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[摘要 ] 以抱茎苦荬菜全草为原料, 在单因素实验基础上,以乙醇浓度、超声时间、超声功率、料液比 4因素进行

正交实验, 优化超声波提取抱茎苦荬菜内总黄酮物质的提取工艺. 在实验影响因素中, 影响程度从大到小依次为

超声波功率 >乙醇浓度 >料液比 >超声提取时间.实验结果表明, 抱茎苦荬菜全草中黄酮类物质的最佳提取条

件为: 7. 72m o l/L乙醇, 料液比 1 20, 超声功率 400W, 在 50 提取 60 m in, 连续提取 2次, 总黄酮得率高达

1 102% .
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Abstrac t: The a im of the study w as to confirm the optim um techn ics cond ition o f extrac ting to tal flavono ids from Ix eris

sonchifo lia ( Bge. ) H ance. by u ltrasound w ave. Based on sing le factor test, the orthogonal experim ents were conducted

w ith 4 factors of ethano l concentration, the ratio o f raw m ater ia ls to so lvent, u ltrasonic pow er and extracting tim e. The im

pact w ill activa te by ultrason ic pow er, concentration o f alcoho,l m a teria l liqu id ratio, ultrasonic tim e. Under the condi

tions of 7. 72 m ol/L ethano l as extraction so lvent, ma teria l to ethano l ratio 1 20, ultrason ic pow er 400W, extraction

tim e 60m in, treating w ith u ltrasonic for tw ice repeated ly a t the tem pe rature o f 50 , the tota l flavono ids ex traction effi

c iency can reach as h igh as 1 102% .
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抱茎苦荬菜 Ix eris sonchifolia ( Bge. ) Hance.为菊科苦荬菜属植物, 别名苦碟子、满天星等,我国各地均

有分布,盛产于东北、华北等地. 内蒙古中草药 记载, 抱茎苦卖菜味苦、辛,具清热解毒、排毒、止痛之功

效
[ l]
.可用于治疗无名肿痛、乳痈疖肿、阑尾炎、肝炎等各种炎症以及肺热咳嗽、肺结核等

[ 2]
.其化学成分以

黄酮类物质含量最高
[ 3 ]
.目前临床使用的纯中药注射液 碟脉灵注射液 就是以抱茎苦荬菜全草为原料精

制而成的治疗心脑血管疾病的药物.

目前提取药用植物中黄酮类化学物质多采用热回流法进行,热回流法因长时间受热而易破坏其中的

有效成分.超声波技术随着科学技术的发展已被应用到多种物质的提取中. 大量资料表明, 超声波的强烈

搅拌、振动、空化作用可以破坏细胞结构, 加速有效物质的溶出
[ 4]
,不仅可以提高提取效率, 而且可以大大

地缩短时间,节省能源.如苹果渣多酚提取
[ 5]
、元宝枫叶总黄酮

[ 6]
的提取等.笔者以抱茎苦荬菜为对象, 研

究了超声提取过程中相关条件对黄酮提取率的影响, 为优化抱茎苦荬菜黄酮的提取工艺进行了探索,旨

在建立一种快速、简便、有效的提取方法.

120

第 32卷第 1期

2009年 3月

南京师大学报 (自然科学版 )

JOURNAL OF NANJING NORMAL UNIVERSITY ( Natural Sc ience Edition)

Vo.l 32 No. 1

M ar, 2009



1 仪器和材料

TU - 1901双光束紫外可见分光光度计 (北京普析通用仪器有限责任公司 ) ,电子分析天平 (北京赛多

利斯仪器系统有限公司 ), 电热干燥箱 (上海申光仪器仪表有限公司 ), J Y92- 型超声波细胞破碎仪 (宁

波新芝科学仪器厂 ),旋转蒸发器 RE- 52 (上海精宏实验设备有限公司 ), LD4- 2A型低速离心机 (北京

医用离心机厂 ).

乙醇、亚硝酸钠、无水三氯化铝、氢氧化钠等均为市售分析纯; 芦丁标准品 (上海生化试剂 ).

抱茎苦荬菜全草采集于济宁医学院日照校区院内, 由药学院生药学教研室鉴定.置通风处阴干, 密闭

保存, 临用前在 60 下烘烤至恒重后粉碎,过 80目筛,备用.

2 实验方法

2. 1 芦丁对照溶液的制备

精密称取 105 常压干燥至恒重的芦丁对照品 25 01mg,置于 50mL容量瓶中,加 11. 15mo l/L乙醇

适量, 超声振荡使溶解,加 11. 15mo l /L乙醇至刻度,摇匀,即得 8. 20 10
- 4

mol/L芦丁对照品溶液.

