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摘　要　微波萃取是利用微波能来提高萃取率的一种新技术,用正交法优化微波萃取条件, 与传统

的酸碱法浸提小檗碱进行了对比研究, 确定了微波萃取技术用于中药关黄柏中提取小檗碱的工艺条件。结

果表明, 使用微波萃取的优化条件为: 80℃萃取温度,固液比为 1∶15,时间 1. 5min, 传统溶剂法: 萃取温度

70℃,固液比为 1∶20, 时间 24h,与稀硫酸浸泡提取法相比, 微波萃取工艺提取时间大大缩短, 产量可提高

30% ,工艺操作简便、省时、节能,易于控制。
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1　前言
黄柏( Phellod end ron A murense Rup r)是芸香科植物,因产地不同分为川黄柏(四川省产) ,关黄

柏(我国东北地区产)等。现代药理研究证明,黄柏所含的有效成分为小檗碱( Berberine)。小檗碱是

毛莨科植物黄连中的有效成分, 也是芸香科植物黄柏中的主要有效成分 [ 1] , 也可人工合成。常用于

治疗痢疾、急性肠胃炎、慢性胆囊炎, 以及眼结膜炎、化脓性中耳炎等疾病,均有显著疗效,深受人们

青睐。近几年来, 通过医药学家的深入研究,又开拓了一些新的用途
[ 2]
,比如: 抗心律失常,抗心力衰

竭,抗血小板聚集,治原发性高血压, 治糖尿病等,在临床上有广泛的用途。

小檗碱是黄色的针状结晶, 微溶于水和乙醇,较易溶于热水和热乙醇中, 几乎不溶于乙醚。盐酸

盐难溶于水, 但易溶于热水,而硫酸盐则易溶于水[ 3]。根据这些特性,传统提取小檗碱一般采用酸浸

泡法、酸醇法、碱提取法、醇提取法[ 4] , 固液热提取法[ 5] , 并用柱层析加以分离等。其中共同特点是:

