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摘要!采用响应面法优化绞股蓝总皂苷的超声(微波联合提

取工艺#并分析超声%微波间协同作用效果$使用
?(U;?-;

HAS-A

中心组合设计对提取工艺进行优化#研究微波功率%

微波时间%提取温度%浸提时间
5

个因素对绞股蓝总皂苷得

率的影响$在最佳工艺基础上#通过控制提取过程中不同阶

段超声%微波的启停#考察不同提取条件对皂苷得率的影响#

并分析超声%微波间有无协同作用及其效果$结果表明#最

佳提取工艺为'开启超声!

4$9

"#微波功率
&%!9

#微波时间

%54L

#提取温度
&"*$[

#浸提时间
%"*12@A

#该条件下绞股

蓝皂苷得率为!

"5*$1b$*!0

"

2

M

)

M

$通过对比不同条件下绞

股蓝皂苷的得率表明#超声%微波间协同作用显著#且协同作

用阶段在提取过程中起主要作用$

关键词!绞股蓝&皂苷&超声(微波联合提取&协同作用
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.是葫芦科绞股蓝属

多年生草质藤本植物!富含皂苷0

%7"

1

%黄酮0

!

1

%多糖等活性成

分0

5

1

!其中具有抗肿瘤0

47&

1

%降血压%降血脂%增强免疫力

等0

071

1功能的绞股蓝皂苷为其主要功能性成分$目前!对绞

股蓝皂苷提取方法的研究较多!主要有热溶剂提取法0

#

1

%超

声波辅助提取0

%$

1

%酶法提取法0

%%

1

%微波辅助提取0

%"7%!

1

%超临

界
_\

"

萃取等0

%57%4

1

$这些提取方法都存在各自的优缺点!

且使用单一方法提取时皂苷的得率相对有限$若能将不同

提取方法结合使用!通过合理优化使多种作用间产生协同效

应!则可以在避免使用单一提取方法固有缺点的同时进一步

提高提取效率$其中超声)微波联合提取具有高效%节能等

优点!有巨大的应用潜质$然而目前采用超声)微波协同提

取的研究还十分有限0

%&7%0

1

!且已有研究中均未考察两者共

同作用时的协同效应$本试验研究和优化超声%微波共同作

用下绞股蓝皂苷的提取工艺!分析两者间协同作用效果!旨

在为绞股蓝中皂苷的高效利用提供指导依据$

%

!

材料与方法
%*%

!

材料与仪器

%*%*%

!

材料与试剂

绞股蓝+购自黄山市歙县药材市场&

4!%



人参皂苷
VT%

标准品+纯度
"

#16

!中国药品生物制品

鉴定所&

高氯酸%香草醛%乙醇+分析纯!国药集团化学试剂有限

公司$

%*%*"

!

主要仪器设备

超声)微 波 协 同 萃 取 仪+

_9;"$$$

型!微 波 频 率

"54$SCG

!功率
$

!

%$$$9

任意可调!超声频率
5$SCG

!固

定功率
4$9

!上海新拓公司&

可见分光光度计+

0""3

型!上海仪电分析仪器有限

公司&

真空干燥箱+

WeX;&$"$=

型!上海邦西仪器科技有限

公司&

分析天平+

X=%$$5

型!上海恒平仪器有限公司$

%*"

!

试验方法

%*"*%

!

样品预处理
!

将绞股蓝置于
&$[

真空干燥箱中减压

干燥!至恒重后粉碎!过
&$

目筛!置于干燥器内待用$

%*"*"

!

绞股蓝皂苷提取单因素试验
!

单因素试验均在开启

超声-

4$ 9

.条件下进行
!

次平行$根据已有研究结

果0

%17%#

1

!准确称取
"*$$

M

绞股蓝粉末!固定乙醇浓度为

0$6

!料液比为
%

#

"$

-

M

/

2Y

.$所有样品提取完成后抽滤获

得提取液!定容到
"4$2Y

并测定绞股蓝总皂苷得率$

-

%

.微波功率+在微波时间
%2@A

!提取温度
0$[

!浸提

时间
%42@A

的条件下!考察微波功率-

"$$

!

