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大黄中总鞣质的提取方法研究
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摘要：为建立大黄中总鞣质的最佳提取方法．采用超声波辅助提取法，并选取溶剂体积分数、提取时间
和固液比３个主要因素，在单因素实验的基础上，通过正交实验，明确大黄中总鞣质的最佳提取方法．
结果表明，当乙醇的体积分数为６０％、提取时间为１００ｍｉｎ、固液比为１５倍时，提取率最高．说明利用
超声波辅助法提取大黄中的总鞣质，操作简单、可行性较高．
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　　大黄 （ＲｈｅｕｍｏｆｆｃｉｎａｌｅＢａｉｌｌ．）的茎、根除去
杂质及外皮，切碎，进行干燥后即可药用．大黄有
较多的药理作用，富含蒽醌类、蒽酮类、总鞣质等

化学成分，具有良好的致泻、止痛、抗肿瘤、抗衰

老、解毒等功效，常用于临床治疗［１－２］．
许多学者［１－４］对大黄的研究主要集中于蒽醌类

化合物，因蒽醌类化合物具有一定的抗菌活性，并

有致泻作用．而鞣质是大黄中重要的活性成分之
一，别名单宁，相对分子质量为５００～３０００，主要

分为水解型和缩合型，其中没食子酸和 ｄ儿茶素
是鞣质的主要单体成分，具有一定的药理活

性［５－６］．此外，鞣质是一类结构较复杂的多元酚类
化合物，在植物界分布广泛，约７０％以上的生药
中含有鞣质类化合物［７］．研究［８］发现，鞣质化合

物数量多、类型广，具有广泛的药理活性．据报
道［７，９－１３］，鞣质具有抗心脑血管疾病、抗高血压、

降血脂、降血糖等作用．
鞣质的提取方法主要有超声波辅助提取、微波



提取、浸渍法、水煎法、加压提取和超临界流体萃

取等，其中：水煎法也称为煎煮法，是一种常见的

浸提方法，该方法方便且经济，但对于煎煮时间、

浸泡时间等没有一个最佳标准，导致提取的有效成

分效果不明显，且杂质较多，水煎液易变质［１４］．
浸渍法是在容器中装入生药粗粉，再利用溶剂

（如水和乙醇等）浸渍药材使其活性成分得到溶

解．该方法特别适用于提取有效成分易破坏的药
材、黏性药材、芳香性药材和非结构化医药产品．
此外，浸渍法根据提取温度分为热、温、冷３种方
法，按浸渍次数又分为轻和重２种方法．由于该方
法操作时间长，且很难完全浸渍出活性成分，因此

对于价值高的药材、毒性药材等都不宜采用此方

法．而超声波辅助提取法是借助超声波从植物中提
取活性成分，其原理是破坏细胞膜，用超声波来连

续震荡提取物，使活性成分得到溶解并释放出来，

同时产生热量以保持水温，使原料被水溶解．超声
波辅助提取法可缩短提取时间，提高活性成分的提

取率及原料的使用率．因此，本研究拟采用超声波
辅助提取法提取大黄中的总鞣质，并通过单因素实

验和正交实验，对提取方法进行探讨，以期筛选出

提取大黄中总鞣质的最佳方法．

１　材料与方法

１１　实验仪器
ＵＶ２５５０紫外可见光光度计 （上海美普达仪器

有限公司）；ＳＩ２０４型电子天平 （上海赞维衡器有

限公司）；ＡＧ１３３型电子天平 （深圳市盛美仪器有

限公司）；ＳＨＢＩＩＩ循环水式多用真空泵 （郑州科秦

实验设备有限公司）；ＳＫ２２００Ｈ超声仪 （苏州创惠

电子有限公司）；ＤｉｒｅｃｔＱＴＭ５超纯水仪 （上海砾

鼎水处理设备有限公司）；电热恒温水浴锅 （ＦＡ
ＮＡＩ仪器有限公司）；１０１Ａ３型干燥箱 （上海荣计

达仪器科技有限公司）；ＪＺＬ型中药粉碎机 （广州

市赛豪机械有限公司）．
１２　试药和样品

大黄药材 （购自北京同仁堂西安市西大街

店）；没食子酸对照品 （上海鼓臣生物技术有限公

司）；无水碳酸钠、干酪素、乙醇 （分析纯，上海

阿拉丁生化科技股份有限公司）
１３　实验方法
１３１　提取工艺

称取一定量的大黄药材，粉碎后过筛，再精密

称取１０００ｇ的大黄粉末，放入１０ｍＬ容量瓶中，
并加入体积分数为６０％的乙醇，超声提取６０ｍｉｎ，
并用乙醇补足，静置过夜，取上清液，得到质量浓

度为１ｇ／ｍＬ的生药
１３２　供试品溶液制备

量取１３１项下的适量大黄提取液至２５０ｍＬ的
棕色容量瓶中，并加体积分数为 ６０％的乙醇
１５０ｍＬ，静置过夜，超声处理１０ｍｉｎ，冷却并加乙
醇稀释至刻度，轻轻摇动容量瓶，使其混合均匀
充分静置后过滤，弃初滤液，精密量取１０ｍＬ置于
１００ｍＬ的容量瓶中，再加入体积分数为６０％的乙醇
稀释至刻度，轻轻摇晃容量瓶，让其均匀混合，得

