
第 24卷第 1期

2011年 2月

四川理工学院学报 (自然科学版 )

Journal o f S ichuan Un iversity o f Sc ience& Eng inee ring( Na tural Science Ed ition)

Vo l�24� No�1
Feb�2011

收稿日期: 2010�10�10

基金项目:四川理工学院人才引进项目 ( 2009XJKRL012)

作者简介:罗容珍 ( 1976�) ,女,四川西充人,讲师,硕士生,主要从事天然有效物的提取与分离方面的研究。

文章编号: 1673�1549( 2011) 01�0098�04

微波 -超声波协同辅助夏枯草中熊果酸的

提取工艺研究

罗容珍
1, 2
, 杜怀明

2
, 张 利

1
, 李再新

1

( 1. 四川理工学院化学与制药工程学院, 四川 自贡 643000; 2.四川理工学院材料与化学工程学院, 四川 自贡 643000)

� � 摘 � 要:文章采用微波 -超声波协同辅助夏枯草中熊果酸的提取,对乙醇浓度、液固比、提取温度

和提取时间进行了研究。结果表明,熊果酸提取的最佳工艺条件是:乙醇的体积分数为 95%、液固比

为 12�1、提取温度为 70  、提取时间为 240 s,此条件下的提取率为 98. 84%。
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� � 夏枯草是一味常用中药, 药理作用明显,具有开发