5$$

!

&$$

!

1$$

!

%$$$9

.对绞股蓝皂苷得率的影响$

-

"

.微波时间+在微波功率
&$$9

!提取温度
0$[

!浸提

时间
%42@A

的条件下!考察微波时间-

%

!

"

!

!

!

5

!

42@A

.对绞

股蓝皂苷得率的影响$

-

!

.浸提温度+在微波功率
&$$9

!微波时间
"2@A

!浸提

时间
%42@A

的条件下!考察浸提温度-

!$

!

5$

!

4$

!

&$

!

0$[

.

对绞股蓝皂苷得率的影响$

-

5

.浸提时间+在微波功率
&$$9

!微波时间
"2@A

!提取

温度
&$[

的条件下!考察浸提时间-

4

!

%$

!

%4

!

"$

!

"42@A

.对

绞股蓝皂苷得率的影响$

%*"*!

!

响应面设计
!

在单因素试验结果的基础上!使用

W-L@

M

ADU

.

-B/1*$*&

软件以
?(U;?-HAS-A

中心组合设计对绞

股蓝皂苷提取过程进行响应面优化!考察微波功率%微波时

间%提取温度%提取时间
5

个因素对绞股蓝皂苷得率的影响$

%*"*5

!

绞股蓝皂苷含量测定
!

采用香草醛)冰醋酸显色

法0

!

1

$以人参皂苷
VT%

绘制标准曲线!得到标准曲线为+

B

-

6H

44$A2

.

h"*#"04F7$*$%%#

-

M

"

h$*###"

.该标准曲线

在皂苷含量为
$*$5

!

$*"$2

M

内线性良好!可以作为定量的

基准$

"

!

结果与分析
"*%

!

单因素试验

"*%*%

!

微波功率对皂苷得率的影响
!

由图
%

可知!随着微波

功率的增加!绞股蓝皂苷得率呈现先增加后减小的趋势$微

波功率从
"$$9

提高到
&$$9

的过程中!绞股蓝粉末中各

成分吸收更多的能量!分子的无规则热运动显著加强扩散速

图
%

!

微波功率对绞股蓝皂苷得率的影响

X@

M

FB-%

!

DNN-J/(N2@JB(QEP-

.

(Q-B(A

O

@-)R(N

MO.

-A(L@R-L

率大幅上升!因此皂苷得率显著增大$但进一步提高微波功

率后!皂苷得率则呈现小幅下降!这或许是高强度的微波作

用引起强烈的分子极化效应!对绞股蓝皂苷结构稳定性产生

影响!从而影响了皂苷得率$

"*%*"

!

微波时间对皂苷得率的影响
!

由图
"

可知!微波时间

从
%2@A

增加至
"2@A

后绞股蓝皂苷得率有较大增长!进一

步延长微波处理时间得率则有一定下降$这说明适度的微

波处理可以促进分子扩散的速率!有效提升绞股蓝皂苷的得

率!但微波处理时间过长则可能由于过量的微波产生强烈的

热效应破坏了绞股蓝皂苷结构!造成皂苷得率的降低$

"*%*!

!

浸提温度对皂苷得率的影响
!

由图
!

可知!随着提取

温度由
!$[

提高到
&$[

!绞股蓝皂苷的得率逐渐增大!但

提取温度为
0$[

时皂苷得率略有下降$这是由于随着提取

图
"

!

微波时间对绞股蓝皂苷得率的影响
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图
!

!

浸提温度对绞股蓝皂苷得率的影响
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提取与活性
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温度的上升!分子热运动的增强使溶质的溶解动力显著增

强!但过高的温度造成大量杂质溶出并对绞股蓝皂苷的溶出

造成影响!进而影响了皂苷得率0

"$

1

$

"*%*5

!

提取时间对皂苷得率的影响
!

