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雪莲十味片总黄酮提取工艺研究

苏　苗　红　梅　阿拉腾敖日格勒　包勒朝鲁
（内蒙古医科大学蒙医药研究院，呼和浩特，０１０１１０）

摘要　目的：研究雪莲十味片总黄酮的超声提取工艺。方法：以总黄酮含量为考察指标，采用正交实验筛选出雪莲十味片
提取总黄酮最佳路线，以芦丁为对照品，紫外可见分光光度法测定复方片总黄酮的含量。结果：雪莲十味片总黄酮提取最

佳方法为７５％的乙醇溶液，在５５℃下，超声提取５０ｍｉｎ。平均提取量１２２７ｍｇ／ｇ。结论：优选出的最佳工艺简单易行，能
够大大提高雪莲十味片的总黄酮提取率。
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　　雪莲十味片为蒙医传统验方，由苞叶雪莲花、甘
青乌头、红花等１０味药组成，具有清瘟解热、止痛之
功效，主要用于疼痛性亚甲炎、扁桃体炎、上呼吸道

感染等。本研究旨在测定复方中主要活性成分总黄

酮的含量，实验以黄酮类化合物为考察指标，采用正

交实验优化雪莲十味片中总黄酮提取方法，并进行

了含量测定。

１　材料与方法
１１　材料
１１１　仪器设备　ＴＵ１９０１双光束紫外可见分光
光度计（北京普析通用仪器有限责任公司）；

ＪＡ５００３Ｎ型电子分析天平（上海菁海仪器有限公
司）；ＨＨＳ８电热恒温水浴锅（北京科伟永兴仪器有
限公司）；ＤＦＴ２００万能粉碎机（温岭市林大机械有
限公司）；ＫＱ２５０ＤＥ型数控超声波清洗器（昆山市超
声仪器有限公司）。

１１２　药材　雪莲十味片：从市场购置苞叶雪莲、
红花、甘青乌头等１０味药材，经蒙医药研究院那生

桑教授鉴定均为真品后，粉碎过３０目筛，按处方比
例进行混合制粒，压片即可。

１１３　试剂　芦丁对照品（ＢＲ含量≥９８％，购于中
国药品生物制品检定所，批号：１０００８０２００７０７）；石
油醚 （天 津 永 晟 精 细 化 工 有 限 公 司，批 号：

２０１３０１２５）；乙醇（天津市化学试剂三厂，批号：
２０１３０１２０）；亚硝酸钠（天津市盛富江化工销售有限
公司，批号：２００５０４０５）；氢氧化钠（天津市风船化学
试剂科技有限公司，批号：２０１０１０２０）；硝酸铝（天津
市博迪化工有限公司，批号：２００５０５１８）等。
１２　方法
１２１　对照品溶液的制备　精密称取芦丁对照品
２０７５ｍｇ，置于１００ｍＬ容量瓶中，用７５％乙醇溶解
并稀释到刻度，摇匀，得浓度为０２０７５ｍｇ·ｍＬ－１的
芦丁标准溶液，备用。

１２２　供试品溶液的制备　精密称取样品约１０５
ｇ，置１００ｍＬ具塞锥形瓶中，加入２５ｍＬ石油醚，加
热回流１ｈ。弃去石油醚，挥干溶剂，加入 １０倍量
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７５％乙醇溶液，超声提取３０ｍｉｎ［１２］，冷却，抽滤，弃
去药渣，滤液置于５０ｍＬ容量瓶中，加入７５％乙醇
溶液将其定容，并作为样品溶液备用。