2. 2 标准曲线的绘制

精密量取标准溶液 0 0(空白对照 ), 1 0, 2 0, 3 0, 4 0, 5 0mL,分别置于 10mL容量瓶中, 各加 10. 29

mo l/L乙醇使成 5 0mL,各精密加入 0. 73mo l/L亚硝酸钠溶液 0 10mL,摇匀,放置 6m in后,加 0. 75mo l /

L A lC l3溶液 0 30mL, 摇匀,放置 6m in后,加 1mo l/L NaOH溶液 4 0mL,用蒸馏水定容至刻度, 摇匀,放

置 15m in.取标准储备液 1mL, 按标准曲线操作, 在紫外分光光度计上进行全波长扫描,总黄酮反应物在

506 nm下有最大吸收峰.因此,确定 506 nm为测定波长.并在此波长下应用 UV - w in5 0软件测定各溶液

的吸光度.

以浓度为横坐标,吸光度为纵坐标, 绘制标准曲线 (见

图 1). 得芦丁标准溶液浓度 C与吸光度值 A关系曲线的回

归方程式: A = 105 997 ( C ) - 0. 009 7, R
2
= 0. 999 5

2 3 总黄酮得率的测定

精密量取正交试验中提取的抱茎苦荬菜的抽滤液

0 20mL于 25mL容量瓶中,按 2 2中方法显色后,同法测

定吸光度,代入回归方程计算黄酮含量, 根据标准曲线计

算出浸提液中总黄酮的得率.

3 结果

3 1 超声提取黄酮单因素考察

3 1 1 提取温度对提取的影响

精确称取 5 00 g粉碎后的抱茎苦荬菜粉末, 以 10. 29 mol /L的乙醇为溶剂, 料液比 1 20, 分别在

40 、50 、60 、70 下提取 30m in. 从实验结果来看 (见图 2) ,在 50 时黄酮含量达到最高,随温度增加

含量并无明显变化.因温度过高乙醇挥发严重,而且杂质溶出增加;温度过低,影响黄酮在乙醇中的溶出,

综合考虑,选取 50 进行正交实验.

3 1 2 不同料液比对提取的影响

精确称取 5 00 g粉碎后的抱茎苦荬菜粉末, 以 10. 29mol /L乙醇为溶剂,超声功率 400W, 提取时间

30m in,温度 50 , 考察不同料液比对其黄酮提取的影响 (见图 3). 实验结果表明, 黄酮浸出率随溶剂量的

增加而增加,但当料液比大于 1 20时,黄酮得率不再增加,且略有下降.这可能是由于在超声波的作用下,

其中所含黄酮类物质已经基本提取完全, 且其他杂质进入浸提液,使浸提液黏度增大, 扩散速度变慢, 导

致黄酮类化合物不易溶出.

3 1 3 乙醇浓度对提取的影响

精确称取 5 00 g粉碎后的抱茎苦荬菜粉末,在料液比 1 15, 超声功率 400W, 温度 50 ,分别用浓度为

3. 43, 6. 86, 10. 29, 13. 72, 16. 29mo l/L的乙醇提取 30m in(见图 4).结果表明, 乙醇浓度在 10. 29mo l/L左右

时提取的黄酮得率最高;当乙醇含量高于 80%时,随乙醇浓度的增加,提取的黄酮得率反而下降.这可能是因
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为部分黄酮类化合物是水溶性的, 如果提取溶剂中水分含量太少, 黄酮类化合物则不能充分溶解.

3 1 4 超声功率对提取的影响

精确称取 5 00 g粉碎后的抱茎苦荬菜粉末,在料液比 1 15,乙醇浓度为 10. 29mo l/L, 温度 50 ,超声

功率依次为 200W、400W、600W、800W、1 000W测定黄酮得率,结果如图 5所示,黄酮提取率在超声功率

200~ 600W有明显上升趋势,而到达 800W后提取率则增加缓慢.这可能是由于随着功率增大,产生的热

量使溶质扩散加快,当温度达到一定程度时,温度对传质效应的影响变小的缘故.

3 1 5 超声时间对提取的影响

精确称取 5 00 g粉碎后的抱茎苦荬菜粉末,在 10. 29mo l/L乙醇, 超声功率 400W, 温度 50 ,超声时

间分别为 15, 35, 55, 75, 95m in时进行提取. 从实验结果可以看出,随着时间的增加黄酮得率也在增加,

但提取 55m in以后增长趋缓, 总黄酮得率反而有所降低 (见图 6) .这可能是提取时间太长,植物组织中大

量细胞破裂,导致细胞内大量不溶物及较多黏液质等混入提取液中,使溶液中杂质增多,黏度增大,从而增

大了传质阻力,影响了有效成分的溶出.

