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表面活性剂－超声协同提取红景天总黄酮工艺优选

洪松彬 １，何石兰 ２，黄海潮 ３，聂 阳 ３△
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摘要：目的优选表面活性剂－超声协同提取红景天总黄酮的工艺。方法以总黄酮提取率为评价指标，对不同类型的表面活性剂进行
筛选，再分别以表面活性剂体积分数、乙醇体积分数、超声功率、提取时间、料液比进行单因素试验，采用Ｌ２７（３５）正交试验优选提取工
艺。结果十二烷基硫酸钠牗 ＳＤＳ 牘在６０％乙醇中对总黄酮的增溶效果最好；正交试验优选的最佳提取工艺为以１． ５％ ＳＤＳ作为增溶剂，
超声功率为６００ Ｗ，６０％乙醇为溶剂，料液比为１ ∶ １５ 牗 ｇ ∶ Ｌ 牘，提取１５ ｍｉｎ。验证试验结果显示，总黄酮的平均提取率为４． ０４％，ＲＳＤ为
０． ８１％ 牗 ｎ ＝ ５ 牘。结论所建表面活性剂－超声协同提取工艺可经济、高效地提取红景天中总黄酮。
关键词：红景天；超声提取；表面活性剂；总黄酮；正交试验；工艺优化
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红景天Ｒｈｏｄｉｏｌａ ｃｒｅｎｕｌａｔａ（Ｈｏｏｋ． ｆ． ｅｔ Ｔｈｏｍｓ．）Ｈ．
Ｏｈｂａ为蔷薇目景天科多年生植物，其根茎粗壮且略带
芳香，是主要入药部位犤 １ 犦，具有扶正固本、理气养血的功
效，主治气虚血瘀、气短乏力、倦怠气喘等气虚证。现代
药理学研究表明，其具有改善心肺功能、促进血管生长、
保护缺氧心肌、改善急性脑梗死状态等作用犤 ２ － ４ 犦。黄酮
类化合物是红景天中主要活性成分之一，包括山柰酚、
草质素苷、槲皮素、花色苷等犤 ５ 犦。黄酮类化合物一般以水
溶性苷或脂溶性苷元２种形式存在，由于苷与苷元的极
性相差较大，传统提取方法如水煎煮法、回流法、酶解法、
超声法和微波法均难以同时提高两类成分的提取率犤 ６ 犦。
表面活性剂提取是近年兴起的中药提取法，利用其增溶
作用，可增加药材中苷元等脂溶性成分的溶解度，从而

大大提高低极性成分的提取率犤 ７ 犦。本试验中采用表面活
性剂－超声协同提取法，通过正交试验优选红景天总黄
酮的提取工艺参数，为在工业化生产中引进高效、经济
的中药提取方法提供参考。
１ 仪器与试药

仪器：ＵＶ － １８００型紫外分光光度计（日本岛津公
司）；ＳＢ － ５２００ＤＴＤ型超声波清洗机（宁波新芝生物科
技股份有限公司）；Ｄ１０１型大孔树脂（天津波鸿树脂科
技有限公司）。

试药：芦丁对照品（中国食品药品检定研究院，批号
为１０００８０ － ２０１７０８，纯度≥９９％）；红景天饮片（广东康
美药业股份有限公司，批号为１８０１２０３６１）；试验所用试
剂均为分析纯，水为纯化水。

·研究·
Ｄｒｕｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ
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图１ ＳＤＳ体积分数对总黄酮提取率的影响图２ 超声功率对总黄酮提取率的影响 图３ 超声时间对总黄酮提取率的影响

·研究·
Ｄｒｕｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ

２ 方法与结果
２． １ 药材处理流程及提取方法

红景天清洗→干燥→粉碎→过８０目筛→密封保存→
称取适量红景天粉末（５ ｇ）→加入乙醇和１． ０％十二烷
基硫酸钠（ＳＤＳ）溶液→超声提取→回收溶剂浓缩粗提
物→抽滤去除药材碎渣→大孔树脂柱纯化→微孔滤膜
滤过不溶性颗粒→取上清液（即为供试品溶液）→检测。
２． ２ 红景天总黄酮的相关测定

