
􀅰药物制剂与药品质量控制􀅰

超声￣微波协同提取苍术中苍术素的工艺∗

戈振凯ꎬ赵永恒ꎬ杨彩霞ꎬ邱婧然
(湖北医药学院药学院药物分析教研室ꎬ十堰　 ４４２０００)

摘　 要　 目的　 优选苍术中苍术素的最佳超声￣微波协同提取工艺ꎮ 方法 　 以苍术素提取率为考察指标ꎬ采用超

声￣微波协同提取工艺ꎬ通过单因素和正交实验优化苍术素的提取工艺ꎬ并与单一的超声提取、微波提取法进行比较ꎮ 结

果　 最佳提取工艺为:以 ７５％乙醇为提取溶剂ꎬ料液比 １􀏑３０ (ｇ􀅰ｍＬ－１)ꎬ５０ ℃微波超声处理 ２０ ｍｉｎꎬ微波功率 ２００ Ｗꎬ超
声功率 ６００ Ｗꎮ 采用超声￣微波协同提取工艺得到的苍术素提取率较单独采用超声或微波提取率高ꎮ 结论　 超声￣微波

双辅助协同提取工艺具有效率高、时间短、能耗低、环保等优点ꎬ为苍术素的工业化生产和新药开发提供参考ꎮ
关键词　 苍术素ꎻ正交试验ꎻ微波ꎻ超声ꎻ提取工艺
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　 　 苍术为菊科苍术属植物茅苍术 Ａｔｒａｃｔｙｌｏｄｅｓｌａｎｃｅａ
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Ｋｏｉｄｚ.的干燥根茎ꎮ 具有燥湿健脾、祛风散寒、明目之

功效[１]ꎮ 苍术素在苍术中相对含量较高ꎬ是苍术的特

征成分ꎬ能有效延缓胃排空时间ꎬ具有防止胃损伤ꎬ抗
炎、利胆等作用[２￣４]ꎮ 目前«中华人民共和国药典»及

工业化生产多采用苍术素作为苍术的质量控制指标ꎮ
近年来ꎬ超声和微波萃取技术在中药有效成分的提取

方面得到了广泛的应用ꎮ 超声提取是利用超声波在水

介质中产生的机械振动及空化产生的微射流对细胞表

面产生冲击、剪切ꎬ使细胞壁破裂ꎬ从而使中药有效成

分溶出[５￣６]ꎮ 微波是一种非离子的电磁辐射ꎬ具有较强

的穿透力和无温度梯度的加热方式ꎻ在微波电磁场中
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极性分子快速转向及定向排列ꎬ从而产生撕裂和相互

摩擦引起发热ꎬ使能量快速传递并得到充分利用ꎬ加速

细胞内有效成分的溶出及扩散ꎬ两种方法协同使用ꎬ可
在短时间内充分利用微波产生的能量及超声波对细胞

的破坏能力ꎬ加速有效成分的溶出ꎬ从而大大减少萃取

时间、降低能耗、提高萃取效率[７￣８]ꎮ 苍术素的提取方

法主要有水蒸气蒸馏、回流提取、超声提取、微波辅助

提取[９] 及超临界 ＣＯ２ 流体提取等[１０]ꎮ 迄今为止ꎬ超
声￣微波双辅助协同提取工艺未见报道ꎮ 笔者以武当

山区苍术药材为原料ꎬ采用超声￣微波双辅助协同提取

苍术中苍术素ꎬ并探讨该工艺的最佳提取条件ꎮ
１　 仪器与试药　
１.１ 　 仪器 　 日本岛津 ＬＣ￣２０ＡＴ 高效液相色谱仪ꎻ
ＳＰＤ￣２０Ａ 紫外检测器ꎻ ＳＩＬ￣ ２０Ａ 自动进样器ꎻ ＣＴＯ￣
１０ＡＳ ＶＰ ＣＯＬＵＭ 柱温箱ꎮ ＸＨ￣３００Ａ 祥鹄电脑微波超

声波组合合成 /萃取仪 (北京祥鹄科技发展有限公

司)ꎻＫＱ￣２５０ＤＥ 型数控超声波清洗器(昆山市超声仪

器有限公司)ꎻＣＬＦ￣０４ 型 ２００ ｇ 密封型手提式粉碎机
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(浙江省温岭市创力药材器械厂)ꎻＳＱＰ￣电子天平(赛
多利斯科学仪器北京有限公司ꎬ感量:０.０１ ｍｇ)ꎮ
１.２ 　 试 药 　 苍术素对照品 (含量 ９９. ７％ꎬ 批号:
１１１９２４￣２０１４０４ꎬ中国食品药品检定研究院)ꎻ苍术药材

