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摘要# 目的!优化雷公藤!2(130298(@4d(#52F((O??K$‘$的超声提取工艺’ 方法!以总三萜和去甲泽拉木醛为指标& 以
超声功率( 粉碎粒度( 提取时间为影响因素& 采用响应面法优化雷公藤的超声提取工艺’ 结果!最优工艺参数为超声
功率 @&& [( 粉碎粒度 (& 目& 提取时间 @& 68B’ 总三萜和去甲泽拉木醛提取率分别为 ""V#/# l&V&#%#!和
"&V%"/ l&V&&’#!’ 结论!该方法简单有效& 具有实际意义’
关键词! 雷公藤$ 总三萜$ 去甲泽拉木醛$ 超声提取$ 响应面法
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!!雷公藤 "!2(130298(@4d(&#52F((O??K$‘$# 为卫
矛科藤本植物& 具有祛风活络& 破淤止痛等功效’
现代研究表明& 其有抗免疫( 抗炎( 抗生育及抗肿
瘤等作用)"+ & 临床常用于类风湿性关节炎等自身
免疫性疾病的治疗)#)(+ ’

由于雷公藤毒性大& 成分复杂& 故药材提取以
单一成分为指标时& 难以保证其质量’ 雷公藤全根
中主要含生物碱( 二萜( 三萜( 倍半萜及多糖)@+

等成分& 毒性大小依次为二萜( 生物碱( 三萜)%+ ’

其中& 雷公藤三萜类成分已被证明具有明显的药理
作用& 而且雷公藤红素( 去甲泽拉木醛与二萜雷公
藤甲素有着显著的抗免疫活性)()’+ & 但雷公藤红素
和雷公藤甲素存在毒副作用过大( 致突变性较强的
缺陷)0)/+ & 而去甲泽拉木醛的含有量高& 毒性较
小& 其EF%&值为 " #*% 6:JK:

)*+ ’ 因此& 本实验在
前期研究)"&+的基础上& 选择去甲泽拉木醛和总三
萜作为雷公藤提取工艺的指标& 进行多指标的质量
控制’
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首先& 应用单因素试验法考察了药材产地( 药
材部位( 提取方法( 提取溶剂( 粉碎粒度( 提取时
间( 料液比( 提取功率( 提取次数对雷公藤有效成
分提取率的影响’ 结合文献 )""+ 与实验结果&
选择对结果影响较大的提取功率( 粉碎粒度( 提取
时间 ( 个因素进行响应面设计试验’ 然后& 采用
Q?,)Q3B;BK3B法)"#+对超声提取)"(+雷公藤全根药材
的最佳工艺条件进行研究’
FG仪器与试剂

[7<39Y高效液相色谱仪 "%"%)0"0)@/’& 美国
[7<39Y公司#$ pN)"’&&CM紫外)可见分光光度计
"上海美谱达仪器有限公司#$ oZ*#)’细胞破碎仪
"宁波新芝生物科技有限公司#$ C2)"&&@J#&% 电子
天平 "福州华志科学仪器有限公司#$ W["00 中药
粉碎机 "天津泰斯特仪器有限公司#’

