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摘要!为了获得马铃薯中
!
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茄碱的最佳提取工艺参数$对其

提取温度(提取时间(超声波功率及料液比等参数进行研究$

运用响应面
NB_N768h78

中心组合试验设计对
!

0

茄碱的提

取工艺进行优化%结果表明"马铃薯中
!

0

茄碱的最佳提取工

艺参数为以体积比
!

!

$

的乙醇*乙酸混合溶液作提取溶

剂$提取温度
).b

$提取时间
"&138

$超声波功率
&*$g

$料

液比
&

!

&)

!
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)

1K

#$该条件下
!

0

茄碱提取量为
(?(&*1

9

)

9

$

H9G

为
&?()M

!

*c*

#$与理论预测值基本吻合$平均回收率

为
.!?$&M

$

H9G

为
&?##M

!

*c#

#$说明该方法的提取率和

精密度高(稳定性好$合理可行%

关键词!马铃薯&
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茄碱&提取
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马铃薯!
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#是茄科多年生草本植物%在

世界范围内广泛种植&它是一种常见的重要蔬菜作物%同时

也是一种粮食作物%还可以为许多工业生产提供原料)

&

*

&糖

苷生物碱是马铃薯的次生代谢产物之一%主要存在于马铃薯

的芽+未成熟块茎+成熟薯皮及靠近薯皮的薯肉组织中)

$

*

%其

中主要的成分为
!
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茄碱!

!

0<B428387
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%又称龙葵素&

!

0

茄碱

是一种毒性物质%可麻痹人体的呼吸系统和神经系统%引发

一系列的中毒症状$同时还具有抗疟疾)
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+抗炎)
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+抗肿

瘤)
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+降低血脂和胆固醇)

!C.

*等功效%是马铃薯中的活性

成分之一)

&%

*

%但含量低且成分复杂&

目前关于马铃薯中
!

0

茄碱提取+分离纯化方法的研究有

少量报道%张玮琴等)

&&

*采用超声波技术提取马铃薯中的糖

苷生物碱%通过单因素及正交试验优化马铃薯中糖苷生物碱

提取工艺参数%发现在提取时间
#%138

%提取温度
)%b

%超

声功率
&*%g

和乙酸体积分数
#*M

的条件下%马铃薯中糖

苷生物碱提取率最高$张薇等)

&$

*用微波辐射技术辅助提取

马铃薯薯皮中的龙葵素%采用正交试验设计优化提取工艺%

结果表明微波辐射提高了提取效率并缩短了提取时间&但

目前此类研究仍不够系统和全面%对马铃薯中
!
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茄碱提取+

分离纯化条件的筛选及优化仍不够细致和深入%得到的提取

率普遍较低%因此对于如何完善马铃薯中
$

0

茄碱的提取条

件+提高回收率已成为该研究领域急待解决的问题&本研究

拟利用响应面法优化超声波提取马铃薯中
!

0

茄碱的提取工

("&



艺流程%由于马铃薯中
!

0

茄碱主要存在于薯皮+靠近薯皮的

果肉和薯芽中%因此本研究将马铃薯薯皮为代表性试验材

料%通过分析回归方程得到最佳提取工艺参数%以期为马铃

薯
!

0

茄碱资源的有效开发利用提供参考%同时%为完善马铃

薯食品安全相关检测技术标准提供依据&

&
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材料与方法
&?&

!

材料和试剂

马铃薯"采购于天津红旗农贸批发市场%洗净去皮+将薯

皮晒干+粉碎%装袋备用$
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茄碱标准品"纯度
'

.*M

%美国
F3

9

12

公司$

甲醇+乙醇+冰乙酸+氯仿+乙腈+四氢呋喃等"分析纯%天

津市江天化工技术有限公司$

g74A6GB1L
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柱+

g74A6GB1 '4;13820E

中性氧化铝柱"

*%%1
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%月旭科技上海股份有限公司$

g2>7G<[2<3<JKN

固相萃取小柱"北京纽朴生物技术有

限公司&

&?$
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试验仪器

高效液相色谱仪"

g2>7G<$)!(

型%

g2>7G<"%%/

泵%

g20

>7G<0$)!(

紫外检测器%美国
g2>7G<

公司$

紫外可见分光光度计"

