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了哥王[Wikstroemia indica（Linn.）C. A.Mey.]为瑞香

科荛花属植物[1]，为南方常用苗药，主要分布于广西、广

东、江西、贵州等地[2]，其根、茎、叶和果实均可入药。了

哥王性寒、味苦、辛、微温、有大毒，归肺、肝经，具有清热

解毒、消肿散结、止痛等功效。目前，从了哥王中分离得

到的80多种化合物可分为十大类[3-12]：香豆素类、木脂素

类、黄酮类、蒽醌类、甾族类、皂苷类、萜类、酰胺类、多糖

和挥发油，此外，还含有大量的酯、酮、烯及醇类化合物

等。了哥王具有抗菌、抗炎镇痛、抗病毒、抗肿瘤、抗疟、

利尿、引产、镇咳袪痰等药理作用[13-15]，临床广泛用于急

性扁桃体炎、慢性支气管炎、颈淋巴结肿大、乳腺炎等疾

病的治疗，另外对肝炎、肝硬化、肝腹水、肢体疼痛、带状

疱疹、皮下剥离伤、坐骨神经痛等也有一定的疗效，还可

用于治疗多种癌症如乳腺癌、恶性淋巴癌、肺癌及各种

体表癌[16]。了哥王如得到合理开发利用，则有希望成为

最有开发价值的民族药之一，市场潜力巨大。本研究主

要以了哥王提取物主要有效成分西瑞香素和伞形花内

酯含量为指标，对了哥王有效成分的提取方法进行筛

选，再对最优提取方法的工艺条件进行优选，确定其最

优提取工艺，为了哥王的深入开发提供基础。

·民族医药·
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摘 要 目的：优化了哥王的提取工艺。方法：以了哥王的有效成分伞形花内酯、西瑞香素的含量和浸膏收率作为综合评价指标，

以溶剂量、乙醇体积分数、渗漉速度为考察因素，采用单因素试验对了哥王的3种提取方法（渗漉法、煎煮法和回流提取法）进行比

较，筛选最优提取方法；再用正交试验对最优提取方法的工艺条件进行优化并验证。结果：提取方法的综合评分排序为渗漉法＞

回流提取法＞煎煮法，以渗漉法更优。渗漉法的最优工艺条件为渗漉溶剂 70％乙醇，溶剂量为 14 倍药材量，渗漉速度为 5

mL/（min·kg）；验证试验中3次试验的综合评分分别为98.3、99.3、98.8（RSD＝0.51％，n＝3）。结论：了哥王有效成分的提取方法选

用渗漉法，优选出的渗漉法提取工艺稳定、重现性好。
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Extraction Technology Optimization of Miao Medicine Wikstroemia indica by Orthogonal Test and Compre-

hensive Scoring Method
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ABSTRACT OBJECTIVE：To optimize the extraction technology of Wikstroemia indica. METHODS：Using the active ingredient

contents of umbelliferone and daphnoretin，and extraction yield as comprehensive evaluation indexes，solvent dosage，ethanol vol-

ume fraction，percolation rate as investigation factors，single factor test was conducted to compare the 3 extraction methods（perco-

lation method，boiling method，reflux extraction method），and screen the optimized one；and the technology conditions of opti-

mized method were optimized and verified. RESULTS：The comprehensive score ordered as percolation method，reflux extraction

method，boiling method，which was better by percolation method. The optimal technology conditions was as follow as percolation

solvent of 70％ ethanol，14-fold herbs at percolation rate of 5 mL/（min·kg）；the comprehensive scores in 3 tests were 98.3，99.3，

98.8（RSD＝0.51％，n＝3）. CONCLUSIONS：Percolation method is optimized for extracting active ingredient of W. indica，which

is stable and reproducible.
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1 材料
1.1 仪器

