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超声波 －微波协同萃取虎杖中大黄素

邹时英，谭文渊，李富兰，左 惠，付大友

（四川理工学院材料与化学工程学院，四川 自贡 ６４３０００）

　　摘　要：以大黄素含量为指标对虎杖中有效成分进行了超声波 －微波协同萃取。采用正交设计法
优化了萃取条件。试验结果表明在超声波功率内置为５０Ｗ的仪器条件下影响大黄素萃取的主要因素
依次是：乙醇浓度、提取时间、乙醇用量、微波功率。大黄素的最佳萃取条件是：乙醇浓度为９０％，乙醇用
量为７５ｍＬ，提取时间为５ｍｉｎ，微波功率为３０Ｗ。正交优化条件下，大黄素得率可达１２６％。萃取效果
明显优于传统的溶剂回流方法和超临界流体萃取。
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引 言

虎杖为我国传统中药，又名阴阳莲、斑杖及紫金龙

等。具有活血定痛、清热利湿、止咳化痰作用，中医临床

用于治疗湿热黄疸、肺热咳嗽、疮痈肿毒、关节痹痛、经

闭经痛、水火烫伤和跌打损伤等［１］。大黄素是其有效成

分之一，具有抗肿瘤、抗炎、抗病毒、抗菌、止咳和降血压

等活性［２３］，广泛应用于临床医学、印染行业、保健品及

日用制品中。大黄素的提取方法文献报导常见的是以

水［４］或醇［５］做溶剂，采用回流的方法提取。但该方法存

在提取时间长，溶剂耗费量大等缺点。童胜强［６］等人采

用超临界流体ＣＯ２进行提取，但该方法仪器设备相对昂
贵，且得率也不高。超声波－微波协同萃取新技术将直
接超声振动与开放式微波两种作用方式相结合，充分利

用超声波以及微波的热效应、机械效应和空化效应等作

用，使植物细胞易于破裂，细胞内有效成分自由流出，并

加速被萃取物向萃取界面的扩散，使有效成分能在较低

的温度下以较快的速度被萃取。除具有速度快、能耗

小、溶剂用量小、萃取率高和污染小等优点外，该方法还

有利于极性和热不稳定性组分的萃取，避免长时间高温

高压条件所引起的分解，对所萃取的有机物分子的结构

没有破坏作用，是近年来发展起来的新的中草药有效成

分提取方法［７］。采用超声波 －微波协同萃取大黄素的

有关研究尚未见报导。本文探讨了超声波 －微波协同
萃取虎杖中大黄素的方法，并采用正交实验优化了萃取

条件，以期为虎杖资源的有效利用提供一定的实验依

据。

１ 材料与方法

１１ 材料与试剂

虎杖药材饮片（四川德仁堂中药饮片有限公司）；大

黄素对照品，ＨＰＬＣ纯度大于９８％（贵州迪大科技有限
责任公司）；无水乙醇、乙酸乙酯、石油醚和甲酸（分析

纯，重庆川东化工（集团）有限公司化学试剂厂）；甲醇

（色谱纯，成都科龙化工试剂厂）；磷酸（色谱纯，天津市

科密欧化学试剂有限公司）。实验所用水均为蒸馏水。

１２ 仪器与设备

超声波－微波协同萃取仪 ＣＷ－２０００，新拓微波溶
样测试技术有限公司；电子天平 ＡＲ１１４０，梅特勒 －托利
多仪器（上海）有限公司制造；液相色谱仪 Ａｇｉｌｅｎｔ

１１００ＬＣ（色谱柱：ＬｉｃｈｒｏｓｐｈｅｒＣ１８：１５０ｍｍ×４６ｍｍ，
５μｍ，流动相∶甲醇－０１％磷酸＝８０∶２０，流动相流速：
１０００ｍＬ／ｍｉｎ；检测器：ＶＷＢ检测器；波长：２５４ｎｍ；柱
温：３５℃；进样量：１０ｕＬ），安捷伦科技有限公司。
１３ 实验方案

