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　　摘要：在微波辐射下，用水提醇沉法提取金莲花多糖，Ｓｅａｖｇ法除去蛋白，苯酚－硫酸法测定金莲花中多糖含量；通
过单因素和正交试验，探索微波辅助下多糖提取的最佳工艺，并测定比较人工种植与道地野生金莲花中的多糖含量，

对人工种植金莲花的药用品质进行评价。结果表明，人工种植金莲花多糖含量为２．５３％，最佳提取工艺条件为微波
功率４００Ｗ、料液比１∶２０、微波辐射时间３０ｍｉｎ、浸泡时间６０ｍｉｎ；人工种植金莲花多糖含量较高，完全可满足药用。
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　　植物多糖具有免疫调节、抗衰老、抗肿瘤、抗凝血和降血
糖等作用，可作为治疗疾病的药物和保健食品。植物多糖来

源广泛，毒副作用低，安全性好，无致癌作用［１－２］。金莲花为

毛茛科植物金莲花（ＴｒｏｌｌｉｕｓｃｈｉｎｅｎｓｉｓＢｕｎｇｅ）的干燥花及其花
蕾，味苦、性寒、无毒，可治口疮喉肿、浮热牙宣、耳疼目痛［３］。

现代药理研究表明，金莲花具有抗菌、抗病毒等活性，用于治

疗慢性扁桃体炎、感冒、发烧、急性鼓膜炎、尿路感染等其他炎

症。文献报道，金莲花中主要含有黄酮类、有机酸、糖类、蛋白

质等［４］。目前，对金莲花的开发研究多限于野生金莲花蛋白

质、黄酮类、有机酸类化合物的提取分离和药理活性研

究［５－９］，而对人工种植金莲花多糖的提取分离报道不多。随

着市场需求量的不断增加，野生金莲花已远远不能满足消费

者需求，近年来，各地广泛进行人工种植金莲花。试验通过测

定宁夏回族自治区隆德西北中药材有限公司人工种植的金莲

花多糖含量，并与野生金莲花多糖含量进行比较，判断其药用

价值，为人工种植金莲花的广泛应用提供科学依据。

１　材料与方法

１．１　试材与前期处理
人工种植金莲花采自宁夏回族自治区隆德县西北中药材

有限责任公司种植基地；山西五台山、河北承德、长白山、内蒙

古赤峰的野生金莲花购买于宁夏明德中药饮片有限公司，由

注册药剂师赵建军鉴定。将试材放入恒温箱中，６０℃烘干至
恒质量，取出自然阴干、粉碎，过８０目筛，依次用石油醚、丙酮
处理２次，除去脂类和色素，再用８０％ 乙醇处理２次，除去单
糖、低聚糖苷类等物质，干燥至恒定质量，备用。

１．２　主要仪器与试剂

ＵＶ－２４５０型紫外可见分光光度计，日本岛津公司生产；
ＦＷ－１７７型中草药粉碎机，天津泰斯特仪器有限公司生产；
ＸＨ－３００Ａ微波催化合成／萃取仪，北京祥鹄科技发展有限公
司生产；ｐＨｓ－２Ｃ型精密酸度计，上海雷磁仪器厂生产；
ＲＥ－５２Ａ旋转蒸发仪，上海亚荣生化仪器厂生产；Ｌ－Ｓ电子
天平，精度０．１ｍｇ，梅特勒－托利多仪器公司生产。苯酚、
９８％ Ｈ２ＳＯ４、ＮａＯＨ、葡萄糖、无水乙醇、ＣＨＣｌ３、正丁醇等，均为
国内产分析纯（ＡＲ）；水为纯净水。
１．３　试验方法
１．３．１　标准曲线的建立　取适量葡萄糖于烘箱内，１０５℃烘
干至恒定质量［１０］；精确称取１０ｍｇ葡萄糖，加纯水溶解并定
容到１００ｍＬ，配制成０．１ｍｇ／ｍＬ的标准溶液；分别移取标准
液０、０．１、０．２、０．４、０．６、０．８、１．０、１．２、１．４、１．６ｍＬ于２５ｍＬ
具塞刻度试管中，以纯水补至２．０ｍＬ，顺序加入５％苯酚溶液
１．０ｍＬ和浓硫酸５．０ｍＬ，振摇均匀，静置２０ｍｉｎ；以试剂空白
为参比，在波长４９０ｎｍ处测定吸光度。以吸光度为横坐标
（Ｄ）、葡萄糖含量为纵坐标（Ｃ），获得标准曲线方程为 Ｃ＝
００８３３Ｄ－０．０００６７（ｒ＝０．９９９３），葡萄糖标准品在０．０１～
０１６ｍｇ／ｍＬ之间，与吸光度具有良好的线性关系。
１．３．２　金莲花多糖的提取　准确称取预处理的金莲花样品
１．００ｇ，加适量纯净水于５０℃浸泡，按不同液料比、微波功
率、微波辐射时间和浸泡时间等条件进行微波提取，以