１２３　测定波长的选择　分别吸取对照品溶液、供
试品溶液各 ２ｍＬ，置于 ２５ｍＬ的容量瓶中。各加
７５％乙醇至 ７ｍＬ、５％ＮａＮＯ２溶液 １ｍＬ后放置 ６
ｍｉｎ，加１０％Ａｌ（ＮＯ３）３溶液１ｍＬ，摇匀静置６ｍｉｎ，
加４％的ＮａＯＨ溶液１０ｍＬ，最后用７５％乙醇溶液定
容至刻度，密塞，摇匀放置１５ｍｉｎ［３］，用紫外可见分
光光度法，扫描图谱（２００～８００ｎｍ），在５１０ｎｍ处有
较强吸收。因此选择５１０ｎｍ作为测定波长。
１２４　绘制标准曲线［４］　精密吸取上述配置对照
品溶液１０、２０、３０、４０、５０ｍＬ，分别置于２５ｍＬ
容量瓶中，各加７５％乙醇至７ｍＬ５％ＮａＮＯ２溶液１
ｍＬ，放置６ｍｉｎ，加１０％Ａｌ（ＮＯ３）３溶液１ｍＬ，摇匀静
置６ｍｉｎ，加４％的ＮａＯＨ溶液１０ｍＬ，最后用７５％乙
醇溶液定容至刻度，密塞，摇匀，放置１５ｍｉｎ后，以
相应的空白为参比，在５１０ｎｍ处测定吸光度，并以
吸光度为纵坐标，对照品浓度为横坐标，绘制标准曲

线，得回归方程 Ａ＝００１２３Ｃ－０００１６（ｒ＝
０９９９９），表明对照品溶液在８３０～４１５μｇ·ｍＬ－１

范围内与吸光度值之间呈良好线性关系。

１２５　样品含量测定　精密吸取样品溶液约２０
ｍＬ，按“１２４”项下方法显色，测定吸光度，计算总
黄酮浓度。

２　结果
２１　方法学考察
２１１　精密度试验［５］　精密吸取上述对照品溶液
２０ｍＬ，按“１２４”项下方法显色，测定吸光度，连
续测定６次，结果吸光度测量值ＲＳＤ为０８２％（ｎ＝
６），可表明仪器精密度良好。
２１２　稳定性试验［６］　取样品溶液，按“１２４”项
下方法显色，每隔１ｈ测定吸光度，结果吸光度测量
值ＲＳＤ＝１４１％（ｎ＝４），可表明，供试品溶液在４ｈ
内稳定，稳定性良好。

２１３　重复性试验［７］　精密称取同一批样品粉末
６份，按“１２２”和“１２４”项下方法提取和显色，测
定吸光度并计算，结果总黄酮以芦丁计算，平均含量

为（１２３３ｍｇ·ｇ－１），ＲＳＤ为１３３％（ｎ＝６），表明本
方法重现性良好。

２１４　加样回收率试验［８］　精密称取同一批样品
粉末 ６份，分别精密加入对照品，按照“１２２”和
“１２４”项下方法提取和显色，测得吸光度并计算，
结果平均回收率为 １０１３％，ＲＳＤ为 ２９９％（见表

１），表明本方法准确可靠。

表１　总黄酮加样回收率

序号
取样量

／ｇ
样品含量

／ｍｇ
对照品

／ｍｇ
测得量

／ｍｇ
回收率

／％
平均值

／％
ＲＳＤ
／％

１ １０４９ １２９４ １０２８ ２３４１ １０１８ １０１３ ２９９９
２ １０５０ １２９５ １０３７ ２３８５ １０５１
３ １０４８ １２９３ １２４４ ２５６４ １０２２
４ １０５０ １２９５ １２１７ ２４６１ ９５８
５ １０５１ １２９６ １５１５ ２８３９ １０１８
６ １０５０ １２９５ １５４５ ２８５４ １００９

２２　正交实验考察　根据雪莲十味片中各味药的
理化性质及主要药效，结合单因素实验结果，选择乙

醇浓度（Ａ）、提取时间（Ｂ）、提取温度（Ｃ）３个因素，
以芦丁含量为评价指标，采用 Ｌ９（３

４）正交表安排实

验，因素水平表见表２，正交实验结果见表３、表４。

表２　因素水平表

水平 乙醇浓度（Ａ）／％ 提取时间（Ｂ）／ｍｉｎ 提取温度（Ｃ）／℃

１ ６５ ３０ ３５
２ ７５ ４０ ４５
３ ８５ ５０ ５５

表３　正交实验结果

实验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ（空） 总黄酮含量／ｍｇ·ｇ－１

１ １ １ １ １ ９０９
２ １ ２ ２ ２ ９０９
３ １ ３ ３ ３ １２０９
４ ２ １ ２ ３ １１９１
５ ２ ２ ３ １ １２１８
６ ２ ３ １ ２ １２００
７ ３ １ ３ ２ １１９１
８ ３ ２ １ ３ １１６３
９ ３ ３ ２ １ １１５９
珚Ｋ１ １００９１０９７１０９１
珚Ｋ２ １２０３１０９７１０８６
珚Ｋ３ １１７１１１８９１２０６
Ｒｊ ０１９４００９２０１２０