VD$(%%

型%日本岛津公司$

超声波发生器"

a]0$*%N

型%昆山市超声仪器有限公司$

旋转蒸发器"

Z/0*$-

型%上海荆和分析仪器有限公司$

I

J

计"

[G3B8F>2G'

基础型%美国赛默飞世尔科技!中

国#有限公司$

真空离心浓缩仪"

UKF0$

型%湖南赫西离心机仪器有限

公司&
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试验方法

&?#?&

!!

0

茄碱的提取及纯化方法
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精确称取
(

等份马铃薯

薯皮干粉%每份
*?%%

9

%分别加入冰乙酸+甲醇+乙醇+甲醇'

氯仿!体积比
$
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#+甲醇'乙酸!体积比
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#+乙醇'

乙酸!体积比
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#和四氢呋喃'水'乙腈'乙酸!体积比
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#各
$%1K

%超声波处理
"%138

%布氏漏斗

抽滤%

)%b

旋转蒸发收集提取液%

&*1K$M JL4

溶解沉淀%

浓
JL4

调
I

J

至
$?*

%布氏漏斗抽滤%收集滤液%加入浓氨水

调
I

J

至
&%
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&%?*

%放 入
) b

冰 箱 静 置 过 夜%

$% b

&%%%%G

(

138

离心
#%138

%弃去上清液%沉淀用氨水洗涤%再

离心%风干沉淀%用色谱甲醇充分溶解%用
%?)*

#

1

微孔滤膜

过滤后浓缩成
&%1K

溶液备用%设
#

次重复&

将
g2>7G<[2<3<JKN

固相萃取小柱用
*%M

甲醇活化%

湿法装柱%

$%M

甲醇溶液平衡%将马铃薯
!

0

茄碱提取液上柱

吸附
$6

%用氯仿'无水甲醇!体积比
$
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#洗脱%将洗脱液

减压浓缩备用&

&?#?$
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茄碱的测定
!

采用紫外可见分光光度计对样品在

一段波长内进行扫描%找到最大吸收峰波长%利用高效液相

色谱仪测定%采用外标法定量&

!
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#$流 动 相 为 乙 腈$

aJ

$

H[

)

!

%?%*1B4

(

K

#!体积比
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#$流速为
%?(1K
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138

$检测

波长为
$%*81

$柱温
$*b

$进样量
&%

#
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&
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#标准曲线的制作"首先将
$%1

9!

0

茄碱标准品用
#

"

*1K

色谱甲醇溶解%之后将溶液定容至
&%1K

容量瓶中%得

到
$1
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(

1K

浓度的
!
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茄碱标准溶液&从其中分别吸取
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%
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%以色谱甲醇定容至
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%得到浓

度分别为
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的
!
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茄

碱'甲醇溶液%用上述色谱条件进行测定%进样量为
&%

#

K

%

以
!

0

茄碱的浓度为横坐标%峰高为纵坐标%绘制标准曲线&

得到回归方程为
E

c&&!%?#Of&#$?&.

%相关系数
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%说明
!
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茄碱在
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"
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1K

的范围内呈良好

的线性关系&
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单因素试验
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#提取溶剂"在提取温度为
)%b

+提取时间为
)%138

+

超声波功率为
$%%g

+料液比为
&

"
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#的条件下%考

察乙酸+甲醇+乙醇+甲醇'氯仿!体积比
$

"

&

#+乙醇'乙酸

!体积比
.*
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*

#+甲醇'乙酸!体积比
.*

"

*

#+四氢呋喃'

水'乙腈'乙酸!体积比
*%

"

#%

"

$%

"

&

#对马铃薯
!

0

茄

碱提取量的影响&

!

$

#提取溶剂配比"根据
&?#?#

!

&

#筛选得到试验结果%在

提取温度为
)% b

+提取时间为
)% 138

+超声波功率为

$%%g

+料液比为
&

"

&%

!

