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地稔 ＭｅｌａｓｔｏｍａｄｏｄｅｃａｎｄｒｕｍＬｏｕｒ．为野牡丹科植物
地稔干燥全草，又名山地 、铺地稔、落地稔、地茄等犤１犦，

主要分布于广西、湖南、广东、江苏、浙江、福建等地，适

宜于山坡路旁矮草丛的酸性土壤中生长。地稔性凉，味

甘、涩，有活血止血、消肿祛瘀、清热解毒功效犤２犦，临床常

用于治疗热入营血所致高热、疮疡肿毒、咽喉肿痛、风火

牙痛、痛经等证，也可治疗痔疮、毒蛇咬伤等犤３犦。多糖为

地稔主要成分之一，有抗氧化、抗衰老、抗炎、抗肿瘤、降

血糖、调血脂等作用犤４犦。目前对地稔成分的研究多集中

于黄酮类犤５犦和凝集素类成分犤６犦，对没食子酸犤７犦、多糖犤８犦和

挥发油犤９犦等主要分析其含量和性质，而地稔多糖提取相

关内容尚未见报道。多糖为水溶性成分，通常以水为溶

剂犤１０－１１犦，采用回流提取法提取，但也有微波提取的报

道犤１２犦。本研究中以多糖含量为评价指标，通过单因素考

察，比较微波提取与回流提取的多糖提取率。在此基础

上，采用正交试验优化提取工艺，为深入开发地稔药用

资源提供参考。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

ＵＶ－８０００Ｓ型紫外可见分光光度计（上海元析仪器
有限公司）；ＢＴ２５Ｓ型电子天平（北京赛多利斯仪器系统
有限公司，精度为０．０１ｍｇ）；ＴＤＬ－８０－２Ｃ型低速台式
离心机（上海安亭科学仪器厂）；ＫＤＭ型控温电热套（鄄
城华鲁电热仪器有限公司）；ＨＷＣ－３ＬＡ型微波提取仪
（广州兴兴微波能设备有限公司）；离心机（德国 Ｔｈｅｒｍｏ
公司）；ＯＳＢ－２２００型旋转蒸发仪（厦门精艺兴业科技有
限公司）；ＨＨ－６６型多功能数显恒温水浴锅（国华电器
有限公司）；ＳＺ－９３型自动双重纯水蒸馏器（上海亚荣
生化仪器厂）。

１．２ 试药

地稔饮片（江西天施康中药股份有限公司，批号为

２０１９１１２７）；Ｄ－无水葡萄糖对照品（中国食品药品检定
研究院，批号为 １９０８５２－２０１９０４）；苯酚、浓硫酸、９５％
乙醇均为分析纯，水为纯化水。

正交试验优选地稔多糖提取工艺

张 帆 １，毛卓炯 ２，刘亚平 ２，金 镭 １△，叶喜德 ２

牗１．中国人民解放军联勤保障部队第九○一医院药剂科，安徽 合肥 ２３００３１； ２．江西中医药大学药学院，江西 南昌 ３３０００４牘
摘要：目的 优选地稔多糖的提取工艺。方法 采用苯酚硫酸法测定多糖含量，通过单因素考察，比较微波提取与回流提取的多糖提取率；

在此基础上以多糖提取得率为评价指标，从提取时间、料液比、提取次数为３因素，采用正交试验优化提取工艺。结果 回流提取的多

糖提取率高于微波提取；回流提取优化工艺条件为加 ２０倍水，提取 ３次，每次２ｈ。结论 回流提取方法更适用于提取地稔多糖，优化

后的工艺稳定可行。
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中图分类号：Ｒ９３２；Ｒ２８４．２；ＴＱ４６０．６ 文献标志码：Ａ 文章编号：１００６－４９３１牗２０２１牘０４－００４９－０５

ＯｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎｏｆＥｘｔｒａｃｔｉｏｎＰｒｏｃｅｓｓｏｆＰｏｌｙｓａｃｃｈａｒｉｄｅｓｆｒｏｍ ＭｅｌａｓｔｏｍａＤｏｄｅｃａｎｄｒｕｍｂｙ
ＯｒｔｈｏｇｏｎａｌＴｅｓｔ