供试品溶液．
１３３　对照品溶液制备

精密称取５０ｍｇ的没石子酸对照品，然后置于
１００ｍＬ容量瓶中，加水稀释至刻度．精密量取该
溶液５ｍＬ置于５０ｍＬ的棕色容量瓶中，用水稀释
至刻度，摇匀，即得．
１３４　检测波长选择

取适量的没食子酸对照品置于５０ｍＬ的棕色瓶
中，加入１ｍＬ的磷钼钨酸试液及２０ｍＬ的水，最
后用２９％碳酸钠溶液定容至刻度，放置阴凉处静
置１５ｍｉｎ，选择体积分数为６０％的乙醇溶液作为
参照物，扫描波长范围选定在２００～８００ｎｍ处，得
最大吸收波长为７６０ｎｍ．
１３５　标准曲线制作

分别精密量取 １３３项下制备的对照品溶液
０５，１０，２０，３０，４０，５０ｍＬ置于 ６个
２５ｍＬ的棕色容量瓶中，然后顺次加入１ｍＬ的磷
钼钨酸试液，并分别加入 １１５，１１０，１００，
９０，８０，７０ｍＬ的水，再用２９％碳酸钠溶液定
容至刻度，轻轻摇晃容量瓶，使其混合均匀，最后

静置 １５ｍｉｎ．用空白溶液作参比溶液，测定
７６０ｎｍ处的吸光度值．以吸光度值为纵坐标，溶
液质量浓度为横坐标，绘制标准曲线．
１３６　总鞣质含量的测定

１）总酚含量的测定．将 ４０ｍＬ供试品溶液
倒进５０ｍＬ洁净的棕色量瓶中，采用与１３２项下
相同方法则可得到各种供试品溶液，在７６０ｎｍ处
测定吸光度值，将吸光度值代人回归方程，通过计

算即可得到溶液里的总酚含量．
２）不被吸附多酚含量的测定．在１００ｍＬ锥形
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瓶中加入０６ｇ磨成细粉的干酪素和２５ｍＬ于１３２
项下所制备的溶液放入３０℃恒温水浴锅中１ｈ，摇
匀，水浴保温后拿出，放冷至室温，混合均匀静置，

过滤弃初滤液，精密量取４ｍＬ续滤液，倒入５０ｍＬ
洁净的棕色量瓶中，使用１３４项下方式处理，于
７６０ｎｍ波长处测定吸光度值，代入回归方程式，通
过计算即可得到不被吸附的多酚含量．
３）总鞣质含量为：总鞣质含量 ＝总酚含量 －

不被吸附的多酚含量．

２　结果与分析

２１　方法学考察
２１１　精密度考察

精密量取没食子酸对照品溶液，于７６０ｎｍ波
长处，连续６次测定吸光度值．通过计算得到ＲＳＤ
为０２６３％，表明仪器的精密度良好．
２１２　稳定性考察

取１３２项下制备的供试品溶液 ６份，在
７６０ｎｍ波长处，于０，１，２，４，８，１２，２４ｈ分别
测定吸光度值．通过计算得到ＲＳＤ为０２１６％，表
明在２４ｈ内，该样品稳定性良好．
２１３　重复性考察

取６个样品，按 １３２项下制备的供试品溶

液，在波长７６０ｎｍ处测定吸收度值．通过计算得
到ＲＳＤ为０１３２％，表明重复性良好．
２１４　线性关系考察

根据数据绘制工作曲线，横坐标和纵坐标分别

为没食子酸质量浓度（ｍｇ／ｍＬ）和吸光度值（Ａ），得
到回归方程，Ｙ＝９８９５９ｘ－００１１３（Ｒ２＝０９９９６），
详见图１．

图１　没食子酸工作曲线

２１５　加样回收率
精密称取９份已知样品各０１ｇ，并分别加入

相同质量的没食子酸对照品根据１３２项下制备
的供试品溶液，在７６０ｎｍ波长处测定吸光度值，
并计算回收率，得到平均回收率为９９１３％，ＲＳＤ
为０３９８％，回收率比较高，详见表１．