４０００ｒ／ｍｉｎ离心１５ｍｉｎ，取上清液；将滤渣在同样条件下再
浸提１次，合并 ２次所得滤液，减压浓缩；向浓缩液中加入
１／４倍体积的氯仿 －正丁醇（Ｖ∶Ｖ＝４∶１），混合 ２０ｍｉｎ，
３５００ｒ／ｍｉｎ离心１０ｍｉｎ，取上清液，重复５～６次，至中间无
明显沉淀为止；将上清液转移到１００ｍＬ容量瓶中，用纯水定
容至刻度，作为供试样品溶液。

１．３．３　多糖含量的测定　取样品液０．１ｍＬ，置于２５ｍＬ容
量瓶中，按照制作标准曲线溶液的方法配制样品溶液并定容

至２５ｍＬ，用 ＵＶ－２４５０型紫外可见光分光光度计测定波长
４９０ｎｍ处吸光度，计算多糖提取量和多糖含量，计算公式为：
多糖提取量（ｇ／ｍＬ）＝多糖质量浓度（ｍｇ／ｍＬ）×１０－３×稀释
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倍数；多糖含量（％）＝多糖提取量×１００／金莲花样品质量。
１．３．４　提取工艺研究　分别考察液料比、微波辐射时间、微
波功率和浸泡时间４个因素对多糖提取的影响；采用４因素
３水平正交试验，对提取过程中液料比（Ａ）、微波功率（Ｂ）、微
波辐射时间（Ｃ）和浸泡时间（Ｄ）进行优化工艺研究。

２　结果与分析

２．１　单因素对金莲花多糖提取的影响
２．１．１　料液比对多糖提取的影响　称取预处理人工种植金
莲花１．００ｇ各５份，分别取料液比（ｇ∶ｍＬ）为１∶１０、１∶１５、
１∶２０、１∶２５、１∶３０，固定微波功率４００Ｗ、浸泡时间６０ｍｉｎ、
微波辐射时间３０ｍｉｎ进行多糖提取。结果表明，多糖提取率
开始随料液比的增大而增加，当料液比大于１∶２０时，随着料
液比的增大，多糖提取率反而逐渐减小；料液比为 １∶１０、
１∶１５、１∶２０、１∶２５、１∶３０时，多糖提取率依次为 １．２１％、
１２９％、１．４１％、１．３９％、１．３６％。这是因为随液料比增大，溶
剂与原料接触充分，二者的传质作用增强，多糖的提取率增

大；当液料比大于１∶２０时，随料液比增大，微波功率相同条
件下，提取液温度呈下降趋势，致使多糖提取得率反而下降。

因此，确定金莲花多糖提取适宜的液料比为１∶２０。
２．１．２　微波功率对多糖提取的影响　称取预处理人工种植
金莲花 １．００ｇ各 ５份，固定微波辐射时间 ３０ｍｉｎ、液料比
１∶２０、浸泡时间６０ｍｉｎ，超声功率分别为３００、３５０、４００、４５０、
５００Ｗ进行多糖提取。结果表明，随微波功率增大，多糖提取
率增大，当功率超过４００Ｗ时，多糖提取率增大趋于缓慢；功
率分别为 ３００、３５０、４００、４５０、５００Ｗ时，多糖提取率分别为
１１９％、１．４６％、１．７８％、１．７９％、１．８１％。这可能是因为随着
微波功率增大，物系升温加快，固液传质速度加快，对细胞破