(购于湖北省十堰市)ꎬ经湖北医药学院邓雪华副教授

鉴定为苍术属植物茅苍术的干燥根茎ꎻ甲醇为色谱纯

(美国天地有限公司)ꎬ水为去离子水ꎬ其他试剂均为

分析纯ꎮ
２　 方法与结果　
２.１　 苍术素的含量测定方法　
２.１.１　 色谱条件　 色谱柱:ＩｎｅｒｔＳｕｓｔａｉｎＲ Ｃ１８(１５０ ｍｍ×
４.６ ｍｍꎬ５ μｍ)ꎻ流动相:甲醇￣水 ( ８０􀏑２０)ꎻ流速:
１.０ ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１ꎻ检测波长:３３４ ｎｍꎻ柱温:３０ ℃ꎻ进样

量:１０ μＬꎮ
２.１.２　 标准曲线的绘制　 在避光条件下ꎬ精密称取苍术

素对照品 ２３.５ ｍｇꎬ置 １００ ｍＬ 棕色量瓶中ꎬ用甲醇溶解并

定容ꎬ作为对照品储备液ꎮ 精密量取苍术素对照品储备

液各 ０.５ꎬ１ꎬ２ꎬ３ꎬ５ꎬ１０ ｍＬꎬ分别置 ２５ ｍＬ 棕色量瓶中ꎬ以甲

醇定容ꎬ混匀ꎬ即得系列苍术素对照品溶液ꎮ 取经孔径

０.４５ μｍ微孔滤膜过滤后的续滤液注入液相色谱仪ꎬ按
“２.１.１”项下色谱条件进样测定峰面积ꎬ以溶液浓度(Ｘꎬ
μｇ􀅰ｍＬ－１)为横坐标ꎬ峰面积(Ｙ) 为纵坐标ꎬ绘制标准曲

线ꎬ求得苍术素回归方程为:Ｙ ＝ １.２６２×１０５ Ｘ－３.０８４×１０４

(ｒ＝０.９９９ ９)ꎬ线性范围为 ４.６８６ ~ ９３.７２ μｇ􀅰ｍＬ－１ꎮ
２.２　 提取工艺单因素实验　
２.２.１　 提取溶剂与提取温度的选择 　 取适量苍术粉

末(过筛孔内径 ０. ３００ ｍｍ 筛)ꎬ在料液比为 １􀏑２５
(ｇ􀅰ｍＬ－１)、超声功率 ２５０ Ｗ、微波功率 ４００ Ｗ、提取时

间 ３０ ｍｉｎ、提取温度为 ４５ ℃的条件下ꎬ考察乙醇体积

分数对苍术素提取率的影响ꎻ在料液比为 １ 􀏑 ３０
(ｇ􀅰ｍＬ－１)、提取溶剂为 ７５％乙醇、超声功率 ２５０ Ｗ、
微波功率４００ Ｗ、提取时间 ３０ ｍｉｎ 的条件下ꎬ考察温度

