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1 引 言

灯盏花又名灯盏细辛, 是菊科植物短葶飞蓬的

全草 ( Erigeron breviscapus (Vant.) Hand-Mazz) , 它

是中华药库中的一朵奇葩 , 被苗药、彝药、傣药、汉

药等中华民族药书所收录 , 性味辛、微苦 , 温 , 具有

散寒解表、祛风除温、温络止痛之功效 [1, 2]。近年来 ,

从中提取出黄酮类有效成份 , 药理学研究发现具有

扩张脑血管、冠脉血管和外周血管的作用 , 改善微

循环 ,抑制血小板聚集等作用 ,具有抗凝血、抗心肌

梗塞及脑缺氧、防止肾功能衰竭等多种药理作用。

超声作用于媒质的热力学、机制和空化制是超

声技术提取植物有效成份的三个物理原理。超声波

的热力学机制,可以使传声媒质温度升高,加速有效

成分的溶解; 超声的机械作用主要是其二阶现象如

辐射压等; 超声的空化机制可细化各种物质以及制

取乳浊液,加速处理物中的有效成分进入溶剂,增加

有效成分提取率。

灯盏花黄酮一般采用酒精浸取的方法, 存在耗

时较长,成本较高,而提取率不高等缺点 [3-5]。本研究

中采用超声循环提取与碱水法相结合提取总黄酮。

当 pH=9 时 , 黄酮的酚羟基易离子化 , 水溶性增强 ,

超声波的作用更能够充分提取出黄酮,所以时间短,

效率高 ,成本低 ,工艺简单 , 易扩大化 , 降耗增效 , 为

提取黄酮从实验室走向工业化打下了基础。
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2 材料与方法

2.1 材 料

灯盏花由重庆市中药研究院鉴定惠赠,芦丁标准

品购自上海生化制品厂,酒精(AR)为化学纯, NaOH,

NaNO2, Al( NO3) 3为分析纯 , HF-2.5B超声波循环提

取机(北京弘祥隆生物技术开发有限公司 , 20kHz,

1200W) , UV2000紫外可见分光光度计(尤尼柯上海

仪器有限公司) , SHZ-D( III)循环水式真空泵 (巩义

市英峪予华仪器厂) ,真空恒温干燥箱(上海跃进医

疗器械厂) ,植物粉碎机(天津市泰斯特仪器有限公

司) ,分样筛,电子天平, SPSS软件。

2.2 方 法

2.2.1 建立标准曲线

检测方法是采用硝酸铝-亚硝酸钠比色法 [6] , 利

用黄酮类分子中的酚羟基可与 Al3+在碱性溶液中显

色,在一定浓度范围内,其浓度与吸光度符合比耳定

律 ,可进行比色定量 ,按此原理测定其含量 , 方法简

便、准确。

精确称取芦丁标准品置于容量瓶中 , 加 60%乙

醇溶解,得 0.1mg/ml的标准溶液。标准曲线制作,精

确量取标准溶液 2.5ml、5.0ml、7.5ml、10.0ml、12.5ml

分别置于 25ml 容量瓶中 , 加 30%乙醇补足至

12.5ml, 加 5%亚硝酸钠溶液 0.75ml, 摇匀 , 放置

5min 后 , 加入 10%硝酸铝溶液 0.75ml, 摇匀 , 放置

5min, 再加入 1mol/L 氢氧化钠溶液 10ml, 定容 ,

510nm处测其吸光度。作标准曲线和计算回归方程。

2.2.2 灯盏花总黄酮的提取

称取约 7.0g灯盏花 ( 20-60 目) , 溶于 30ml 的

60%酒精中 , 超声波处理 25min, 30℃再提取 5h, 然

后超声波处理 10min, 过滤 , 定溶 , 按前面建标准曲

线测定方法测吸光度 ,据标准曲线计算出灯盏花总

黄酮含量。

2.2.3 酒精溶剂法提取灯盏花黄酮 [7]

称取约 130.0g灯盏花( 20-60 目) , 溶于 2.5L的

60%酒精分别蒸馏水中, 置于 HF-2.5B超声波循环

提取机中,调节温度为 25℃,搅拌 1500r/min,分别在

5min、10min、15min、20min、25min、30min 时取样 , 按

前面建标准曲线测定方法测吸光度 , 据标准曲线计

算出灯盏花总黄酮提取量。

2.2.4 超声波碱水法循环提取灯盏花黄酮 [8]

