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摘要  [ 目的] 优化微波提取巴戟天中蒽醌的提取工艺。[ 方法] 以氯仿为溶剂 ,微波法提取中药材巴戟天中的蒽醌 ,以1 ,8- 二羟基蒽醌
为对照品 ,采用分光光度法测定其含量,正交试验研究料液比、提取功率、提取时间对蒽醌提取效果的影响 ,确定最佳提取条件 ,并与水
浴加热回流法进行比较。[ 结果] 各因素对蒽醌提取效果的影响由大到小依次为 :料液比> 提取功率> 提取时间。与传统提取法相比 ,
微波法分解速度快,试剂用量少 ,提取效率高 ,所测结果的准确度和精密度好 ,经 t 检验和 F 检验,2 种方法的结果没有显著性差异。[ 结
论] 微波法提取巴戟天中蒽醌的最佳提取条件为 :料液比1∶7(g/ ml) ,提取功率616 W,提取时间8 min。
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Study onthe Extraction of Anthraquinone from Morinda officinalis How by Microwave Method
GAO Qi  ( College of Chemistry and Environmental Engineeri ng ,Shaoguan University ,Shaoguan,Guangdong 512005)
Abstract  [ Objective ] The ai mof the research was to opti mize the extractiontechnology of anthraquinone from Morinda officinalis How by microwave
method .[ Method] Using the chloroformas solvent ,the anthraquinone was extracted fromChinese medicinal materials by microwave method . With 1 ,8 –
di hydroxyanthraquinone as reference substance ,the anthraquinone content was determined by spectrophotometry .The influences of material-li quid ratio ,ex-
traction power ,extraction ti me on the extraction effect of dihydroxyanthraqui none were studied through orthogonal test .The opti mumextraction conditions
were confirmed and it was compared withthat by bath heating and refluxing method .[ Result] The effects of each factor onthe extraction effects of dihy-
droxyanthraquinone i n order were as follows : material-liqui d ratio >extraction power > extractionti me .Compared withtraditional extraction method ,extract-
ing by microwave method had such advantages as fast decomposition rate ,little reagent dose ,high extraction efficiency and the determined results had good
accuracy and precision.The results of t test and F test showed that there was no significant difference betweenthe results of 2 kinds of methods .[ Conclu-
sion] The opti mumextraction conditions of dihydroxyanthraquinone from M.officinalis by microwave method were as follows : material-liqui d ratio of 1∶7 ,
extraction power of 616 Wand the extractionti me of 8 h .
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  利用微波法提取巴戟天中蒽醌 ,以1 ,8- 二羟基蒽醌为对