由图
5

可知!在超声浸

提条件下
42@A

的浸提时间过短!导致绞股蓝皂苷的提取远

未充分$而浸提
%$2@A

即可获得较高的得率!继续延长浸

提时间对皂苷得率影响较小$说明在超声%微波的共同作用

下!能显著缩短浸提所需时间!提高提取效率$

图
5

!

浸提时间对绞股蓝皂苷得率的影响
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"*"

!

响应面优化与分析

基于单因素试验的结果!设计试验因素及水平-见表
%

.!

并对提取工艺进行响应面优化!结果见表
"

$

"*"*%

!

响应面显著性分析
!

使用
W-L@

M

ADU

.

-B/1*$*&

软件

对试验结果进行分析!回归方程方差分析结果见表
!

$由

表
!

中模型的
>

值
$

$*$$$%

可以看出拟合模型为极显著!

失拟项的
>

值
h$*#%#!

%

$*$4

表明模型差异并不显著!残差

主要由随机误差引起$模型的决定系数
M

"为
$*#0#!

!校正

决定系数
M

"

=R

I

为
$*#510

!说明该模型拟合程度较好!可以有

效分析和预测各因素对绞股蓝皂苷得率的影响$

!!

逐项显著性分析表明+试验所选择的因素中微波功率%微

波时间以及提取时间对得率有极显著的影响-

>

$

$*$$$%

.!而

提取温度则影响不大-

>h$*%$5$

.&交互项中有
!

个极显著!

分别是微波功率与微波时间%微波功率与提取温度%微波时

间与提取温度&二次平方项均为极显著-

>

$

$*$$$%

.$

对试验结果进行回归分析!得到
5

个试验因素对响应值

皂苷得率的标准四元二次回归方程-以编码值为自变量.+

!!

Kh"!*50i$*&#5i%*!!Ji$*%%9i%*01H7%*$45J7

$*5#59 i$*%&5H i$*00J9 i$*$%"JH i$*$"19H 7

%*0$5

"

7%*&$J

"

7%*%$9

"

7%*&%H

"

$ -

%

.

表
%

!

响应面因素与水平

8ET)-%

!

XEJ/(BLEAR)-P-)L(NB-L

.

(AL-LFBNEJ-

2-/H(R()(

MO

-U

.

-B@2-A/L

水平
=

微波功

率/
9

?

微波时

间/
2@A

_

提取温

度/
[

W

提取时

间/
2@A

% 1$$ ! 0$ %4

$ &$$ " &$ %$

7% 5$$ % 4$ 4

表
"

!

试验设计与结果

8ET)-"

!

DU

.

-B@2-A/E)R-L@

M

AEARB-LF)/L

编号
= ? _ W

得率/-

2

M

2

M

7%

.

% 7% 7% $ $ %0*$01

" $ 7% % $ %1*1!"

! $ % $ 7% %#*&1&

5 $ $ $ $ "!*0!"

4 % $ $ 7% %#*$4%

& % 7% $ $ "$*&10

0 $ $ % 7% %#*%"#

1 % $ 7% $ "%*4#&

# $ % $ % "!*""5

%$ $ % 7% $ "%*!40

%% $ $ $ $ "!*%0&

%" $ 7% $ % "$*40!

%! $ $ $ $ "!*!%#

%5 $ 7% 7% $ "$*%&5

%4 7% % $ $ "%*001

%& 7% $ $ 7% %0*#"0

%0 $ % % $ "!*%%#

%1 $ % % $ "!*1&!

%# $ 7% $ 7% %0*$1"

"$ $ $ $ % ""*!&5

"% % $ $ % ""*#$!

"" $ $ % % ""*1"%

"! $ $ 7% 7% %1*014

"5 % % $ $ "%*"$4

"4 7% $ 7% $ %#*5"1

"& $ $ $ $ "!*"4!

"0 7% $ $ % "%*%!0

"1 7% $ % $ "$*5&#

"# % $ % $ "$*&1%

"*"*"

!

单因子效应分析
!

采用降维法分析单因子效应!将回

归方程-

%

.中任意
!

