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犤１３犦ＲＥＤＤＹＹＮＶ，ＡＬ－ＨＩＪＪＩＭ，ＢＥＳＴＰＪ，ｅｔａｌ．Ｄｉａｇｎｏｓｉｓｏｆ
Ｆｒｅｅ－ＷａｌｌＲｕｐｔｕｒｅｂｙＬｅｆｔＶｅｎｔｒｉｃｕｌａｒＡｎｇｉｏｇｒａｍＡｆｔｅｒＩｎｆｅｒｉｏｒ
ＳＴ－Ｓｅｇｍｅｎｔ－ＥｌｅｖａｔｉｏｎＭｙｏｃａｒｄｉａｌＩｎｆａｒｃｔｉｏｎ犤Ｊ犦．Ｃｉｒｃｕｌａｔｉｏｎ，
２０１５，１３２（５）：ｅ３１－ｅ３３．

犤１４犦童重新，李军霞，何瑞芝 ．两种促胎肺成熟药物治疗早期未
足月胎膜早破疗效观察犤Ｊ犦．中国妇幼保健，２０１６，３１（１４）：

２７９７－２７９９．
犤１５犦徐漫飞，周 洋，赵 岩 ．外周血促肾上腺皮质激素释放激

素浓度与先兆早产的相关性及其影响因素犤Ｊ犦．中国医科大
学学报，２０１５，４４（４）：３４２－３４５．

犤１６犦周 健，段 涛，严晓玲 ．沐舒坦和地塞米松对未足月胎膜

早破产前预防 ＮＲＤＳ的对照研究犤Ｊ犦．中华围产医学杂志，

２００６，９（３）：１５７－１６０．

犤１７犦陈晓妮，刘艳彬，宋 艳 ．孕妇血清炎性因子水平与胎膜早

破及其合并绒毛膜羊膜炎的相关性分析犤Ｊ犦．中国妇幼保健，

２０１９，３４（８）：１７５６－１７５８．

犤１８犦王 伟，刘 静．炎性细胞因子检测在胎膜早破合并绒毛膜羊

膜炎诊断中的作用犤Ｊ犦．安徽医药，２０１８，２２（９）：１６８６－１６８９．
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铁力木 ＭｅｓｕａｆｅｒｒｅａＬ．为藤黄科铁力木属常绿乔
木，主要分布于印度、斯里兰卡及中国云南、广东、广西

等地犤１犦。铁力木的树皮、叶子、花和果实均有药用价值，

在民间主要用于治疗蛇毒咬伤、出血和脚部灼伤等犤２犦，具有

抗炎、抗抑郁、抗肿瘤等多种药理活性犤３－６犦。铁力木花蕾作

为新疆常用药材收录于《中华本草》等医药著作犤７犦，具有抗

肿瘤、抗菌、抑制血小板聚集等作用犤８－１０犦，主要化学成分

有香豆素类、黄酮类、三萜类、莽草酸类等犤１１－１４犦。铁力木

花蕾，且含有较丰富的黄酮类成分，不同极性部位的黄酮

含量不同犤１５犦。本研究中在单因素试验基础上采用正交试验

优化了铁力木花蕾总黄酮的提取工艺。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

Ｔ６型紫外可见分光光度仪（北京普析通用仪器有
限责任公司）；ＡＢ１０４－Ｎ型电子天平牗梅特勒 －托利多
仪器＜上海 ＞有限公司牘；ＥＹＥＬＡＮ－１００１型旋转蒸发
仪（上海爱朗仪器有限公司）；ＫＱ－７００ＤＶ型超声波清
洗器（昆山市超声仪器有限公司）；ＨＨ－Ｓ４型数显恒温
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正交试验优选铁力木花蕾总黄酮提取工艺

马俊鹏 １，周美霞 ２，李晓倩 ２，王晓梅 ２△，王新玲 ２，胡君萍 ２，依明·尕哈甫 ２

（１．新疆维吾尔自治区人民医院，新疆 乌鲁木齐 ８３００００； ２．新疆医科大学药学院，新疆 乌鲁木齐 ８３００１１）
摘要：目的 优化铁力木花蕾总黄酮的提取工艺。方法 采用单因素法考察铁力木花总黄酮提取方法，以提取时间、提取次数、溶剂量为

考察因素，以黄酮含量及浸膏得率为考察指标，采用 Ｌ９（３４）正交试验设计优选铁力木花蕾总黄酮的最佳提取工艺，并进行验证。结果
最佳提取工艺为，药材样品１ｇ，加６０％乙醇３０ｍＬ回流提取，每次１．５ｈ，提取３次；提取的总黄酮平均含量为２２１．９７ｍｇ／ｇ。结论 该

提取工艺操作简便、稳定可靠，可用于铁力木花蕾总黄酮的提取。

关键词：铁力木；花蕾；总黄酮；提取工艺；优化；正交试验
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取样量（ｇ）

