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　　摘要：比较了超声波提取法、渗滤提取法、热回流提取法等不同提取方法对向日葵列当中苯乙醇总苷的提取效果，
结果表明，以热回流方法为佳，８０％乙醇回流法提取效果最好，在５．５～２７．５μｇ／ｍＬ范围内线性关系良好，回收率为
１００．４％，ＲＳＤ值为２．４８％（ｎ＝５），向日葵列当中苯乙醇总苷平均含量为１．９７％。
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　　向日葵列当（ＯｒｏｂａｎｃｈｅｃｕｍａｎａＷａｌｌｒ．）别称毒根草、兔
子拐棍，为列当科（Ｏｒｏｂａｎｃｈａｃｅａｅ）列当属（Ｏｒｏｂａｎｃｈｅ）一年生
寄生草本植物，在我国分布范围很广，主要分布于黑龙江省、

吉林省、北京市、甘肃省、辽宁省、内蒙古自治区、河北省、山西

省、陕西省、青海省、新疆维吾尔自治区等地区［１－２］。在我国

部分地区，列当属多种植物全草入药，具有强筋壮骨、补肾助

阳、抗疲劳、改善脑组织循环、增强免疫力等作用，其主要活性

成分为苯乙醇苷类［３－５］。赵梦霞等对列当属植物向日葵列当

进行了研究，分离得到４个苯乙醇苷类化合物，分别为 ｃｒｅｎａ
ｔｏｓｉｄｅ、ｉｓｏｃｒｅｎａｔｏｓｉｄｅ、类叶升麻苷、３－Ｏ－ｍｅｔｈｙｌ－ｃｒｅｎａｔｏｓｉｄｅ。
其中ｃｒｅｎａｔｏｓｉｄｅ含量较高，ｃｒｅｎａｔｏｓｉｄｅ具有清除自由基、抗氧
化、抗菌、抗衰老等作用［６－７］。目前，国内外对向日葵列当的

研究主要以防治、根除为主，对其化学成分及药理活性研究较

少，未建立有效的药材质量控制标准［８－１０］。为了更好地开发

利用向日葵列当资源，缓解素有沙漠“人参”之称的同科植物

肉苁蓉资源日益紧缺的局面，笔者采用紫外分光光度法测定

向日葵列当中苯乙醇总苷的含量，旨在为进一步开发利用向

日葵列当资源提供依据。

１　材料与方法

１．１　材料、试剂与仪器
１．１．１　材料　向日葵列当于２０１３年９月采于吉林省松原市
长岭县，经由中国农业科学院特产研究所姚春林研究员鉴定

为向日葵列当的全草。样品经５０℃烘干粉碎后过４０目筛，
密封冷藏保存备用。

１．１．２　试剂　蒸馏水，甲醇、无水乙醇均为分析纯，ｃｒｅｎａｔｏ
ｓｉｄｅ对照品由笔者所在实验室分离纯化并鉴定其结构［６］，纯

度＞９８％。
１．１．３　仪器　ＴＵ－１８１０型紫外可见分光光度计（北京普析
通用仪器有限责任公司），ＨＨ－６型数显恒温水浴锅（常州澳
华仪器有限公司），Ｎ－１００１型旋转蒸发仪（上海爱朗仪器有

限公司），ＣＰＡ２２５０Ｄ电子天平 （德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ集团），
ＤＨＧ－９１４５Ａ电热恒温鼓风干燥箱（上海一恒仪器科学有限
公司）。

１．２　方法
１．２．１　对照品溶液的制备　ｃｒｅｎａｔｏｓｉｄｅ标准储备液：精密称
取５．５０ｍｇ标准品，置于１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇使其溶解，
稀释至刻度，摇匀，得 ｃｒｅｎａｔｏｓｉｄｅ浓度为０．５５ｍｇ／ｍＬ的对照
品贮备试液备用。

１．２．２　供试品溶液的制备
１．２．２．１　超声波提取法　精密称取向日葵列当干样５０．０ｇ，
粉碎并过 ４０目筛，置于圆底烧瓶中，以８０％乙醇为提取溶
剂，溶剂用量为６００ｍＬ，超声提取３次，每次５０ｍｉｎ，过滤，合
并回收浓缩滤液，定容于１００ｍＬ容量瓶中。精密吸取１ｍＬ
供试品溶液定容至１０ｍＬ容量瓶中备用，平行提取３次。
１．２．２．２　渗滤提取法　精密称取向日葵列当干样５０．０ｇ，粉
碎并过４０目筛，以８０％乙醇为渗漉溶剂（用量为药材干质量
的１２倍），以１．０ｍＬ／ｍｉｎ的流量渗漉２４ｈ，过滤，合并回收
浓缩滤液，定容于１００ｍＬ供试品溶液容量瓶中。精密吸取
１ｍＬ供试品溶液定容至１０ｍＬ容量瓶中备用，平行提取３次。
１．２．２．３　热回流提取法　精密称取向日葵列当干样５０．０ｇ，
粉碎并过４０目筛，置于圆底烧瓶中，加８０％乙醇６００ｍＬ，加
热回流提取３次，每次１ｈ，过滤，合并回收浓缩滤液，定容于
１００ｍＬ容量瓶中。精密吸取１ｍＬ供试品溶液定容至１０ｍＬ
容量瓶中备用，平行提取３次。根据含量结果，选择提取苯乙
醇苷含量高的方法进行供试品溶液制备。

