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正交试验优选金雀花碱提取工艺
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　　摘要：以金雀花碱含量为评价指标，采用正交试验法筛选金雀花碱的最佳提取工艺条件。结果表明，最佳提取工
艺为乙醇体积分数７０％、料液比１ｇ∶６ｍＬ、提取时间１．５ｈ、提取次数３次。其中，提取次数是影响披针叶黄华中金雀
花碱得率的最主要因素，最优条件下提取浸膏得率为３２．０２％，披针叶黄华中金雀花碱含量为２０．０５ｍｇ／ｇ。优化的提
取工艺科学、合理，可以作为金雀花碱的最佳提取方法。
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　　披针叶黄华（Ｔｈｅｒｍｏｐｓｉｓｌａｎｃｅｏｌａｔａ）是我国西部地区早春
的重要野生蜜源植物，也是一种重要的固沙植物［１］。披针叶

黄华属豆科野决明属，主要分布在中国西北地区，２０世纪６０
年代前苏联人对其生物碱研究较多［２］，近２０年有关这方面的
报道较少。该植物全草可祛痰，所含生物碱有药用价值，具有

潜在的应用前景。披针叶黄华中的生物碱具有一定的毒性，

其中金雀花碱具有强烈的兴奋呼吸作用［３－５］，其０．１５％注射
液相当于 １％山梗菜碱注射液的效果，并有升高血压的作
用［６］，且金雀花碱对山楂叶螨、橘全爪螨均表现出较好的拒

食活性［７］。在已有的药理研究中，水提法对披针叶黄华中金

雀花碱的提取率很低。本试验改变了传统的提取方法，获得

了较高含量的金雀花碱，可为披针叶黄华资源的开发利用提

供实用技术。

１　材料与方法

１．１　试验材料
披针叶黄华采于宁夏自治区盐池县，金雀花碱对照品购

于陕西大河药业有限责任公司。甲醇为色谱纯，水为超纯水，

乙醇为分析纯。

主要仪器：Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０高效液相色谱仪（手动进样器、
ＤＡＤ检测器、在线脱气机、四元泵和 Ａｇｉｌｅｎｔ化学工作站，安
捷伦科技有限公司）；ＨＸ５０１Ｔ电子天平（浙江省慈溪市天东
衡器厂）；ＨＤＭ数显调温电热套（江苏省金坛市白塔新宝仪
器厂）；ＲＥ－６０００旋转蒸发器（上海亚荣生化仪器厂）；
ＳＨＺ－Ｄ（Ⅲ）循环水多用真空泵（上海予英仪器有限公司）。
１．２　试验方法
１．２．１　金雀花碱含量的测定
１．２．１．１　色谱条件　色谱柱 Ｃ１８，流动相甲醇 －水（体积比
８５∶１５），流速１ｍＬ／ｍｉｎ，柱温３０℃，检测波长２５６ｎｍ。
１．２．１．２　溶液制备　（１）对照品溶液制备。精确称取金雀
花碱对照品适量，加甲醇溶解制成０．０２ｇ／Ｌ的溶液。（２）供
试品溶液制备。称取披针叶黄华，乙醇回流，取醇提干膏，加

甲醇溶解，用微孔滤膜（０．４５μｍ）过滤。
１．２．１．３　检测方法［８］　分别精确吸取金雀花碱对照品溶液、
供试品溶液、样品溶液各１０μＬ，注入液相色谱［９］，检测，金雀

花碱对照品和供试品在１．８ｍｉｎ左右出现金雀花碱吸收峰，
对照无干扰。高效液相色谱图见图１。
１．２．１．４　线性关系考察［１０］　吸取０．４ｇ／Ｌ对照品溶液适量，
稀释，配成浓度为０．０２、０．０４、０．０８、０．１６、０．２４、０．３２ｇ／Ｌ的
溶液，并测定。以峰面积为纵坐标、进样量为横坐标绘制标准