利用价值,是一种有潜力的药物资源
[1]
, 熊果酸是其主

要成分之一。熊果酸 ( U rsolic acid)又名乌索酸, 是具有

五环的三萜皂苷类化合物, 具有镇静、抗炎、抗菌、较显

著的免疫作用和抗癌作用,极有可能成为低毒有效的新

型抗癌药物
[ 2]
。熊果酸在自然界分布广泛,存在于苦丁

茶、山楂叶、车前草、夏枯草、女贞子、地榆和白花蛇草等

天然植物中
[ 3�6]
。目前从天然植物中提取熊果酸的方法

主要有:回流提取法、渗漉法、超临界萃取法、超声波提

取法、常温超高压提取法和沉淀吸附法等
[ 7]
。这些方法

部分已经用于工业化生产,但都存在着一些不足, 例如

回流提取法溶剂消耗量大,提取时间较长; 渗漉法操作

时间较长,对药材粒度要求较高,有污染存在;超临界萃

取法操作压力高、能耗大和设备成本高;常温超高压提

取法对设备有较高的要求, 一次性投资大。近年来,超

声波强化提取法和微波辅助提取法被广泛应用于植物

有效成分的提取, 并取得了较好的效果,但将二者结合

起来作用于天然有效物提取的研究还未见公开报道。

为了充分利用超声波的震动空化作用和微波的高能作

用,本文以夏枯草为研究对象, 采用微波 -超声波协同

作用的方法对熊果酸的提取工艺进行了研究,为该技术

的工业化应用奠定了基础。

1 实验部分

1�1 主要试剂

夏枯草; 香草醛 ( AR ); 无水乙醇 ( AR ) ; 冰醋酸

(AR );高氯酸 (AR );石油醚 (AR ) ;对照品熊果酸 (含量

!98% )。

1�2 主要仪器

CW - 2000型微波 -超声波协同萃取仪 (上海新拓

分析仪器科技有限公司 ); UV- 1100紫外可见分光光度

计 (上海美谱达仪器有限公司 ); AR1140型电子天平 (梅

特勒 -托利多仪器 (上海 )有限公司 ) ; DK - S22型电热

恒温水浴锅 (上海精密实验设备有限公司 ); SHB - 3型

循环多用真空泵 (郑州杜甫仪器厂 ); DFY- 400型 400 g

摇摆式高速万能粉碎机 (温岭市林大机械有限公司 )。

1�3 试验方法

1�3�1 标准曲线的绘制

( 1 )对照品溶液的制备

准确称取 105  干燥至恒重的熊果酸对照品 10�0

mg,置于 100 mL容量瓶中,加无水乙醇溶解并稀释至刻

度,摇匀。得浓度为 100 �g /mL的对照品溶液。

( 2 )熊果酸最大吸收波长的测定

准确吸取对照品溶液 0�4 mL,置于 5 mL容量瓶中,

加入 5%香草醛 -冰醋酸溶液 0�2 mL、高氯酸 0�8 mL,



将容量瓶放入 60  热水浴中加热 15 m in,放冷至室温,

用冰醋酸定容
[ 8]
,摇匀;以未加对照品的比色液做空白,

于 400 nm - 800 nm波长间扫描,得到熊果酸的最大吸收

波长为 548 nm。

( 3 )标准曲线绘制

分别量取熊果酸对照品溶液 0�1 mL、0�2 mL、

0�3 mL、0�4 mL、0�5mL、0�6mL于 5mL容量瓶中,按测

定最大吸收波长的方法, 在 548 nm波长下测溶液吸光

度,以吸光度 A和熊果酸浓度 C作图,得标准曲线如图 1

所示。

图 1 熊果酸标准曲

由图 1得线性回归方程为 A = 0�0448C + 0�0789,

R
2
= 0�9997。因此熊果酸浓度在 2 �g /mL - 12 �g /mL

范围线性良好。

1�3�2 熊果酸的提取

( 1 )夏枯草于 50  下干燥、粉碎过 40目筛备用。

( 2)准确称取 10�0 g夏枯草粉,置于与 50 w超声波

换能器紧密粘结的 250 mL玻璃萃取瓶中, 加入适量萃

取溶剂,浸泡 30 m in,将换能器卡入微波腔中央底部,萃

取容器通过转换接头与回流冷凝管相连。设定萃取阶

段及各阶段的萃取时间、微波辐射功率、超声波开 /关和

萃取温度,开启仪器。当萃取完成后,放置冷却, 取出,

抽滤。滤液 85  水浴减压蒸馏得浸膏,同时回收萃取

溶剂;浸膏用蒸馏水洗涤 2次,石油醚洗涤 3次
[ 9]
,过滤,

得熊果酸粗品。

1�3�3 熊果酸的含量测定

( 1 )用无水乙醇溶解熊果酸粗品, 定容成 50 mL,再

从中取 1 mL用无水乙醇定容成 50 mL得供试品溶液。

( 2 )取供试品溶液 1 mL置于 5 mL容量瓶中,加入

5%香草醛 -冰醋酸溶液 0�2 mL、高氯酸 0�8 mL, 将容

量瓶放入 60  热水浴中加热 15 m in,放冷至室温,用冰

醋酸定容, 摇匀;另取一容量瓶不加供试品溶液同法制

得空白对照液。在 548 nm波长下测溶液吸光度 A。

( 3 )熊果酸的提取率计算,

提取率 � = C ∀D
m ∀ y

∀ 100%

其中, C为按回归方程 A = 0�0448C + 0�0789计算出的

浓度, D为稀释倍数, m为夏枯草的质量, y为夏枯草中

熊果酸的理论含量。

1�3�4 熊果酸理论含量的计算

准确称取夏枯草粉末 10�0 g,按 1�3�2的方法,提取

5次,合并提取液。按 1�3�3的方法测定熊果酸的吸光

度,夏枯草中熊果酸的理论含量计算,

y =
C ∀D
m

∀ 100%

其中, C为按回归方程 A = 0�0448C + 0�0789计算出的

浓度, D为稀释倍数, m为夏枯草质量。

2 实验结果与讨论

2�1 乙醇体积分数对熊果酸提取率的影响

固定提取温度 70  ,液固比 12�1,微波 -超声波协

同作用时间 240 s,考察乙醇体积分数对熊果酸提取率的

影响,实验结果如图 2所示。

图 2 乙醇体积分数对熊果酸提取率的

由图 2可以看出,随着乙醇体积分数的增加熊果酸

提取率增大,乙醇体积分数达到 95%以后, 熊果酸提取

率增加缓慢。这是因为熊果酸为弱极性分子, 溶于乙

醇,不溶于水和石油醚
[10]

,提取溶液中乙醇体积分数越

高, 溶剂极性越弱, 根据相似相溶原理提取率就会随着

溶剂的极性减弱而提高, 因此最佳的乙醇体积分数为

95%。

2�2 液固比对熊果酸提取率的影响

固定提取温度 70  ,乙醇体积分数 95% ,微波 -超

声波协同作用时间 240 s,考察液固比对熊果酸提取率的

影响,实验结果如图 3所示。

由图 3可以看出,随着液固比的增大熊果酸的提取

率增加,当液固比达到 12�1后,提取率增加缓慢,即在原

料量一定时, 提取溶剂量增大, 熊果酸的浸出量增大。
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图 3 液固比对熊果酸提取率的影响

