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正交试验法优选泽兰迷迭香酸超声提取工艺

聂其婷▲　徐　曼　吴　昊　刘　伟　李　弘　任　强△

（济宁医学院药学院，日照 ２７６８２６）

　　摘　要　目的　通过正交试验法，优选泽兰（ＬｙｃｏｐｕｓＬｕｃｉｄｕｓＴｕｒｃｚ）中迷迭香酸的超声提取工艺。方法　建
立ＨＰＬＣＤＡＤ法测定泽兰中迷迭香酸含量的分析方法。以提取物中迷迭香酸的含量作为考察指标。采用单因
素试验和正交试验考察提取溶剂、浓度、料液比、功率及提取时间对提取效率的影响，确定最佳提取工艺，并进行

验证试验。结果　最佳提取条件为：５０％ 乙醇，功率１９８Ｗ，料液比１∶１５，提取时间３０ｍｉｎ。验证试验表明此工
艺条件下，泽兰中迷迭香酸的提取率为０．４１％（ＲＳＤ＝０．１１％，ｎ＝３）。结论　优选后的提取工艺提取效率高，
稳定性好，对今后提取、分离泽兰中迷迭香酸奠定基础。
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ｗａｖｅｐｏｗｅｒ１９８Ｗ，ｒａｔｉｏｏｆｍａｔｅｒｉａｌｔｏｌｉｑｕｉｄ（１∶１５），ｅｘｔｒａｃｔｉｎｇｆｏｒ３０ｍｉｎ．Ｖａｌｉｄａｔｉｏｎｔｅｓｔｓｈｏｗｅｄｔｈａｔａｖｅｒ
ａｇｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅｏｆｒｏｓｍａｒｉｎｉｃａｃｉｄｗａｓ０．４１％ （ＲＳＤ＝０．１１％，ｎ＝３）．Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ　Ｔｈｅｏｐｔｉｍｉｚｅｄｅｘｔｒａｃ
ｔｉｏｎｈａｄｈｉｇｈｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙａｎｄｇｏｏｄｓｔａｂｉｌｉｔｙｗｈｉｃｈｉｓｕｓｅｆｕｌｆｏｒｅｘｔｒａｃｔｉｏｎａｎｄｓｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆｒｏｓｍａ
ｒｉｎｉｃａｃｉｄｉｎＬ．ＬｕｃｉｄｕｓＴｕｒｃｚ．

Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＬｙｃｏｐｕｓＬｕｃｉｄｕｓＴｕｒｃｚ；Ｒｏｓｍａｒｉｎｉｃａｃｉｄ；ＨＰＬＣＤＡＤ；Ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔ

　　泽兰为唇形科植物毛叶地瓜儿苗（ＬｙｃｏｐｕｓＬｕ
ｃｉｄｕｓＴｕｒｃｚ）干燥的地上部分，被收录于２０１０年版
中国药典一部。泽兰分布于我国大部分地区，具有

活血调经，祛瘀消痈，利水消肿的功效，用于月经不

调，经闭，痛经，产后瘀血腹痛，疮痈肿毒，水肿腹

水［１］。药理研究表明，泽兰具有免疫、抑菌、抗癌、

抗氧化、抗炎及抗抑郁等［２５］药理作用。化学成分

研究表明，泽兰主要含有酚酸类和黄酮类化学成

分［６１０］，其中迷迭香酸含量较高。迷迭香酸具有抑

菌、抗炎、抗病毒和抗抑郁等药理作用。为更好地

利用泽兰中的迷迭香酸，本实验对迷迭香酸的提取

工艺进行了研究。

１　实验材料

１．１　仪器
高效液相色谱仪 ＳｈｉｍａｄｚｕＬＣ２０ＡＴ，配有双

泵，ＳＩＬ２０Ａ自动进样器，ＣＴＩ２０ＡＣ柱温箱，ＳＰＤ
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Ｍ２０Ａ检测器，ＬＣｓｏｌｕｔｉｏｎ数据处理工作站；ＴＳＫｇｅｌ
ＯＤＳ１００Ｖ（１５０ｍｍ ×４．６ｍｍ，３．０μｍ）色谱柱；电
子天平（准确至千分之一，北京赛多利斯科学仪器