对苍术素提取率的影响ꎮ 结果显示ꎬ乙醇体积分数在

５０％~９５％范围内ꎬ随着乙醇体积分数的提高ꎬ苍术素

提取率逐渐增加ꎬ在乙醇体积分数为 ７５％时苍术素提

取率最大ꎮ 因此ꎬ选择 ７５％的乙醇作为最适提取溶

剂ꎻ随着温度的升高ꎬ苍术素的提取率逐渐增大ꎬ当温

度达５０ ℃时提取率最大ꎬ随着温度进一步升高ꎬ提取

率反而下降ꎬ主要是因为温度过高ꎬ会使苍术中有些成

分挥发或结构被破坏而使提取率降低ꎬ因此选择最佳

提取温度为 ５０ ℃ꎮ
２.２.２　 料液比的考察　 在超声功率 ２５０ Ｗ、微波功率

４００ Ｗ、萃取时间 ３０ ｍｉｎꎬ提取温度 ５０ ℃ꎬ提取溶剂为

７５％乙醇的条件下ꎬ考察不同料液比(ｇ􀅰ｍＬ－１)对苍术

素提取率的影响ꎮ 随着溶剂量的增加ꎬ苍术素的提取

率逐渐增加ꎬ这是因为溶剂量越大ꎬ苍术素溶出越充

分ꎬ提取率就越高ꎬ当料液比达到 １􀏑３０ 时ꎬ提取率达

最大ꎻ再次提高溶剂量ꎬ其提取率反而下降ꎬ这可能是

因为加大溶剂量ꎬ提高了提取过程的溶质推动阻力ꎬ溶
剂升高到相同温度所需要时间亦变长ꎬ影响溶质在溶

剂中的扩散ꎬ从而降低了提取率ꎮ
２.２.３ 　 超声、微波功率的考察 　 通过预实验考察超

声、微波功率对苍术素提取率的影响ꎬ结果显示ꎬ随着

功率的增加苍术素的提取率呈增大趋势ꎬ当微波功率

超过 ４００ Ｗ 时ꎬ提取率的增加趋于平缓ꎬ超声功率超

过 ４００ Ｗ 时ꎬ提取率有轻微的下降ꎮ 主要原因是随着

功率的增加ꎬ苍术素成分已基本提取完全ꎬ且功率的增

加使得其对细胞内物质的选择性加热的差异性减小ꎬ
使得苍术素的结构被破坏ꎬ同时溶解的杂质增多而降

低了苍术素提取率ꎮ
２.２.４　 萃取时间的考察　 实验结果显示ꎬ随着萃取时

间的增加ꎬ苍术素提取率明显增加ꎬ这是因为提取时间

越长ꎬ溶剂对苍术素的溶出越充分ꎬ但是当萃取时间超

过 ３０ ｍｉｎ 时ꎬ提取率逐渐趋于平缓ꎬ不再发生明显的

变化ꎻ且随着时间的增加ꎬ使得苍术受热时间延长ꎬ导
致苍术素结构的破坏及杂质组分的溶出增加ꎬ因此选

择萃取时间一般应不超过 ３０ ｍｉｎꎮ
２.３　 超声￣微波协同提取工艺优化　
２.３.１　 正交实验设计与方法 　 在单因素试验的基础

上ꎬ选择对苍术素提取率影响较大的因素:料液比

(Ａ)、提取时间(Ｂ)、微波功率(Ｃ)、超声功率(Ｄ)ꎬ进
行 Ｌ９(３４)正交试验ꎬ见表 １ꎮ 以苍术素提取率为考察

指标ꎬ提取温度为 ５０ ℃ꎬ提取溶剂为 ７５％的乙醇ꎬ优
化苍术中苍术素的超声￣微波协同提取工艺ꎮ

表 １　 正交试验因素水平　
Ｔａｂ.１　 Ｌｅｖｅｌｓ ａｎｄ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｆ ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ ｔｅｓｔ　

水平
料液比(Ａ) /
(ｇ􀅰ｍＬ－１)

提取时间

(Ｂ) / ｍｉｎ
微波功率

(Ｃ) / Ｗ
超声功率

(Ｄ) / Ｗ

１ １􀏑２５ ２０ ２００ ２００
２ １􀏑３０ ３０ ４００ ４００
３ １􀏑３５ ４０ ６００ ６００

２.３.２　 正交试验及方差分析　 制备供试品 ９ 份ꎬ分别

按表 １、表 ２ 正交试验设计进行提取ꎮ 以苍术素提取

率作为考察指标进行方差分析ꎬ结果见表 ２、表 ３ꎮ 从

表 ２、表 ３ 分析可以得出ꎬ各因素对苍术素提取率影响

大小顺序为 Ｄ>Ｃ>Ａ>Ｂꎬ即超声功率>微波功率>料液
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比>提取时间ꎬ且超声功率的影响呈现差异显著性(Ｐ<
０.０５)ꎮ 根据测定结果并考虑省时节能、降低成本ꎬ优
选出最佳提取工艺为 Ａ２Ｂ１Ｃ１Ｄ３ꎬ即料液比 １􀏑３０ꎬ提取

时间 ２０ ｍｉｎꎬ微波功率 ２００ Ｗꎬ超声功率 ６００ Ｗꎮ

表 ２　 正交试验设计与结果　
Ｔａｂ.２　 Ｄｅｓｉｇｎ ａｎｄ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ　

