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当归总黄酮提取方法比较及工艺条件优化

刘 芳，杨跃寰，杨王霖

（四川理工学院生物工程学院，四川 自贡 ６４３０００）

　　摘　要：对当归总黄酮进行提取，比较其提取方法，优化其最适提取方法的工艺条件。试验分别采

用水煎煮法、乙醇回流法、超声波提取法对当归总黄酮进行提取，采用亚硝酸钠 －硝酸铝 －氢氧化钠法

测定总黄酮含量，采用正交试验优化提取工艺条件。试验结果表明：乙醇回流法为当归总黄酮的最适提

取方法，当提取温度 ８５℃、提取时间 ２．０ｈ、料液比 １∶３０、乙醇浓度 ８０％时，得当归总黄酮含量为

１０．０６６ｍｇ·ｇ１，比优化前提高了５９．５２％。试验较为完整的对当归总黄酮的提取方法和提取条件进行了

研究，可为开发和利用当归总黄酮提供理论依据。
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引 言

当归（Ａｎｇｅｌｉｃａｓｉｎｅｎｓｉｓ）的化学成分主要有多糖类、

苯酞类、香豆素类、阿魏酸钠、黄酮类、挥发油类化合物

及其他成分［１２］。研究表明，从当归中分离到的黄酮类

化合物具有抑制 ＮＯ生成、抗氧化和抑菌杀菌等作

用［３５］。黄酮类化合物的提取方法众多，主要有溶剂提

取法、微波提取法、超声波提取法、酶解法、超临界流体

萃取法、双水相萃取分离法、半仿生提取法等［６１０］。日前

已有研究者开始探索当归总黄酮提取工艺，如王芙蓉［４］、

李谷才［５］等，但均采用醇提法。本研究分别采用水煎煮

法、乙醇回流法、超声波提取法对当归总黄酮进行提取，比

较其提取方法，优化其最适提取方法的工艺条件，旨为进

一步开发和利用当归总黄酮提供理论依据。

１ 材料与方法

１１ 材料

１１１ 原料与试剂

当归粉：市售；其他试剂：均为分析纯。

１１２ 主要设备及仪器

ＤＫ－９８－１水浴锅：天津市泰斯特仪器有限公司；

ＲＥ５２ＣＳ／Ｂ－２２０旋转蒸发仪：上海亚荣生化仪器厂；

ＵＰ４００Ｓ手提式超声波细胞粉碎机：宁波新芝生物科技

股份有限公司；ＷＦＪ７２００紫外可见风光光度计：上海无

尼柯仪器有限公司；回流装置、圆底烧瓶、容量瓶、移液

管、试管等：均为微生物实验室常规仪器。

１２ 方法

１２１ 当归总黄酮提取液的制备

水煎煮法：称取１ｇ当归粉于圆底烧瓶，加入２５ｍＬ

蒸馏水于其中，浸泡２０ｍｉｎ后，保持沸腾回流１ｈ，冷却

后抽滤得滤液，滤渣再次加入２５ｍＬ蒸馏水浸泡２０ｍｉｎ

后沸腾回流１ｈ，冷却抽滤，合并滤液。将滤液旋转蒸发

浓缩至仅剩５ｍＬ，转入１００ｍＬ容量瓶中，用６０％乙醇

稀释定容至刻度，得提取液。

乙醇回流法：采用７５％的乙醇，提取温度７０℃，其

他方法和条件同水煎煮法。

超声波提取法：超声波功率５０Ｗ，其他方法和条件

同乙醇回流法［１１］。



１２２ 提取液中总黄酮含量的测定

采用亚硝酸钠 －硝酸铝 －氢氧化钠法测提取液中

总黄酮含量，用芦丁标准品绘制标准曲线［５］，按标准曲

线制备步骤操作，测定提取液的吸光度，根据吸光度在

芦丁标准曲线上查找对应的芦丁浓度，计算出提取液总

黄酮浓度。１ｇ当归中所含总黄酮量计算公式为：

总黄酮含量（ｍｇ·ｇ１）＝Ｃ×１００ｍ

式中：Ｃ—总黄酮浓度（ｍｇ·ｍＬ１）

１００—提取液的总体积（ｍＬ）

ｍ—提取所用原料质量（ｇ）

１２３ 当归总黄酮最适提取方法的确定

比较水煎煮法、乙醇回流法、超声波提取法提取液