测定波长选择：以芦丁为对照品，采用ＮａＮＯ２ －
Ａｌ（ＮＯ３）３ － ＮａＯＨ法测定总黄酮含量。称取芦丁对照品
１０． ８０ ｍｇ，精密称定，以７０％乙醇溶解并定容至５０ ｍＬ，
摇匀，得质量浓度为０． ２１６ ｇ ／ Ｌ的对照品溶液。分别吸
取对照品溶液和２． １项下供试品溶液适量，各置２５ ｍＬ
容量瓶中，加入５％ ＮａＮＯ２溶液 １． ０ ｍＬ，摇匀，放置６ ｍｉｎ，
加１０％Ａｌ（ＮＯ３）３溶液 １． ０ ｍＬ，摇匀，放置６ ｍｉｎ，加入
４％ ＮａＯＨ溶液 １０． ０ ｍＬ，用７０％乙醇定容，摇匀，放置
１５ ｍｉｎ。以７０％乙醇为参比液，在３００ ～ ７００ ｎｍ波长区
间扫描。结果对照品溶液和供试品溶液在５１０ ｎｍ波长
处均有最大吸收，故选取５１０ ｎｍ为测定波长。

提取率计算：准确量取芦丁对照品溶液 ０． ５，１． ０，
２． ０，３． ０，４． ０，５． ０，６． ０ ｍＬ，分别置２５ ｍＬ容量瓶中，于
５１０ ｎｍ波长处测定吸光度。以质量浓度（Ｘ，μｇ ／ ｍＬ）为
横坐标、吸光度（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，得回归方
程Ｙ ＝ ０． ０１２ ４ Ｘ ＋ ０． ００３ ５７，ｒ ＝ ０． ９９９ ４ 牗 ｎ ＝ ７牘。结果
表明，芦丁质量浓度在５． ４１７ ～ ５５． ２８２ μｇ ／ ｍＬ范围内
与吸光度线性关系良好。精密度和２４ ｈ稳定性试验结
果的ＲＳＤ分别为１． １０％和０． ９２％（ｎ ＝ ６）；加样回收
率为９８． ５８％，ＲＳＤ ＝ １． ５０％ 牗 ｎ ＝ ６）。取供试品溶液适
量，依法操作，测定５１０ ｎｍ波长处吸光度，计算总黄酮
质量浓度，并按公式计算提取率。提取率（％）＝ 犤 Ｋ ×
ｃｘ × Ｖ ／（１０６ × ｍ）犦 × １００％，式中，Ｋ为稀释倍数，ｃｘ为
供试品溶液中总黄酮质量浓度（μｇ ／ ｍＬ），Ｖ为供试品溶
液体积（ｍＬ），ｍ为红景天饮片质量（ｇ）。
２． ３ 表面活性剂筛选

称取６份药材样品粗粉各５． ００ ｇ，置烧瓶中，加１０
倍量７０％乙醇，分别加入体积分数为１． ０％的不同亲水
疏水平衡值（ＨＬＢ）的表面活性剂，超声（功率为５００ Ｗ）

提取１ ｈ，滤过后得供试品溶液。按２． ２项下方法测定吸
光度，计算总黄酮提取率，结果见表１。阴离子表面活性
剂的加入可显著提高总黄酮的提取率，其中以ＳＤＳ效
果最好，可能是ＳＤＳ形成的胶束更有利于黄酮的增溶犤 ８ 犦。
故选用ＳＤＳ作为表面活性剂。
２． ４ 单因素试验

称取６份药材样品粉末各５． ００ ｇ，试验条件为按料
液比１ ∶ １０ 牗 ｇ ∶ Ｌ 牘加入７０％乙醇作为溶剂，加入ＳＤＳ至
终体积分数为１％，超声提取１５ ｍｉｎ。

ＳＤＳ浓度选择：分别加入ＳＤＳ至终体积分数依次为
０． ５％，１． ０％，１． ５％，２． ０％，２． ５％，３． ０％，平行提取３
次，按２． ２项下方法测定总黄酮含量并计算其提取率，
结果见图１。可见，随着ＳＤＳ体积分数的增加，总黄酮提
取率也逐渐升高，在ＳＤＳ体积分数为１． ５％时，总黄酮
提取率最大，再增加ＳＤＳ体积分数，总黄酮提取率不再
升高，故ＳＤＳ的体积分数应在１％ ～ ２％范围进行优化。