曲线，在金雀花碱浓度为０．０２～０．３２ｇ／Ｌ时，曲线线性关系
良好，回归方程为ｙ＝１６５３．２２６ｘ＋１．５６１６，ｒ＝０９９８４。　
１．２．１．５　精密度试验　精确吸取金雀花碱对照品溶液
１０μＬ，重复进样 ５次，以计算金雀花碱峰面积，ＲＳＤ为
０．８６％。
１．２．１．６　稳定性考察　精确吸取同一供试品１０μＬ，分别在
０、２、４、６、８、１０ｈ测定峰面积，ＲＳＤ为１．２０％（ｎ＝６），表明供
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试品在１０ｈ内稳定。
１．２．２　单因素试验　披针叶黄华风干至恒重，粉碎，过４０
筛，精确称取５０ｇ干粉，按不同乙醇体积分数、料液比、提取
时间、提取次数进行加热回流提取，过滤，定容，得样品溶液，

按照“１．２．１”测定峰面积，以标准曲线法计算披针叶黄华中
金雀花碱含量。分别确定最适乙醇体积分数、料液比、提取时

间和提取次数［１１］。

１．２．３　正交试验及优选　在披针叶黄华金雀花碱提取单因
素试验基础上，对影响金雀花碱提取的主要因素（乙醇体积

分数、料液比、提取时间和提取次数）［１２］进行 Ｌ９（３
４）正交试

验［１３］，确定披针叶黄华金雀花碱提取最佳条件。披针叶黄华

经粉碎后按比例称取，共９份，每份５０ｇ，加入不同体积分数
的乙醇，加热回流提取，过滤，定容，即得１～９号样品溶液，测
定金雀花碱含量。分别吸取定容后的样品溶液２０ｍＬ，置已
干燥至恒重的蒸发皿中，水浴蒸干，于 １０５℃ 干燥３ｈ，置干
燥器中冷却３０ｍｉｎ，迅速称重，计算干膏得率。

２　结果与分析

２．１　单因素试验
２．１．１　乙醇体积分数对金雀花碱提取的影响　在其他条件
相同的情况下，分别研究 ６０％、７０％、８０％、９０％、１００％乙醇
对金雀花碱提取的影响。由图 ２可知，当乙醇体积分数为
７０％时，金雀花碱得率最大。
２．１．２　料液比对金雀花碱提取的影响　在其他条件相同的
情况下，研究不同料液比（１ｇ∶４．５ｍＬ、１ｇ∶６．０ｍＬ、
１ｇ∶７．５ｍＬ、１ｇ∶９．０ｍＬ、１ｇ∶１２．０ｍＬ）对金雀花碱提取的
影响。由图３可知，当料液比在１ｇ∶６．０ｍＬ时，金雀花碱的
提取量最高，为１５．４ｍｇ／ｇ，说明一定量的溶剂可将有效成分
完全溶出，再增加乙醇量，提取效果变化不明显。因此，为节

省原料，料液比宜为１ｇ∶６．０ｍＬ。

２．１．３　提取时间对金雀花碱提取的影响　由图４可知，在其
他条件相同情况下，分别提取０．５、１．０、１．５、２．０、２．５ｈ，测得的
金雀花碱含量分别为１０．８７、１３．５４、１５．２１、１５９８、１６．２１ｍｇ／ｇ。
可见在１．５ｈ内，披针叶黄华中金雀花碱提取量随着提取时
间延长而提高；当提取时间超过１．５ｈ时，金雀花碱提取量增
加缓慢。因此，为实现高效提取，应提取１．５ｈ。

２．１．４　提取次数对金雀花碱提取的影响　由图５可知，在其
他条件相同的情况下提取１、２、３、４、５次，测得的金雀花碱含
量分别为１０．５７、１２．７８、１６．５６、１６．８、１７．２３ｍｇ／ｇ。由此可见，
提取１～３次时，金雀花碱提取量随着提取次数增加而提高；
当提取超过３次时，金雀花碱提取量增加缓慢，因此，为节约
成本，宜提取３次。

２．２　正交试验
根据单因素试验结果，以乙醇体积分数（Ａ）、料液比
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（Ｂ）、提取时间（Ｃ）和提取次数（Ｄ）为指标，进一步研究各因
素对披针叶黄华金雀花碱提取的影响，采用 Ｌ９（３