ＺＨＡＮＧＦａｎ１，ＭＡＯＺｈｕｏｊｉｏｎｇ２，ＬＩＵＹａｐｉｎｇ２，ＪＩＮＬｅｉ１，ＹＥＸｉｄｅ２

牗１．ＤｅｐａｒｔｍｅｎｔｏｆＰｈａｒｍａｃｙ，Ｔｈｅ９０１ｔｈＨｏｓｐｉｔａｌｏｆＰＬＡＪｏｉｎｔＳｅｒｖｉｃｅＳｕｐｐｏｒｔＦｏｒｃｅ，Ｈｅｆｅｉ，Ａｎｈｕｉ，Ｃｈｉｎａ ２３００３１； ２．ＣｏｌｌｅｇｅｏｆＰｈａｒｍａｃｙ，Ｊｉａｎｇｘｉ

ＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙｏｆＴｒａｄｉｔｉｏｎＣｈｉｎｅｓｅＭｅｄｉｃｉｎｅ，Ｎａｎｃｈａｎｇ，Ｊｉａｎｇｘｉ，Ｃｈｉｎａ ３３０００４）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｏｂｊｅｃｔｉｖｅ Ｔｏｏｐｔｉｍｉｚｅｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓｏｆｐｏｌｙｓａｃｃｈａｒｉｄｅｆｒｏｍ Ｍｅｌａｓｔｏｍａｄｏｄｅｃａｎｄｒｕｍ．Ｍｅｔｈｏｄｓ Ｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆ
ｐｏｌｙｓａｃｃｈａｒｉｄｅｗａｓｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙｐｈｅｎｏｌｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄｍｅｔｈｏｄ，ａｎｄｔｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｍｉｃｒｏｗａｖｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎａｎｄｒｅｆｌｕｘｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｏｎｔｈｅｙｉｅｌｄ
ｏｆｐｏｌｙｓａｃｃｈａｒｉｄｅｗａｓｃｏｍｐａｒｅｄｂｙｓｉｎｇｌｅｆａｃｔｏｒｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｉｏｎ．Ｏｎｔｈｉｓｂａｓｉｓ，ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓｗａｓｏｐｔｉｍｉｚｅｄｂｙｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔｗｉｔｈ
ｔｈｅｙｉｅｌｄｏｆｐｏｌｙｓａｃｃｈａｒｉｄｅａｓｅｖａｌｕａｔｉｏｎｉｎｄｅｘ，ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｉｍｅ，ｓｏｌｉｄ－ｌｉｑｕｉｄｒａｔｉｏａｎｄｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｓａｓｔｈｒｅｅｆａｃｔｏｒｓ．Ｒｅｓｕｌｔｓ Ｔｈｅ
ｙｉｅｌｄｏｆｐｏｌｙｓａｃｃｈａｒｉｄｅｅｘｔｒａｃｔｅｄｂｙｒｅｆｌｕｘｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｗａｓｈｉｇｈｅｒｔｈａｎｔｈａｔｅｘｔｒａｃｔｅｄｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ，ａｎｄｔｈｅｏｐｔｉｍｕｍｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ
ｏｆｒｅｆｌｕｘｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｗｅｒｅａｓｆｏｌｌｏｗｓ：ａｄｄｉｎｇ２０ｔｉｍｅｓｗａｔｅｒ，ｅｘｔｒａｃｔｉｎｇｔｈｒｅｅｔｉｍｅｓ，２ｈｅａｃｈｔｉｍｅ．Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｒｅｆｌｕｘｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ
ｉｓｍｏｒｅｓｕｉｔａｂｌｅｆｏｒｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｏｆｐｏｌｙｓａｃｃｈａｒｉｄｅｆｒｏｍ Ｍｅｌａｓｔｏｍａｄｏｄｅｃａｎｄｒｕｍ，ａｎｄｔｈｅｏｐｔｉｍｉｚｅｄｐｒｏｃｅｓｓｉｓｓｔａｂｌｅａｎｄｆｅａｓｉｂｌｅ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ｐｏｌｙｓａｃｃｈａｒｉｄｅｆｒｏｍ Ｍｅｌａｓｔｏｍａｄｏｄｅｃａｎｄｒｕｍ；ｍｉｃｒｏｗａｖｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ；ｒｅｆｌｕｘｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ；ｐｒｏｃｅｓｓｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎ；ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔ

·药学论著·

ＰｈａｒｍａｃｙＡｒｔｉｃｌｅｓ



５０

ＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０２１年２月２０日 第３０卷第４期
Ｖｏｌ．３０牞Ｎｏ．４牞Ｆｅｂｒｕａｒｙ２０牞２０２１