实验号
料液比

(Ａ)
提取时间

(Ｂ)
微波功率

(Ｃ)
超声功率

(Ｄ)
苍术素提取率 /

(ｍｇ􀅰ｇ－１)
１ １ １ １ １ １.１１３
２ １ ２ ２ ２ １.１４３
３ １ ３ ３ ３ １.２４０
４ ２ １ ２ ３ １.２８０
５ ２ ２ ３ １ １.１３５
６ ２ ３ １ ２ １.１３２
７ ３ １ ３ ２ １.１３４
８ ３ ２ １ ３ １.１８３
９ ３ ３ ２ １ １.１２７
Ｋ１ １.１６５ １.１７６ １.１４３ １.１２５
Ｋ２ １.１８２ １.１５４ １.１８３ １.１３６
Ｋ３ １.１４８ １.１６６ １.１７０ １.２３４
Ｒ ０.０３４ ０.０２２ ０.０４０ ０.１０９

表 ３　 方差分析　
Ｔａｂ.３　 Ｖａｒｉａｎｃｅ ａｎａｌｙｓｉｓ　

因素 偏差平方和 自由度 Ｆ Ｆ临界值 Ｐ 值

料液比(Ａ) ０.００２ ２ ２.０００ １９.０００ >０.０５
提取时间(Ｂ) ０.００１ ２ １.０００ １９.０００ >０.０５
微波功率(Ｃ) ０.００３ ２ ３.０００ １９.０００ >０.０５
超声功率(Ｄ) ０.０２２ ２ ２２.０００ １９.０００ <０.０５
误差 ０.００ ２

２.４　 工艺验证及不同提取方法的比较　 重复性试验:
取同批苍术药材粉末(过孔径 ０.３００ ｍｍ 筛)６ 份ꎬ按照

最佳提取工艺和含量测定方法进行苍术素的提取测定ꎬ
测定苍术素的峰面积ꎬ计算峰面积的 ＲＳＤ (ｎ ＝ ６ )为
１.４３％ꎮ 取同批苍术药材(过筛ꎬ筛孔内径 ０.３００ ｍｍ)３
份ꎬ分别按照最佳提取工艺进行试验ꎬ得苍术素的平均

提取率为 １.２１ ｍｇ􀅰ｇ－１ꎮ 将优化所得提取工艺与参考文

献所得微波提取及超声提取法进行对比实验ꎮ 微波提

取法:微波功率 ６００ Ｗ、料液比 １􀏑３０ (ｇ􀅰ｍＬ－１)ꎬ以
７５％乙醇为提取溶剂ꎬ５０ ℃微波处理 ２０ ｍｉｎꎻ超声提取

法:超声功率 ２５０ Ｗꎬ提取溶剂为 ７５％的乙醇ꎬ料液比为

１􀏑３０(ｇ􀅰ｍＬ－１)ꎬ５０ ℃超声提取 ６０ ｍｉｎꎮ 以上 ３ 种提

取方法结果见表 ４ꎬ由表 ４ 可以得出ꎬ超声￣微波协同提

取与单一的超声和微波提取比较ꎬ提取率有所提高ꎬ且
提取时间缩短ꎻ相比之下ꎬ超声￣微波协同提取具有提取

表 ４　 ３ 种提取方法的比较　
Ｔａｂ.４　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｏｆ ｔｈｒｅｅ ｍｅｔｈｏｄｓ ｏｆ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ　

提取法
取样量 /

ｇ
溶液

体积 / ｍＬ
提取

时间 / ｍｉｎ
苍术素提取率 /

(ｍｇ􀅰ｇ－１)
超声提取 ２.０１ ６０ ６０ １.１７
微波提取 ２.０２ ６０ ２０ １.１４
超声￣微波协同提取 ２.０１ ６０ ２０ １.２１

率高、时间短、能耗低等优点ꎮ
３　 讨论　

本实验结果表明ꎬ单独使用超声提取的方法如需

达到相同的提取率需要延长超声提取时间ꎻ而单独采

用微波提取ꎬ相同提取时间苍术素的提取率相对较低ꎬ
提取不够充分ꎻ超声￣微波协同提取与单一的微波提取

及超声提取比较ꎬ超声￣微波协同提取苍术素提取率更

高ꎮ 本法操作简便ꎬ结果可靠ꎬ稳定性好ꎬ可作为苍术

中苍术素的提取工艺ꎬ超声￣微波协同提取具有高效、
快速、节能、无污染等特性ꎮ
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