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返魂草有效成分的提取工艺研究
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摘要　目的：优化返魂草总黄酮的提取工艺。方法：以返魂草中总黄酮含量为考察指标，通过单因素实验考察超声时间、
温度、功率等对返魂草有效成分含量的影响，采用正交设计实验法确定最佳提取工艺。结果：乙醇回流法提取最佳工艺

为：提取时间１５０ｍｉｎ，溶剂７０％乙醇，液料比２２∶１。结论：乙醇回流法提取返魂草总黄酮操作方便，工艺稳定，重现性好，
适于工业化生产。
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　　返魂草为菊科千里光属植物返魂草的干燥全
草，具有利气化痰、清热解毒等功效［１２］。上市的剂

型返魂草颗粒和肺宁口服液等，在临床上广泛用于

治疗病毒性感冒、急性呼吸道感染、慢性支气管炎等

疾病［３４］。目前返魂草活性成分的研究主要有绿原

酸、咖啡酸、异槲皮苷、多糖及黄酮类等多种化合物，

但对于黄酮类研究的报道较少［５８］。黄酮类化合物

显示出多种生物活性，故我们采用单因素考察和正

交实验设计提取返魂草中的总黄酮，以含量为考察

指标，优选最佳提取工艺。

１　仪器与试药
紫外分光光度计（ＵＶ１８００日本岛津）；电子

天平（ＣＡＰ２２５ＤＳａｒｔｏｒｉｕｓ）；冷冻干燥机（Ｓｃｉｅｎｔｚ
１２ＳＮ宁波生物科技股份有限公司）；ＫＱ

#

２５０ＤＥ
型数控超声波清洗器（昆山市超声仪器有限公司）。

芦丁对照品（１０００８０２０１４０９）购于中国食品生物制
品鉴定研究院。返魂草购于吉林市宝恩大药房，经

吉林医药学院李景华副教授鉴定为菊科千里光属植

物返魂草（ＳｅｎｅｃｉｏｃａｎｎａｂｉｆｏｌｉｕｓＬｅｓｓ）。

２　方法与结果
２１　返魂草总黄酮含量测定　精密称取芦丁对照
品１６４２ｍｇ，置１０ｍＬ量瓶中，加甲醇溶解，并稀释
至刻度，得对照品储备液。精密吸取对照品储备液

１０、２０、４０、６０、８０、１００ｍｇ置于１０ｍＬ容量瓶
中，加甲醇稀释至刻度，定容。分别精密吸取各对照

品溶液１０ｍＬ置２５ｍＬ量瓶中，分别加入３０％乙醇
５ｍＬ，混匀，加入１ｍＬ浓度为５％的亚硝酸钠溶液，
混匀，放置室温６ｍｉｎ，加入１ｍＬ浓度为５％的硝酸
铝溶液０３，混匀，放置室温６ｍｉｎ，再分别加入浓度
为４％的氢氧化钠溶液１００ｍＬ，混匀，用３０％乙醇
稀释至刻度，混匀，室温放置 １５ｍｉｎ后于波长 ５１０
ｎｍ处测定吸光度。芦丁对照品的浓度Ｃ为横坐标，
吸光度Ａ为纵坐标，绘制标准曲线，得回归方程Ｙ＝
０４８１８Ｃ＋００５６２（Ｒ＝０９９９３），表明芦丁在０１６
～０６４ｍｇ／ｍＬ的范围内线性关系良好。
２２　供试品制备　返魂草药材粗粉，按照各处方要
求称取适宜的药材，置于三角瓶中，按照各处方项下

的参数进行设定，进行提取。提取液浓缩、冷冻干
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燥、研成粉末，计算出膏率。精密称取提取物粉末适

量，置５０ｍＬ具塞三角瓶中，精密加入２５ｍＬ３０％乙
醇溶液，溶解，称定重量，超声处理 ３０ｍｉｎ，放至室
温，用３０％乙醇补足减失重量、混匀，过滤即得。按
照标准曲线的测定方法进行总黄酮的含量测定。

２３　单因素考察实验
２３１　溶剂浓度考察　按“２２”项下的方法，称取
适量的药材粗粉，提取时间１２０ｍｉｎ，考察溶剂浓度
为４０％、５０％、６０％、７０％、８０％的乙醇时，返魂草总
黄酮含量及出膏率的变化。含量及出膏率的变化见

图１。由实验结果可以看出，随着乙醇浓度的变化，
总黄酮和出膏率也有明显的变化，但是当浓度达到

约６０％时，变化趋于稳定状态，所以选择乙醇浓度
为６０％、７０％、８０％ ３个浓度进入正交实验设计，进
一步优化实验条件。

图１　溶剂浓度考察结果图

２３２　溶剂用量考察　按照“２２”项下方法，称取
适量的药材粗粉，设定提取时间１２０ｍｉｎ，乙醇浓度
６０％，溶剂用量分别为药材量的 １４、１６、１８、２０、２２
倍，考察返魂草总黄酮和出膏率的变化趋势。考察