有限公司）；ＫＱ５００ＤＢ型超声波清洗器（昆山市超
声仪器有限公司）；溶剂过滤器（天津津腾公司）；

循环水真空泵（郑州科创仪器有限公司）。

１．２　药材、药品与试剂
泽兰（ＬｙｃｏｐｕｓＬｕｃｉｄｕｓＴｕｒｃｚ）购自日照紫光大

药房，由济宁医学院中药教研室王建安副教授鉴定

为真品。迷迭香酸对照品购于春秋生物公司（纯

度大于 ９８％）、无水乙醇（分析纯）、甲醇（分析
纯）、乙腈（色谱级）购于 Ｂｕｒｄｉｃｋ＆Ｊａｃｋｓｏｎ公司，
去离子水，购于杭州娃哈哈有限公司。

２　方法与结果

２．１　色谱条件
色谱柱：ＴＳＫｇｅｌＯＤＳ１００Ｖ（１５０ｍｍ×４．６

ｍｍ，３．０μｍ）；流动相：Ａ为水（０．１％冰醋酸），Ｂ
为乙腈，梯度洗脱０～３０ｍｉｎ１０％ ～５０％；３０～３２
ｍｉｎ５０％ ～９５％；３２～３８ｍｉｎ９５％；３８～４０ｍｉｎ
９５％～１０％；４０～４６ｍｉｎ１０％；流速１．０ｍｌ／ｍｉｎ，柱
温：３０℃，检测波长设为３２８ｎｍ。
２．２　供试品溶液的制备

取泽兰样品约０．１ｇ，精密称定，置于２ｍｌ离
心管中，精密加入５０％乙醇溶液２ｍｌ，称定重量，
密塞，室温下静置１５ｍｉｎ后，在功率１９８Ｗ下超声
处理３０ｍｉｎ，放冷，再称定重量，用５０％乙醇补足
减失的重量，１２０００ｒ／ｍｉｎ转速离心１５ｍｉｎ后取清
液，用０．４５μｍ微孔滤膜滤过，取续滤液，即得供
试品溶液。

２．３　方法学考察
２．３．１　线性关系的考察　取迷迭香酸标准品约
１０ｍｇ，精密称定，置于１０ｍｌ容量瓶中，加甲醇溶
解稀释并定容至刻度，摇匀，得到约１０００μｇ／ｍｌ的
对照品储备液。用甲醇溶液按一定比例稀释，得到

系列浓度的对照品标准曲线溶液（２５μｇ／ｍｌ、５０
μｇ／ｍｌ、１００μｇ／ｍｌ、１２５μｇ／ｍｌ、２５０μｇ／ｍｌ、５００μｇ／
ｍｌ）。按浓度由低到高在“２．１”色谱条件进行
ＨＰＬＣＤＡＤ色谱分析。以峰面积 Ｙ为纵坐标，以
浓度Ｘ为横坐标。按最小二乘法进行标准曲线的
拟合，得标准曲线线性回归方程和线性相关系数Ｒ
值。得到迷迭香酸的回归方程 Ｙ＝１３４７４Ｘ＋
２１７１２，线性相关系数ｒ大于０．９９９。表明迷迭香酸

在２５～５００μｇ／ｍｌ浓度下有良好的线性关系。
２．３．２　精密度试验　取“２．３．１”项下１０００μｇ／ｍｌ
对照品溶液适量，稀释至１００μｇ／ｍｌ，在３２８ｎｍ的
波长下重复测定６次峰面积。结果平均峰面积为
１３５２５３４，ＲＳＤ为１．５％，表明仪器精密度良好。
２．３．３　重复性试验　取同一份泽兰样品称取 ５
份，每份约０．１ｇ，精密称定，按照“２．２”项下供试品
溶液制备方法，在“２．１”条件下进行测定，结果平
均峰面积为１２０４１７２，ＲＳＤ为１．８％，表明该方法重
复性良好，符合含量测定要求。

２．３．４　加样回收率试验　泽兰样品５份，每份约
０．０５ｇ，精密称定，按照泽兰样品中迷迭香酸实际
含量１∶１的比例加入迷迭香酸标准品。加入１ｍｌ
迷迭香酸标准品（１００μｇ／ｍｌ），挥干溶剂，再精密
加入５０％乙醇溶液２ｍｌ。按照“２．２”项下供试品
溶液制备方法处理后，在“２．１”条件下测定峰面
积，带入标准曲线，结果显示，平均回收率为 １０７
％，ＲＳＤ为１．６％，表明该方法对迷迭香酸成分进
行含量测定准确度较高。

