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摘要：采用超声、回流和微波３种方法，探讨提取旋覆花中两种倍半萜内酯的最佳提取方法和条件，并通过
单因素实验和正交设计方法研究超声提取的影响因素，确定最佳提取条件为：乙醇溶液体积分数７０％，提取
时间４５ｍｉｎ，料液比（ｇ／ｍＬ）１∶１５．验证实验结果表明，正交实验所得最佳条件切实可取．
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　　旋覆花 （ＩｎｕｌａｊａｐｏｎｉｃａＴｈｕｎｂ）系菊科多年
生草本，主要分布于我国北部、中部、东部等地，

其具有平喘、镇咳，健胃祛痰、行水、止吐之效，并

治刀伤，疗毒．［１－２］旋覆花中含有旋覆花素、倍半
萜内酯、槲皮素、异槲皮素、菊糖、绿原酸、咖啡酸

及蒲公英甾醇等物质，其中倍半萜内酯为本属植

物的特征性成分［３－５］．倍半萜内酯类化合物具有
多种生物活性，是当今学者研究的热点问题之

一．据报道［６－８］，旋覆花的抗氧化活性与其含有

的倍半萜内酯有关．
目前，已有文献报道旋覆花中黄酮类成

分［９］、旋覆花多糖［１０］的提取工艺研究，但尚未见

到有关旋覆花中倍半萜内酯提取工艺的研究报

道．本文以旋覆花次内酯及 ｉｖａｎｇｕｓｔｉｎ的含量为
指标，探讨旋覆花中倍半萜内酯的最佳提取方法

和条件．

１　材料与方法

１１　仪器和试剂
超高效液相色谱仪（带二极管阵列检测器，美

国Ｗａｔｅｒｓ公司）；微波提取器（上海新仪微波化学科
技有限公司）；超声波提取器（上海科导超声仪器有

限公司）．
乙腈和甲醇为色谱纯（ＴＥＤＩＡ公司）；乙醇为分



析纯（天津市风船化学试剂科技有限公司）；水为超

纯水．
旋覆花样品取自云南省红河州，经粉碎机粉碎，

过筛，备用；旋覆花次内酯及 ｉｖａｎｇｕｓｔｉｎ对照品为自
制，经 ＨＰＬＣ峰面积归一化法测定质量分数均大
于９９０％．
１２　色谱条件

色谱柱为 ＷａｔｅｒｓＡＣＱＵＩＴＹＵＰＬＣＢＥＨ Ｃ１８

（１００ｍｍ×２１ｍｍ，１７μｍ），以乙腈—水为流动相，
流速为 ０４ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为 ２０５ｎｍ，柱温为
２５℃，进样量为５μＬ．
１３　对照品溶液的配制

准确称取旋覆花次内酯和ｉｖａｎｇｕｓｔｉｎ适量，用乙
醇溶解并定量稀释得每１ｍＬ含旋覆花次内酯６７μｇ
及ｉｖａｎｇｕｓｔｉｎ５５μｇ的对照品混合溶液．在选定的色
谱条件下，混合对照品及样品色谱图见图１．

２　结果与讨论

２１　３种提取方法的比较
超声提取：取药材粉末１ｇ，精密称定，置１００ｍＬ

磨口锥形瓶中，加入体积分数为６０％的乙醇２５ｍＬ，
盖上磨口塞，称定其质量，置于超声波清洗器中超声

４５ｍｉｎ，放冷，用体积分数为６０％的乙醇补足其质量．
回流提取：取药材粉末１ｇ，精密称定，加入体积

分数为６０％的乙醇１００ｍＬ，称定其质量，７０℃下回
流２ｈ，放冷，用体积分数为 ６０％的乙醇补足其质
量，摇匀后经０２２μｍ微孔滤膜过滤．

微波提取：取药材粉末１ｇ，精密称定，加入体积分
数为６０％的乙醇２５ｍＬ，称定其质量，７０℃下微波提取
４５ｍｉｎ，放冷，用体积分数为６０％的乙醇补足其质量．

上述提取液经０２２μｍ微孔滤膜过滤，测定倍
半萜的含量（质量分数，下同），结果见表１．结果表
明：３种方法提取的质量分数相近，但回流时间较
长，而微波提取器不如超声提取器简单方便，因此选

定超声法提取．
表１　不同提取方法所得倍半萜的质量分数

提取方法
提取组分及质量分数／（ｍｇ·ｇ－１）

旋覆花次内酯 ｉｖａｎｇｕｓｔｉｎ

超声法 １５８０ １４１７

回流法 １６２２ １４３３

微波法 １６１７ １４４０

２２　超声提取的单因素实验
２２１　溶剂对有效成分提取的影响

采用１∶２５（ｇ／ｍＬ）料液比，提取４５ｍｉｎ，改变溶剂体
积分数，观察不同溶剂对旋覆花内酯及ｉｖａｎｇｕｓｔｉｎ提取
的影响，结果见图２．实验结果表明，用体积分数为６０％
的乙醇作提溶剂时，两种倍半萜的提取量均最大．