图１ 微波提取时间对多糖提取率的影响
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·药学论著·
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图２ 加水量牗液料比牘对多糖提取率的影响
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图３ 微波功率对多糖提取率的影响
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２ 方法与结果

２．１ 多糖含量测定

对照品溶液制备：取干燥后的 Ｄ－无水葡萄糖
６０ｍｇ，精密称定，置 １００ｍＬ容量瓶中，加水溶解并稀
释至刻度，摇匀，保存，备用。

供试品溶液制备：取地稔饮片２０ｇ，浸泡３０ｍｉｎ，回
流提取后，滤过，浓缩至 ２０ｍＬ，加 ４倍量 ９５％乙醇，醇
沉过夜，离心，取沉淀稀释至１０００ｍＬ，再取１０ｍＬ稀释
至１００ｍＬ，备用。

测定波长选择：取对照品溶液，进行全波长扫描，结果

在４９０ｎｍ波长处吸光度最高，干扰最小，故以此为检测波长。
线性关系考察：精密量取对照品溶液１，２，３，４，５ｍＬ，

分别置５０ｍＬ容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀；分别取
２ｍＬ，置具塞试管中，加 ５％苯酚溶液１ｍＬ，摇匀，加浓
硫酸 ７．５ｍＬ，轻摇，室温放置 １５ｍｉｎ，冷却 ３０ｍｉｎ，取
出，以相应试剂为空白对照，进样，测定吸光度犤１８犦。以吸

光度（Ｙ）为纵坐标、待测溶液质量浓度（Ｘ）为横坐标进
行线性回归，得回归方程 Ｙ＝０．０４７２Ｘ＋０．０５７３，Ｒ２＝
０．９９８６（ｎ＝５），待测溶液质量浓度线性范围为０．０５８２～
０．２９１２ｍｇ／ｍＬ。

样品含量测定：精密量取供试品溶液２ｍＬ，置２５ｍＬ
具塞试管中，按线性关系考察项下方法操作，代入回归

方程，计算含量。

２．２ 单因素考察

２．２．１ 微波提取法

提取时间：称取地稔饮片干燥后的粉末 ２０ｇ，按料
液比１∶３０（ｇ／ｍＬ，下同）加水６００ｍＬ，置微波提取设备
中，于 ７００Ｗ功率下分别提取 ５，１０，１５，２０，２５ｍｉｎ，同
法测定多糖含量，平行试验 ３次牗见图 １牘。多糖提取率
在 ５～２０ｍｉｎ内处于平稳状态，此后呈下降趋势。可能
是由于长时间微波辐射的作用，杂质溶出较多或地稔多

糖稳定性下降，从而影响其含量。综合考虑时间和能源

消耗，微波提取时间不宜过长。

料液比：称取地稔饮片干燥后的粉末 ２０ｇ，固定
提取时间１５ｍｉｎ、微波功率７００Ｗ，分别以料液比１∶１０，
１∶２０，１∶３０，１∶４０，１∶５０的比例加水提取，平行试验
３次，同法测定多糖含量牗见图２牘。多糖含量在料液比达

１∶４０时呈下降趋势，为 １∶２０时的地稔多糖提取率相
对较高。

微波功率：称取地稔饮片干燥后的粉末 ２０ｇ，按上
述提取条件，固定料液比和提取时间，其中料液比按

１∶２０加水 ４００ｍＬ、提取时间为 １５ｍｉｎ，分别于 ４００，
５００，６００，７００，８００Ｗ提取功率下提取，按前述方法测定
多糖含量，平行试验 ３次牗见图 ３牘。地稔多糖提取率随
着微波功率的增大而升高。

提取次数：称取地稔饮片干燥后的粉末 ２０ｇ，固定
料液比为１∶２０，提取功率为７００Ｗ，提取时间为１５ｍｉｎ，分
别提取 １，２，３次，按前述方法测定多糖含量，平行试验
３次牗见图４牘。可见，微波提取次数对多糖提取率的影响
相差较小。

２．２．２ 回流提取法

提取时间：称取地稔饮片干燥后的粉末 ２０ｇ，按
料液比 １∶２０加水 ４００ｍＬ，分别提取 １，２，３，４，５ｈ，

提取率 ／％
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微波

回流
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图４ 提取次数对多糖提取率的影响
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序号