超声功率筛选：将超声功率分别设为３００，４００，
５００，６００，７００，８００ Ｗ，平行提取３次。按２． ２项下方法
测定总黄酮含量并计算其提取率，结果见图２。可见，超
声功率在３００ ～ ６００ Ｗ范围内总黄酮提取率逐渐升高，
当功率超过７００ Ｗ后，总黄酮提取率显著降低。其原因
为超声功率过大时，高频振动产生的热效应使温度升
高，导致热稳定性较差的黄酮类成分含量减少，故应在
５００ ～ ７００ Ｗ范围内对超声功率进行优化。

提取时间筛选：分别超声提取５，１０，１５，２０，２５，
３０ ｍｉｎ，平行提取３次，按２． ２项下方法测定总黄酮含
量并计算其提取率，结果见图３。可见，随超声时间的延
长，总黄酮提取率逐渐升高，在１５ ～ ２０ ｍｉｎ时总黄酮提
取率最高，继续延长时间，总黄酮提取率反而降低。这可

表１ 表面活性剂种类对总黄酮提取率的影响
表面活性剂
ＳＤＳ
ＳＤＳ
吐温２０
吐温４０
吐温８０
水

类型
阴离子型
阴离子型
非离子型
非离子型
非离子型
－

ＨＬＢ值
１３． ０
４０． ０
１６． ７
１５． ６
１５． ０
－

提取率（％）
３． ３４
３． ６２
１． ９７
２． ８８
３． １２
１． １２



Ｃｈｉｎａ Ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０１９年２月２０日第２８卷第４期
Ｖｏｌ． ２８牞 Ｎｏ． ４牞 Ｆｅｂｒｕａｒｙ ２０牞 ２０１９

１０

能是因超声波具有较强的热效应，过长时间作用会破坏
黄酮类成分，故应在１５ ～ ２５ ｍｉｎ范围内对提取时间进
行优化。

乙醇体积分数筛选：分别以体积分数为４０％ ，
５０％，６０％，７０％，８０％，９０％的乙醇作为溶剂进行提取，
平行提取３次，按２． ２项下方法测定总黄酮含量并计算
其提取率，结果见图４。可见，随着乙醇体积分数的增
加，总黄酮提取率逐渐升高，当乙醇体积分数为６０％时
总黄酮提取效率最高，而乙醇体积分数大于７０％时总
黄酮提取率开始下降。这是因黄酮大多以苷的形式存在
于药材中，其水溶性较好，当乙醇和水达到适合的比例
时，糖苷与苷元两者均能更好地溶剂化，若乙醇体积分
数过高则不利于黄酮苷类成分的溶解。此外，从实际生
产成本方面考虑，需节约乙醇的用量，故乙醇体积分数
应在４０％ ～ ６０％范围内进行优化。

料液比筛选：分别按料液比１ ∶ ５、１ ∶ １０、１ ∶ １５、１ ∶ ２０、
１ ∶ ２５、１ ∶ ３０ 牗 ｇ ∶ Ｌ 牘的比例加入溶剂进行提取，平行提取
３次，按２． ２项下方法测定总黄酮含量并计算其提取
率，结果见图５。可见，溶剂比例逐渐增大，总黄酮的提
取率逐渐升高，但当料液比超过１ ∶ １５ 牗 ｇ ∶ Ｌ 牘后，再增加
溶剂的用量时总黄酮提取率并无明显提高，反而延长了
溶剂回收、产物浓缩干燥等后续步骤的耗时，故对料液
比应在１ ∶ １０ ～ １ ∶ ２０ 牗 ｇ ∶ Ｌ 牘范围内进行优化。

２． ５ 正交试验
直观分析和极差分析：根据单因素试验，对提取总

黄酮所需的ＳＤＳ体积分数（Ａ）、超声功率（Ｂ）、提取时间
（Ｃ）、乙醇体积分数（Ｄ）、料液比（Ｅ）５个因素进行３水
平的正交试验Ｌ２７（３５）分析。结果见表２和表３。得出的
最佳提取条件为Ａ２Ｂ２Ｃ１Ｄ３Ｅ１，即ＳＤＳ终体积分数为

１． ５％，超声功率为６００ Ｗ，提取１５ ｍｉｎ，乙醇体积分数
为６０％，料液比为１ ∶ １５ 牗 ｇ ∶ Ｌ 牘。极差分析结果显示，各
因素对总黄酮提取率的影响强度依次为Ａ ＞Ｂ ＞Ｄ ＞Ｅ ＞Ｃ。

