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内部沸腾法提取七叶一枝花皂苷的工艺优化
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摘要!为提高药用成分皂苷的提取得率$合理有效开发七叶

一枝花药材$以乙醇浓度(温度(料液比和提取时间为单因素

进行试验$确定各因素的最佳水平%在该基础上$采用基于

NB_0N768h78

试验设计的响应面法进一步优化$得到最佳提

取工艺为"乙醇浓度
#.M

(水 浴 温 度
!" b

(提 取 时 间

*?*138

%在该条件下$七叶一枝花中皂苷提取得率达

&&?%$M

%内部沸腾法提取七叶一枝花中皂苷具有简便(快

速(高效等优点%

关键词!七叶一枝花&皂苷&内部沸腾法
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七叶一枝花!

H/.[0>6

P

6@.?.:

#%为百合科重楼属多年生

草本植物%药用价值高)

&C#

*

%其药用部分为根茎%有小毒&现

代药理研究)

)C*

*表明"七叶一枝花根茎具有止血+镇痛+免疫

调节+抗肿瘤+抗真菌等多种生理活性%已成为著名中成药如

云南白药+宫血宁胶囊+季德胜蛇药片等产品的主要原料)

"

*

%

其主要活性成分为甾体皂苷)

(

*

&

对七叶一枝花皂苷的提取工艺研究目前还较少%在仅有

的两篇文献)

!C.

*中报道均采用正交试验设计进行研究%提取

方法为酶酵解'微波助提'双相酸水解联合技术)

!

*和浸渍

法)

.

*

&该两种方法均有各自的不足%前者操作过程较复杂%

后者的提取剂用量大&内部沸腾法是一种在低温条件下快

速强化植物有效成分的提取方法%具有收率高+产品杂质少

及容易实现等)

&%

*优点&此外%正交试验法试验次数较多%周

期较长%而且不能从整个区域的水平上找到因素的最佳组

合%响应面法一定程度上能满足这些要求%其在多酚等的提

取中已得到广泛的应用)

&&C&$

*

&本研究拟利用响应面优化内

部沸腾法提取七叶一枝花皂苷%旨在提高药用成分的提取得

率%为合理有效开发七叶一枝花药材提供科学依据&

&

!

材料与方法

&?&

!

材料与试剂

七叶一枝花"永州恒康药品零售连锁有限公司馨雅堂连

锁分店$

重楼皂苷
0

标准品"

'

..M

%中国药品生物制品检定所$

.*M

乙醇+甲醇+高氯酸等"分析纯%国药集团化学试剂

有限公司&

&?$

!

主要仪器设备

紫外分光光度计"

VD$!%%

型%上海舜宇恒平科学仪器

有限公司$

电子分析天平"

'V+&$%

型%岛津国际贸易公司$

!(&



高速台式冷冻离心机"

RWK0&"Y

型%长沙湘仪离心机仪

器有限公司$

旋转蒸发仪"

Z0&%%&0DE

型%郑州长城科工贸有限公司$

超声波提取仪"

F+0&*%

型%上海宁商超声仪器有限

公司&

&?#

!

方法

&?#?&

!

标准曲线的制作
!

精密称取重楼皂苷
0

对照品

&%?%%%1

9

%用适量的甲醇溶解定容至
$*1K

%摇匀%分别吸

取
%?&

%

%?$

%

%?#

%

%?)

%

%?*

%

%?"

%

%?(1K

于干净试管中%

"%b

水

浴挥干溶剂%各加入高氯酸
*1K

%密封%摇匀后置于
"*b

恒

温水浴锅中加热
&*138

%取出冷却至室温%以高氯酸为空白

溶液%在波长
)%(81

处测定吸光度)

&#

*

&

&?#?$

!

内部沸腾法提取七叶一枝花皂苷
!

将
$?%%

9

七叶一

枝花粉末置于
&%%1K

烧杯中%加入适量的
!%M

乙醇解析

剂%在功率为
&*%g

的超声波提取器中保持
$%138

%温度控

制在
$*b

%使乙醇解析剂充分渗透到细胞组织中%然后加入

温度高于解析剂沸点的乙醇%于恒温水浴中提取一定时间后

再抽滤)

&)

*

&滤渣以相同条件再提取一次%合并滤液%经减压

浓缩至无醇味%用蒸馏水定容至
&%%1K

%再用等体积的水饱

和正丁醇萃取二次%合并正丁醇萃取液%经减压蒸馏至无液

体流出%回收正丁醇%后用乙醚洗涤%抽滤%沉淀即为总皂苷&

按标准曲线法测定皂苷含量&

&?#?#

!

