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正交试验法优选辛夷药材中木兰脂素的微波萃取工艺
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　　［摘要］　目的　采用正交试验法优选辛夷药材中木兰脂素的微波萃取工艺。方法　以高效液相色谱法（ＨＰＬＣ）测定辛
夷药材提取物中木兰脂素的含量作为检测指标，条件是：色谱柱（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ），流动相为乙腈水（４０６０），检测波长２３８

ｎｍ，进样量２０μｌ。采用Ｌ９（３
４）正交试验，考察７５％乙醇用量（７５～８５ｍｌ）、微波萃取时间（６００～９９９ｓ）和萃取温度（７０～８０℃）

３个因素。结果　通过正交试验法优选出微波萃取的最佳条件为７５％乙醇用量８５ｍｌ，萃取时间８００ｓ，萃取温度７６℃，该方
法提取出的木兰脂素平均含量为６．５９％。结论　用正交试验法优选得到的萃取工艺稳定、方法可行，与常规提取法相比，微
波萃取技术具有提取时间短、萃取效率高等优点。
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风寒、通鼻窍等功能，《神农本草经》中列为上品，是中医治疗

各类鼻炎的常用中药。木脂素类成分是辛夷的主要成分［１］，

其中的木兰脂素被《中华人民共和国药典》２００５版确定为辛

夷药材质量控制的指标性成分［２］。木兰脂素的提取方法主

要有二氯甲烷提取法［２］、回流提取法等，但这些方法操作烦

琐且提取效率不高［３４］。微波萃取法具有用时短、使用溶剂

少和萃取效率高等优点，是目前公认的绿色样品预处理技

术［５７］，已被用于提取一些植物成分［８］。本实验以高效液相

色谱法（ＨＰＬＣ）测定辛夷药材提取物中木兰脂素的含量作为

检测指标，采用正交试验设计优选辛夷药材中木兰脂素的微

波萃取条件。

１　仪器和试药

１．１　仪器　岛津ＬＣ１０ＡＴ（ＶＰ）高效液相色谱仪、ＳＰＤ１０Ａ
（ＶＰ）紫外可见检测器［岛津仪器（苏州）有限公司］、Ｎ２０００色

谱数据工作站（浙江大学智能信息工程有限公司），ＳｈｉｍＰａｃｋ

ＶＰＯＤＳ色谱柱（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，江苏汉邦科技有限公司）；

ＣＷ２０００型超声微波协同萃取仪（上海新拓分析仪器科技有

限公司）；ＳＨＢ３循环水真空泵（上海申生科技有限公司）；ＬＴ

２０２型电子天平（常熟市天量仪器有限责任公司）。

１．２　药材与试剂　辛夷药材（产地河南，批号：２００８０９１８），

木兰脂素对照品（中国药品生物制品检定所，批号：１１０８８２

２００６０５）。乙腈（江苏强盛化工有限公司）、乙醇（常熟市杨园

化工有限公司）为分析纯，无水甲醇（上海胜德化工有限公

司）为色谱纯，水为蒸馏水。

２　方法和结果

２．１　正交试验设计　取辛夷药材适量粉碎后，精密称取约

２．５ｇ，于超声微波萃取仪中加入１００ｍｌ蒸馏水萃取，提取

条件为：时间６００ｓ，微波温度８０℃，恒温。提取后趁热减压

过滤，取滤渣备用。根据预实验结果，以溶剂７５％乙醇用量

（Ａ，７５、８０、８５ｍｌ）、微波萃取时间（Ｂ，６００、８００、９９９ｓ）和萃取

温度（Ｃ，７０、７６、８０℃）为考察因素，用Ｌ９（３４）正交表安排试

验。取滤渣进行木兰脂素提取后趁热减压过滤，滤液用７５％
乙醇定容于１００ｍｌ容量瓶，稀释后进行 ＨＰＬＣ含量测定，根

据标准曲线计算辛夷药材提取物中木兰脂素的含量，并折算

成木兰脂素占辛夷药材的百分含量。

２．２　木兰脂素含量测定方法的建立

２．２．１　色谱条件　流动相：乙腈水（４０６０），检测波长２３８

ｎｍ，柱温为常温，所有样品经微孔滤膜过滤后进样，进样量

２０μｌ。

２．２．２　标准曲线建立　精密称取木兰脂素对照品约

２．８ｍｇ，置于１０ｍｌ容量瓶中，加入流动相溶解并定容，作为

木兰脂素对照品储备液。从该储备液中分别移取适量体积，

以流动相稀释成浓度分别为５．６、１６．８、２８、５６、１１７．６、２４０．８

μｇ／ｍｌ的对照品溶液。进行 ＨＰＬＣ分析，以峰面积定量。以

峰面积积分值（Ｙ）为纵坐标，对照品浓度值（Ｘ）为横坐标，计
算得到线性回归方程：Ｙ＝２９２２７Ｘ－３６１７．４，ｒ＝０．９９９９。

２．３　正交试验结果　实验结果及方差分析分别见表１、表２，木
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兰脂素对照品及辛夷药材提取液的典型ＨＰＬＣ图谱见图１。