3 1 6 超声次数对提取的影响

由图 7可知,提取次数为 3次时,黄酮得率最高.提取次数再增加,黄酮得率反而下降. 鉴于节约溶剂

和节省提取时间考虑,且第 2次与第 3次增加幅度不大, 因此后续试验均以提取 2次为准.
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3 2 正交实验设计及各因素水平设置
表 1 L9 ( 3

4 )正交因素与水平表

Table 1 Factors and levels of orthogona l test L 9 ( 3
4 )

水平

因素

A乙醇浓度

/ ( mo l/L )

B超声

功率 /W
C料液比

D提取

时间 /m in

1 7. 72 200 1 15 20

2 10. 19 400 1 20 40

3 12. 86 600 1 25 60

表 2 正交实验结果

Table 2 R esults of orthogona l test

试验 A B C D 提取率 /%

1 1 1 1 1 0 82

2 1 2 2 2 0 97

3 1 3 3 3 0 74

4 2 1 2 3 0 91

5 2 2 3 1 0 85

6 2 3 1 2 0 64

7 3 1 3 2 0 69

8 3 2 1 3 0 74

9 3 3 2 1 0 62

R1 0 843 0 807 0 733 0 763

R2 0 800 0 853 0 833 0 767

R3 0 683 0 667 0 763 0 797

极差 R 0 160 0 186 0 100 0 034

表 3 方差分析表

Table 3 Ana ly sis of variance o f extraction ra te of flavono ids

偏差平方和 自由度 F比 F临界值 显著性

乙醇浓度 0 041 2 20 500 19 000 *

超声功率 0 057 2 28 500 19 000 *

料液比 0 016 2 8 000 19 000

提取时间 0 002 2 1 000 19 000

误差 0 00 2

* 表示 P < 0 05, * * 表示 P < 0 01.

根据单因素实验结果, 拟选取乙醇浓度 ( A )、超声

功率 ( B )、料液比 ( C )、提取时间 ( D)等 4个因素作为

考察指标,各因素及水平设置如表 1所示.正交实验采

用 4因素 3水平正交表, 即 L9 ( 3
4
)正交表进行实验,

试验结果见表 2.

经方差分析表明 (见表 3) : 乙醇浓度与超声功率

对抱茎苦荬菜黄酮提取率都具有显著的影响 (P <

0 05) ,而提取时间与料液比则均未达到显著水平 (P

> 0 05) .

采用极差法对正交试验结果进行分析, 由表 2R

值可知,影响抱茎苦荬菜中总黄酮得率的因素依次为

B> A > C> D, 即超声波功率 >乙醇浓度 > 料液比 >

超声提取时间, 最佳提取条件为 A 1B2 C2D3, 即 7. 72

mo l/L乙醇,料液比 1 20,超声功率 400W, 在 50 提

取 60m in.

3 3 最佳工艺验证实验

在拟选定的最佳提取条件下进行 3次重复实验,

所提取的总黄酮得率平均值为 1 102% , 大于正交设

计中的得率,故认为此正交实验得出的最优水平是可

靠的, 且该工艺稳定可行.

4 结 论

超声波是一种弹性机械振动波, 它在溶液中疏密

相间地向前辐射, 使液体流动而产生数以万计的微小

气泡, 这些气泡纵向传播, 在负压区形成、生长, 而在

正压区迅速闭合.在此 空化 效应中, 气泡闭合可形

成 101MPa的瞬间高压, 连续不断产生的高压就像一

连串小 爆炸 , 不断冲击物料表面.超声波就是通过这种超声化作用向物质提供能量, 产生强烈振动、空

化效应及搅拌作用, 使其局部升温和局部高压, 破坏植物组织结构, 产生局部粉碎作用, 强化提取过程.

因此超声提取具有提取速度快、得率和纯度较高的优点, 并且可免去高温对活性成分的影响
[ 7 9 ]

.

本文在单因素实验基础上进行了多因素正交实验, 研究了超声波法提取抱茎苦荬菜总黄酮的最佳工

艺.从正交试验的直观分析和方差分析可知,影响提取液黄酮浓度的因素主次顺序为 B> A > C> D, 并根

据 R值的大小,确定最佳组合 A1 B2C2D3,即 7. 72mo l /L乙醇,料液比 1 20,超声功率 400W,在 50 提取

60m in,连续提取 2次,黄酮得率达到最高.
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