方差分析：为了区分因素水平和试验误差引起的数
据波动，需在直观分析和极差分析基础上进行方差分
析犤 ９ 犦。计算各因素的平均方差，其中因素Ｃ平均方差值
最小，故将因素Ｃ选为误差项。方差分析结果表明，Ａ，

序号
１
２
３
４
５
６
７
８
９
１０
１１
１２
１３
１４
１５
１６
１７
１８
１９
２０
２１
２２
２３
２４
２５
２６
２７
Ⅰ
Ⅱ
Ⅲ
Ｋ１
Ｋ２
Ｋ３
Ｒ

Ａ（％）
１
１
１
１
１
１
１
１
１
２
２
２
２
２
２
２
２
２
３
３
３
３
３
３
３
３
３
３４． ５４
３５． ３３
３２． １３
１１． ５１
１１． ７８
１０． ７１
１． ０７

Ｂ（Ｗ）
１
１
１
２
２
２
３
３
３
１
１
１
２
２
２
３
３
３
１
１
１
２
２
２
３
３
３
３３． ９２
３４． ９９
３３． ０９
１１． ３１
１１． ６６
１１． ０３
０． ６３

Ｃ（ｍｉｎ）
１
１
１
２
２
２
３
３
３
３
３
３
１
１
１
２
２
２
３
３
３
１
１
１
２
２
２
３４． １８
３３． ８８
３３． ９４
１１． ３９
１１． ２９
１１． ３１
０． １０

Ｄ（％）
１
１
１
２
２
２
３
３
３
３
３
３
１
１
１
２
２
２
２
２
２
３
３
３
１
１
１
３３． ２９
３４． ０２
３４． ６９
１１． １０
１１． ３４
１１． ５６
０． ４７

Ｅ（ｇ ∶ Ｌ）
１
２
３
１
２
３
１
２
３
１
２
３
１
２
３
１
２
３
１
２
３
１
２
３
１
２
３
３４． ４１
３４． ０７
３３． ５２
１１． ４７
１１． ３６
１１． １７
０． ３０

总黄酮提取率（％）
３． ５６
３． ７７
３． ９８
３． ９５
３． ８５
４． ０１
３． ９５
３． ７４
３． ７３
３． ８８
４． ０５
４． ０１
４． ０２
４． ０５
３． ７８
３． ８１
３． ７８
３． ９５
３． ７１
３． ５４
３． ４２
３． ８９
３． ８１
３． ６３
３． ６４
３． ４８
３． ０１

表３ Ｌ２７ 牗 ３５ 牘正交试验设计与结果

表２ 正交试验因素水平表
水平
１
２
３

因素Ａ（％）
１． ０
１． ５
２． ０

因素Ｂ（Ｗ）
５００
６００
７００

因素Ｃ（ｍｉｎ）
１５
２０
２５

因素Ｄ（％）
４０
５０
６０

因素Ｅ（ｇ ∶ Ｌ）
１ ∶ １５
１ ∶ ２０
１ ∶ ２５

·研究·
Ｄｒｕｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ

图４ 乙醇体积分数对总黄酮提取率的影响

５． ０

４． ０

３． ０

２． ０

１． ０
０ ４０ ５０ ６０ ７０ ８０ ９０

提取率／ ％

体积分数／ ％

图５ 料液比对总黄酮提取率的影响

提取率／ ％
５． ０

４． ０

３． ０

２． ０

１． ０
０ １ ∶ １０ １ ∶ ２０ １ ∶ ３０

料液比／ ｇ ∶ Ｌ
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因素
Ａ
Ｂ
Ｃ
Ｄ
Ｅ

离均差平方和
１． ８５
０． ６０
０． ０２
０． ３３
０． １３

自由度
２
２
２
２
２

均方差
０． ６２
０． ２０
０． ０１
０． １１
０． ０４

Ｆ临界值
Ｆ０． ０１（２，２）＝ ９９． ０１
Ｆ０． ０５（２，２）＝ １９． ００
Ｆ０． ０５（２，２）＝ １９． ００
Ｆ０． ０５（２，２）＝ １９． ００
Ｆ０． ０５（２，２）＝ １９． ００

Ｆ值
１１０． ２７
３６． ００
１． ００
１９． ４６
８． ００

Ｐ
＜ ０． ０１
＜ ０． ０５
＞ ０． ０５
＜ ０． ０５
＞ ０． ０５

表４ 方差分析结果

Ｂ，Ｄ ３个因素对总黄酮提取率的影响差异均有统计学
意义（Ｐ ＜ ０． ０５），而Ｃ和Ｅ两因素对总黄酮提取率的影
响差异无统计学意义（Ｐ ＞ ０． ０５）。结果见表４。