9

(

1K

#的条件下%在不同乙醇'乙

酸提取溶剂比例!体积比
.
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%
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%
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#

%

"

"

)

%

*

"

*

#

条件下考察溶剂配比对马铃薯
!

0

茄碱提取量的影响&

!

#

#提取温度"根据
&?#?#

!

&

#得出的最优提取溶剂%在超

声波功率为
$%%g

%料液比为
&

"

&%

!

9

(

1K

#%提取时间为

)%138

的条件下%考察提取温度!

$%

%

#%

%

)%

%

*%

%

"%

%

(%b

#对

马铃薯
!

0

茄碱提取量的影响&

!

)

#提取时间"根据
&?#?#

!

&

#得出的最优提取溶剂%在超

声波功率为
$%%g

%料液比为
&

"

&%
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1K

#%提取温度为

*%b

%考察提取时间!

$%

%

#%

%

)%

%

*%

%

"%

%

(%

%

!%

%

.%138

#对马

铃薯
!

0

茄碱提取效果的影响&

!

*

#超声波功率"根据
&?#?#

!

&

#得出的最优提取溶剂%在

提取温度为
*% b

%提取时间为
"% 138

%料液比为
&

"

&%

!

9

(

1K

#%考察超声波功率!
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%

&%%
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&*%

%

$%%
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#%%g

#

对马铃薯
!

0

茄碱提取效果的影响&

!

"

#料液比"根据
&?#?#

!

&

#得出的最优提取溶剂%在提取

温度为
*%b

%提取时间为
"%138

%超声波功率为
&*%g

%考

察料液比)
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#*对马铃薯
!

0

茄碱提取效果的影响&

&?#?)

!

响应面分析
!

以马铃薯
!

0

茄碱提取量为响应值%将单

因素试验结果作为响应因素%利用
-7<3

9

8/_

I

7G>!?*Q

软件

进行
NB_0N7868h78

试验设计%对马铃薯
!

0

茄碱提取参数进

行分析%研究不同因素之间的交互作用&

&?#?*

!

加标回收试验
!

精确称取已知
!

0

茄碱含量的马铃薯

果皮粉末
#

份%每份
*?%%

9

%分别加入
$1

9

(

1K

的
!

0

茄碱标

准品溶液
&?%

%

&?*

%

$?% 1K

%即加标浓度为
%?%)

%

%?%"

%

%?%!1

9

(

1K

%按照最佳提取条件进行提取+定容%再使用高

效液相色谱仪测定
!

0

茄碱含量&

!"&

提取与活性
!

$%&"

年第
!

期
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结果与分析

$?&

!

马铃薯
!

0

茄碱提取工艺条件单因素试验

$?&?&

!

提取溶剂对马铃薯
!

0

茄碱提取效果的影响
!

由图
&

可知%不同提取溶剂对
!

0

茄碱提取效果有明显差异%

(

种提

取溶剂中甲醇'乙酸混合溶剂提取效果最好%

!

0

茄碱提取量

达
(?%&1

9

(

9

%乙醇'乙酸混合溶液次之%但由于甲醇溶液有

毒%在实际应用中存在较大危险性%因此本试验选用乙醇'

乙酸混合溶液作为响应面试验中马铃薯
!

0

茄碱的提取溶剂&

图
&

!

提取溶剂对马铃薯
!

0

茄碱提取效果的影响

,3

9

;G7&

!

/SS7A>BS@3SS7G78><B4T78>B87_>G2A>3B8

BS

!

0<B428387

$?&?$

!

乙醇'乙酸体积比对马铃薯
$

0

茄碱提取效果的影响

对于混合溶剂提取液来说%溶剂的配比对提取效果的好

坏也十分重要&由图
$

可知%

!

0

茄碱含量随着乙醇'乙酸体

积比的下降而呈现先升高后降低的趋势%不同乙醇'乙酸体

积比对马铃薯
!

0

茄碱的提取量差异较小%其中乙醇'乙酸体

积比为
!

"

$

时
!

0

茄碱含量最高%为
#?#!1

9

(

9

%之后随乙

醇'乙酸体积比的下降%

!