1260 型高效液相色谱（HPLC）仪（美国安捷伦科技

有限公司）；粉碎机（浙江大鹏机械有限公司）；LT1002E

型电子天平（常熟市天量仪器有限责任公司）；RE52-99

型旋转蒸发仪（上海亚荣生化仪器厂）；FA2004型电子

分析天平（上海衡平仪器仪表厂）；HH-S4型水浴锅（北

京科伟永兴仪器有限公司）；DZF-6020型减压真干燥箱

（上海博迅实业有限公司医疗设备厂）；KQ-3200DA 型

数控超声波清洗器（昆山市超声仪器有限公司）。

1.2 药材、药品与试剂

了哥王药材（2016年1月10日采购于广西壮族自治

区玉林市玉州区玉林银丰国际中药港，经贵阳中医学院

李玮副教授鉴定为正品）；西瑞香素对照品（中国食品药

品检定研究院，批号：111758，纯度：＞98％）；伞形花内

酯对照品（北京坛墨质检科技有限公司，批号：BW5534，

纯度：＞98％）；乙醇等为分析纯，水为娃哈哈纯净水。

2 方法与结果

2.1 吸水率的测定

称取了哥王药材粗粉100 g，置于具塞广口瓶中，加

水分别浸泡20、30、45 min与1、2、12 h后取出，称取湿药

材的质量，计算其吸水率[（药材湿质量－药材干质量）/

药材干质量×100％]。结果显示，各时间点吸水率分别

为 320.13％ 、380.56％ 、388.11％ 、389.19％ 、390.15％ 、

391.14％。药材粗粉在 20 min 内吸水很快，吸水量为原

药材的 3.2倍；到 30 min，仍有较大的吸水率，吸水率从

原药材的 3.2倍增加到 3.8倍；从 30 min到 45 min，增加

的幅度较小，延长其浸泡时间到12 h，也未见明显吸水，

吸收曲线呈直线，故选择该药材操作浸泡时间为30 min。

2.2 提取方法

2.2.1 渗漉法 取了哥王药材粗粉 100 g，用 2.5倍量

70％乙醇浸润1 h，装筒、浸泡48 h，按3 mL/（min·kg）的

流速渗漉，用 12倍量的 70％乙醇渗漉至无色无味。收

集渗漉液，混合，回收乙醇，浓缩，干燥成干浸膏，粉碎成

细粉，得了哥王乙醇提取物浸膏粉。

2.2.2 煎煮法 称取了哥王药材粗粉 100 g，置于煎煮

容器中，第 1次加 12.8 倍量水，浸泡 30 min，煎煮 1.5 h；

第 2次加 6 倍量水，煎煮 1.0 h；第 3次加 6 倍量水，煎煮

0.5 h；过滤，合并 3次煎煮液，浓缩，干燥，粉碎成细粉

备用。

2.2.3 回流提取法 取了哥王药材粗粉 100 g，置于回

流提取装置中，第 1次加 12.8倍量 70％乙醇，浸泡 30

min，回流提取 1.5 h；第 2、3次分别加 6 倍量 70％乙醇，

各回流提取1 h；过滤，合并3次提取液，回收乙醇，浓缩，

干燥，粉碎成细粉备用。

2.3 伞形花内酯和西瑞香素的含量测定

2.3.1 对照品溶液制备 分别精密称取伞形花内酯、西

瑞香素对照品33.00、21.00 mg，置于50 mL量瓶中，用甲

醇溶解并稀释至刻度，摇匀，制成质量浓度分别为

0.660、0.420 mg/mL 的对照品贮备液，4 ℃保存，备用。

取贮备液稀释制成二者质量浓度分别约为 0.330、0.210

mg/mL的混合对照品溶液，4 ℃保存，备用。

2.3.2 供试品溶液制备 精密称取了哥王提取物粉末

约0.5 g，置于具塞三角烧瓶中，加甲醇30 mL超声（超声

功率：150 W，超声频率：40 kHz）提取30 min，过滤，挥干

滤液。残渣用甲醇溶解，溶液转移至 10 mL量瓶中，并

稀释至刻度，摇匀，用 0.45 μm 微孔滤膜过滤，取续滤液

作为供试品溶液。

2.3.3 色谱条件与系统适用性试验 色谱柱：Diamon-

sil C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）；紫外检测器（波长：0～

15 min，324 nm；15～45 min，346 nm）；流动相：乙腈

（A）-0.2％磷酸水溶液（B），梯度洗脱（0～5 min，22％～

25％A；5～15 min，25％～25％A；15～20 min，25％～

30％A；20～25 min，30％～33％A；25～30 min，33％～

30％A；30～35 min，30％～28％A；35～40 min，28％～

25％A；40～45 min，25％～22％A）；流速：1 mL/min；柱

温：30 ℃；进样量：20 µL。在此条件下分别取混合对照

品溶液和供试品溶液（渗漉法提取物）注入色谱仪。结

果表明，伞形花内酯和西瑞香素成分能与其他成分达到

较好的分离，分离度均大于1.5，理论板数均不低于3 000，

色谱图见图 1。

2.3.4 线性关系考察 分别精密吸取混合对照品溶液

0.5、1.0、2.0、3.0、4.0、5.0、6.0、10.0 mL至 10 mL量瓶中，

甲醇定容，摇匀，用0.45 μm微孔滤膜滤过，收集续滤液，

进样测定峰面积，记录色谱图。以进样量为横坐标（x）、

峰面积为纵坐标（y）绘制标准曲线，经计算得伞形花内

酯回归方程为 y＝57.086x+37.736（r＝0.999 7），西瑞香

素回归方程为y＝41.162x+2.962 8（r＝0.999 2）。结果表

明，伞形花内酯、西瑞香素分别在 0.33～6.60 μg、0.21～

4.20 μg进样量范围内与峰面积线性关系良好。

2.3.5 精密度、重复性、稳定性和准确度试验 按相关

方法进行操作。结果，精密度试验中伞形花内酯和西瑞

香素峰面积的 RSD 分别为 1.73％、1.51％（n＝6）；重复

性试验中二者含量的RSD分别为2.25％、0.73％（n＝6）；

稳定性试验中48 h内二者峰面积的RSD分别为0.74％、

1.30％（n＝7）；准确度试验中二者平均回收率分别为

图1 高效液相色谱图

Fig 1 HPLC chromatogram
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98.73％、99.98％（RSD分别为2.59％、1.84％，n＝9）。

2.3.6 含量测定 精密吸取供试品溶液20 µL，按“2.3.3”