０．２５００
０．２５００
０．２５００
０．２５０１
０．２５０１
０．２５０１
０．２５０２
０．２５０２
０．２５０２

样品含量（ｍｇ）

１８．３
１８．３
１８．３
１９．２
１９．２
１９．２
１９．４
１９．４
１９．４

加入量（ｍｇ）

１６．３
１６．３
１６．３
１９．０
１９．０
１９．０
２２．６
２２．６
２２．６

测得量（ｍｇ）

３５．０
３４．９
３４．８
３８．８
３９．１
３８．４
４１．８
４２．８
４２．８

回收率（％）

１０２．４５
１０１．８４
１０１．２３
１０３．１６
１０４．７４
１０１．０５
９９．１２
１０３．５４
１０３．５４

Ｘ（％）

１０２．３０

ＲＳＤ（％）

１．６５

８０

６０

４０

２０

０ 乙醇体积分数

图１ 提取溶剂筛选

Ｆｉｇ．１ Ｓｅｌｅｃｔｉｏｎｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｓｏｌｖｅｎｔ
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０ ２０％ ４０％ ６０％ ８０％ １００％

表１ 芦丁加样回收试验结果（ｎ＝９）
Ｔａｂ．１ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｓ（ｎ＝９）

水浴锅（金坛市医疗仪器厂）。

１．２ 试药

芦丁对照品（上海源叶生物科技有限公司，批号为

Ｂ２０７７１，纯度 ＞９８％）；其余试剂均为分析纯，水为纯
化水。

１．３ 药材

铁力木花蕾购自新疆维吾尔自治区维吾尔医医院

药剂科，由新疆医科大学药学院王晓梅副教授鉴定为正

品。将药材粉碎，过４０目筛，备用。
２ 方法与结果

２．１ 含量测定

２．１．１ 溶液制备

对照品溶液：取芦丁对照品 １０ｍｇ，精密称定，置
２５ｍＬ容量瓶中，以 ６０％乙醇超声（功率 １００Ｗ，频率
４０ｋＨｚ）处理，并定容，即得质量浓度为 ０．４ｍｇ／ｍＬ的
芦丁对照品溶液。

供试品溶液：取铁力木干燥花蕾粉末 １ｇ，精密称
定，置 ５０ｍＬ锥形瓶中，加 ６０％乙醇 ３０ｍＬ，回流提取
２．０ｈ，提取３次。合并 ３次提取液，以 ６０％乙醇定容至
２５ｍＬ，即得。
２．１．２ 方法学考察

检测波长选择：取对照品溶液，在 ２００～６００ｎｍ波
长范围内扫描。结果芦丁在５１０ｎｍ波长处有最大吸收，
故选择５１０ｎｍ作为测定波长。

线性关系考察：分别精密量取２．１．１溶液制备项下
对照品溶液 ０．４，０．８，１．２，１．６，２．０ｍＬ，置 １０ｍＬ容量
瓶中，加６０％乙醇定容，摇匀，制成系列对照品溶液。精
密量取上述系列对照品溶液适量，在选定波长处进样

测定，记录吸光度（Ａ），以芦丁质量浓度（Ｃ，μｇ／ｍＬ）
为横坐标、Ａ为纵坐标进行线性回归，得回归方程
Ａ＝１５．３８Ｃ－０．０２８，ｒ＝０．９９９０牗ｎ＝５牘。结果表明，芦
丁质量浓度在 ０．０１～０．０８ｍｇ／ｍＬ范围内与吸光度线
性关系良好。

精密度试验：取上述对照品溶液适量，在选定波长

处测定 ６次，记录吸光度。结果芦丁吸光度的 ＲＳＤ为
０．５１％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一供试品溶液适量，分别于室温

下放置０，２，４，８，１０，１２ｈ时在选定波长处测定，记录吸光
度。结果总黄酮吸光度的 ＲＳＤ为 ２．５５％（ｎ＝６），表明
供试品溶液在室温放置１２ｈ内基本稳定。

重复性试验：取样品适量，精密称定，按２．１．１溶液
制备项下方法制备供试品溶液，在选定波长处测定

６次，记录吸光度并计算含量。结果总黄酮含量平均值
的 ＲＳＤ为１．９６％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量样品适量，共９份，分别