２．４　单因素对超声提取泽兰中迷迭香酸的影响
２．４．１　提取溶剂的考察　取泽兰样品粉末７份，
每份约０．１ｇ，精密称定，置于离心管中，精密加入
２ｍｌ４０％、５０％、６０％、７０％、８０％、９０％、１００％
甲醇浸泡１５ｍｉｎ，６０Ｗ功率下超声处理 ３０ｍｉｎ，
１２０００ｒ／ｍｉｎ离心后，将供试品溶液，按“２．１”条件
进行ＨＰＬＣＤＡＤ分析。而后在相同条件下以不同
浓度乙醇为提取溶剂，进行 ＨＰＬＣＤＡＤ分析。３２８
ｎｍ波长下，峰面积变化如图１所示。由实验数据
可知，在相同条件下，乙醇的提取效果优于甲醇，且

甲醇有毒性。乙醇在５０％浓度条件下产率最高。

图１　提取液对提取效率的影响

２．４．２　提取时间的考察　取泽兰粉末４份，每份
约０．１ｇ，精密称定，精密加入２ｍｌ５０％乙醇浸泡
１５ｍｉｎ后。在功率６０Ｗ条件下分别超声提取１０
ｍｉｎ、２０ｍｉｎ、３０ｍｉｎ、６０ｍｉｎ。１２０００ｒ／ｍｉｎ离心后
按“２．１”条件进行 ＨＰＬＣＤＡＤ分析。结果如图 ２
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所示，３０ｍｉｎ时产率最高且上升效果最明显。
２．４．３　提取功率的考察　取泽兰样品４份，每份
约０．１ｇ，精密称定，精密加入２ｍｌ５０％乙醇。浸
泡１５ｍｉｎ后，分别以８０Ｗ、１００Ｗ、１４０Ｗ、１９８Ｗ
超声提取２０ｍｉｎ。１２０００ｒ／ｍｉｎ离心后按“２．１”条
件进行ＨＰＬＣＤＡＤ分析。结果如图 ３所示，功率
为１４０Ｗ和１９８Ｗ时产率较优，且上升幅度小。

图２　时间对提取效率的影响

图３　功率对提取效率的影响

２．４．４　料液比的考察　取泽兰样品４份，每份约
０．１ｇ，精密称定，按料液比为１∶５０、１∶３０、１∶１５、
１∶１０，加入适量 ５０％乙醇。室温下浸泡 １５ｍｉｎ
后，以６０Ｗ功率超声提取３０ｍｉｎ。１２０００ｒ／ｍｉｎ离
心后，按“２．１”进行 ＨＰＬＣＤＡＤ分析，结果如图４
所示。结果显示，料液比为１∶１５时提取效率最高。
因而选择１∶１５为最优料液比。

图４　不同料液比对提取效率的影响

２．５　正交试验
２．５．１　因素水平设计　基于单因素试验结论，为
更好的筛选出超声提取泽兰中迷迭香酸的最优条

件，选择乙醇浓度（Ａ）、时间（Ｂ）、功率（Ｃ）、料液比
（Ｄ）四种因素，以迷迭香酸的提取效率为唯一指
标，设计Ｌ（３４）正交试验，正交试验的因素水平表
如表１所示。

表１　因素水平表

水平
超声波提取法Ｌ９（３４）因素水平表

Ａ（乙醇浓度／％） Ｂ（时间／ｍｉｎ） Ｃ（功率／Ｗ） Ｄ（料液比ｇ／ｍｌ）

１ ３０ １５ １００ １∶５０

２ ５０ ３０ １４０ １∶３０

３ ７０ ４５ １９８ １∶１５

２．５．２　正交样品溶液的制备　分别称取泽兰样品
９份，按Ｌ９（３４）正交表进行样品前处理，按“２．１”
条件进行ＨＰＬＣＤＡＤ分析。
２．５．３　正交实验结果　用 Ｌ９（３４）正交表进行正
交试验研究，试验结果见表２，并以迷迭香酸的提
取率为指标进行极差 Ｒ分析，各因素对泽兰中迷
迭香酸提取效率的影响程度大小顺序依次为 Ａ＞
Ｃ＞Ｂ＞Ｄ。影响含量的因素从大到小依次为乙醇
浓度、料液比、功率、时间。其中料液比对提取效率