中总黄酮含量，确定出当归总黄酮的最适提取方法。

１２４ 最适提取方法工艺条件的优化

通过单因素试验和正交试验，对最适提取方法的工

艺条件进行优化，确定出最佳工艺参数。

１２５ 验证试验

考察最佳工艺的稳定性和合理性，在优化组合条件

下进行３次平行试验，分别测定当归中总黄酮含量。

２ 结果与分析

２１ 测定波长的选择和标准曲线的绘制

在紫外分光光度计的波长范围内扫描，得在５０９ｎｍ

处吸光度最大，因此试验所用吸光度测定波长为

５０９ｎｍ。芦丁标准曲线如图１所示。
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图１ 芦丁标准曲线

２２ 最适提取方法的确定

分别测定三种提取方法提取液中当归总黄酮含量，

每种方法平行三次，取平均值，测定结果见表１。
表１ 三种提取方法当归总黄酮含量

提取方法 吸光度 总黄酮含量／ｍｇ·ｇ１

水煎煮法 ０１１９ ４３４０
乙醇回流法 ０１７３ ６３１０
超声波提取法 ００９６ ３５０１

　　由表１可知，提取方法不同，提取效果也不一样，采

用乙醇回流提取当归中总黄酮，其总黄酮含量最高，故

确定乙醇回流法为当归总黄酮的最适提取方法，并优化

其提取条件。

２３ 单因素试验

乙醇回流提取过程中，对提取效果影响较大的因素

主要有乙醇浓度、料液比、提取温度和提取时间等。以

乙醇浓度７５％、料液比１∶２５、提取温度７０℃、提取时间

１ｈ为初始提取条件。

２３１ 乙醇浓度对提取液中总黄酮含量的影响

分别测定乙醇浓度为７０％、７５％、８０％、８５％、９０％、

９５％时当归总黄酮含量，其他因素为初始水平。测定结

果如图２所示。
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图２ 乙醇浓度对总黄酮含量的影响

由图２可知，随着乙醇浓度的增加，当归总黄酮含

量增加，乙醇浓度为８５％时总黄酮含量达到峰值，但随

着乙醇浓度的进一步增加，总黄酮含量反而降低，可能

是由于不同浓度的乙醇所提取的黄酮种类和含量不同，

也可能是高浓度的乙醇更利于当归中其他成分的提取，

从而影响了吸光度的测定值。因此初步确定乙醇浓度

为８５％。

２３２ 料液比对提取液中总黄酮含量的的影响

分别测定料液比为１∶２０、１∶２５、１∶３０、１∶３５、１∶４０、

１∶４５时当归总黄酮含量，乙醇浓度８５％，提取温度和提

取时间不变。测定结果如图３所示。
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图３ 料液比对总黄酮含量的影响

由图３可知，随着料液比的增加，当归总黄酮含量

增加，料液比为１∶３０时总黄酮含量达到峰值，但随着料

液比的进一步增加，总黄酮含量反而降低，这可能是料

液比增加到１∶３０时，当归中总黄酮与溶剂乙醇之间已

达到平衡，当料液比进一步增加反而使溶质中的其他物

质溶解增加，而使相应的吸光度降低。因此初步确定料

液比为１∶３０。
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２３３ 提取温度对提取液中总黄酮含量的影响

分别测定提取温度为 ６５℃、７０℃、７５℃、８０℃、

８５℃、９０℃时当归总黄酮含量，乙醇浓度８５％，料液比

１∶３０，提取时间不变，测定结果如图４所示。
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图４ 提取温度对总黄酮含量的影响