0

茄碱的提取量有小幅下降%变化

不明显%因此选择乙醇'乙酸体积比为
!

"

$

作为响应面试

验中马铃薯
!

0

茄碱提取溶剂的体积配比&

$?&?#

!

提取温度对马铃薯
$

0

茄碱提取效果的影响
!

由图
#

可知%提取温度为
$%b

时马铃薯
!

0

茄碱提取量最低%随着提

取温度的升高%提取量不断增加%温度升至
*%b

时提取量最

高%为
*?&#1

9

(

9

%之后随着温度继续升高%提取量明显下降%

图
$

!

乙醇*乙酸体积比对马铃薯
!

0

茄碱提取效果的影响

,3

9

;G7$

!
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$
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图
#

!

提取温度对马铃薯
!

0

茄碱提取效果的影响

,3

9

;G7#

!

/SS7A>BS@3SS7G78>>71

I

7G2>;G7B8

7_>G2A>3B8BS

!
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可能是温度过高%破坏了
!

0

茄碱的成分%提取温度为
"%b

和

(%b

时
!

0

茄碱提取量差异较小%因此将响应面试验中
!

0

茄

碱提取温度定为
)%

"

"%b

&

$?&?)

!

提取时间对马铃薯
!

0

茄碱提取效果的影响
!

由图
)

可知%提取时间为
$%138

时马铃薯
!

0

茄碱提取量最低%为

#?*"1

9

(

9

%提取时间为
#%138

时提取量上升幅度较小%之

后随着提取时间的增加%提取量上升速度逐渐加快%当时间

为
"%138

时提取量最高%为
*?!)1

9

(

9

%当提取时间延长至

(%138

时%提取量明显下降%当提取时间超过
(%138

后%提取

量下降幅度较小%因此将响应面试验中马铃薯
!

0

茄碱的提取

时间范围定在
*%

"

(%138

&

图
)

!

提取时间对马铃薯
!

0

茄碱提取效果的影响
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$?&?*

!

超声波功率对马铃薯
!

0

茄碱提取效果的影响
!

由图
*

可知%随着超声波功率的增加%马铃薯
!

0

茄碱提取量呈现先上

升后下降的趋势%超声波功率升至
&*%g

时提取量最高%为

"?)(1

9

(

9

%之后随超声波功率的增加提取量明显下降%可能是

超声波功率过高时会影响
!

0

茄碱的溶出%因此将响应面试验

中马铃薯
!

0

茄碱超声波提取功率定为
&%%

"

$%%g

&

$?&?"

!

料液比对马铃薯
!

0

茄碱提取效果的影响
!

由图
"

可

知%料液比为
&

"

"

!

9

(

1K

#时马铃薯
!

0

茄碱提取量最低%为

)?)#1

9

(

9

%随着料液比降低%提取量持续上升%可能是溶剂

与浸提物接触充分%使溶出率增加的缘故$当料液比为
&

"

&$

!

9

(

1K

#时提取量最大%为
"?&!1

9

(

9

%之后随料液比降低

提取量有小幅下降%料液比为
&

"

&"

!

9

(

1K

#时提取量下降

幅度较大%因此将响应面试验中
!

0

茄碱提取时的料液比定在

&

"

&%

"

&

"

&)

!

9

(

1K

#&
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图
*

!

超声波功率对马铃薯
!

0

茄碱提取效果的影响

,3

9

;G7*

!

/SS7A>BS@3SS7G78>;4>G2<B83A

I

B:7GB8

7_>G2A>3B8BS

!

0<B428387

图
"

!

料液比对马铃薯
!

0

茄碱提取效果的影响
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$?$

!

响应面试验结果与分析

$?$?&

!

响应面试验设计与结果
!

在单因素试验的基础上%采

用
NB_0N768h78

试验设计%以马铃薯
$

0

茄碱提取量为响应

值%分别以提取温度+提取时间+超声波功率和料液比作为自

变量!见表
&

#进行四因素三水平分析%试验结果见表
$

&

$?$?$

!

回归模型方程的建立及显著性分析
!