雷公藤根采自浙江省景宁县& 经浙江中医药大
学附属第三医院药剂科专家鉴定为卫矛科雷公藤属
植物雷公藤!2(130298(@4d(&#52F((O??K$‘$的全根&
批号为 #&"(&("@’ 去甲泽拉木醛纯品购自南通飞
宇生物技术有限公司& 批号 WZ"/%@&/&(& 含有量
**V(%!’ 高效液相所用试剂为色谱纯$ 其他试剂
均为分析纯’
HG方法与结果
#V"!雷公藤有效成分的提取工艺!取干燥雷公
藤全根& 粉碎& 精密称取药材粉末 "& :& 加入
"& 倍量乙酸乙酯& 超声提取一定时间& 抽滤&
弃去滤渣& 测量并记录滤液体积& 即得药材提
取液’
#V#!去甲泽拉木醛的含有量测定
#V#V"!色谱条件)"@+!1:843B<I?9a7,HQ)M"/色谱柱
""%& 66u@V’ 66& % %6#$ 检测波长 #@% B6$ 流
动相乙腈)&V"!磷酸水溶液 "%% j@%#$ 柱温室温$
体积流量 "V& 6EJ68B’
#V#V#!溶液的制备
#V#V#V"!对照品溶液的制备!精密称取去甲泽拉
木醛对照品适量& 甲醇溶解并稀释至刻度& 摇匀&
制成含去甲泽拉木醛 #"V(% %:J6E的溶液’
#V#V#V#!供试品溶液的制备!取雷公藤乙酸乙酯
提取液适量& 0& g下挥干& 甲醇溶解并定容至
% 6E& 过滤& 即得’
#V#V(!专属性试验!取对照品和供试品溶液适
量& 分别注入 OCEM色谱仪中测定& 结果见图 "&
可知供试品溶液中去甲泽拉木醛的分离度大
于 "V%’

"V去甲泽拉木醛
"V.363<;=4-3=47Y<3974

图 FG=JA9色谱图
R#PNFG=JA9-2("%)*"P()%0

#V#V@!精密度试验!取对照品溶液适量& 在
,#V#V"- 项色谱条件下连续进样 ’ 次& 测得峰面
积PHF为 &V"/!& 表明仪器精密度良好’
#V#V%!回收率试验!精密吸取 ’ 份等量雷公藤提
取液 "约含去甲泽拉木醛 "0 6:#& 稀释后加入等
量的对照品溶液& 混合均匀& 在 ,#V#V"- 项色谱
条件 下 进 样& 测 得 回 收 率 为 *%V/!& PHF
为 "V’(!’
#V#V’!重复性试验!取同一份雷公藤提取液适量&
按 ,#V#V#V#- 项下方法平行制备 ’ 份供试品溶
液& 测得PHF为 "V%%!& 表明该方法重复性良好’
#V#V0!标准曲线的制备!取不同体积的对照品溶
液注入OCEM色谱仪& 在 ,#V#V"- 项色谱条件下
测定’ 以对照品质量浓度为横坐标 "U#& 峰面积
为纵坐标 "b#& 得回归方程 bi" #&&V*Uh
&V&/* @& 2i&V*** 0& 在 &V" d"V( %:范围内线性
关系良好’
#V#V/!稳定性试验!取同一供试品溶液适量& 分
别于 &( #( @( ’( /( "& ; 注入液相色谱仪& 测得
PHF为 "V#&!& 表明溶液在 "& ;内稳定性良好’
#V(!总三萜的含有量测定!参考文献 )"&+ 中的
紫外分光光度法& 其原理是利用三萜在无水条件下
与强酸反应& 形成阳碳离子盐的显色反应’ 取雷公
藤提取液适量& 0& g下挥干& 加入 %!香兰素)冰
醋酸溶液 &V% 6E( 高氯酸 "V/ 6E& 摇匀& 0& g水
浴加热反应 "% 68B& 取出& 置于冰水浴中冷却
% 68B& 冰醋酸定容至 % 6E& 摇匀’ 以空白对照溶
液为参比& 测定其在 %(& B6波长处的吸光度’
#V@!响应面优化雷公藤提取工艺研究!在单因素
试验的基础上& 选择超声功率 "1#( 粉碎粒度
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"Q#( 提取时间 "M# 作为考察因素进行响应面设
计& 因素水平见表 "& 结果见表 #’