４）４因素３
水平正交试验，确定金雀花碱提取的最佳工艺，各因素水平见

表１。由极差分析（表２）可知，各因素作用主次分别为 Ｄ＞
Ｃ＞Ｂ＞Ａ，说明提取次数是影响披针叶黄华金雀花碱提取的
最重要变异因素，最佳提取工艺为 Ａ２Ｂ１Ｃ２Ｄ３，即乙醇体积分
数７０％、料液比１ｇ∶６．０ｍＬ、提取时间１．５ｈ、提取次数３次。
各因素方差分析（表３、表４）结果表明，提取次数对披针叶黄
华金雀花碱提取浸膏得率的影响达到显著水平（Ｐ＜０．０５）。

表１　乙醇提取工艺正交试验因素水平

水平
Ａ：乙醇体积
分数（％）

Ｂ：料液比
（ｇ∶ｍＬ）

Ｃ：提取时间
（ｈ）

Ｄ：提取次数
（次）

１ ６０ １∶６ １．０ １
２ ７０ １∶９ １．５ ２
３ ８０ １∶１２ ２．０ ３

表２　乙醇提取金雀花碱工艺正交试验结果

试验

号
Ａ Ｂ Ｃ Ｄ 浸膏得率

（％）
金雀花碱

含量（ｍｇ／ｇ）

１ １ １ １ １ ２０．９２ １０．８４６５
２ １ ２ ２ ２ ２４．１０ １２．０５７６
３ １ ３ ３ ３ ３７．７２ １１．１７４６
４ ２ １ ２ ３ ３２．３０ ２０．０４０１
５ ２ ２ ３ １ ２１．５６ １１．０２１５
６ ２ ３ １ ２ ２５．０６ １０．３７７９
７ ３ １ ３ ２ １９．９２ １０．４１２６
８ ３ ２ １ ３ ２６．３２ １１．８３７８
９ ３ ３ ２ １ １９．３２ １０．７１１２

浸膏得率（％）　　　　　　　　　
ｋ１ ２７．５８ ２４．３８ ２４．１０ ２０．６０
ｋ２ ２６．３１ ２４．００ ２５．２４ ２３．０３
ｋ３ ２１．８５ ２７．３７ ２６．４０ ３２．１１
Ｒ１ ５．７３ ３．３７ ２．３０ １１．５１

金雀花碱含量（ｍｇ／ｇ）
ｋ１ １１．３５９６１３．７６６４１１．０２０７１０．８５９７
ｋ２ １３．８１３１１１．６３９０１４．２６９６１０．９４９４
ｋ３ １０．９８７２１０．７５４６１０．８６９６１４．３５０８
Ｒ２ ２．８２５９ ３．０１１８ ３．４０００ ３．４９１１

表３　浸膏得率方差分析

变异来源 ＳＳＡ ｄｆ Ｆ Ｐ
乙醇体积分数 ５４．２４８ ２ ６．８３７ ＞０．０５
料液比 ２０．４４９ ２ ２．５７７ ＞０．０５
提取时间 ７．９３５ ２ １．０００ ＞０．０５
提取次数 ２２１．０１３ ２ ２７．８５３ ＜０．０５

　　注：Ｆ０．０５（２，２）＝１９，Ｆ０．０１（２，２）＝９９。

表４　金雀花碱含量方差分析

变异来源 ＳＳＡ ｄｆ Ｆ Ｐ
乙醇体积分数 １４．１４５ ２ １．０００ ＞０．０５
料液比 １４．３７９ ２ １．０１７ ＞０．０５
提取时间 ２２．１３９ ２ １．５６５ ＞０．０５
提取次数 ２３．７６６ ２ １．６８０ ＞０．０５

　　注：Ｆ０．０５（２，２）＝１９，Ｆ０．０１（２，２）＝９９。

２．３　验证试验
为了验证最佳工艺的准确性，保证醇提工艺的合理和稳

定，按确定的提取工艺进行平行３次验证试验，结果３次浸膏
得率平均值为３２．０２％，金雀花碱含量平均值为２０．０５ｍｇ／ｇ，
表明该提取工艺稳定可行。

３　结论

本试验通过单因素试验和正交试验优选出披针叶黄华金

雀花碱的最优工艺 Ａ２Ｂ１Ｃ２Ｄ３，即醇体积分数 ７０％、料液比
１ｇ∶６ｍＬ、提取时间１．５ｈ、提取次数３次，验证试验证明结
果具有良好的重复性和较高准确率。该提取工艺条件稳定，

作为中药提取新工艺具有良好的应用前景和实际的指导

意义。
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