优于常

规煎煮法和乙醇回流法．

3 结 论

1)作者采用正交试验设计法，确立了超声波辅

助提取大黄中蒽醌类成分的最佳工艺条件：乙醇体

积分数为90％，料液质量体积比1 g：30 mL，萃取

温度为70℃，萃取时间为15 min．
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2)试验结果表明，在最佳工艺条件下连续提取

2次，总蒽醌、游离蒽醌的提取率分别达91．91％，

96．48％，明显优于常规煎煮法和乙醇回流法．
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