个变量固定在零编码水平即得到另一个

因素与响应值的关系!得各因素的单因子效应方程见式-

"

.$

再将每个方程中的变量分别固定在
7"

%

7%

%

$

%

%

%

"

水平上!

得到
5

个因素对绞股蓝皂苷总得率的影响$

K

%

h"!*50i$*&#57%*0$5

"

&

K

"

h"!*50i%*!!J7%*&$J

"

&

K

!

h"!*50i$*%%97%*%$9

"

&

K

5

h"!*50i%*01H7%*&%H

"

$

/

0

1

-

"

.

根据单因子效应方程绘制曲线见图
4

$

!!

由图
4

可知!绞股蓝皂苷的得率随
5

个因素编码值的增

大都呈现出先增大后减小的趋势$其中浸提时间和微波时

间两个因素在编码值为
$

和
%

时的响应值均较高!而微波功

率和浸提温度两个因素均在编码为
$

时有较大的得率$

"*"*!

!

边际效应分析
!

对各单因子效应分析方程求导即得

该因子的边际效应方程!反应总皂苷得率随各因子水平而变

化的速率$各因素的边际效应方程+

0!%
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表
!

!

回归模型方差分析表l

8ET)-!

!

=+\'=EAE)

O

L@LN(B/H-B-L

.

(AL-LFBNEJ-2(R@N@-R

来源 平方和 自由度 均方
G

值
>

值

= 4*04 % 4*04 %%!*"&

$

$*$$$%

''

? "%*"% % "%*"% 5%0*1$

$

$*$$$%

''

_ $*%4 % $*%4 !*$" $*%$5$

W !1*$! % !1*$! 05#*%4

$

$*$$$%

''

=? 5*!0 % 5*!0 1&*%!

$

$*$$$%

''

=_ $*#& % $*#& %1*15 $*$$$0

''

=W $*%$ % $*%$ "*$! $*%0&%

?_ "*!# % "*!# 50*%4

$

$*$$$%

''

?W 4*4"D7$$5 % 4*4"D7$$5

!

$*$% $*#%15

!

_W !*%#D7$$! % !*%#D7$$! $*$& $*1$4&

=

"

%1*1" % %1*1" !0$*0!

$

$*$$$%

''

?

"

%&*4& % %&*4& !"&*%1

$

$*$$$%

''

_

"

0*1# % 0*1# %44*!0

$

$*$$$%

''

W

"

%&*1! % %&*1! !!%*5&

$

$*$$$%

''

模型
%%"*%4 %5 1*$% %40*1"

$

$*$$$%

残差
$*0% %5 $*$4

&&&&&&&&&&&&&&&&&&&&&&&

失拟项
$*!! %$ $*$! $*!4 $*#%#!

误差项
$*!1 5 $*%$

总和
%%"*1& "1

!

l

!''

表示极显著-

>

$

$*$$%

.&

'

表示显著-

>

$

$*$4

.$

M

"

h

$*#0#!

!

M

"

=R

I

h$*#510

$

图
4

!

单因子效应曲线

X@

M

FB-4

!

,@A

M

)-NEJ/(B-NN-J/JFBP-

!!

RK

/

R5h$*&#7!*5$5

&

RK

/

RJh%*!!7!*"$J

&

RK

/

R9h$*%%7"*"$9

&

RK

/

RHh%*017!*""H

$

/

0

1

-

!

.

根据方程-

!

.绘制边际效应曲线!见图
&

$

图
&

!

单因子边际效应曲线

X@

M

FB-&

!

<EB

M

@AE)-NN-J/(NEL@A

M

)-NEJ/(BJFBP-

!!

由图
&

结合式-

!

.的斜率-决定系数.可知!

5

个因素中微

波功率%微波时间%浸提温度
!

个因素对得率增长的影响程

度较为相似!而提取温度则较小$

5

个因素对得率增长率影

响的临界编码值分别为+微波功率
5h$*"$!

!微波时间
Jh

$*5%&

!提取温度
9h$*$4

!浸提时间
Hh$*44!