本实验目的是确定以大黄素为指标的虎杖有效成



分的萃取条件，并采用正交实验优化方案。由于超声

波、微波频率固定，且萃取仪将超声波的功率内置为

５０Ｗ，因此，根据实验条件，结合前期的预实验，选定萃
取剂乙醇浓度，乙醇用量，微波功率，提取时间四个主要

影响因素，每个因素选取三个水平，即选用四因素三水

平的Ｌ９（３
４）正交实验方案表（表１）。每次虎杖用量定

为３００ｇ。提取液经过滤并定容为１００ｍＬ，滤液按照参
考文献［８］的方法进行 ＨＰＬＣ分析，以相应的大黄素峰
面积作为考察指标。

表１ 因素水平表

序号 １ ２ ３ ４

因素 乙醇浓度 提取时间 乙醇用量 微波功率

名称 （Ａ） （Ｂ） （Ｃ） （Ｄ）

水平１ ８０％ ５ｍｉｎ ５０ｍｌ ３０Ｗ

水平２ ９０％ １０ｍｉｎ ７５ｍｌ ４０Ｗ

水平３ １００％ １５ｍｉｎ １００ｍｌ ５０Ｗ

２ 结果与讨论

２１ 提取液定性分析

将萃取物先用硅胶层析板点样，初步确定萃取效

果。展开剂为石油醚∶乙酸乙酯∶甲酸 ＝１５∶５∶１的上
层清夜。然后将萃取物样品按照文献［８］的测试条件进
行ＨＰＬＣ分析。所得ＨＰＬＣ谱图（图１）与对照品的ＨＰＬＣ
图（图２）比较可知，萃取液中保留时间为８２８８ｍｉｎ的峰
和对照品中大黄素（保留时间８３５４ｍｉｎ）的出峰时间基
本一致，且峰型对称，结合薄层层析分析结果可确定该

组分为大黄素。

图１ 虎杖提取物ＨＰＬＣ谱图（峰ａ：大黄素）

２２ 正交实验结果

按照表１的实验方法进行正交实验，所得结果见表
２。由表２正交试验直观分析数据可以看出在超声波功
率内置为５０Ｗ的仪器条件下，４个因素对虎杖中大黄素
峰面积的影响大小依次是乙醇浓度（Ａ）＞提取时间
（Ｂ）＞乙醇用量（Ｃ）＞微波功率（Ｄ）。最优条件为

图２ 大黄素对照品溶液ＨＰＬＣ谱图（峰ａ：大黄素）

Ａ２Ｂ１Ｃ２Ｄ１，即乙醇浓度为９０％，乙醇用量为７５ｍＬ，提取
时间为５ｍｉｎ，微波功率为 ３０Ｗ。再采用优化方案平行
提取６次，所得平均峰面积为：１７７０３８ｍＡＵ（ＲＳＤ＝
２８３％），高于表２中的任一实验结果。

表２ 正交实验结果

所在列 １ ２ ３ ４ 实验结果

因素
乙醇浓度

（Ａ／％）
提取时间

（Ｂ／ｍｉｎ）
乙醇用量

（Ｃ／ｍｌ）
微波功率

（Ｄ／Ｗ）
（大黄素

峰面积）

１ １ １ １ １ １６５０６．２
２ １ ２ ２ ２ １６５３７．４
３ １ ３ ３ ３ １６４９７．３
４ ２ １ ２ ３ １６８１４．９
５ ２ ２ ３ １ １６４９９．９
６ ２ ３ １ ２ １６５８３．９
７ ３ １ ３ ２ １６２８５．５
８ ３ ２ １ ３ １５９１９．１
９ ３ ３ ２ １ １６３０７．２
Ｋ１ １６５１３．６３３１６５３５．５３３１６３３６．４００１６４３７．７６７
Ｋ２ １６６３２．９００１６３１８．８００１６５５３．１６７１６４６８．９３３
Ｋ３ １６１７０．６００１６４６２．８００１６４２７．５６７１６４１０．４３３
ｋ１ ５５０４．５４４ ５５１１．８４４ ５４４５．４６７ ５４７９．２５６
ｋ２ ５５４４．３ ５４３９．６ ５５１７．７２２ ５４８９．６４４
ｋ３ ５３９０．２ ５４８７．６ ５４７５．８５６ ５４７０．１４４
Ｒ ４６２．３００ ２１６．７３３ ２１６．７６７ ５８．５００

２３ 优化条件结果的定量分析

最优条件下的虎杖提取物经 ＨＰＬＣ检测，并以大黄
素标准品作对照，标准曲线如图３所示。

图３ 大黄素对照品标准工作曲线

线性回归方程：Ｙ＝４５９１８Ｘ＋３４６８２，Ｒ２＝０９９９９，
将峰面积换算成大黄素得率为１２６％。而文献［６］报
导的传统的溶剂回流得率仅为０２％，超临界流体 ＣＯ２
对大黄素的得率为０３６％。显然超声波 －微波协同萃
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取法得率均明显高于这两种方法。

３ 结束语

（１）实验表明，超声波功率内置为５０Ｗ的仪器条件
下，影响超声波－微波协同萃取虎杖中大黄素的因素依
次为：乙醇浓度、提取时间、乙醇用量、微波功率。最优

萃取条件为 Ａ２Ｂ１Ｃ２Ｄ１，即：乙醇浓度为９０％，乙醇用量
为７５ｍＬ，提取时间为５ｍｉｎ，微波功率为３０Ｗ。

（２）最优条件下虎杖提取物经 ＨＰＬＣ检测，并与标
准品作对照，其大黄素得率为１２６％，明显高于文献报
导的溶剂回流与超临界流体 ＣＯ２萃取方法的得率。由
此可见，超声波 －微波协同萃取虎杖中大黄素的得率、
提取时间、能耗等均明显优于传统的溶剂回流与超临界

流体ＣＯ２提取方法，值得在中药工业生产中推广应用。
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１１５第２４卷第５期　　 　　　　　　邹时英等：超声波－微波协同萃取虎杖中大黄素