２２２　时间对有效成分提取的影响
采用１∶２５（ｇ／ｍＬ）料液比，体积分数为６０％的乙醇

溶液，改变提取时间，观察提取时间对旋覆花次内酯及

ｉｖａｎｇｕｓｔｉｎ提取的影响，结果见图３．实验结果表明，超
声３０ｍｉｎ两种倍半萜的提取量达到最高值．
２２３　料液比对有效成分提取的影响

采用体积分数为６０％的乙醇溶液，提取４５ｍｉｎ，改
变料液比，观察料液比对旋覆花次内酯及ｉｖａｎｇｕｓｔｉｎ提
取的影响，结果见图４．由图可见，两种倍半萜的提取量
先增加后减少，而在料液比（ｇ／ｍＬ）为１∶２０时提取量均
最大．
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２３　正交实验
由单因素实验可见料液比、乙醇体积分数、

超声时间均对提取率有一定的影响，为了全面考

察这３个因素的交叉影响，设计了正交实验，以
旋覆花次内酯和 ｉｖａｎｇｕｓｔｉｎ提取量为考察指标，
选用 Ｌ９（４

３）正交表（表 ２）设计正交实验对提取
工艺进行优选，并确定最佳参数，试验结果见表３
和表４．

表２　正交实验表

因素 Ａ／％ Ｂ／ｍｉｎ Ｃ／（ｇ·ｍＬ－１）

１ ５０ ３０ １∶１５

２ ６０ ４５ １∶２５

３ ７０ ６０ １∶３５

　注：Ａ为乙醇体积分数；Ｂ为提取时间；Ｃ为料液比．下表同．

表３　超声提取正交实验设计及极差分析结果

序号 Ａ／％ Ｂ／ｍｉｎ Ｃ／（ｇ·ｍＬ－１）
旋覆花次内酯／

（ｍｇ·ｇ－１）

ｉｖａｎｇｕｓｔｉｎ／

（ｍｇ·ｇ－１）

１ １ １ １ １５５１ １４４３

２ １ ２ ２ １５７２ １４４１

３ １ ３ ３ １５４１ １４１８

４ ２ １ ２ １５７６ １３８８

５ ２ ２ ３ １５３９ １４０６

６ ２ ３ １ １６０２ １４１０

７ ３ １ ３ １５３７ １３９５

８ ３ ２ １ １６２９ １４１９

９ ３ ３ ２ １５９０ １４１５

Ｋ１ ８９６６ ８８９０ ９０５４

Ｋ２ ８９２１ ９００６ ８９８２

Ｋ３ ８９８５ ８９７６ ８８３６

Ｒ ００６４ ０１１６ ０２１８

　　由表３可看出，３个因素中对极差贡献最大
的是料液比，其次是提取时间，而乙醇溶液体积

分数对提取量影响最小，因此，最佳提取条件为

Ａ３Ｂ２Ｃ１，即乙醇溶液体积分数为 ７０％，提取
４５ｍｉｎ，料液比为１∶１５（ｇ／ｍＬ）．

从表４可以看出，料液比和提取时间对旋覆花
中有效成分的提取量差异有统计学意义（Ｐ＜
００５），而乙醇溶液体积分数对旋覆花中有效成分
的提取量差异无统计学意义．

表４　方差分析

来源 离差平方和 自由度 方差 Ｆ值 Ｐ值

乙醇体积分数 ０００１ ２ ００００ ５９２５ ０１４４

提取时间 ０００２ ２ ０００１ １９８８３ ００４８

料液比 ０００８ ２ ０００４ ６７６６４ ００１５

误差 ００００ ２ ００００

２４　验证性实验
在正交实验的基础上，选定乙醇溶液体积分数
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为７０％，提取４５ｍｉｎ，料液比为１∶１５（ｇ／ｍＬ）做验证
实验，结果见表５．

表５　验证实验测定结果

实验号 旋覆花次内酯／（ｍｇ·ｇ－１） ｉｖａｎｇｕｓｔｉｎ／（ｍｇ·ｇ－１）

１ １６０８ １４３８

２ １６１２ １４２５

３ １５９８ １４１９

４ １６１５ １４３３

５ １５９０ １４０８

由表５可知，旋覆花次内酯及ｉｖａｎｇｕｓｔｉｎ超声提
取的最佳条件为 Ａ３Ｂ２Ｃ１，经实验验证，旋覆花次内
酯的ＲＳＤ为０６４７％，ｉｖａｎｇｕｓｔｉｎ的ＲＳＤ为０８２９％，
重复性良好．

３　结论

１）采用超声、回流和微波３种方法提取旋覆花
中旋覆花次内酯及ｉｖａｎｇｕｓｔｉｎ所得质量分数相近．考
虑到超声提取较回流提取和回流提取更节省时间和

人力，因此选定超声为正交实验提取方法．在单因素
的基础上进行提取因素的正交实验，极差分析结果

显示，对极差贡献最大的是料液比，其次是提取时

间，而乙醇溶液体积分数的影响较小．方差分析结果
表明，料液比和提取时间对旋覆花中有效成分的提

取量差异有统计学意义（Ｐ＜００５），而乙醇溶液体
积分数对旋覆花中有效成分的提取量差异无统计学

意义．
２）通过正交实验可确定旋覆花中覆花次内酯

及 ｉｖａｎｇｕｓｔｉｎ的最佳工艺参数为：乙醇溶液体积分

数７０％，提取４５ｍｉｎ，料液比（ｇ／ｍＬ）１∶１５．验证实
验结果表明，正交实验所得最佳条件切实可取．
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