将药品粉碎,用所选试剂浸泡、回流、抽滤、加食盐到饱和, 调节 pH 为 8—10, 抽滤后再加 HCl, 调

pH 值为 1—2,静置, 经水重结晶,或一些特殊的工艺得晶体。在传统的方法中酸醇法的提取率比较

高[ 4] ,但在操作中存在着有效成分损失大、周期长、工序多等缺点。

近年来, 在中药提取方面出现了许多新方法、新技术 [ 6—10]。比如:微波萃取技术、超临界流体萃

取技术、超声提取技术、酶法、半仿生提取法、破碎提取法,这些方法使得中草药提取既符合传统的

中医理论,又能达到提高有效成分的收率和纯度的目的。其中,微波萃取是利用微波能来提高萃取

率的一种最新发展起来的新技术。它的原理是在微波场中,吸收微波能力的差异使得物质的某些区

域或萃取体系中的某些组分被选择性加热,从而使得被萃取物质从基体或体系中分离,进入到介电

常数小、微波吸收能力相对差的萃取剂中。经文献调研, 未见有关微波萃取技术从关黄柏中提取小

檗碱[ 5—8]的研究报道。本文对比研究了单因素法和正交试验法优化微波萃取小檗碱工艺,分别对微



波功率,浸提时间,固液比等进行了初步探讨, 结果表明微波技术明显优于常规酸碱法。

2　实验部分

2. 1　仪器和试剂

756MC 型紫外-可见分光光度计(上海分析仪器总厂) ; AB204-N 电子分析天平(美国 Mettler-

Toledo 公司) ; WD900 MG-5513M LG烧烤型微波炉(天津电器有限公司) ; 800低速离心机(常州国

华电器有限公司) ; H . H. S 电热恒温水浴锅(山西省文水医疗器械厂) ; SHB-A 循环水式多用真空

泵(郑州长城科工贸有限公司) ; SY 电热鼓风干燥箱(天津市三水科学仪器有限公司)。

无水乙醇(分析纯, 天津市北辰方正试剂厂) ; 浓盐酸(分析纯, 天津市化学试剂六厂) ; 浓硫酸

(分析纯,太原硫酸厂劳动服务公司) ;氢氧化钠(分析纯, 天津市科密欧化学试剂开发中心) ;盐酸小

檗碱标准品(生化试剂,第二军医大学朝晖制药厂) ;关黄柏干燥皮状薄片(山西省忻州市五台山大

药店)。

2. 2　最大吸收波长测定和校准曲线绘制

在 325—365nm 波长范围内, 用紫外分光光度计测定其特征吸收光谱。盐酸小檗碱在 345nm

处有最大吸收峰。分别取小檗碱标准液( 40�g/ mL) 1. 0、1. 5、2. 0、2. 5、3. 0、3. 5、4. 0mL 于 25mL 容

量瓶中,用蒸馏水定容,浓度分别为 1. 6、2. 4、3. 2、4. 0、5. 6、6. 4�g/ mL, 以蒸馏水作空白,在吸收波
长 �max= 345nm 处,分别测得吸光度( y )为 0. 096, 0. 148, 0. 202, 0. 252, 0. 304, 0. 335, 0. 404,最小二

乘法线性回归,得方程 y= 0. 065x - 0. 0076( x ,小檗碱浓度) , r= 0. 9999。

2. 3　实验方法

称取关黄柏每份 0. 2g ,分别加入体积比 1∶49的硫酸溶液 2mL、8mL 水浸润,用不同温度水浴

加热一定时间或不同频率的微波处理,抽滤、静置 24h,吸取 1mL 样品液, 稀释 100倍, 测其吸光

度。

3　结果与讨论

3. 1　单因素法

图 1　硫酸浸泡时间与小檗碱吸光度关系

3. 1. 1　浸泡时间对吸光度的影响

分别吸取硫酸浸泡 12、24、36、48h 的供试液各

1mL, 用二次水稀释 100倍, 摇匀, 用蒸馏水作空白,

在吸收波长为 345nm 下测其吸光度,结果见图 1。由

图 1看出, 用硫酸溶液浸泡提取关黄柏中的小檗碱,

浸泡时间不同, 吸光度也不同, 以浸泡 24h 的吸光度

最高。

3. 1. 2　不同温度对吸光度的影响

分别吸取硫酸浸泡 24h时样品液,分别在 40、60、

70、80、95℃水浴加热后的供试液各 1mL,用二次水稀释 100倍,摇匀, 用蒸馏水作空白,在吸收波

长为 345nm 测其吸光度,结果见图 2。

由图 2可以看出, 温度对小檗碱的吸光度影响较大, 以 70℃时的吸光度最高。

3. 1. 3　不同微波处理时间对小檗碱的影响

取功率为 180W处理 10、30、50、70、90、110s的供试液各 1mL,用蒸馏水稀释 100倍,摇匀, 测

得微波处理不同时间的吸光度,结果见图 3。从图 3可以看出,随微波提取时间增加,小檗碱吸光度

缓慢增大,超过 90s后, 吸光度不再变化。
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图 2　温度对小檗碱吸光度的影响度关系 图 3　微波处理时间对小檗碱吸光度的影响