称取约 130.0g灯盏花( 20-60 目 )若干份 , 分别溶于

2.5L蒸馏水中,置于 HF-2.5B超声循环提取机中,调

节 pH 为 9.0, 温度为 25℃, 设定超声波处理 10s, 间

歇 5s, 1500r/min, 功率为 800W, 分别提取 5min、

10min、15min、20min、25min, 抽滤 , 定溶。调节样品

pH 为 5, 静置 , 过滤定容 , 再调节 pH 为 3.5, 50℃加

热 10min,抽滤, 60℃干燥,得灯盏花黄酮粗制品。取

适量溶于 60%乙醇 , 在容量瓶中定容 , 取 1ml 进入

反应体系,按前面建标准曲线测定方法测吸光度,据

标准曲线计算出总黄酮含量 , 并计算出灯盏花黄酮

的提取率。

3 结果与分析

3.1 标准曲线

用 SPSS软件计算直线回归方程为 Y=0.08885X+

0.00167, Y为浓度(mg/ml) , X为吸光度,得 a=0.08885,

b=0.00167, R=0.9998。在 10μg/ml~50μg/ml 范围内

呈良好线性关系。以后测定实验样品总黄酮含量 ,

利用此检测体系 , 测得其吸光度 , 利用回归直线方

程,计算出样品中总黄酮的含量。

3.2 灯盏花总黄酮

经测定该实验中所用灯盏花总黄酮提取液黄酮

含量为 13.083mg/ml, 所测灯盏花黄酮含量为

4.67%。

3.3 超声碱水法与溶剂法的比较

从表 1 中可以看出,超声波碱水法提取灯盏花

黄酮的提取量明显高于酒精溶剂法,在 15min时,超

声波碱水法的提取量为 38.66mg/g,而酒精溶剂法的

提取量为 25.96 mg/g, 分别为灯盏花总黄酮的

55.59%和 82.78%,超声波碱水法的提取量比酒精溶

表 1 灯盏花黄酮提取量随时间的变化

Table 1 The extracting quantities of Er igeron breviscapus

flavonoids in different time

21.23 34.12 45.46 73.03

24.52 37.15 52.51 79.52

25.96 38.66 55.59 82.78

26.88 39.77 57.56 85.16

28.00 40.38 59.96 86.46

30.12 41.10 64.50 88.00

提取时间

/min

提取量 mg/g

酒精溶剂法 超声碱水法

提取率%
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剂法高出 48.92%。可见超声波碱水法比酒精溶剂法

效率高,而且溶剂成本很低(见图 1)。

3.4 超声碱水法提取灯盏花总黄酮动力学

在超声波碱水法提取灯盏花黄酮的过程中 , 随

着超声波作用时间的延长,提取液总黄酮含量增加,

提取率升高,在 10min以前提取率上升很快, 10min~

25min 上升较缓慢 , 到 25min 时 , 提取率上升到 86.46%,耗时比传统的酒精浸提要短,省时省事。

通过观察图 1 其动力学曲线 , 灯盏花黄酮提取

量与时间并非成线性关系,而是随着时间的增加,提

取量的增加变慢。

通过显微观察超声波处理前后灯盏花组织细胞

的变化情况发现,超声波对灯盏花组织细胞有破坏

作用 ,促使细胞壁破裂 ,释放黄酮物质 , 但是组织中

细胞壁破裂不完整,而且没有脱落,影响超声波对灯

盏花组织里层细胞的破碎作用 , 从而提取量增加缓

慢,随着时间的增加,超声波对灯盏花组织里层细胞

的破碎作用更进一步减小(见图 2)。

用 SPSS软件对提取动力学过程进行数学模型

模拟, 建立灯盏花黄酮提取量 y与时间 t 之间的函

数关系 ,得到二次曲线模型、三次曲线模型、对数曲

线模型 ,见表 2,拟合程度见图 3。对三者拟合情况

进行比较 , 选择三次曲线模型较好 , 得方程 y=

29.6033+1.1007t-0.0413t2+0.0006t3, R2=0.999。

4 讨论与总结

超声波提取作为一种有效提取方法,因其简单、

方便、快速和安全等优点,在植物的有效成分提取中

得到了广泛应用。

超声提取无需加热 , 溶剂的选择范围更广泛。

图 1 灯盏花黄酮提取量随时间的变化情况

Fig.1 The flavonoids extracting quantities from Erigeron

breviscapus in different time

图 2 灯盏花组织细胞超声波处理后的显微结构

( 16×40 倍 ,上:经超声波处理 , 下:未经超声波处理)

Fig.2 The microstructure of Erigeron breviscapus tissue after

ultrasound-treated ( 16×40, above: ultrasound-treated,

below: no ultrasound-treated)

图 3 试验数据与数学模型的拟合情况

Fig.3 The comparison between trial data and curve models

表 2 数学曲线模型模拟结果

Table 2 The curve models being simulated according

to the tr ial data

类型 方程 相关系数

Quadratic y=31.435+0.6399t-0.0108t2 R2=0.996

Cubic y=29.6033+1.1007t-0.0413t2+0.0006t3 R2=0.999

Logarithmic y=28.0689+3.8659lnt R2 =0.996

黄
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溶剂选择是否得当将会影响到待提取样品中有效成

分的提出率。在选择提取溶剂时 , 最好结合有效成

分的理化性质进行筛选,黄酮在 pH为 8~9 时 ,其酚

羟基易离子化 , 水溶性增强 , 在 pH 下降后 , 又去离

子化 ,从溶液中析出。但传统加热提取法不利于稳

定酸碱度,不适于采用此法。

超声碱水法提取得到较高的总黄酮提取率及

含量 , 而且具有能耗和溶剂成本较低的特点 , 具有

较高的实用价值 , 工业化生产容易推广实现 , 提取

过程模拟方程的建立为提取实践工艺提供了一定

的理论依据。

超声提取灯盏花黄酮效果明显 , 但由于超声对

植物组织细胞的破碎作用有限 , 所以不能较完整地

提取出灯盏花黄酮 ,应探索其他生物工程技术协同

超声进行植物天然有效成分的提取 , 以进一步提高

提取效率。
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