坏作用增大，有利于多糖浸出，但功率过高，瞬间加热作用会

使液体沸腾溢出。为节省能源，微波功率选取４００Ｗ为宜。
２．１．３　微波辐射时间对多糖提取的影响　称取预处理人工
种植金莲花１．００ｇ各５份，固定微波辐射功率４００Ｗ、液料比
１∶２０、浸泡时间６０ｍｉｎ，微波辐射时间分别为１０、２０、３０、４０、
５０ｍｉｎ进行多糖提取。结果表明，多糖提取率初始随微波辐
射时间的延长而增加，微波辐射时间在３０ｍｉｎ时，提取率最
高，当辐射时间大于３０ｍｉｎ时，多糖提取率反而下降；微波辐
射时间分别为 １０、２０、３０、４０、５０ｍｉｎ时，多糖提取率分别为
１３９％、１．４２％、１．５３％、１．５１％、１．４８％。这可能是因为多糖
热稳定性较差，随微波辐射时间延长，部分多糖变性，使多糖

提取率降低。因此，确定适宜的微波辐射时间为３０ｍｉｎ。
２．１．４　浸泡时间对多糖提取的影响　称取预处理人工种植
金莲花 １．００ｇ各 ５份，固定微波辐射功率 ４００Ｗ、液料比
１∶２０、微波辐射时间３０ｍｉｎ，浸泡时间分别是２０、４０、６０、８０、
１００ｍｉｎ进行多糖提取。结果表明，多糖提取率随浸泡时间的
延长而增加，但当浸泡时间大于６０ｍｉｎ时，随浸泡时间的延
长，提取率增大明显趋于缓慢；浸泡时间分别是 ２０、４０、６０、
８０、１００ｍｉｎ时，多糖提取率分别为０．７３％、１．０８％、１．８６％、
１．８７％、１．８９％。为节约时间，确定适宜浸泡时间为６０ｍｉｎ。
２．２　多因素正交试验对金莲花多糖提取的影响

根据单因素试验结果，采用３水平４因素Ｌ１６（３
４）正交试

验设计（表１），确定金莲花多糖提取最优提取工艺。结果由

表２可见，影响金莲花多糖提取的主要因素是微波辐射时间，
各因素影响大小依次为 Ｃ＞Ｂ＞Ｄ＞Ａ，即微波辐射时间 ＞微
波辐射功率＞浸泡时间＞料液比；结合单因素试验结果，确定
最佳多糖提取工艺条件为 Ａ２Ｂ３Ｃ２Ｄ２，即料液比１ｇ∶２０ｍＬ、
微波功率４００Ｗ、微波时间３０ｍｉｎ、浸泡时间６０ｍｉｎ。

表１　金莲花多糖提取正交试验因素和水平

水平
Ａ：料液比
（ｇ∶ｍＬ）

Ｂ：微波功率
（Ｗ）

Ｃ：微波时间
（ｍｉｎ）

Ｄ：浸泡时间
（ｍｉｎ）

１ １∶１５ ３５０ ２０ ４０
２ １∶２０ ４００ ３０ ６０
３ １∶２５ ４５０ ４０ ８０

表２　金莲花多糖提取正交试验结果

编号

因素

Ａ：料液比 Ｂ：微波
功率

Ｃ：微波
时间

Ｄ：浸泡
时间

多糖含量

（％）

１ １ １ ３ ２ １．５１
２ ２ １ １ １ １．７１
３ ３ １ ２ ３ ２．０１
４ １ ２ ２ １ １．８９
５ ２ ２ ３ ３ １．６１
６ ３ ２ １ ２ １．７４
７ １ ３ １ ３ １．９３
８ ２ ３ ２ ２ ２．５３
９ ３ ３ ３ １ １．５３
Ｋ１ ５．３３ ５．２３ ５．３８ ５．１３
Ｋ２ ５．８５ ５．２４ ６．４３ ５．７８
Ｋ３ ５．２８ ５．９９ ４．６５ ５．５５
ｋ１ １．７８ １．７４ １．７９ １．７１
ｋ２ １．９５ １．７５ ２．１４ １．９３
ｋ３ １．７６ ２．００ １．５５ １．８５
Ｒ ０．１９ ０．２６ ０．５９ ０．２２

　　由表３可见，微波辐射下提取金莲花多糖的主要影响因
素是微波辐射时间，微波功率、料液比和浸泡时间对多糖的提

取无显著影响。因此，提取过程中应严格控制微波辐射时间，

浸泡时间可适当缩短。

表３　金莲花多糖提取正交试验结果方差分析

方差来源
偏差平方

和（Ｓ）
自由度

（ｆ） Ｆ Ｆ０．２（２，２）Ｆ０．１（２，２）

料液比（Ａ） ０．０７ ２ １．００ ４ ９
微波功率 （Ｂ） ０．１３ ２ １．８６ ４ ９
微波时间（Ｃ） ０．５４ ２ ７．７１ ４ ９
浸泡时间（Ｄ） ０．０８ ２ １．１４ ４ ９
误差 ０．０７ ２