表４　方差分析

方差来源 偏差平方和 自由度 方差 Ｆ值 Ｐ值

Ａ ０４３９ ２ ０２１２ ２７４ Ｐ＜００５
Ｂ ００１７ ２ ０００９ １１３ Ｐ＞００５
Ｃ ００２７ ２ ００１３ １６３ Ｐ＞００５

误差Ｄ ００１６ ２ ０００８

　　注：Ｆ（００５）＝１９０。

　　从表３中可知以总黄酮为指标的最佳条件为
Ａ２Ｂ３Ｃ３，影响次序为Ａ＞Ｃ＞Ｂ。从表４中可知三个
因素中乙醇浓度对总黄酮含量有统计学意义（Ｐ＜
００５），提取时间和提取温度则无统计学意义（Ｐ＞
００５）。综上，雪莲十味片最佳提取条件为乙醇浓度
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７５％，提取时间５０ｍｉｎ，提取温度５５℃。
２３　最佳提取工艺条件的验证实验　精密称取不
同批次雪莲十味片 ３份，每份约 １０５ｇ，石油醚脱
脂，按最佳提取条件 Ａ２Ｂ３Ｃ３平行操作，按“１２４”
项下方法显色，测得吸光度并计算，结果见表５，总
黄酮平均含量为１２２７ｍｇ·ｇ－１，ＲＳＤ为０９６５２％。

表５　总黄酮含量测定结果

批号 总黄酮含量／ｍｇ·ｇ－１ 平均含量／ｍｇ·ｇ－１ ＲＳＤ／％

２０１３０３０５ １２２０
２０１３０４１０ １２２１ １２２７ ０９６５２
２０１３０５１８ １２４１

３　讨论
亚急性甲状腺炎（ＳｕｂａｃｕｔｅＴｈｙｒｏｉｄｉｔｉｓ，ＳＡＴ），是

临床常见的甲状腺疼痛性疾病［９］，多见于３０～５０岁
的女性，是男性的３～６倍。发病有季节性，冬、春季
节是其发病的高峰。初期有上呼吸道感染症状，如

发热，寒战、疲乏无力、食欲不振，续而出现甲状腺部

位的疼痛和压痛常向颌下、耳后或颈部等处放射，咀

嚼和吞咽时疼痛加重。临床上常予以非甾体类抗炎

药、糖皮质激素治疗，同时适时给予甲状腺素缓解甲

状腺功能减低［１０１４］。这些药物均有不同程度的不良

反应。

雪莲十味片为蒙医传统验方，临床应用多年，对

治疗疼痛性亚甲炎、扁桃体炎、上呼吸道感染等疗效

显著，不良反应较少，临床疗效显著。其君药苞叶雪

莲花为菊科植物苞叶雪莲 ＳａｕｓｓｕｒｅａＯｂｖａｌｌａｔａ
（ＤＣ）Ｂｉｐ的干燥地上部分，主要活性成分为黄酮
类化合物［１５１９］，大量实验表明黄酮类等生物活性成

分有抗癌作用，抗氧化清除自由基，抗炎，抗菌抗病

毒作用［２０］。本实验对雪莲十味片中的总黄酮的提

取方法进行了考察，并对其含量进行测定，实验结果

表明雪莲十味片的总黄酮提取最佳工艺条件为使用

石油醚脱脂后加入１０倍量７５％乙醇溶液，温度为
５５℃下超声提取５０ｍｉｎ。此提取方法不仅工艺简
便快捷，还能提高雪莲十味片的总黄酮提取率，为雪

莲十味片的深入研究和开发应用提供参考依据。
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