表 FG因素水平
7)1NFGR)-*"(0)/!’&+&’0

水平
因素

1超声功率J[ Q粉碎粒度J目 M提取时间J68B
h" "&& "’ "&
& #%& #/ #%
" @&& @& @&

表 HG响应面试验结果
7)1NHG8&03’*0",(&0."/0&03(,)-&&S.&(#%&/*0

编号
1超声功

率J[

Q粉碎粒

度J目

M提取时

间J68B
去甲泽拉木

醛提取率J!
总三萜提取

率J!
" h" h" & &V"*/ &V@0*
# " h" & &V#&" &V(0(
( h" " & &V@%( &V*’*
@ " " & &V@’’ &V*/%
% h" & h" &V@0" &V**"
’ h" & h" &V%(/ &V*""
0 " & h" &V%@( "V"/’
/ h" & " &V%0" "V#@@
* " & " &V"/0 &V@@(
"& & h" h" &V@&# &V/(’
"" & h" " &V"0# &V(0/
"# & " " &V@(0 "V&&"
"( & & & &V%%/ &V*@(
"@ & & & &V%@( &V//*
"% & & & &V@0* "V"@0
"’ & & & &V%&* &V*’’
"0 & & & &V%#& &V*%#

IG响应面结果分析
(V"!模型与数据分析!由于去甲泽拉木醛为雷公
藤三萜中的木栓烷型成分& 故与总三萜的提取行为
具有一定的相似性’ C379Y?B 相关系数分析发现&
两者提取率 "b# 的相关系数 2为 &V*#(& 具有显
著性关系’

应用F3Y8:B)5,T39</V&V% 软件进行二次多元回
归拟合& 得到去甲泽拉木醛的回归方程为 bi
%V## q&V"@O q"V#%Q q&V"’: q&V&#%OQ h
&V&*/O:q&V"(Q:q&V"* O# h#V"#Q# h&V"":#& 总
三萜的回归方程为 bi*V0* h&V"@Oq#V’% Qq
&V0* :q&V(&OQq&V(%O:q&V%0Q:q&V0& O# h
(V@/ Q# q&V((:#’ 方差分析和显著性检验结果见
表 ( 和表 @’

由表可知& 整体模型的的 ,值均小于 &V&%&
表明其效果显著$ 相关系数 2分别为 &V*/# 0(
&V*@/ @& 表明该模型与实际拟合较好& 误差较小&
可对雷公藤中去甲泽拉木醛和总三萜的提取工艺进
行分析和预测’ 另外& 粉碎粒度对雷公藤有效成分

!!! 表 IG去甲泽拉木醛方差分析
7)1NIG$/)’40#0",+)(#)/-&,"(!&%&*24’a&4’)0*&()’

方差来源 平方和 自由度 均方 N值 ,值
模型 (#V&’ * (V%’ @@V"* U&V&&& "
1 &V"% " &V"% "V*" &V#&* @
Q "#V%& " "#V%& "%%V&* U&V&&& "
M &V#& " &V#& #V@# &V"’( %
1Q #V% u"& h( " #V% u"& h( &V&(" &V/’% #
1M &V&(/ " &V&(/ &V@0 &V%"@ (
QM &V&’( " &V&’( &V0/ &V@&0 /
1# &V"’ " &V"’ "V*/ &V#&# "
Q# "/V// " "/V// #(@V#* U&V&&& "
M# &V&@0 " &V&@0 &V%/ &V@0" 0
残差 &V%’ 0 &V&/" % %
失拟项 &V"* ( &V&’( &V’0 &V’"@ @
纯误差 &V(/ @ &V&*@ % %
总和 (#V’# "’ % % %

表 UG总三萜方差分析
7)1NUG$/)’40#0",+)(#)/-&,"(*"*)’*(#*&(.&/"#!0

方差来源 平方和 自由度 均方 N值 ,值
模型 ""%V’’ * "#V/% "@V(& &V&&" &
1 &V"’ " &V"’ &V"0 &V’// 0
Q %’V&0 " %’V&0 ’#V(* U&V&&& "
M @V*( " @V*( %V@/ &V&%" 0
1Q &V(0 " &V(0 &V@" &V%@& %
1M &V@/ " &V@/ &V%( &V@*& @
QM "V(# " "V(# "V@0 &V#’@ %
1# #V&/ " #V&/ #V(# &V"0" *
Q# %"V&% " %"V&% %’V/& &V&&& "
M# &V@0 " &V@0 &V%# &V@*@ @
残差 ’V#* 0 &V*& % %
失拟项 #V@@ ( &V/" &V/@ &V%(’ 0
纯误差 (V/% @ &V*’ % %
总和 "#"V*% "’ % % !%