照品, 采用分光光度法测定其含量, 通过正交试验考察了料

液比、提取功率、提取时间等因素对蒽醌提取效果的影响, 并

与经典的水浴加热回流法[ 1 - 2] 进行比较。结果表明, 微波法

有着较好的精密度和准确度,且溶剂耗量小、速度快、提取效

率高, 节约了人力、物力, 大大提高了测定的速度。

1  材料与方法

1 .1 材料  美的牌KJ23C- AN2 型微波炉( 广东美的微波炉

制造有限公司) ,WFJ7200 型分光光度计( 尤尼柯上海仪器有

限公司) , 电热恒温水浴锅( HH- SZ1-6 , 北京长安科学仪器

厂) 。巴戟天样品( 购于韶关市广客隆商场 , 粉碎 , 过80 目

筛) ;1 ,8- 二羟基蒽醌对照品( 购于中国药品生物制品检定

所) ;乙醚, 氨水,氢氧化钠, 氯仿, 以上试剂均为分析纯; 试验

所用水均为去离子水。

1 .2 方法

1 .2 .1 标准曲线的绘制。称取30 .0 mg 1 ,8- 二羟基蒽醌对照

品于250 ml 容量瓶中用乙醚溶解并稀释至刻度。精密量取

上述标准溶液1 .00、2 .00、4 .00、6 .00、8 .00 ml , 放人50 ml 容量

瓶中。在水浴上蒸去乙醚, 再加( 5 % NaOH∶2 % NH3·H2O =

1∶1) 混合碱溶液至刻度,摇匀,静置30 min , 以试剂为空白, 在

分光光度计上490 nm波长处测定吸光度。以吸光度 A 为纵

坐标, 浓度 C 为横坐标 ,绘出标准曲线。

1 .2 .2 水浴加热回流法提取、测定巴戟天中蒽醌。称取巴戟

天样品2 .000 0 g 左右 ,置于250 ml 的圆底烧瓶中,加入100 ml

氯仿于水浴上回流, 水浴温度控制在约85 ℃;1 h 后补加40

ml 氯仿,再继续回流1 h , 过滤, 加入5 % 氢氧化钠- 2 %氢氧

化铵溶液溶解,定容50 ml , 静置30 min 后, 以试剂为空白, 在

490 nm波长处测定吸光度 ,并计算含量。

1 .2 .3 微波法提取和测定巴戟天中蒽醌。称取一定量的巴

戟天样品, 于聚四氟乙烯消解罐中, 加入一定体积的氯仿后

密封,放入微波炉中, 根据设置的功率、时间和料液比, 提取

一定时间后, 取出, 冷却至室温, 开罐, 过滤, 其他同“1 .2 .2”

方法。

2  结果与分析

2 .1  正交试验  选择影响提取结果因素: 料液比、提取功

率、提取时间 , 利用正交试验, 确定微波提取测定的最佳条

件。正交试验方案设定见表1。

表1 正交试验方案

Table 1 Scheme of the orthogonal test

水平

Level

A 料液比∥g/ ml

Material-liquid ratio

B功率∥W

Power

C时间∥min

Ti me
1 1∶5 264    8

2 1∶6 440 9

3 1∶7 616 10

  由正交试验结果的极差分析得知, 各因素影响提取结果

顺序为 A> B> C,最佳提取条件为 A3B3C1。

2 .2 微波法与常规法测定比较 用常规的水浴加热回流法

和微波方法分别进行平行测定, 结果见表2。

表2 试验结果分析

Table 2 Analysis of thetest results

测定方法
Determination
methods

平均值
Mean

RSD
%

置信区间
Confi dence
interval

置信度
Confidence
degree∥%

微波法Microwave method 0 .169 0 .86 ( 0.169 0 .002) 95

常规法Conventional method 0 .165 0 .23 ( 0.165 0 .002) 95
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图3 可知,提取时间在30 min 时总生物碱提取率最大。由图

4 可知 ,提取率在20～40 ℃时随温度的升高而增加, 当温度

达到40 ℃以后提取率的增长幅度不是很大, 而且温度过高 ,

活性成分易受到破坏,杂质增多且造成溶剂量损失和能量的

浪费,所以综合考虑各种因素和实际情况提取温度应以40

℃为宜。

图1 提取液浓度对总生物碱得率的影响

Fig .1 Effects of extract concentrationonthetotal alkaloid yield

图2 料液比对总生物碱得率的影响

Fig .2 Effects of solid-liquid ratio onthetotal alkaloid yield

图3 超声时间对总生物碱得率的影响

Fig .3 Effects of ultrasonictime onthetotal alkaloid yield

图4 提取温度对总生物碱得率的影响

Fig.4 Effects of extractiontemperature onthetotal alkaloid yield

2.2 正交试验结果  由表2 可见, 因素主次关系为:B> A >

D> C,试验最优方案为 A2B2C1D2 , 即60 % 乙醇, 料液比1∶10 ,

超声温度为40 ℃, 超声时间为30 min , 此时, 总生物碱得率最

高。根据方差分析结果, F0 .01( 2 ,2) = 99 , F0 .05( 2 ,2) = 19 , F0 .1( 2 ,2)

= 13 ,A、B 的 F 值分别为104、165 , 可见A、B 为极显著影响因

素, 因此要确定乙醇浓度和控制超声时间。

2 .3 验证性试验结果  取适量粉碎后的药材, 在正交试验

所得优化提取工艺条件下进行验证试验,3 次平行, 得到总生

物碱得率为0 .51 %。

3  讨论

以总生物碱为指标的正交试验结果表明最优方案为

A2B2C1D2 ,即60 %乙醇, 超声30 min ,10 倍溶剂和40 ℃。在4

个因素中,乙醇浓度和超声时间是影响生物碱总得率最重要

的因素 ,以60 %乙醇超声30 min 为佳 ;超声温度对生物碱得

率有一定影响,但进一步提高温度对总生物碱的得率影响不

大,以40 ℃为宜; 料液比为不显著影响因素, 为节省提取溶

剂和缩短提取时间, 可选择10 倍溶剂。
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  由表2 可知, 微波法的预处理更完全 , 所测得结果准确

度和精密度更好。用 t 检验和 F 检验结果 ,2 种方法之间没

有显著性差异。

3  结论

密闭微波消解,结合了高压消解和微波快速加热两方面

的性能,具有传统方法无法比拟的优越性,具有分解速度快、

分解完全、试剂用量少、污染小、空白值低、操作简单、大大减

轻劳动强度等优点。
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