利用
-7<3

9

8

/_

I

7G>!?%*Q

软件对马铃薯
!

0

茄碱的提取量进行方差分析%

得到马铃薯
!

0

茄碱的提取量!

%

#对提取温度+提取时间+超声

波功率和料液比的回归方程"

%c C)*?"("f%?.&%R

&

f%?!)!R

$

f%?&)%R

#

C

&&*?)*"R

)

C#?!*%`&%

C#

R

&

R

$

C#?%%%`&%

C*

R

&

R

#

f

%?$*%R

&

R

)

f#?)%%`&%

C)

R

$

R

#

C%?.&(R

$

R

)

f#?###`

&%

C#

R

#

R

)

C(?%!%`&%

C#

R

&

$

C*?#%*`&%

C#

R

$

$

C*?$)$`

&%

C)

R

#

$

f!!"?""(R

)

$

& !

&

#

!!

由表
#

可知%试验回归模型的
!

值为
!#?%#"

%

H

%

%?%%%&

%证明该回归模型
!

检验为极显 著%相 关 系 数

'@

=

H

$

c%?.("$

%说明回归方程模型变量与响应值之间关系

表
&

!

NB_0N768h78

试验设计因素与水平

R2Q47&

!

,2A>BG<28@47T74<38>67G7<

I

B8<7<;GS2A7@7<3

9

8

水平
m

&

提取温

度(
b

m

$

提取时

间(
138

m

#

超声波

功率(
g

m

)

料液比

!

9

(

1K

#

C& )% *% &%% &

"

&)

% *% "% &*% &

"

&$

& "% (% $%% &

"

&%

表
$

!

响应面试验结果

R2Q47$

!

/_

I

7G3178>24@7<3

9

828@G7<;4><SBGG7<

I

B8<7

<;GS2A72824

P

<3<

试验号
m

&

m

$

m

#

m

)

+

!

0

茄碱含

量(!

1

9

.

9

C&

#

& C& C& % % "?%&

$ & C& % % "?*%

# C& & % % "?($

) & & % % *?"(

* % % C& C& "?#!

" % % & C& "?*"

( % % C& & "?&)

! % % & & "?##

. C& % % C& (?&)

&% & % % C& "?!*

&& C& % % & (?%#

&$ & % % & "?!.

&# % C& C& % *?!#

&) % & C& % *?$*

&* % C& & % *?(%

&" % & & % *?!%

&( C& % C& % *?)%

&! & % C& % *?$&

&. C& % & % *?"$

$% & % & % *?#(

$& % C& % C& (?$%

$$ % & % C& (?#&

$# % C& % & (?&)

$) % & % & "?(%

$* % % % % (?**

$" % % % % (?#)

$( % % % % (?"!

$! % % % % (?)*

$. % % % % (?$"

显著%模型失拟项
H

值为
%?.)&

)

%?%*

%说明该模型失拟项不

显著%模型对实际试验拟合效果很好&同时可以看出%一次

项
m

&

+

m

$

+

m

#

和
m

)

%二次项
m

$

&

+

m

$

$

+

m

$

#

和
m

$

)

以及交互项

m

&

m

$

+

m

$

m

#

和
m

$

m

)

均对马铃薯
!

0

茄碱的提取量均有显著

的影响!

H

%

%?%*

#%说明各变量因素对马铃薯
!

0

茄碱提取效

果的影响不是简单的线性关系&

$?$?#

!

响应曲面分析
!

利用
-7<3

9

8/_

I

7G>

软件根据得出的

回归模型绘制响应曲线图及等高线图%见图
!

"

&%

&响应曲

面图和等高线图可以直观的表现出不同因素间交互作用的

强弱)

&#

*

%椭圆形的等高线说明交互作用显著%圆形则表示交

互作用不显著)

&)C&*

*

&由图
!

可知%响应曲面图坡度十分陡

峭%等高线呈现明显椭圆形%提取温度和提取时间互作效应

对
!

0

茄碱提取量的影响十分显著%在一定范围内提取温度和

提取时间同时增加可明显提高
!

0

茄碱提取量&由图
.