$当各因素编

码值小于临界编码值时!皂苷的得率不断增大!但增大率逐

渐放缓!直至达到最大值&当各因素编码值大于临界编码值

后则得率出现负增长!且降幅逐渐增大$

"*"*5

!

交互作用分析
!

为更直观地反应各因素间的交互作

用对绞股蓝皂苷得率的影响!绘制得率与各因素的三维空间

响应面$响应面图形中的等高线形状越圆则表明交互效应

越弱!而椭圆越明显则表明交互作用显著0

"%

1

!通过对交互项

响应面坡度平缓与陡峭的分析可以得出该条件改变对响应

值影响的强弱0

""

1

$

由图
0

!

#

可知!微波时间%微波功率及浸提温度
!

个因

素间两两交互作用都很显著$从图
0

中响应面的陡峭程度

可以看出!在一定的提取温度和浸提时间下!微波功率与微

波时间两个因素对绞股蓝皂苷得率的影响较为接近!但微波

时间对曲面陡峭程度影响略大!因此微波时间对得率的影响

图
0

!

微波功率与微波时间对皂苷得率的交互作用

X@

M

FB-0

!

DNN-J/(N2@JB(QEP-

.

(Q-BEAR2@JB(QEP-

.

B(J-LL@A

M

/@2-(A

O

@-)R(N

MO.

-A(L@R-L

1!%

提取与活性
!
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图
1

!

微波功率与提取温度对皂苷得率的交互作用

X@

M

FB-1

!

DNN-J/(N2@JB(QEP-

.

(Q-BEAR-U/BEJ/@(A/-2

.

-BE/FB-(A

O

@-)R(N

MO.

-A(L@R-L

图
#

!

微波时间与提取温度对皂苷得率的交互作用

X@

M

FB-#

!

DNN-J/(N2@JB(QEP-

.

B(J-LL@A

M

/@2-EAR-U/BEJ/@(A/-2

.

-BE/FB-(A

O

@-)R(N

MO.

-A(L@R-L

略强于微波功率$从图
1

中可以看出!当微波时间与提取时

间一定的条件下!微波功率对得率的影响略大于浸提温度$

由图
#

可以看出!在微波功率和浸提时间一定的条件下!微

波时间对得率的影响稍强于浸提温度$

"*"*4

!

最佳提取工艺的确定及验证
!

W-L@

M

ADU

.

-B/

软件模

拟得到的最佳条件为+微波功率
&%"*#% 9

!微波时间

"*552@A

!提取温度
&"*$[

!提取时间
%"*1$2@A

!此条件下

得率为
"5*"#&%2

M

/

M

$

验证实验在微波功率
&%!9

!微波时间
%54L

!提取温度

&"*$[

!提取时间
%"*12@A

的条件下重复
!

次!测得绞股蓝

皂苷得率为-

"5*$1b$*!0

.

2

M

/

M

$验证实验结果与预测值接

近!表明该响应面模拟优化结果具有较好的准确性$

"*!

!

超声$微波协同作用分析

在响应面优化绞股蓝皂苷提取工艺的基础上!以最佳提

取工艺为对照!通过控制不同提取阶段超声%微波的启停!考

察不同操作条件对绞股蓝皂苷得率的影响!进而分析超声%

微波间是否存在协同作用$试验设计的参数%目的及结果见

表
5

$采用
L

.

LL%1*$

软件
WFAJEA

(

L

程序分析数据间显著性

差异!当
>

$

$*$4

表示数据间具有显著性差异$

!!

由表
5

可知!在以最优提取工艺为基础的不同提取条件

下!通过改变超声%微波的启停对绞股蓝皂苷得率影响显著

-

>

$

$*$4

.$对比试验
%

%

"

的结果可以看出!仅通过
%54L

的

超声%微波共同作用!绞股蓝皂苷得率即可达到最优条件下

0%*&6

!说明超声%微波的共同作用阶段在整个绞股蓝皂苷

表
5

!

超声$微波协同作用分析l

8ET)-5

!