加入低、中、高质量浓度的对照品溶液，依法制备供试品

溶液，在选定波长处测定，记录吸光度并计算回收率。结

果见表１。

２．２ 含量测定和出膏率测定

取样品适量，分别依法制备供试品溶液，在选定波

长处测定，平行测定３次，记录吸光度并计算样品含量。
精密吸取供试品溶液适量，置蒸发皿中，蒸干，冷却后称

定质量，计算出膏率。出膏率（％）＝犤（蒸发皿质量 ＋浸
膏质量）－蒸发皿质量犦／药材质量×１００％。
２．３ 总黄酮测定方法权衡

采用综合评分法，设定药材中总黄酮含量的权重为

０．７，出膏率的权重为０．３。综合评分（Ｙ）＝总黄酮含量×
０．７＋出膏率×０．３。
２．４ 单因素试验

提取方法：取样品 １ｇ，精密称定，分别以超声
法、回流提取法提取总黄酮。结果超声法、回流提取

法综合评分分别为 ４５．７２分，５９．９０分，故选择回流
提取法。

提取溶剂：取样品１ｇ，精密称定，置５０ｍＬ圆底烧瓶中，
分别加水及 ２０％，４０％，６０％，８０％，１００％乙醇 ２５ｍＬ，
回流提取 ２．０ｈ。结果以 ６０％乙醇提取时，总黄酮综合
评分最高，故选择６０％乙醇作提取溶剂。详见图１。

提取时间：取样品１ｇ，精密称定，置５０ｍＬ圆底烧瓶
中，加 ６０％ 乙醇 ２５ｍＬ，分别回流提取 ０．５，１．０，１．５，
２．０，２．５，３．０ｈ。结果，回流提取 ２．０时，总黄酮综合评

综合评分 ／分
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图２ 提取时间筛选

Ｆｉｇ．２ Ｓｅｌｅｃｔｉｏｎｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｉｍｅ

１０ １５ ２０ ２５
溶剂量 ／ｍＬ

图３ 溶剂量筛选
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表２ Ｌ９（３４）正交试验因素与水平表
Ｔａｂ．２ Ｆａｃｔｏｒｓａｎｄｔｈｅｉｒｌｅｖｅｌｓ

水平

１
２
３

因素Ａ（ｈ）

１．５
２．０
２．５

因素 Ｂ（次）

１
２
３

因素Ｃ（ｍＬ）

２０
２５
３０

表３ Ｌ９牗３４牘正交试验设计与结果牗ｎ＝９牘
Ｔａｂ．３ ＤｅｓｉｇｎａｎｄｒｅｓｕｌｔｓｏｆＬ９（３４）ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔ（ｎ＝９）

因素
序号 含量（ｍｇ／ｇ） 浸膏（ｇ／ｇ） 综合评分

注：Ｆ０．０１（２，２）＝９９．００，Ｆ０．０５（２，２）＝１９．００。
Ｎｏｔｅ：Ｆ０．０１（２，２）＝９９．００，Ｆ０．０５（２，２）＝１９．００。

表４ 方差分析结果

Ｔａｂ．４ ＲｅｓｕｌｔｓｏｆＡＮＯＶＡ

表５ 验证试验结果

Ｔａｂ．５ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｖｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎｔｅｓｔ

·药学论著·

ＰｈａｒｍａｃｙＡｒｔｉｃｌｅｓ

分最高，故选择提取２．０ｈ。详见图２。

溶剂量：取样品１ｇ，精密称定，置５０ｍＬ圆底烧瓶中，
分别加６０％乙醇１０，１５，２０，２５ｍＬ，回流提取２．０ｈ。结
果以 ２５ｍＬ乙醇进行回流提取时，总黄酮综合评分最
高，故选择溶剂量为２５ｍＬ。详见图３。

２．５ 正交试验

根据单因素试验结果，以提取时间（Ａ）、提取次数
（Ｂ）、溶剂量（Ｃ）为考察因素，以浸膏得率为考察指标，
采用 Ｌ９（３４）正交试验设计优选铁力木花蕾总黄酮提取
工艺。因素与水平见表２，试验设计与结果见表３，方差
分析结果见 ４。由表 ３、表 ４可知，铁力木花蕾总黄酮提
取效率的影响大小依次为提取次数（Ｂ）＞溶剂量（Ｃ）＞
提取时间（Ａ），其中提取次数为主要影响因素，其次为
溶剂量。故确定最优提取工艺为Ａ１Ｂ３Ｃ３。

２．６ 验证试验

取样品 ５．０ｇ，精密称定，依法制备供试品溶液，取
适量，在选定波长处测定吸光度，并计算含量。结果样品

中总黄酮的平均含量为 ２２１．９７ｍｇ／ｇ，综合评分为
１５５．４９分，表明该提取工艺合理，结果见表５。
３ 讨论

本研究中，采用单因素试验考察了铁力木花蕾总黄

酮的提取方法、提取溶剂、提取时间、提取次数、溶剂量

等因素，在此基础上，采用 Ｌ９（３４）正交试验设计优选铁
力木花蕾总黄酮的提取工艺。结果显示，铁力木花蕾总

黄酮提取效率的主要影响因素为提取次数，其次是提取

溶剂量。按此最佳提取工艺得到的铁力木花蕾 ６０％乙
醇提取物中总黄酮含量较高，达 ２２１．９７ｍｇ／ｇ。表明该
方法提取效率较高，同时操作简便，成本较低，可为铁力

木花蕾的进一步开发利用提供可靠依据。
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