表１　加样回收率实验结果（ｎ＝９）

称样量／ｇ 样品量／ｍｇ 加入量／ｍｇ 测得量／ｍｇ 回收率／％ 平均回收率／％ ＲＳＤ／％

０１０１ ００９２ １２００ １２９０ ９９８５

０１０２ ００９２ １２００ １２９１ ９９９２

０１０３ ００９３ １２００ １２８７ ９９５３

０１０２ ００９３ １２００ １２８９ ９９６９

０１０２ ００９２ １２００ １２７９ ９８９９

０１０１ ００９２ １２００ １２７３ ９８５３

０１０１ ００９２ １２００ １２６９ ９８２２

０１０２ ００９２ １２００ １２８７ ９９６１

０１０２ ００９３ １２００ １２６５ ９７８３

９９１３ ０３９８

２２　单因素实验考察
２２１　溶剂体积分数筛选

取５份各８ｇ的大黄粉末，精密称定．然后分
别加入 １５倍量体积分数为 ２０％，４０％，６０％，
８０％，１００％的乙醇，超声提取６０ｍｉｎ．显色后在
波长７６０ｎｍ处测定吸光度值，结果见表２．

２２２　提取时间筛选
分别取５份各８ｇ的大黄粉末，精密称定．然

后再加入１５倍量体积分数为６０％的乙醇溶液，分
别超声提取２０，４０，６０，８０，１００ｍｉｎ．显色后在
波长７６０ｎｍ处测定其吸光度值，提取时间筛选结
果见表３．
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表２　溶剂体积分数对总鞣质提取率的影响

乙醇体积分数／％ ２０ ４０ ６０ ８０ １００

总鞣质提取率／％ ０６３ ０８８ ０９３ ０９２ ０８６

表３　提取时间对总鞣质提取率的影响

提取时间／ｍｉｎ ２０ ４０ ６０ ８０ １００

总鞣质提取率／％ ０７１ ０８２ ０９８ ０８３ ０８１

２２３　固液比筛选
取５份各８ｇ的大黄粉末，精密称定．加入５，

１０，１５，２０，２５倍体积分数为 ６０％的乙醇溶液，
超声提取８０ｍｉｎ．显色后在波长７６０ｎｍ处测定吸
光度值，结果见表４．
２２４　正交实验

将单因素实验的测定结果进行比对，完成正交

实验的设计，详见表５．在实验过程中将其提取率

作为指标进行实验，共进行３次，然后对３次测定
的数值进行计算，结果见表６［１５］．

通过极差分析比较，在上述影响因素中，对

提取率影响最大的为 Ａ，其次为 Ｃ，影响率最小
的是 Ｂ．因此，最优提取工艺为 Ａ２Ｂ３Ｃ１，换言
之，当 乙 醇 体 积 分 数 为 ６０％、提 取 时 间 为
１００ｍｉｎ、溶剂用量为１５倍时，大黄中总鞣质的
提取率最高．

表４　固液比对总鞣质提取率的影响

溶剂用量／倍 ５ １０ １５ ２０ ２５

总鞣质提取率／％ ０７３ ０９３ ０９５ ０８６ ０８３

表５　因素水平表（ｎ＝３）

水平
因素

Ａ（乙醇体积分数／％） Ｂ（提取时间／ｍｉｎ） Ｃ（溶剂用量／倍）

１ ４０ ６０ １５

２ ６０ ８０ ２０

３ ８０ １００ ２５

表６　正交实验结果

实验号 Ａ（乙醇体积分数／％） Ｂ（提取时间／ｍｉｎ） Ｃ（溶剂用量／倍） 提取率／％

１ １ １ １ ０７５２

２ １ ２ ２ ０７５７

３ １ ３ ３ ０８７３

４ ２ １ ２ １２６０

５ ２ ２ ３ １３５０

６ ２ ３ １ １３９８

７ ３ １ ３ １１８８

８ ３ ２ １ １２９８

９ ３ ３ ２ ０９５６

Ｋ１ ２３８２ ３２００ ３４４８

Ｋ２ ４００８ ３４０５ ２９７３

Ｋ３ ３４４２ ３２２７ ３４１１

极差 １６２６ ０２０５ ０４７５
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　　 为了对提取工艺的可靠性进行验证，使用相
同的提取工艺，按照样品制备方法平行制备３份样
品，则得到平均提取率为１３９５％，说明本提取工
艺稳定、可靠，可用于大黄中总鞣质的提取．

３　小结

本研究使用乙醇为溶剂，并采用超声波辅助提

取法提取大黄中的总鞣质，该方法相较使用溶剂为

水的煎煮法、浸渍法、渗漏法等提取方法而言，不

仅提取效率明显高于其他方法，而且对有效成分的

结构破坏较小，可避免蒽醌类衍生物由于热不稳定

性而增加溶出物被破坏的可能性［１６－１８］．
本研究着重对大黄中总鞣质的提取方法进行了

探讨，并通过单因素实验探究了溶剂体积分数、提

取时间和溶剂用量３个主要因素对于产物提取率的
影响，结果表明，当乙醇体积分数为 ６０％、提取
时间为１００ｍｉｎ、溶剂用量为１５倍时，大黄中总鞣
质的提取率最高．
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