提取的影响最显著& 其次为提取时间和超声功率’
二次项中 Q# 的偏回归系数达到非常显著的水平&
而交互项 1Q( 1M( QM均不显著’
(V#!响应面分析与优化!利用 F3Y8:B 5,T39<软
件& 得到去甲泽拉木醛和总三萜的响应曲面& 见图
# 和图 (& 发现两者在提取行为上一致’ 由图可知&
合适的药材粉碎粒度对提取率有着非常显著的影
响& 在 &V% 66左右时提取率最高& 但粒度过大时
将明显下降’ 另外& 超声功率和提取时间对两者的
提取也有一定影响& 高水平的 # 个因素能获得更高
的提取率’
(V(!最佳制备工艺验证!由于去甲泽拉木醛和总
三萜均具有药理活性& 并且提取行为一致& 故在进
行工艺优化时& 设定两者同等的权重’ 采用
F3Y8:B)5,T39<软件& 结合实际操作情况& 得到最佳
提取工艺为超声功率 @&& [& 粉碎粒度 (& 目& 提
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图 HG去甲泽拉木醛提取率的响应面曲线图
R#PNHG8&0."/0&03(,)-&-3(+&0,"(*2&&S*()-X

*#"/()*&",!&%&*24’a&4’)0*&()’

取时间 @& 68B’ 然后& 进行 ( 次平行验证实验& 测
得去甲泽拉木醛和总三萜的提取率分别为"&V%"/ l
&V&&’#!和 ""V#/# l&V&#%#!& 与两者的预测值
"&V%’0!和 "V#("!# 较为接近’ 由此表明& 该方
程与实际情况拟合度良好& 适用于回归分析和参数
优化’
UG讨论

由于中药制剂成分复杂& 其疗效往往是多成
分( 多靶点( 多效应综合作用的结果’ 因此& 本实
验选择去甲泽拉木醛与总三萜作为雷公藤有效成分
的提取指标’ 目前& 去甲泽拉木醛的提取方法主要
为冷浸法)""+ & 而超声提取在节省提取溶剂( 时间&
提高提取率的方面更具有优势’

在单因素试验中& 考察了乙酸乙酯( 丙酮(
不同体积分数和 TO的乙醇溶液& 发现提取率依
次为乙酸乙酯 m丙酮 m*%!乙醇 m/&!乙醇 m
’&!乙醇’ 推测其原因& 可能是去甲泽拉木醛和

图 IG雷公藤总三萜提取率的响应面曲线图
R#PNIG8&0."/0&03(,)-&-3(+&0,"(*2&&S*()-X

*#"/()*&",*"*)’*(#*&(.&/&0

总三萜的脂溶性较强& 易溶于乙酸乙酯& 但由于
其渗透力不强& 故导致粒径是提取率的重要影响
因素’

由响应面曲线图可知& 粉碎粒度对提取率影
响显著& 结合实验操作情况& 选择过 (& 目药材
颗粒作为工艺条件& 取得了良好的效果’ 超声提
取药材中的有效成分主要依赖其空化效应及各种
次效应& 有学者提出超声提取药物成分的缩核模
型)"%+ ’ 即颗粒内部的 ,核- 在超声作用下不断
溶解缩小& 并向外扩散’ 如果粉碎粒度过大& 则
药材总提取率主要由核界面层细胞的破坏速率决
定& 故减小药材粒径有利于其提取$ 当粉碎粒度
过小时& 浸取的控制步骤不是核)壳界面细胞的破
碎& 而是有效成分由界面穿过壳层的扩散& 引起
紧密堆积& 导致局部有效浓度过大& 从而降低提
取率’
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