项下色谱条件进样测定，计算各提取物中有效成分的

含量。

2.4 浸膏收率测定

将“2.2”项下3种方法提取的浸膏置于蒸发皿中，干

燥至恒质量，计算浸膏收率，浸膏收率（％）＝浸膏质量/

药材粗粉质量×100％。

2.5 3种提取方法结果比较

以伞形花内酯、西瑞香素的含量和浸膏收率为评价

指标，其加权评分分别为 30、30、40，综合评分（Y）＝各

方法样品中伞形花内酯的含量/3种方法样品中伞形花

内酯含量的最大值×30+各方法样品中西瑞香素的含量/

3种方法样品中西瑞香素含量的最大值×30+各方法样品

中浸膏收率/3种方法样品中浸膏收率最大值×40，以综

合评分值的大小评价提取方法，结果见表1。

表1 不同提取方法评价结果（n＝3）

Tab 1 Evaluation results of different extraction meth-

ods（n＝3）

提取方法
渗漉法
煎煮法
回流提取法

伞形花内酯含量，mg/g

0.067

0.016

0.030

西瑞香素，mg/g

2.263

0.238

1.135

浸膏收率，％
9.55

5.50

6.61

综合评分（Y）

100.0

30.5

56.2

由表1可知，在3种提取方法中，各单一及综合指标

高低顺序均为渗漉法＞回流提取法＞煎煮法，即在这 3

种提取方法中以渗漉法的提取效果最好，选此方法进行

提取工艺优化试验。

2.6 正交试验优化渗漉法提取工艺

2.6.1 因素与水平的确立 在渗漉法中，影响有效成分

提取的因素主要有溶剂量（A）、乙醇体积分数（B）、渗漉

速度（C），根据预试验结果，采用3因素3水平设计正交试

验。因素与水平见表2。

表2 因素与水平

Tab 2 Factors and levels

水平

1

2

3

A（溶剂量），倍
10

12

14

因素
B（乙醇体积分数），％

50

70

90

C（渗漉速度），mL/（min·kg）

3

5

7

2.6.2 正交试验设计与结果 称取了哥王粗粉30 g，共

9 份，按正交试验设计进行提取、溶液制备、测定并计算

相关指标，结果见表3，方差分析结果见表4。

由表 3直观分析表明，以综合评分为标准，由极差

（R）的大小可知，影响因素 A＞B＞C，其中A3＞A2＞A1、

B2＞B3＞B1、C2＞C1＞C3，即提取工艺最优条件为A3B2C2；

又由表 4方差分析表明，A与B有显著影响（P＜0.05）。

考虑到实际提取过程中的成本及提取效率因素，综合后

确定其最优提取工艺条件为 A3B2C2，即加 14 倍量 70％

乙醇，以5 mL/（min·kg）流速进行渗漉提取。

表3 正交试验设计与结果

Tab 3 Design and results of orthogonal test

试验号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

K1

K2

K3

R

A

1

1

1

2

2

2

3

3

3

68.317

82.127

90.293

21.980

B

1

2

3

1

2

3

1

2

3

70.953

88.583

81.203

17.630

C

1

2

3

2

3

1

3

1

2

80.640

83.810

76.290

7.520

D
（误差）

1

2

3

3

1

2

2

3

1

80.740

78.860

81.140

2.280

伞形花内酯，
mg/g

0.025 4

0.035 6

0.027 5

0.030 4

0.038 5

0.033 5

0.028 6

0.045 3

0.041 9

西瑞香素，
mg/g

1.141

1.724

1.256

1.433

1.830

1.679

1.564

2.235

2.053

浸膏收率，
％

6.98

7.70

7.94

9.67

9.42

9.53

9.11

10.18

10.20

综合评分
（Y）

59.91

78.83

66.21

77.29

87.00

82.09

75.66

99.92