=AE)

O

L@L(NF)/BEL(A@J;2@JB(QEP-

L

O

A-B

M

@L/@J-U/BEJ/@(A

试验

序号
提取条件 试验目的

皂苷得率/

-

2

M

2

M

7%

.

%

超声全程打开!

&%!9

微

波处理
%54L

!提取温度

&"[

!浸提时间
%"*12@A

以最优提取条

件作为对照
"5*$1b$*!0

E

"

超声打开!

&%!9

微波处

理
%54L

!提取温度
&"[

!

浸提时间
$2@A

仅考察超声%微

波共同作用阶

段的影响

%0*"5b$*!0

J

!

超声开!

&%!9

微波处理

%54L

!提取温度
&"[

!关

闭超声浸提
%"*12@A

仅考察浸提阶

段超声作用
"%*!%b$*"%

T

5

超声全程关闭!

&%!9

微

波处理
%54L

!提取温度

&"[

!浸提时间
%"*12@A

仅考察微波作

用效果
%!*1#b$*%0

R

!

l

!

同一列数据带不同字母表示有显著性差异-

>

$

$*$4

.$

的提取过程中起主要作用&比较试验
%

%

"

%

!

的结果可以看

出!在超声%微波共同作用后!再经过
%"*12@A

的无超声浸

提!可以达到最优条件下
11*46

的提取效果!说明在超声%微

波共同作用的基础上!浸提阶段的超声作用对得率有一定影

响!但较为有限&对比试验
!

%

5

的结果可以看出!浸提阶段均

#!%

第
!"

卷第
#

期 程轶群等+超声)微波联合提取绞股蓝皂苷工艺优化及协同作用分析
!



无超声!而前期在超声微波共同作用下绞股蓝皂苷得率远高

于仅使用微波提取结果!可见提取过程中超声%微波具有显

著的协同作用$

综合以上试验结果和分析可以看出!在整个提取过程中

超声%微波协同作用显著!且协同作用阶段比超声浸提阶段

对绞股蓝皂苷得率的影响强烈得多$这主要是由于超声波

可以产生强烈的空化效应!使物料分子运动的频率和速率迅

速增大!并通过一系列次级效应将原料的细胞壁破裂!提高

目标产物从细胞内释放速率0

"!

1

$若此时再辅以微波作用!

使被照射物体产生分子极化效应与离子导电效应!同时利用

物料在微波场中吸收能量的高度选择性!迅速于物料内部产

生热效应!则可以在超声空化作用基础上结合微波产生的温

度梯度进一步强化目标产物的固液传质速率!从而产生协同

作用!显著提高提取的效率0

"57"4

1

$结合试验结果进行分析!

甚至可能在超声)微波的协同作用阶段已经完成对绝大部

分细胞的破碎及绞股蓝皂苷的溶出$只是由于
%54L

的作用

时间较短!这些已经从细胞内溶出的绞股蓝皂苷尚未充分扩

散到整个提取溶剂中!故需要一定时间的浸提才能达到较高

的得率!因此超声作用已经不再显著$

!

!

结论
采用响应面法优化得到绞股蓝皂苷的最佳提取条件为+

开启超声-

4$9

.!微波功率
&%!9

!微波时间
%54L

!提取温

度
&"*$[

!提取时间
%"*12@A

!该条件下绞股蓝皂苷得率为

-

"5*$1b$*!0

.

2

M

/

M

$

在最佳提取条件的基础上分析超声%微波的协同作用效

果表明!提取过程中超声%微波间有显著的协同作用$且协

同作用阶段对绞股蓝皂苷得率的提高影响强烈!在整个提取

过程中起主要作用$在超声微波协同提取的基础上结合一

定时间的浸提可以进一步促进绞股蓝皂苷的充分扩散!提高

皂苷得率$

试验中由于设备的超声参数固定-

4$9

!

5$SCG

.无法

设置!因此超声与微波哪个因素对皂苷提取率的影响更显

著%超声与微波各在何功率及作用时间分别多长时能达到最

佳的协同作用无法考察!有待进一步研究$
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