２．３　验证试验
取适量粉碎后的金莲花，在正交试验所得优化提取工艺

条件下进行验证试验，得到多糖提取率为２．５３％（ｎ＝３）。
２．４　不同产地金莲花与人工种植金莲花多糖含量比较

金莲花在我国主要分布于河北、山西、内蒙古、新疆、四

川、云南、东北、陕西、甘肃、青海等省（区），山西、河北是传统

的金莲花道地产地和栽培地［９］。从宁夏明德中药饮片有限

公司购买河北承德、山西五台山、内蒙古赤峰、长白山产的野

生金莲花，在优化提取工艺条件下进行提取，得到多糖提取率
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分别为２．７１％、２．６２％、２．５４％、２．４８％（ｎ＝３），与宁夏隆德
人工种植的金莲花多糖提取率没有显著性差异。

３　结论

利用直观法分析微波辐射下提取金莲花多糖，影响因素

大小依次为微波辐射时间＞微波辐射功率＞浸泡时间＞料液
比，金莲花多糖提取最佳工艺条件为料液比１∶２０、微波辐射
功率４００Ｗ、微波辐射时间３０ｍｉｎ、浸泡时间６０ｍｉｎ。

与河北、山西、内蒙古、长白山产野生金莲花多糖含量比

较，宁夏隆德西北中药材有限公司人工种植的金莲花多糖含

量与野生差异不大，完全能满足药用。不过，影响金莲花多糖

含量的因素比较多，除人工种植与野生栽培方式能引起多糖

含量差异之外，可能还与产地气候、采摘时间、土壤养分等因

素有关。
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玉米中乙草胺和莠去津残留量

ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ分析法的建立
白小军，吴　燕，牛　艳，赵子丹，王晓菁

（宁夏农林科学院，宁夏银川７５０００２）

　　摘要：为准确分析玉米中乙草胺、莠去津的残留量，建立试样用乙酸乙酯 －石油醚（１∶１，Ｖ／Ｖ）提取、弗罗里硅土
柱净化、正己烷定容后，通过ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ（ＥＩ源）测定，采用面积外标法定量检测。结果表明，乙草胺平均回收率为
７５．１％～８７．３％，相对标准偏差为１．７％ ～８．５％；莠去津平均回收率为７３．５％ ～８０．５％，相对标准偏差为１．９％ ～
５６％；方法快速准确。
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物保护方面的研究。Ｅ－ｍａｉｌ：ｎｘｎｋｙｂｘｊ＠１６３．ｃｏｍ。

通信作者：吴　燕，实验师，主要从事农产品质量监测相关研究。
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　　乙草胺是一种选择性芽前处理除草剂，属内吸性农药，施
药后经单子叶植物的胚芽鞘或双子叶植物的下胚轴吸收后向

上传导，通过阻碍蛋白质合成而抑制细胞生长，使杂草幼芽、

幼根生长停止，进而死亡，用于防治一年生禾本科杂草和部分

小粒种子的阔叶杂草。莠去津是一种选择性苗前、苗后封闭

性除草剂，属内吸性农药，施药后被植物根部吸收，然后在植

物体内传导，抑制杂草的光合作用，导致枯死，用于防治一年

生禾本科杂草和阔叶杂草。乙草胺和莠去津均为我国运用较

广泛的除草剂，为了全面评价乙草胺、莠去津２种农药的环境
效应，指导其科学合理使用，开发乙草胺、莠去津的残留分析

方法显得十分重要［１－２］。目前，国内外分析方法主要有ＧＣ－
ＮＰＤ、ＧＣ－ＥＣＤ、ＧＣ／ＭＳ、ＨＰＬＣ、ＬＣ／ＭＳ测定莠去津残留
量［３－８］，ＧＣ－ＥＣＤ、ＧＣ／ＭＳ测定乙草胺残留量［９－１３］，然而对于

玉米中乙草胺、莠去津残留量用 ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ同时测定还未
见报道。本研究建立了以乙酸乙酯／石油醚为提取剂，经硅镁
型固相柱净化，采用 ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ（ＥＩ源）测定玉米中乙草胺
和莠去津残留量的分析方法，与现有方法相比，操作简单快

速、测定准确、精密度高。
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