95.31

表4 方差分析结果

Tab 4 Variance analysis results

误差来源
A

B

C

D（误差）

离均差平方和
740.585

470.344

85.522

8.890

自由度
2

2

2

2

均方差
370.293

235.172

42.761

4.445

F

83.277

52.889

9.617

P

＜0.05

＜0.05

＞0.05

注：F0.05（2，2）＝19.00，F0.01（2，2）＝99.00

Note：F0.05（2，2）＝19.00，F0.01（2，2）＝99.00

2.7 提取液的浓缩干燥工艺的筛选

按优化的提取工艺参数分别提取 2批药液，一批按

常压浓缩干燥法（温度 80 ℃），另一批采用低压真空浓

缩干燥法（温度 60 ℃，真空度 0.07～0.08 MPa），测定其

浸膏收率和伞形花内酯、西瑞香素的含量，筛选浓缩干

燥方法。结果两种方法下 3个指标的平均值分别为

9.57％、9.68％，0.044 9、0.045 2 mg/g，2.226、2.312 mg/g，

性状分别为棕褐色块状固体和棕褐色疏松固体。这表

明两种方法比较各指标差异不大，但采用低压真空浓缩

干燥法所得浸膏干燥疏松，故选择其为了哥王提取液的

浓缩干燥方法。

2.8 工艺验证

称取了哥王药材 3批，每批 10 kg，按优化的提取工

艺条件，进行提取、浓缩、干燥，并测定其伞形花内酯、西

瑞香素的含量和浸膏收率。结果，3次试验中伞形花内

酯含量分别为 0.044 3、0.044 0、0.045 0 mg/g，西瑞香素

的含量分别为2.248、2.285、2.257 mg/g，浸膏收率分别为

9.95％、10.14％、9.93％，综合评分分别为98.3、99.3、98.8

（RSD＝0.51％，n＝3），提示优化的提取工艺重现性好、

稳定、可行。

3 讨论
在前期进行的含量测定预试验中，对多种流动相组

成（甲醇-水、甲醇-0.1％磷酸水、乙腈-水、乙腈-0.2％磷

酸水溶液）及洗脱方式（等度、梯度）进行了考察，并对检
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测波长（324、350、346 nm）、流速（0.8、1.0 mL/min）、柱温

（25、30、35 ℃）等进行了筛选，最后确定了乙腈-0.2％磷

酸水溶液为流动相、梯度洗脱、不同时间切换波长（0～

15 min，324 nm；15～45 min，346 nm）的条件，结果表明

各峰间分离度较好、基线平稳、试验重复性较好、含量测

定结果准确。

了哥王的根及茎非常坚硬，纤维性非常强，含糖、淀

粉类及水溶性的成分少，大多数有效成分易溶于乙醇及

有机溶剂，但在临床及药物生产过程中不可能大量使用

有毒及对环境污染较大的有机溶剂，故在研究过程中大

多使用水及不同体积分数的乙醇作为提取溶剂。在前

期研究中，笔者用浸渍法提取了哥王的有效成分，但该

方法提取周期长，提取过程中提取溶剂不易形成浓度

差，故提取效率低；另外李姣姣等[17]采用超声波结合微

波提取法对了哥王的黄酮类成分进行了提取，该方法也

只是针对某一类有效部位的提取。了哥王的临床应用

大多以煎剂为主，但在近几年的研究过程中，笔者发现

了哥王的大多有效成分不仅不易溶于水，而且容易被热

破坏，故结合实际，笔者对了哥王的常用提取方法煎煮

法、渗漉法和回流提取法进行了筛选。结果表明，渗漉

法的提取效果更好，有效成分及浸膏收率相对较高，加

热对药物的破坏小，故选择渗漉法为了哥王药材有效成

分的最优提取方法。

西瑞香素和伞形花内酯是了哥王香豆素类成分的

主要有效成分，也是了哥王抗肿瘤、抗炎、抗真菌、抗病

毒、抗焦虑的有效成分[9，16，18-19]，故选择二者含量为提取

工艺条件优化的主要指标。

了哥王为常用苗药，其疗效确切，但毒性较大[20]，在

《岭南采药录》《广西中药志》等著作中均有“大毒”“有

毒”的记载。本研究为其后续毒性、药效、药理及炮制增

效减毒机制的研究及进一步开发利用提供了一定的基础。
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