１
２
３
４
５
６
７
８
９
Ｋ１
Ｋ２
Ｋ３
Ｒ

Ａ
１
１
１
２
２
２
３
３
３

０．７５６
０．９２１
１．００２
０．２４５

Ｂ
１
２
３
１
２
３
１
２
３

０．８９０
０．８８２
０．９１１
０．０３１

Ｃ
１
２
３
２
３
１
３
１
２

０．６７２
０．９４６
１．０６１
０．３８５

Ｄ
１
２
３
３
１
２
２
３
１

０．８９１
０．８８６
０．９０４
０．０１５

地稔多糖含量（％）

０．５４
０．７７
０．９６
０．９７
１．０８
０．７０
１．１５
０．７７
１．０５

方差来源

Ａ
Ｂ
Ｃ
Ｄ
误差

离差平方和

０．０９３
０．００１
０．２３６
０．０００
０．００１

自由度

２
２
２
２
２

Ｆ值

９４．０００
１．０００

２３７．０００
０．０００

Ｆ临界值

１９．０００
１９．０００
１９．０００
１９．０００

Ｐ
＜０．０５

＜０．０５

１．２

１．０

０．８

０．６

０．４

０．２

提取率 ／％

０ １ ２ ３ ４ ５
提取时间 ／ｈ

图５ 回流提取时间对多糖提取率的影响
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提取率 ／％
１．０

０．８

０．６

０．４

０．２

０
回流提取 微波辅助提取

图６ 微波辅助回流提取与回流提取的效果比较
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表１ 因素与水平

Ｔａｂ．１ Ｆａｃｔｏｒｓａｎｄｔｈｅｉｒｌｅｖｅｌｓ

水平

１
２
３

因素 Ａ牗ｈ）

１
２
３

因素 Ｂ（倍）

２０
３０
４０

因素 Ｃ（次）

１
２
３

表２ 正交试验设计与结果

Ｔａｂ．２ Ｄｅｓｉｇｎａｎｄｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔ

依照前述方法测定多糖含量，平行试验３次牗见图 ５牘。
１～２ｈ多糖提取率显著增加，此后随着时间的延长未见
显著变化，综合能耗和时间考虑，故以 ２ｈ为最佳提取
时间。

料液比：称取地稔饮片干燥后的粉末 ２０ｇ，固定提
取时间为２ｈ，分别按料液比１∶１０，１∶２０，１∶３０，１∶４０，
１∶５０的比例加水提取，依照前述方法测定多糖含量，平
行试验 ３次牗见图 ２牘。可见，料液比对地稔多糖提取率
的影响并不大，考虑地稔饮片具有吸水性，为了使药材

完全浸泡，综合考虑，故以料液比１∶２０为佳。
提取次数：称取地稔饮片干燥后的粉末 ２０ｇ，固定

料液比 １∶２０加水 ４００ｍＬ、提取时间为 ２ｈ，分别提取
１，２，３次，依照前述方法测定多糖含量，平行试验 ３次
牗见图４牘。可见，提取次数越多，地稔多糖的提取率也相应
升高，其中回流提取率增高趋势比微波提取率显著。

２．２．３ 微波辅助回流提取

称取地稔饮片干燥后的粉末 ２０ｇ，按料液比 １∶２０
加水４００ｍＬ，先于７００Ｗ功率下微波提取１５ｍｉｎ，再回
流提取２ｈ，依照前述方法测定多糖含量，平行试验３次
牗见图 ６牘。可见，微波辅助回流提取率并不明显高于直
接回流提取。

２．４ 正交试验

根据单因素试验结果，地稔多糖回流提取效果优

于微波提取，故选择回流提取工艺进行优化。以提取

时间（Ａ）、料液比（Ｂ）、提取次数（Ｃ）为影响因素，采
用 Ｌ９（３４）正交试验表进行设计和试验，平行操作 ３

次，按前述方法测定多糖含量，计算综合评分，以多

糖含量为评价指标，优化提取工艺参数。因素与水平

见表 １。

结果见表２和表３。各因素对提取效果影响程度为
Ｃ＞Ａ＞Ｂ，因素Ａ、因素Ｃ是显著因素。结合试验结果和
实际应用，优选最佳提取工艺为 Ａ２Ｂ１Ｃ３，即加 ２０倍水，
提取３次，每次２ｈ。