由图４可知，随着提取温度的增加，当归总黄酮含

量增加，提取温度为８０℃时总黄酮含量达到峰值，但随

着提取温度的进一步升高，总黄酮含量反而降低，可能

是由于温度过高导致总黄酮结构遭到破坏，也可能是高

温更有利于当归中其他成分溶出，而影响了吸光度的测

定结果。因此初步确定提取温度为８０℃。

２３４ 提取时间对提取液中总黄酮含量的影响

分别测定提取时间为 ０５ｈ、１０ｈ、１５ｈ、２０ｈ、

２５ｈ、３０ｈ时当归总黄酮含量，乙醇浓度８５％，料液比

１∶３０，提取温度８０℃。测定结果如图５所示。
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图５ 提取时间对总黄酮含量的影响

由图５可知，随着提取时间的增加，当归总黄酮含

量增加，提取时间为１５ｈ时总黄酮含量达到峰值，但随

着提取时间的进一步增加，总黄酮含量反而降低，可能

是由于提取时间过长导致当归总黄酮被氧化，也可能是

当归中其他成分被溶出，干扰了吸光度的测定。因此初

步确定提取时间为１５ｈ。

２４ 正交试验

以提取温度、提取时间、料液比、乙醇浓度为４个因

素，以单因素试验的最适值和左右值设置３个水平进行

Ｌ９（３
４）的正交试验，通过正交试验最终确定乙醇回流提

取当归总黄酮的最佳工艺条件。Ｌ９（３
４）因素水平见表

２，试验结果见表３。

表２ 正交试验因素和水平

水平

因　　　　素
Ａ－温度
／℃

Ｂ－时间
／ｈ

Ｃ－料液比
／ｇ：ｍＬ

Ｄ－乙醇
浓度／％

１ ７５ １０ １∶２５ ８０％
２ ８０ １５ １∶３０ ８５％
３ ８５ ２０ １∶３５ ９０％

表３ 正交试验结果

试验号
因　　　　素

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
总黄酮含量

／ｍｇｇ１

１ １ １ １ １ ６７１１
２ １ ２ ２ ２ ７４４０
３ １ ３ ３ ３ ７９８７
４ ２ １ ２ ３ ７１８５
５ ２ ２ ３ １ ７２５８
６ ２ ３ １ ２ ８１３３
７ ３ １ ３ ２ ７１８５
８ ３ ２ １ ３ ７０３９
９ ３ ３ ２ １ １００６６
ｋ１ ７３７９ ７０２７ ７２９４ ８０１２
ｋ２ ７５２５ ７２４６ ８２３０ ７５８６
ｋ３ ８０９７ ８７２９ ７４７７ ７４０４
Ｒ ０７１８ １７０２ ０９３６ ０６０８