3. 1. 4　微波功率对小檗碱吸光度的影响

取功率为 180、360、540、720、900W 处理 90s的供试液各 1mL,再用蒸馏水稀释 100倍, 摇匀,

用以上方法测得不同功率微波处理相同时间小檗碱的吸光度,结果见图 4。由图 4易知,从关黄柏

中提取小檗碱,微波功率达 360W时,吸光度最大。

图 4　微波功率对小檗碱吸光度的影响 图 5　固液比对小檗碱吸光度的影响

3. 1. 5　固液比对小檗碱吸光度的影响

　　微波 360W 处理 90s的固液比为1∶10、

1∶20、1∶30、1∶40、1∶50的供试液, 各取

1mL, 稀释 100倍, 摇匀, 测其固液比不同的

吸光度,结果见图 5。从图 5可以看出,随固

液比变化, 吸光度出现了先增大,后减少的

变化,其固液比为 1∶20时的吸光度最高。

3. 2　正交法优化微波提取小檗碱

微波法中影响小檗碱提取的因素很多,

如提取时间、温度、微波功率、固液比等。选

取影响较大的三个因素: 温度、时间和固液

比,运用正交法设计实验,选用 3因素 3水平

来确定微波法提取小檗碱的最佳条件。根据

表 1选用L9( 3
4)正交表进行实验。

表 1　正交法选择影响微波提取小檗碱的因素及水平表

No
A 温度

(℃)

B 时间

( s )

C固液比

( g/ mL)
吸光度 A

1 60 50 1∶15 0. 441

2 70 50 1∶30 0. 456

3 80 50 1∶45 0. 438

4 60 70 1∶30 0. 314

5 70 70 1∶45 0. 516

6 80 70 1∶15 0. 495

7 60 90 1∶45 0. 334

8 70 90 1∶15 0. 490

9 80 90 1∶30 0. 603

K 1 0. 363 0. 445 0. 475

K 2 0. 487 0. 441 0. 456

K 3 0. 512 0. 476 0. 429

R 0. 149 0. 066 0. 046

　　从表 1的正交结果可以得出结论:因为 R 的数值中 A 的最大, B 的次之,所以对小檗碱的提取

率的影响程度从大到小的排列是:温度> 时间> 固液比, 固液比对微波萃取影响较小, 其最佳条件:

温度 80℃,时间 90s,固液比 1∶15。
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3. 3　两种不同方法产率比较

按照实验方法确定的最优化条件提取小檗碱,

两种不同方法的优化条件和测定关黄柏中小檗碱

含量,结果见表 2。

由表 2 可知, 两种不同提取方法的小檗碱产

量:微波法> 硫酸浸提;提取时间: 微波法是硫酸浸

提的 1/ 960, 固液比减少 1/ 4, 产量提高 30%左右。

微波萃取法明显优于硫酸浸提法, 具有选择性高,

提取时间短、易挥发性成分的提取得率高等优点,

表 2　两种不同方法提取小檗碱的优化条件和

产率比较

比较项 　 硫酸浸泡法 微波法

温度(℃) 70 80

时间 24h 1. 5min

固液比( g/ mL) 1∶20 1∶15

功率( W ) - 360

吸光度 A 0. 34 0. 46

浓度( mg/ mL) 5. 51 7. 19

产量( mg/ g) 110. 2 143. 8

产率( % ) 1. 10 1. 44

由于溶剂及细胞液吸收微波能, 细胞内部温度升高, 压力增大,细胞壁破裂,有效成分从细胞中释放

出来,传递转移到溶剂周围被溶剂溶解。传统提取中草药有效成分采用的是煎煮法,容易使药材细

粉凝聚、焦化,而且时间比较长。微波萃取法作为一种新的萃取技术,很容易克服这些缺点,具有非

常诱人的发展前景 [ 10]。
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Study of Microwave-Assisted Extraction and Spectrophotometry

on Berberine from Phellodendron Amurense Rupr

ZHANG Hai-Rong　ZHAO Fang-Hui　CHEN Jin-E
( Lab. of Biochemical A nalysis, X inzhou Teachers University ,X inz hou, Shanx i 034000, P . R. China)

Abstract　T he berberine w as ex t racted f rom Phel lodendron Amurense Rup r by m icrow ave-

assisted ex tract ion ( MAE) method. The optimal ext raction condit ions w ere determined by orthogonal

array design as the ex t ract ion temperature of 80℃, microwave irradiat ion time of 1. 5min, and ratio of

solid to liquid 1∶15( g/ L ) . Compared w ith acid-alkali method, the MAE show s shorter ex tract ing

time, 30% higher of output , less solvent consumption, and easier cont rol of the process.

Key words 　 Microw ave-Assisted Extraction, Phellod end ron A murense Rup r, Spect ropho-

tometry, Berberine.
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