２．５ 验证试验

分别称取同一批地稔饮片 ２０ｇ，平行制备 ３份，用
２０倍水浸泡 ３０ｍｉｎ，提取 ３次，每次 ２ｈ。在该工艺下，
地稔多糖的提取率为１．１％。
３ 讨论

多糖是由多个单糖缩合而成的一种生物大分子物

质，常以糖苷键线性或分枝链接而成。许多中药如枸杞、

黄芪和灵芝等均以其为有效活性成分犤１３犦。目前，多糖含

量测定方法一般有比色法、高效液相色谱法和滴定法

表３ 方差分析结果

Ｔａｂ．３ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｖａｒｉａｎｃｅａｎａｌｙｓｉｓ
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等。其中使用较广的是比色法，主要包括苯酚硫酸法、３，
５－二硝基水杨酸法和硫酸蒽酮法等犤１４－１５犦。多糖含量测

定易受药材质地、反应时间和温度、对照品等多种因素

的影响。鉴于地稔多糖提取未见文献报道，本试验中按

预试验结果，以 Ｄ－无水葡萄糖为对照品，选择苯酚硫
酸法测定多糖含量，选择影响多糖提取率的因素进行了

方法学考察。单因素考察选择的主要依据是由地稔多糖

的理化性质及预试验结果决定的。由于同一因素在不同

条件下会影响到地鲶多糖的提取率；同时，几个不同因

素在各自不同条件下会对多糖提取得率产生交互作用。

因此，在单因素试验中，只能逐步对每个因素进行考察，

而将其他因素设为固定。设计这种方法的先决条件，是

假设各因素间不会产生交互作用。故在本试验中选择了

提取时间、料液比、提取次数３个影响多糖提取率的因
素进行考察，目的是探讨这些因素在不同条件下对多糖

提取率的影响。根据多糖测定原理，在硫酸作用下多糖

易分解成单糖后，迅速脱水生成糖醛衍生物，与苯酚缩

合生成稳定的橙黄色化合物，于４９０ｎｍ波长处和一定质
量浓度范围内，其吸光度与多糖含量呈线性关系。结果

表明，葡萄糖溶液在其线性范围内与吸光度线性关系良

好，可利用标准曲线定量测定样品中多糖的含量。

多糖提取方法较多，主要有水提醇沉法犤１６犦、超声提

取法犤１７犦、微波提取法犤１８犦、酶解辅助提取法犤１９犦和回流提取

法犤２０犦等。其中，超声提取是利用超声空化效应、热反应

和机械作用，借助超声波对介质的作用，使被提取成分

加速溶出的有一种方法。但多糖经超声处理后，糖苷键

易发生断裂，降低得率。酶解辅助提取法虽可提高多糖

得率，但由于提取条件严格，增加了成本，不利于工业化

生产。微波提取是通过极性溶剂和细胞液对微波能的吸

收，使细胞内部及其周边环境温度迅速升高，超过细胞

壁承受范围时，使化合物易于溶出的一种提取方法。而

回流提取是常用方法，通过循环回流溶剂对药材的浸

出，使多糖充分溶出。相比其他提取工艺，该方法操作简

单，成本低，提取效率高，利于工业化生产。基于此，本试

验中比较了微波和回流２种提取方法，以多糖提取率为
评价指标进行了工艺考察。对于微波提取，首先通过单因

素试验，确定提取时间、料液比、微波功率、提取次数等因

素对多糖含量的影响。结果表明，微波提取时间过长会影

响提取得率，料液比为１∶２０，并随微波功率和次数增加
而使多糖含量增高。对于回流提取，确定最佳回流提取

时间为２ｈ，而料液比及采用微波辅助回流提取，对多糖提
取率影响较小，但提取次数增多可提高多糖提取率。

为进一步考察微波提取工艺，在正交试验中，参数

选择的主要依据是对地鲶多糖的提取率影响较大，并进

一步确认这些因素的影响强弱顺序，从而确定最佳提取

工艺条件，提高多糖提取率。综合分析研究结果，微波提

取比回流提取时间短，但地稔多糖提取率较回流提取低。

说明微波在提取过程中，可能由于微波辐射产生的高热

能，破坏了地稔多糖的分子结构，影响了提取率。回流提取

中，多糖类易溶于水，在提取过程中不易破坏糖分子结构，

使得提取率较高。但这些原因仍有待深入研究。

综上所述，回流提取相对微波提取，多糖提取率更

高，更适合地稔多糖的提取，其工艺优选条件为液料比

２０∶１（即加 ２０倍水），提取 ３次，每次 ２ｈ。验证试验结
果显示，该提取工艺稳定、可行，可为地稔多糖工艺研究

奠定基础。鉴于目前未见地稔多糖提取的文献报道，尚

难把本研究成果与其他研究进行比较。
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