表１　微波萃取正交试验设计及木兰脂素含量结果

编号 Ａ
Ｖ／ｍｌ

Ｂ
ｔ／ｓ

Ｃ
θ／℃

木兰脂素含量

ρＢ／（μｇ·ｍｌ－１）
木兰脂素

占辛夷药材的
百分含量（％）

１ ７５ ６００ ７０ ５７５．６９ ２．２８
２ ７５ ８００ ７６ ６６９．９５ ２．６８
３ ７５ ９９９ ８０ ５６７．３４ ２．２７
４ ８０ ６００ ７６ ５８６．３６ ２．３５
５ ８０ ８００ ８０ ６３２．７８ ２．５３
６ ８０ ９９９ ７０ ６４３．８６ ２．５８
７ ８５ ６００ ８０ ６６０．７２ ２．６４
８ ８５ ８００ ７０ ６９２．９９ ２．７７
９ ８５ ９９９ ７６ ６７２．５５ ２．６９
Ｋ１ ７．２３ ７．２７ ７．６３
Ｋ２ ７．４６ ７．９８ ７．７２
Ｋ３ ８．１ ７．５４ ７．４４
Ｒ ０．２９ ０．２４ ０．０９

　Ａ：溶剂用量；Ｂ：萃取时间；Ｃ：萃取温度

表２　辛夷药材中木兰脂素含量的方差分析结果

方差来源 离差
平方和 自由度 均方 Ｆ值 Ｐ值

Ａ ０．１３６ ２ ０．０６８ １３．０００ ＜０．０１
Ｂ ０．０８６ ２ ０．０４３ ８．２３５ ＜０．０１
Ｃ ０．０１４ ２ ０．００７ ０．６７５ ＞０．０５

误差（Ｅ） ０．０４７ ９ ０．００５８

　Ａ：溶剂用量；Ｂ：萃取时间；Ｃ：萃取温度．Ｆ０．１０（２，９）＝３．１０；

Ｆ０．０１（２，９）＝８．０２

图１　辛夷药材微波提取液（Ａ）和

木兰脂素对照品（Ｂ）的典型ＨＰＬＣ图谱

　　由表１和表２结果可知，各因素对提取工艺的影响程度

依次为Ａ＞Ｂ＞Ｃ，即Ａ因素（溶剂用量）影响最为显著，Ｂ因

素（萃取时间）影响为其次，Ｃ因素（萃取温度）无统计意义。

通过比较表１中得出的Ｋ１、Ｋ２和Ｋ３，可得出辛夷药材中木

兰脂素的最佳提取工艺为 Ａ３Ｂ２Ｃ２，即７５％乙醇用量８５ｍｌ、

微波萃取时间８００ｓ，微波萃取温度７６℃。

２．４　验证实验　精密称取辛夷药材约２．５ｇ，根据最佳提取

条件进行验证实验。将３次测得的木兰脂素的峰面积代入

线性回归方程，最终计算出辛夷药材中木兰脂素的含量分别

为６．３９％、６．５３％、６．８３％，平均含量为６．５９％，提取率均高

于表１正交试验中得到的结果，且结果重复性好，说明所选

工艺参数合理。

３　讨　论

　　本实验中，在提取辛夷药材中的木兰脂素之前，先用蒸

馏水对药材进行了提取并弃去水层，其目的是除去辛夷药材

中的色素和其他极性大的杂质，从而使色谱图中杂峰变少，

以保证木兰脂素成分的分离效果。

　　根据微波萃取法的特点，本实验设计了Ｌ９（３４）正交试

验，选定溶剂用量、萃取时间和萃取温度３个因素进行了考

察。结果表明，因素 Ａ（溶剂用量）对结果有显著性影响，因

素Ｂ（萃取时间）次之，而因素Ｃ（萃取温度）无统计意义。

　　微波加热可使细胞内液态水气化产生压力，冲破细胞膜

和细胞壁形成微小孔洞，使溶剂进入细胞内。因此，选择最

佳溶剂用量和萃取时间有利于分子极化，达到高效萃取的目

的。微波萃取具有用时短、使用溶剂少和萃取效率高等特

点，适合于天然产物有效成分的提取，对建立高效、环保的生

态化工艺具有重要意义。

　　本实验采用正交试验微波萃取ＨＰＬＣ法研究了辛夷药

材中木兰脂素成分的最佳提取条件。通过本研究优选出的

最优微波萃取条件为７５％乙醇用量８５ｍｌ，微波萃取时间

８００ｓ，微波萃取温度７６℃。该条件下提取出的木兰脂素平

均含量为６．５９％（２００５版《中华人民共和国药典》规定，按干

燥品计算含木兰脂素不得少于０．４０％），且操作简便，重复性

好，为辛夷药材的质量控制研究提供了有益参考。
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