１．２．３　最大吸收波长　精密吸取对照品、样品溶液各
０．４ｍＬ置于２０ｍＬ磨口带塞试管中，用甲醇稀释至刻度，摇
匀，在２３０～４００ｎｍ处进行紫外扫描，对照品、样品溶液均在
３３３ｎｍ处有最大吸收，因此确定最大吸收波长为３３３ｎｍ（图１）。
１．２．４　标准曲线绘制　精密吸取对照品溶液０．２、０．４、０．６、
０．８、１．０ｍＬ置于 ２０ｍＬ磨口带塞试管中，用甲醇稀释至刻
度，摇匀，在最大吸收波长下，以甲醇为空白，测定吸光度，以

吸光度为横坐标，以 ｃｒｅｎａｔｏｓｉｄｅ浓度为纵坐标，绘制标准曲
线，回归方程为 ｙ＝２８．７０９ｘ＋０．９９５３（ｒ＝０．９９９０），表明在
５．５～２７．５μｇ／ｍＬ范围内ｃｒｅｎａｔｏｓｉｄｅ浓度与吸光度有良好的
线性关系（图２）。
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１．２．５　精密度试验　精密吸取对照品溶液 ０．４ｍＬ置于
２０ｍＬ磨口带塞试管中，共６份，按“１．２．４”节方法测定吸光
度，连续测定６次。
１．２．６　稳定性试验　精密吸取样品溶液０．４ｍＬ置于２０ｍＬ
磨口带塞试管中，按“１．２．４”节方法测定吸光度，每隔２ｈ测
定１次，共测６次。
１．２．７　重复性试验　精确称取药材粉末５份，每份５０．０ｇ，按
照“１．２．２”方法，平行制备样品溶液，各吸取０．４ｍＬ样品溶液
置于５个２０ｍＬ具塞试管中，按“１．２．４”节方法测定吸光度。
１．２．８　加样回收试验　精确吸取 ５份已知含量样品溶液
０４ｍＬ，定容 于 ５个 ２０ｍＬ具 塞 试 管 中，分 别 加 入
０．５５ｍｇ／ｍＬｃｒｅｎａｔｏｓｉｄｅ对照品溶液 ０．１、０．２、０．３、０．４、
０．５ｍＬ，按“１．２．４”节方法显色测定吸光度，计算回收率和相
对标准偏差ＲＳＤ值。
１．２．９样品的测定 精密吸取３份“１．２．２”节中样品溶液各
０．４ｍＬ，分别定容于３个２０ｍＬ磨口带塞试管中，按“１．２．４”
节方法显色测定吸光度，重复测定３次，取其平均值，向日葵
列当中苯乙醇总苷含量计算公式如下：