影响不显著。

方差分析和Ｆ检验如表３所示，因素 Ａ对提
取率有显著性影响；因素 Ｂ、Ｃ对提取率的影响没
有统计学意义；因素 Ｄ影响不显著。基于节约成
本、提高效率、生产方便等方面考虑，Ｄ水平选择为
１∶１５。最终得最优工艺为 Ａ２Ｂ２Ｃ３Ｄ３，即泽兰于５０
％乙醇料液比１∶１５，超声功率１９８Ｗ下提取３０ｍｉｎ
提取效率最优，结果见表３。

表２　正交试验结果表

编号

ＮＯ

因素

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ

迷迭香酸

提取效率／％

① １ １ １ １ ０．２７

② １ ２ ２ ２ ０．２８

③ １ ３ ３ ３ ０．２９

④ ２ １ ２ ３ ０．３３

⑤ ２ ２ ３ １ ０．４０

⑥ ２ ３ １ ２ ０．３７

⑦ ３ １ ３ ２ ０．３６

⑧ ３ ２ １ ３ ０．３９

⑨ ３ ３ ２ １ ０．３３

Ｋ１ ０．８４０ ０．９６０ １．０２９ ０．９９９

Ｋ２ １．１０１ １．０７１ ０．９３９ １．０１１

Ｋ３ ０．９９０ ０．９９０ １．０５０ １．０１１

ｋ１ ０．２８０ ０．３２０ ０．３４３ ０．３３３

ｋ２ ０．３６７ ０．３５７ ０．３１３ ０．３３７

ｋ３ ０．３３０ ０．３３０ ０．３５０ ０．３３７

Ｒ ０．０８７ ０．０３６ ０．０３７ ０．００４

·５７·
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表３　方差分析表

方差

来源

偏差平

方和
自由度 Ｆ

Ｆ检验临界

α＝０．１０
Ｐ

Ａ ０．０１１ ２ ３．１１２ ０．３１１０ ＜０．０５

Ｂ ０．００１ ２ ０．４４４ ０．３１１０ ＞０．０５

Ｃ ０．００３ ２ ０．４４６ ０．３１１０ ＞０．０５

Ｄ ０．００１ ２ ０．００１ ０．３１１０ ＞０．０５

误差 ０．０３０ ８

２．６　验证试验
为进一步验证优选方法的可靠性，按优选得到

的工艺条件进行验证试验，结果３份样品迷迭香酸
的平均提取率为０．４１％，ＲＳＤ为０．１１％。由此可
知，在最优试验工艺条件下，迷迭香酸含量相近，表

明该工艺稳定。

３　讨论

迷迭香酸的极性相对较大，在５０％乙醇溶液
提取条件下，可保证提取效率较高，稳定性更好。

而提取方法方面，超声提取法比加热回流提取方法

更为便捷，且提取效果良好，所以采用超声波提取

法。通过对供试品溶液进行 ＨＰＬＣＤＡＤ分析 ，而
后以迷迭香酸标准品为对照品，对其中的迷迭香酸

进行定量分析，使得分析结果较为准确，能够较好

的确定泽兰中迷迭香酸含量。确定好分析条件后，

首先进行单因素实验，确定温度、时间、功率、料液

比对提取效率的影响，粗略优选出一系列条件。进

而，根据正交试验进一步以浓度、时间、功率、料液

比四种因素水平设计 Ｌ９（３４）的正交试验。最终确
定出超声提取泽兰中迷迭香酸含量的最优条件为：

料液比为１∶１５以５０％浓度乙醇在１９８Ｗ功率下超
声提取３０ｍｉｎ。本实验建立的方法操作简便，具有
良好的稳定性、精确度和重现性。能够较好地对泽

兰中的迷迭香酸进行定性、定量分析。对今后泽兰

中主要有效成份的鉴定以及迷迭香酸的提取生产

有积极意义。
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