结果见图２。由实验结果可以看出，随着乙醇用量
的增加，总黄酮和出膏率都明显增加，且出膏率的增

加趋势更加显著，总黄酮含量增加量不十分明显，根

据结果选择１４、１８、２２倍量进行正交实验设计的实
验，以优化更佳理想的溶剂用量。

２３３　提取时间考察　按照“２２”项下方法，称取
适量的药材粗粉，加入２０倍量浓度为６０％乙醇溶
液，设定提取时间分别为４５、６０、９０、１２０、１５０ｍｉｎ，考
察返魂草总黄酮和出膏率的变化趋势。考察结果见

图３。由实验结果可知，随着提取时间的增加，总黄
酮和出膏率均明显增加，当提取时间增加到９０ｍｉｎ
时，其增加达到顶点，即再增加提取时间对于整个总

黄酮和出膏率的影响不大，所以选择 ９０、１２０、１５０
ｍｉｎ进行正交实验。

图２　溶剂用量考察结果图

图３　返魂草总黄酮和出膏率的变化趋势

２４　正交设计实验　根据单因素实验的考察结果，
采用Ｌ９（３

４）正交设计实验进行研究，因素水平设置

见表１，按照“２２”项下的方法分别进行各个实验，
分别考察各个条件下的总黄酮和出膏率，以二者的

总和作为提取效果的考察指标，考察结果见表２，方
差分析结果见表３。

表１　因素水平表

序号 Ａ乙醇浓度／％ Ｂ溶剂倍数／倍 Ｃ时间／ｍｉｎ

１ ６０ １４ ９０
２ ７０ １８ １２０
３ ８０ ２２ １５０

表２　正交设计表及结果

序号 Ａ Ｂ Ｃ 含量／％ 出膏率／％ 综合

１ １ １ １ ４６ ５２ ９８
２ １ ２ ２ ５３ ５６ １０９
３ １ ３ ３ ７４ ７２ １４６
４ ２ １ ２ ６２ ７６ １３８
５ ２ ２ ３ ５２ ９４ １４６
６ ２ ３ １ ７１ ９２ １６３
７ ３ １ ３ ６１ ６５ １２６
８ ３ ２ １ ６１ ７２ １３３
９ ３ ３ ２ ５８ ８８ １４６

均值１ １１８ １２１ １３１
均值２ １４９ １２９ １３１
均值３ １３５ １５２ １３９
ｒ ３１３ ３１０ ０８３
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表３　方差分析结果表

因素 偏差平方和 自由度 Ｆ比 Ｆ临界值 显著性

乙醇浓度 １４７８２ ２ １１５３０ ９０００ 

溶剂倍数 １５３４９ ２ １１９７３ ９０００ 

时间 １３３６ ２ １０４２ ９０００
误差 １２８ ２

　　由实验结果可知，对于乙醇回流法提取返魂草
总黄酮的的过程，乙醇浓度和溶剂的用量对整个结

果的影响较大，３个因素对于结果的影响大小程度
分别为：乙醇浓度＞溶剂用量＞提取时间，且乙醇浓
度和溶剂用量均具有显著性影响（ａ＝０１），从直观
分析结果我们可以看出最佳的实验方案为Ａ２Ｂ３Ｃ３，
即：乙醇浓度为７０％，溶剂用量为２２倍量，提取时间
为１５０ｍｉｎ。
２５　验证实验　按“２４”项下返魂草总黄酮最佳提
取工艺参数，按照“２２”项下的过程进行３个批次的
返魂草总黄酮的提取。返魂草总黄酮含量结果见表

４。结果表明，本工艺稳定，可操作性强，适合返魂草
总黄酮的提取。

表４　验证实验结果表

批次 １５０３０１ １５０３０２ １５０３０３ （珋ｘ±ｓ）

总黄酮／％ ７２２ ７１８ ７２４ ７２１±００３
出膏率／％ ９３３ ９２４ ９１４ ９２４±０１０

３　讨论
本研究采用芦丁显色的方法进行总黄酮的含量

测定，方法比较成熟，在经过预实验的过程中，我们

进行了该方法的稳定性、精密度、重复性、回收率等

一系列的方法学研究，研究表明各项指标均能满足

返魂草中总黄酮的含量测定的要求。

返魂草的成方制剂为“返魂草颗粒”，即“肺宁

颗粒”主要用于肺部疾病的预防和治疗，具有悠久的

用药历史，但返魂草的应用主要集中在返魂草水溶

性酚酸类成分，据研究报道，返魂草的黄酮类成分也

具有广泛的抗炎、抗氧化的作用，在肺部疾病的治疗

过程中也起到一定的积极作用。本研究采用单因素

结合正交设计的方法进行返魂草有效成分的提取研

究，建立了简便、易行的工艺设计，为返魂草药材的

合理化应用提供了一定的理论依据。
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（上接第１４１２页）
甲基维斯阿米醇苷无统计学意义，这可能与防风的

内在生长机制有关，值得进一步探究。
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