苯乙醇总苷含量＝稀释倍数×Ｃ×２０×１０－６×１００×１００％／ｍ。
（１）

式中：Ｃ为样品溶液中苯乙醇总苷的含量；ｍ为向日葵列当样
品的干质量。

２　结果与分析

２．１　不同提取方法的苯乙醇总苷含量
由表１可知，热回流提取苯乙醇总苷含量明显高于超声

波提取法、渗滤提取法，因此本研究采用热回流提取法。与热

回流相比，超声波提取法、渗滤提取法具有提取时间短、无需

加热等优点，但向日葵列当中苯乙醇总苷提取率不高，这可能

与苯乙醇苷类化合物的种类与结构有关。

表１　不同提取方法的苯乙醇总苷含量

处理号
苯乙醇总苷含量（μｇ／ｍＬ）

超声波提取法 渗滤提取法 热回流提取法

１ １２．９７ １５．４７ １９．５９
２ １２．７８ １５．３８ ２０．１１
３ １２．９１ １５．１４ ２０．１２

平均值 １２．８９ １５．３３ １９．９４
ＲＳＤ值 ０．７５％ １．１１％ １．５２％

　　由表 ２可知，６个平行测定结果的相对标准偏差为
００２％，说明仪器精密度很好。

表２　精密度试验

序号 吸光度

１ ０．３３６３
２ ０．３３６３
３ ０．３３６４
４ ０．３３６３
５ ０．３３６２
６ ０．３３６３

平均值 ０．３３６３
ＲＳＤ值 ０．０２％

　　由表３可知，样品在 １２ｈ内的吸光度相对标准偏差为
０１３％，说明热回流提取的样品溶液稳定性较好 。

表３　稳定性试验

序号 吸光度

１ ０．６６０３
２ ０．６６０８
３ ０．６６１３
４ ０．６６２０
５ ０．６６２２
６ ０．６６２６

平均值 ０．６６１５
ＲＳＤ值 ０．１３％

　　由表 ４可知，６次重复试验结果的相对标准偏差为
０４９％，说明热回流提取的样品液重现性良好。

表４　重复性试验

序号 吸光度

１ ０．６６３４
２ ０．６６３３
３ ０．６６１９
４ ０．６６００
５ ０．６５５０
６ ０．６５８３

平均值 ０．６６０３
ＲＳＤ值 ０．４９％

　　由表５可知，５个回收率试验结果的平均值为１００．４％，
相对标准偏差为２．４８％（ｎ＝５），说明此方法可以应用于向日
葵列当中苯乙醇总苷含量的测定。

２．２　样品中苯乙醇总苷含量的测定
由表６可知，采用热回流法提取的苯乙醇总苷平均含量

为１．９７％，说明向日葵列当中苯乙醇总苷含量较高。
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表５　回收率试验

序号
样品苯乙醇

总苷量（ｍｇ）
标准品加入量

（ｍｇ）
实际测得值

（ｍｇ）
回收率

（％）

１ ０．３９８０ ０．０５５０ ０．４５３８ １０１．５
２ ０．３９８０ ０．１１００ ０．５１２２ １０３．８
３ ０．３９８０ ０．１６５０ ０．５６３５ １００．３
４ ０．３９８０ ０．２２００ ０．６１１５ ９７．１
５ ０．３９８０ ０．２７５０ ０．６７１１ ９９．３

表６　向日葵列当中苯乙醇总苷含量

样品批次 苯乙醇总苷含量（％） ＲＳＤ值（％）
２０１３０９２３ １．９４
２０１３０９２８ １．９８
２０１３１０１２ １．９９
平均 １．９７ １．３４

３　结论

本研究比较了超声波提取法、渗滤提取法、热回流提取法

等不同提取方法对向日葵列当中苯乙醇总苷进行提取，结果

表明，以热回流方法为佳，８０％乙醇回流法提取效果最好，在
５．５～２７．５μｇ／ｍＬ范围内线性关系良好，回收率为１００．４％，
ＲＳＤ值为２．４８％（ｎ＝５），向日葵列当中苯乙醇总苷平均含量为
１．９７％。
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１０００ＣＦＵ／ｇ范围内。本研究确定月饼的辐照杀菌剂量为：
最低有效剂量为３ｋＧｙ，最高耐受剂量为６ｋＧｙ，可使辐照后
的月饼符合有关国家标准规定的卫生要求。

３．２　讨论
刚烤制的月饼一般可认为是无菌的。月饼存放期间发霉

变质的原因主要有以下几种：馅料烧制过程中冷却时间过长，

微生物极易生长，造成月饼霉菌超标；烘烤过程中，中心温度

达不到８５℃，微生物灭菌不彻底容易产生霉变；在包装过程
中，未彻底冷却即包装或冷却后未及时包装，都容易导致表面

受污染从而产生霉变；从业人员、工具、包装材料等均是微生

物污染源，运输过程中因破损等原因也易受微生物污染。可

见，二次污染是月饼储藏过程中霉变的主要原因。因此，控制

辐照前月饼霉菌等含量，使其符合本研究设定的初始卫生标

准，可以从上述环节或途径采取措施。月饼辐照时机可选择

在刚生产包装完毕立即进行，此时感染的霉菌等微生物最少。

本研究选用的月饼均是常温下贮藏的月饼，对于冰月饼

或雪月饼等低温贮藏产品，没有进一步研究，因此本研究确定

的辐照杀菌剂量仅限于常温储藏月饼产品。

从２０世纪９０年代开始，南京辐照中心就开始开展辐照
月饼试验和研究。笔者在与部分月饼生产企业的合作研究

中，发现３ｋＧｙ剂量辐照处理的月饼在卫生、感官、品质上均
能达到厂商要求。近年来笔者采用３～６ｋＧｙ剂量辐照处理
月饼原料的小试研究和中试生产，客户反映效果也较好。因

此，采用该工艺辐照月饼成品也是可行的。
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