可知%

响应曲面图坡度同样十分陡峭%提取时间和超声波功率等高

线图呈明显椭圆形%

!

0

茄碱提取量受二者互作效应影响十分

%(&
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!
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!
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方差分析结果k

R2Q47#

!
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方差来源 平方和 自由度 均方
! H

显著性
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m

#
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$

&
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$

$
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%

%?%%%&
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m

$
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%
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m
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)
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残差
%?&." &) %?%&)

""""""""""""""""""""""""""""""""

失拟项
%?%!* &% %?%%! %?#%" %?.)&

不显著

误差
%?&&& ) %?%$!

总差
&"?)*) $!

!!!!!!!!!!!

k

!$

表示差异显著$

$$

表示差异极显著&

图
(

!

提取温度和提取时间的交互作用
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;G7(

!
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I

7G2>;G728@>317

图
!

!

提取时间和超声波功率的交互作用
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9
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!
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图
.

!

提取时间和料液比的交互作用

,3

9

;G7.

!

X8>7G2A>3B8Q7>:7787_>G2A>3B8>31728@<B43@043

O

;3@G2>3B

显著&由图
&%

可知%提取时间和料液比间互作效应对响应

值也有显著的影响%在一定范围内同时增加提取时间和料液

比%

!

0

茄碱提取量明显上升%并且有明显的极值%但超过一定

值之后继续增加提取时间和料液比%

!

0

茄碱提取量明显下

降&由各响应面图可看出%响应值存在最大值&通过软件分

析计算得出理论最佳提取工艺"提取温度
). b

%提取时间

"&138

%超声波功率
&*$g

%料液比
&

"

&)

!

9

(

1K

#%理论上

在此条件下可提取到的
!

0

茄碱量为
(?((#1

9

(

9

&

$?#

!

最佳提取条件验证及加标回收率的测定

称取马铃薯果皮粉末
*

份%每份
*

9

%按照上述得到的最

佳提取条件进行提取测定并计算
H9G

值&结果测得马铃薯

!

0

茄碱提取量为
(?(&*1

9

(

9

%与预测值相差
%?%*!1

9

(

9

%

H9G

为
&?()M

!

*c*

#%说明该方程与实际情况的拟合性良

好&加标回收试验结果表明%

!

0

茄 碱 的 平 均 回 收 率 为

.!?$&M

%

H9G

为
&?##M

!

*c#

#&说明该提取方法精密度和

提取率均较高%适用于马铃薯中
!

0

茄碱的提取&

#

!

结论
应用单因素试验和响应面法试验设计优化不同提取工

艺参数%在此基础上采用
-7<3

9

80/_

I

7G>

软件对试验结果进

行处理%研究不同提取参数间的关系及对
!

0

茄碱提取量的影

响%建立了不同提取参数对马铃薯中
!

0

茄碱提取量影响的回

归模型%并且得到了最优提取条件%提取条件为"以体积比

!

"

$

的乙醇'乙酸混合溶液为提取溶剂%大孔树脂柱纯化%

提取温度
).b

%提取时间
"&138

%超声波功率
&*$g

%料液

比
&

"

&)

!

9

(

1K

#%此条件下
!

0

茄碱提取量与预测值基本吻

合%加标回收试验结果表明%

!

0

茄碱的平均回收率为
.!?$&M

%

H9G

为
&?##M

!

*c#

#&说明该提取方法精密度和提取率均

较高%适用于马铃薯中
!

0

茄碱的提取&可为马铃薯
!

0

茄碱的

工业化应用提供参考&

由于取样手段的不足%本研究只选取了薯皮作为马铃薯

中
!

0

茄碱的提取对象%而对薯肉中的
!

0

茄碱含量研究尚且不

足&由于部分成熟马铃薯靠近果皮的薯肉部分
!

0

茄碱含量同

样较高%而这部分果肉的大小在不同马铃薯个体间存在很大

差异%造成这种差异的原因尚不明确%因此要进行代表性取样

难度较大&此部分果肉中
!

0

茄碱的含量对于马铃薯中
!

0

茄碱

的系统研究应用及食品安全检测具有非常重要的意义&
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