　　由表３的极差Ｒ可知，四因素对当归总黄酮含量的

影响大小是Ｂ＞Ｃ＞Ａ＞Ｄ，即提取时间影响最大，其次是

料液比，再次是提取温度，而乙醇浓度对当归总黄酮含

量的影响最小。从ｋ值可以看出，乙醇回流提取当归总

黄酮的最佳工艺条件为：Ａ３Ｂ３Ｃ２Ｄ１，即提取温度８５℃、

提取时间２０ｈ、料液比１∶３０、乙醇浓度８０％。

２５ 验证试验

在最佳工艺条件下采用乙醇回流法提取当归总黄

酮，平行操作三次，求平均值，测定结果见表４。
表４ 最佳提取工艺条件下当归总黄酮的含量／ｍｇ·ｇ１

试验次数 总黄酮含量 平均含量

第１次
第２次
第３次

１０１０３
９９９３
１０１０３

１００６６

　　由表４可知，在最佳工艺条件下对当归总黄酮进行

提取，得当归总黄酮平均含量为１００６６ｍｇ·ｇ１，与正交

试验结果一致，比优化前提高５９５２％。三次验证试验

说明此最佳工艺条件具有合理性和稳定性。

３ 结束语

试验采用水煎煮法、乙醇回流法、超声波提取法对

当归总黄酮进行提取，得乙醇回流法为当归总黄酮的最

适提取方法，其最佳工艺条件为：提取温度８５℃、提取

时间２０ｈ、料液比１∶３０、乙醇浓度８０％。在最佳工艺条

件下提取当归总黄酮，得当归总黄酮含量为１００６６ｍｇ·ｇ１，
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比优化前提高５９５２％，比文献［４］提高６３９％。验

证试验表明此最佳工艺条件具有合理性和稳定性。

试验较为完整的对当归总黄酮的提取方法和提取条

件进行了研究，可为开发和利用当归总黄酮提供理

论依据。

参 考 文 献：

!"#

宋萍萍
+

孙明毅
+

徐增莱
6

三种当归属植物的化学成

分研究
!>#6

中草药
+ABBX+JEDIFGEJJ


EJH6

!A#

马瑞君
+

王 钦
+

陈学林
+

等
6

当归的研究进展
!>#6

中草

药
+ABBA+JJDJFGAEB


AEA6

!J#

田景祥
6

当归的有效成分及其药理作用的研究进展

!>#6

工企医刊
+AB"J+AIDCFGJIC


JIH6

!C#

王芙蓉
+

吴冬青
+

安红钢
6

当归总黄酮提取工艺及体

外抗氧化性研究
!>#6

中兽医医药杂志
+AB"BDHFG""


"H6

!H#

李谷才
+

魏文亭
+

高堂杰
+

等
6

当归总黄酮提取及其体

外抑菌活性研究
!>#6

时珍国医国药
+AB""+AADAAFGJ"B



J""6

!I#

李凤林
+

李青旺
+

冯彩宁
+

等
6

天然黄酮类化合物提取

方法研究进展
!>#6

中国食品添加剂
+ABBEDHFGIB


IC6

!X#

冯 涛
6

竹叶总黄酮提取及纯化工艺的研究
!Z#6

天津
G

天津科技大学
+ABBJ6

!E#

陈丛瑾
+

黄克瀛
+

李德良
+

等
6

植物中黄酮类化合物的

提取方法研究概况
!>#6

生物质化学工程
+ABBX+C"DJFG

CA


CC6

!K#

刘羽中
+

杨 洋
6

生物类黄酮提取研究进展
!>#6

中外食

品
+ABBCD"BFGCE


CK6

!"B#

朱 英
+

裘德胜
+

陈 民
+

等
6

金银花叶总黄酮的水提取

工艺研究
!>#6

中成药
+ABBXD"FGIB


IJ6

!""#

植物材料中总黄酮分离提取
6

百度文库
!5MdYP#6

DAB"B


"A


AJF?''NGddW(/e.6^%;O.69-4d<;(Wd J(BC:KEB(H

J%HEBA"I:9:("(6?'436

ＡＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｔｈｅＥｘｔｒａｃｔｉｏｎＭｅｔｈｏｄｓｏｆＴｏｔａｌＦｌａｖｏｎｏｉｄｓＦｒｏｍ

ＡｎｇｅｌｉｃａＳｉｎｅｎｓｉｓａｎｄｔｈｅＯｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎｏｆＰｒｏｃｅｓｓｉｎｇＣｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

ＬＩＵＦａｎｇ，ＹＡＮＧＹｕｅｈｕａｎ，ＹＡＮＧＷａｎｇｌｉｎ
（ＳｃｈｏｏｌｏｆＢｉｏｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，ＳｉｃｈｕａｎＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙｏｆＳｃｉｅｎｃｅ＆Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，Ｚｉｇｏｎｇ６４３０００，Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：ＴｈｅｔｏｔａｌｆｌａｖｏｎｏｉｄｓｉｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｆｒｏｍＡｎｇｅｌｉｃａｓｉｎｅｎｓｉｓ，ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓａｒｅｃｏｍｐａｒｅｄ，ａｎｄｔｈｅｐｒｏ

ｃｅｓｓｉｎｇｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｏｆｔｈｅｏｐｔｉｍｕｍｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄａｒｅｏｐｔｉｍｉｚｅｄ．Ｔｅｓｔｓａｒｅｃａｒｒｉｅｄｏｕｔｂｙｕｓｉｎｇｂｏｉｌｉｎｇｗａｔｅｒｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

ｍｅｔｈｏｄ，ｅｔｈａｎｏｌｒｅｆｌｕｘｉｎｇｍｅｔｈｏｄａｎｄｕｌｔｒａｓｏｎｉｃｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｔｏｅｘｔｒａｃｔｔｏｔａｌｆｌａｖｏｎｏｉｄｓｆｒｏｍＡｎｇｅｌｉｃａｓｉｎｅｎｓｉｓ，ａｎｄｔｈｅ

ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆｔｏｔａｌｆｌａｖｏｎｉｄｓｉｓｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙｓｏｄｉｕｍｎｉｔｒｉｔｅａｌｕｍｉｎｕｍｎｉｔｒａｔｅａｎｄｓｏｄｉｕｍｈｙｄｒｏｘｉｄｅｍｅｔｈｏｄ，ｔｈｅｎｔｈｅｐｒｏ

ｃｅｓｓｉｎｇｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎａｒｅｏｐｔｉｍｉｚｅｄｂｙｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔ．Ｔｈｅｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｓｈｏｗｔｈａｔｔｈｅｅｔｈａｎｏｌｒｅｆｌｕｘｉｎｇｍｅｔｈｏｄｃａｎ

ｇｅｔｔｈｅｈｉｇｈｅｓｔｔｏｔａｌｆｌａｖｏｎｏｉｄｓｃｏｎｔｅｎｔｆｒｏｍＡｎｇｅｌｉｃａｓｉｎｅｎｓｉｓｗｈｅｎｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｉｓ８５℃，ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｉｓ２０ｈ，

ｒａｔｉｏｏｆｓｏｌｉｄｔｏｌｉｑｕｉｄｉｓ１∶３０，ａｌｃｏｈｏｌｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｉｓ８０％ ａｎｄｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆｔｏｔａｌｆｌａｖｏｎｏｉｄｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｆｒｏｍＡｎｇｅｌｉｃａ

ｓｉｎｅｎｓｉｓａｔｔｈｉｓｔｉｍｅｉｓ１０．０６６ｍｇ．ｍＬ１，ｗｈｉｃｈｉｓ５９５２％ｈｉｇｈｅｒｔｈａｎｔｈａｔｂｅｆｏｒｅｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎ．Ｔｈｅｔｅｓｔｓａｒｅｓｔｕｄｉｅｄｒｅｌａｔｉｖｅ

ｌｙｗｅｌｌｏｎｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄａｎｄｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｏｆｔｏｔａｌｆｌａｖｏｎｏｉｄｓｏｆＡｎｇｅｌｉｃａｓｉｎｅｎｓｉｓ，ｗｈｉｃｈｃａｎｐｒｏｖｉｄｅａｔｈｅｏｒｅｔｉｃａｌ

ｂａｓｉｓｆｏｒｔｈｅｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔａｎｄｕｔｉｌｉｚａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｔｏｔａｌｆｌａｖｏｎｏｉｄｓｏｆＡｎｇｅｌｉｃａｓｉｎｅｎｓｉｓ．

Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：Ａｎｇｅｌｉｃａｓｉｎｅｎｓｉｓ；ｔｏｔａｌｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ；ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

８ 四川理工学院学报（自然科学版）　　　　　 　　　　　　　２０１４年１２月