２． ６ 验证试验
称取５份药材样品，每份各５． ００ ｇ，按２． ５项下最

佳提取条件进行操作，按２． ２项下方法测定总黄酮含量
并计算其提取率。结果提取率分别为４． ０３％，４． ０２％，
４． ０５％，４． ０３％，４． ０６％，平均４． ０４％，ＲＳＤ为０． ８１％
牗 ｎ ＝ ５ 牘，表明优化的提取工艺稳定可靠，提取率较高。
３ 讨论

Ｌ２７（３５）正交试验分析结果表明，表面活性剂体积分
数、超声功率和乙醇体积分数为显著影响总黄酮提取率
的主要因素。在表面活性剂的选择上，本试验中分别考
察了离子型和非离子型２种ＨＬＢ值大于１３． ０的表面
活性剂对总黄酮提取率的影响。可见，使用离子型表面
活性剂的提取率明显高于非离子型表面活性剂。黄酮类
化合物结构上含有多个酚羟基而带有酸性，在一定ｐＨ
范围内带电，因此可通过静电力与带有电荷的离子型表
面活性相互亲合，从而加强ＳＤＳ等表面活性剂的增溶
作用，提高总黄酮提取率犤 １０ 犦。表面活性剂可通过形成胶
束结构来增加溶质的水溶性，临界胶束浓度（ＣＭＣ）是衡
量表面活性剂增溶能力的关键指标，溶剂中ＣＭＣ值越
小，增溶能力越强。由表面活性剂的筛选结果可推测，在
６０％ 乙醇中，ＳＤＳ的ＣＭＣ值最小。单因素试验结果表
明，当ＳＤＳ体积分数达２． ０％后，即使继续增加，总黄酮
的提取率也不再增加，这是由于ＳＤＳ体积分数超过ＣＭＣ
后，继续增加ＳＤＳ的剂量，形成胶束数量并未随之增加，
故未能提高总黄酮提取率。此外，过多使用ＳＤＳ，可导致
药材中其他成分的溶解度增加，从而引入其他杂质。

超声提取法是目前广泛用于中药成分提取的方法
之一，利用超声波的高频机械振荡作用使溶剂快速进入
植物细胞中，同时通过空化效应瞬间将植物组织和细胞
分解、破裂，使细胞的内容物释放与溶出，且超声波具有
热效应，可增大细胞内溶质的溶解度或扩散速率，３种
作用机制相互配合发挥作用，可大大提高中药成分的提
取率犤 １１ 犦。本试验结果表明，超声功率是影响黄酮提取率
的次要因素，超声功率的设定必须适中，功率偏低，提取
率不高，而功率过高，产生的热效应过大，会导致稳定性
较差的黄酮类成分氧化或分解犤 １２ 犦，正交试验分析显示

功率设为６００ Ｗ为最佳。
黄酮类化合物的提取主要以乙醇为溶剂，９０％ ～９５％

乙醇适用于苷元的提取，６０％乙醇适用于黄酮苷的提
取，将优化工艺的验证结果和乙醇体积分数单因素提取
结果进行对比分析，可见在同样以６０％乙醇作为提取
溶剂的条件下，前者的提取率明显高于后者，原因是适
量的ＳＤＳ作为增溶剂能有效增加黄酮苷元在６０％乙醇
中的溶解度，从而显著提高总黄酮提取率，同时也可减
少乙醇的用量，降低生产成本。

超声提取时间和料液比在５个因素中对总黄酮提
取率的影响较小，但两提取因素的设定仍值得注意，提
取时间过长，超声热效应可产生过多的热量，会导致黄
酮分子中具有还原性的酚羟基发生氧化犤 １３ 犦；溶剂用量
过多，会增加溶剂回收、提取物浓缩、产物干燥等后续步骤
的时间消耗，导致生产效率降低，成本耗费增加。综合本
试验各方面数据分析，利用表面活性剂－超声协同提取
红景天总黄酮，按料液比１ ∶ １５牗ｇ ∶ Ｌ牘加入６０％乙醇作为
溶剂，以终体积分数１． ５％的ＳＤＳ为增溶剂，超声（功率
设为６００ Ｗ）提取１５ ｍｉｎ，可获得满意的总黄酮提取率。
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