七叶一枝花总皂苷提取条件优化
!

在其它条件固定

的情况下%分别考察乙醇浓度+水浴温度+料液比和提取时间

对七叶一枝花皂苷得率的影响&

!

&

#乙醇浓度对皂苷提取的影响"设置乙醇浓度梯度为

$%M

%

#%M

%

)%M

%

*%M

和
"%M

%在料液比
&

&

$)

!

9

(

1K

#+温

度
!*b

条件下提取
* 138

%考察乙醇浓度对皂苷得率的

影响&

!

$

#水浴温度对皂苷提取的影响"设置水浴温度梯度为

(*

%

!%

%

!*

%

.%

%

.*b

%在料液比
&

&

$)

!

9

(

1K

#+

#%M

乙醇条件

下提取
*138

%考察水浴温度对皂苷得率的影响&

!

#

#料液比对皂苷提取的影响"设置料液比梯度为
&

&

!

%

&

&

&"

%

&

&

$)

%

&

&

#$

%

&

&

)%

!

9

(

1K

#%用
#%M

乙醇在水浴温

度
!*b

条件下提取
*138

%考察料液比对皂苷得率的影响&

!

)

#提取时间对皂苷提取的影响"设置提取时间梯度为

#

%

*

%

(

%

.

%

&&138

%用
#%M

乙醇在水浴温度
!*b

+料液比
&

&

$)

!

9

(

1K

#条件下%考察提取时间对皂苷得率的影响&

在此基础上%选择对七叶一枝花皂苷提取有显著影响的

#

个因素%采用
NB_0N768h78

试验设计)

&*

*进一步优化%确定

内部沸腾提取七叶一枝花皂苷的最佳条件&

&?#?)

!

样品液皂苷的测定
!

取适量样品用甲醇溶解%并定容

至
$*1K

的容量瓶中%按标准曲线法在
)%(81

处测定吸光

度%并以式!

&

#计算皂苷提取得率&

H

I

8

K

N

K

#

&%%%

K

;

K

&%%M

% !

&

#

式中"

H

'''皂苷提取得率%

M

$

8

'''皂苷质量浓度%

1

9

(

1K

$

N

'''七叶一枝花皂苷提取液的体积%

1K

$

#

'''稀释的倍数$

;

'''七叶一枝花样品质量%

9

&

$

!

结果与分析
$?&

!

重楼皂苷标准曲线的制作

以重楼皂苷浓度为横坐标%吸光度为纵坐标绘制标准曲

线!见图
&

#%得回归线方程为"

E

c&%?#OC%?%%$

%

H

$

c

%?..!.

&

图
&

!

重楼皂苷标准曲线

,3

9

;G7&

!
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!

提取因素对总皂苷得率的影响

由图
$

!

2

#可知%乙醇浓度的提高有利于皂苷的浸出%

)%M

时达到最大值%之后皂苷提取得率反而降低&可能是提

取剂浓度过低%皂苷溶解度最小%提取不充分$而提取剂浓度

过高%与物料内部解析剂浓度差缩小%内部沸腾强度可能降

低%皂苷扩散较慢%提取得率也下降&

由图
$

!

Q

#可知%总皂苷提取得率随水浴温度升高而上

升%在
!*b

时提取得率最高%之后逐渐下降&温度是内部沸

腾法的重要因素%浓度为
!%M

的乙醇在常压下的沸点约为

!$?)b

%当水浴温度高于此沸点时%物料内部的乙醇沸腾%分

子扩散较快%提取效果好%但当温度超过
!*b

时%物料的内

外部均能产生沸腾%使对流扩散在很短时间内就结束%相当

于缩短了提取时间%提取得率反而下降&当提取温度低于解

吸剂沸点时%物料内部不能发生沸腾%分子扩散较慢%在较短

时间内提取不完全%故提取效果不好&

由图
$

!

A

#可知%总皂苷提取得率随着乙醇用量的增加而

升高%在乙醇体积为
)!1K

时%提取得率最大%之后乙醇用量

的增加对皂苷提取得率无影响%因此最适料液比为
&

&

$)

!

9

(

1K

#%后续试验不再考察料液比因素&

由图
$

!

@

#可知%在
*138

内%皂苷提取得率急剧增加%

*138

时%总皂苷得率最高%之后提取得率逐渐下降&内部沸

腾过程提取速度相当快%物料内部沸腾过程中%分子运动方

式为对流扩散%其速度比普通条件下快
&%%

倍%故内部沸腾

提取时间相当短&此外%皂苷的热稳定性较差%若高温下提

取时间过长%皂苷结构会遭到破坏导致提取得率下降&

$?#

!