但提取溶剂用量并非越大越好,若提取溶剂用量太大,

回收溶剂的成本增加, 同时提取过程加热的能耗增加,

因此最佳液固比为 12�1。

2�3 提取温度对熊果酸提取率的影响

固定液固比 12�1, 乙醇体积分数 95% , 微波 -超声

波协同作用时间 240 s,考察提取温度对熊果酸提取率的

影响,实验结果如图 4所示。

图 4 提取温度对熊果酸提取率的影响

由图 4可以看出,熊果酸提取率随提取温度的升高

而增加,但是温度高于 70  时,提取率反而下降。这是

由于温度高于 70  时,在微波 -超声波协同作用下,乙

醇汽化速度增大来不及冷凝回流,萃取瓶中有效的提取

溶剂体积减小,萃取过程中传质推动力减小,熊果酸提

取率减小;当温度高于 75  时,乙醇汽化速度进一步提

高,发生冲料事故,因此最佳的提取温度为 70  。

2�4 提取时间对熊果酸提取率的影响

固定液固比 12�1, 乙醇体积分数 95% , 反应温度

70  ,考察微波 -超声波协同作用时间对提取率的影

响,实验结果如图 5所示。

由图 5可以看出熊果酸的提取率随微波 -超声波

协同作用时间的增加而增大,当协同作用时间超过 240 s

后, 曲线趋于平缓, 再增加提取时间对增加熊果酸的提

图 5 提取时间对熊果酸提取率的影响

取率意义不大;同时熊果酸长时间受热,分子结构可能

会发生变化
[ 11]

,对产品纯度和收率都会有影响, 因此最

佳提取时间为 240 s。

综上所述,微波 -超声波协同作辅助提取夏枯草中

熊果酸的最佳工艺条件为: 液固比 12�1, 乙醇体积分数

95% ,提取温度 70  ,微波 -超声波协同作用时间 240 s。

2�5 验证实验

对得到的最佳工艺条件进行验证,实验结果见表 1。

表 1 验证试验结果

试验次数 熊果酸提取率 (% ) 平均提取率 (% )

1 98�82

2 98�76

3 98�94

98�84

� � 由表 1可以知,实验重现性好,熊果酸的平均提取

率达 98�84%。因此采用微波 -超声波协同作用从夏枯

草中提取熊果酸的最佳工艺条件是可行的。

2�6 微波或超声波辅助提取试验

固定液固比 12�1, 乙醇体积分数为 95% ,提取温度

70  ,仅用微波或超声波辅助提取 240 s, 平行试验 3

次,结果见表 2。

表 2 微波或超声波提取试验结果

试验次数 微波辅助提取率 (% ) 超声波辅助提取率 (% )

1 54�68 14�54

2 52�36 15�76

3 53�30 14�67
平均提取率 (% ) 54�45 14�99

� � 比较表 1和表 2的实验结果可知, 在其他条件不变

的情况下,仅用微波或超声波辅助提取熊果酸效果不及

微波 -超声波协同作用好。主要原因是协同作用充分

利用了超声波的震动空化作用和微波的高能作用,使提

取率大大提高。

3 结 论

试验结果表明微波 -超声波协同辅助夏枯草中熊
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果酸的提取,比仅用微波或超声波辅助提取所得熊果酸

的提取率高;通过单因素试验对微波 -超声波协同辅助

夏枯草中熊果酸的提取工艺条件进行了研究,得出优化

的工艺条件为:液固比 12�1,乙醇体积分数 95% ,提取温

度 70  ,微波 -超声波协同作用时间 240 s,在该工艺条

件下熊果酸的提取率可以达到 98�84%。
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Abstrac:t By the ass istance ofm icrowave and u ltrasonic, the effects of ethanol concentration, m ass ratio of Selfheal and

ethano,l extraction temperature, extraction tmi e on the extraction of ursolic acid from Selfhea lw ere studied. The optmi um ex�
traction condit ions for extraction efficiency of ursolic acidw ere found to be: ethanol concentration o f95% ( volum e) , m ass ra�

t io of ethano l and Se lfheal of 12�1, extraction tem perature of 70 , extraction tmi e of 240s respectively and extract ion efficien�

cy of 98�84% was obta ined.
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