响应面优化试验结果

选择皂苷提取得率影响较大的
#

个因素乙醇浓度+提取

时间+水浴温度作三因素三水平
NB_0N768h78

试验设计%具

.(&

提取与活性
!

$%&"

年第
!

期



图
$

!

提取条件对总皂苷得率的影响

,3

9

;G7$

!

/SS7A><BS7_>G2A>3B8>7A68B4B

9

3A24AB8@3>3B8<B8F2

I

B838<

I

GB@;A>3B8

P

374@

体方案及结果见表
&

+

$

&

!!

利用
-7<3

9

80/_

I

7G>

软件对表
$

数据进行二次多项式回

归拟合%得到皂苷提取得率对乙醇浓度+提取时间+水浴温度

的模型为"

%c&%?.&C%?##" f%?&(D f%?*!8 f%?%!*"D C

%?#%"8C%?&"D8C%?(&"

$

C%?&(D

$

C%?"!8

$

& !

$

#

模型方差分析见表
#

&

!!

由表
#

可知%模型的
!c$")&?!)

%

H

%

%?%%%&

%表明二次

多元回归模型极其显著&三因素及交互项+二次项的
H

值均

小于
%?%%%&

%说明乙醇浓度+提取时间+水浴温度三因素及

其交互项+二次项都具有显著性影响$缺失项
!

值
c$?&#

%

Hc%?$#!(

)

%?%*

%模型失拟不显著$决定因素
H

$

c%?...(

%

说明该模型拟合度较好%误差小%能较好地反应响应值的

变化&

!!

图
#

分别表示在固定水浴温度
!*b

+提取时间
*138

及

乙醇浓度为
)%M

条件下%乙醇浓度与提取时间+乙醇浓度与

水浴温度+提取时间与水浴温度交互作用对皂苷提取得率的

影响&结果表明"当乙醇浓度和提取时间都固定时%皂苷提

取得率随着温度的变化幅度较大%故水浴温度对提取得率影

响最大&通过最优分析%得到各因素最佳水平为"乙醇浓度

表
&

!

响应面试验因素水平

R2Q47&

!

K7T74<BSG7<

I

B8<7<;GS2A7>7<>

水平
'

乙醇浓度(
M N

提取时间(
138L

水浴温度(
b

C& #% # !%

% )% * !*

& *% ( .%

表
$

!

响应面试验结果

R2Q47$

!

Z7<;4><BSG7<

I

B8<7<;GS2A7>7<>

试验号
' N L

+

总皂苷提

取得率(
M

& % & & &%?""

$ % % % &%?.$

# % C& C& .?&)

) & C& % .?)"

* C& % C& !?."

" C& C& % &%?$!

( & & % .?."

! % % % &%?.%

. % % % &%?!.

&% C& & % &%?))

&& % % % &%?.&

&$ % % % &%?.#

&# % & C& .?!)

&) % C& & &%?"$

&* & % C& !?.%

&" C& % & &%?()

&( & % & .?*%

#!?"(M

+提取时间
*?))138

+水浴温度
!"?&&b

%预测皂苷提

取得率为
&&?%(M

&因实际操作的局限性%将提取工艺修改

为乙醇浓度
#.M

+水浴温度
!"b

+提取时间
*?*138

&在此

条件下进行验证%

#

次实验取平均值为
&&?%#M

%与预测值基

本相符&

%!&

第
#$

卷第
!

期 袁志辉等"内部沸腾法提取七叶一枝花皂苷的工艺优化
!



表
#

!

回归模型方差分析

R2Q47#

!

'824

P

<3<BST2G328A7SBG

O

;2@G3AG7

9
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因素交互作用对皂苷提取得率影响的响应面图
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结论
采用单因素试验及响应面分析对内部沸腾法提取七叶

一枝花皂苷的工艺条件进行了优化%通过建立影响提取得率

的二次多项模型%得到了七叶一枝花皂苷的最佳提取条件为

乙醇浓度
#.M

+水浴温度
!"b

+提取时间
*?*138

&经验证%

在此条件下七叶一枝花中总皂苷提取得率为
&&?%#M

%与预

测值相符%证实该模型准确%适用于七叶一枝花皂苷提取的

分析和预测&可为更加科学合理地开发和应用七叶一枝花

提供了重要的数据参考和方法支撑&此外%该领域还有更大

的研究空间和价值%如改变提取剂%利用正丁醇萃取法进行

总皂苷的提取以进一步优化工艺$或者从提取得到的总皂苷

中进一步分离单体皂苷%并研究其生理活性等&
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