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萝卜籽粕中黄酮的提取及纯化工艺研究
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摘要!以萝卜籽粕为原料!采用超声波辅助热水提取法提取

其黄酮成分!并对提取物进行脱糖"脱蛋白纯化#结果表明'

(

黄酮提取的最佳条件为'超声波功率
P%%f

!超声波时间
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&!该条件下萝卜籽粕中黄酮浸

出率为
&6)%]

$

)

用醇沉法除多糖!得出最佳工艺参数为'

乙醇浓度为
!P]

!黄酮提取液
+

乙醇体积比为
&

"

#6P

!提取时

间为
:1

!该条件下多糖脱除率为
(#6$]

!黄酮损失率为

#:6!"]

$
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用
Y7G-

3
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法除蛋白!得出最佳工艺参数为'在沉

淀时间为
$%,.2

!氯仿
+

正丁醇体积比为
$6P

"
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!黄酮溶液
+

Y7G-
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7

体积比为
#

"
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!该条件下蛋白质脱除率为
(%6%"]

!黄

酮损失率为
$%6%"]
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萝卜籽又称莱菔子%是十字花科植物萝卜成熟种子的称

法(

&

)

&萝卜籽粕是生产萝卜籽油后所余的副产物&近些年

的研究表明%萝卜籽中含有大量的硫苷*黄酮*甾醇等活性物

质(

$

)

%这些物质的存在与萝卜籽具有很好的抗菌活性*解毒*

降压*预防心血管疾病的作用有很大关系(

#dP

)

&目前关于萝

卜籽的研究多集中在油脂*多糖*蛋白等(

"d!

)

%关于其黄酮的

研究尚无相关报道&

关于黄酮的提取方法有很多(

)d&&

)

%热水提取法工艺成本

低*对环境及人类无毒害%可应用于工业 化 大 规 模 生

产(

&$d&#

)

%而超声波辅助在分离提取黄酮类成分中已得到广

泛应用(

&:d&P

)

&本试验拟采用超声波辅助热水提取法对萝卜

籽粕中的黄酮类化合物进行提取%在单因素试验的基础上%

通过正交试验优化提取工艺%并对所提取的产物进行脱蛋

白*脱多糖纯化%以期为萝卜籽中黄酮的提取及萝卜籽粕的

利用提供理论依据&

&

!

材料与方法

&6&

!

材料及试剂

萝卜籽粕"武汉市蔬菜科学研究所生产萝卜籽油后所剩

余的萝卜籽饼粕%经粉碎后备用+

)!]

芦丁标准品"博美生物科技有限责任公司+

氢氧化钠*无水乙醇"分析纯%西陇化工股份有限公司+

盐酸*九水硝酸铝*亚硝酸钠"分析纯%上海国药集团化

学试剂有限公司+

无水三氯化铁"分析纯%上海展云化工有限公司+

氯仿"分析纯%鲁西化工集团股份有限公司+

蒽酮"分析纯%郑州冠辉化工产品有限公司+

浓硫酸"分析纯%山东淄博华赞化工有限公司+

无水葡萄糖"分析纯%河南云创化工产品有限公司&

&6$
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主要仪器

台式高速冷冻离心机"

KUV+$%MO

型%上海安亭科学仪

器厂+

紫外分光光度计"

(P$=

型%上海精科仪电器厂+

)P&



旋转蒸发仪"

O*P$%#

型%上海沪析实业有限公司+

真空干燥箱"

WS+"%$%

型%上海一恒科学仪器有限公司+

多功能超声波提取仪"

T.<D-F7B+:%%%k

型%赛飞!中国$有

限公司+

电子天平"

S'&"%:

型%上海天平仪器厂+

数显电热恒温水浴锅"

[["%%

型%力辰科技有限公司&
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试验方法
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黄酮的测定
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$芦丁标准曲线的绘制"参照文献(
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$提取液中黄酮含量的测定"按照亚硝酸钠
+

硝酸铝显

色法提取完成后%取
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的提取液在
P&%2,

下测定吸光

度值%得回归方程
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多糖的测定
!

按照硫酸
+

蒽酮法进行测定%以多糖浓

度为横坐标%吸光度值为纵坐标做标准曲线&得回归方程
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蛋白质的测定
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采用考马斯亮蓝
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以蛋白质浓度为横坐标%吸光度值为纵坐标做标准曲线%得
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超声波辅助提取萝卜籽粕中黄酮
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$对萝卜籽粕中

黄酮提取效果的影响&
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卜籽粕中黄酮提取效果的影响&
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$正交试验"以超声功率*超声时间*料液比为因素%

通过正交试验筛选出最佳的提取工艺&

&6#6P
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萝卜籽粕中黄酮脱多糖试验
!
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$乙醇溶液浓度"固定脱除时间
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*黄酮和乙醇溶液

的体积比
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$对萝卜籽黄酮中多糖脱除效果的影响&
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$脱除时间"固定乙醇溶液浓度
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液的体积比
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$对萝卜

籽黄酮中多糖脱除效果的影响&
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$黄酮和乙醇溶液的体积比"固定乙醇溶液浓度
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*脱除时间
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$对萝卜籽黄酮中多糖脱除效果的

影响&

!
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$正交试验"以乙醇浓度*黄酮
+

乙醇体积比*脱糖时间

为因素%通过正交试验筛选出最佳的多糖去除工艺&所得的

试验结果按照式!

&

$进行计算&
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萝卜籽粕中黄酮脱蛋白试验
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$对

萝卜籽粕中黄酮脱蛋白效果的影响+
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$氯仿
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正丁醇体积比"固定脱除时间
#%,.2

*

Y7G-

3

7

溶液与黄酮体积比
:

"

&

%考察氯仿
+

正丁醇体积比!

$

"

&

%

#

"

&

%

:

"

&

%

P

"

&

$对萝卜籽粕中黄酮脱蛋白效果的影响+

!

#

$

Y7G-

3

7
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$对萝卜籽粕中黄酮脱蛋白效果的

影响&

!
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$正交试验"以脱除时间*氯仿
+

正丁醇体积比*

Y7G-
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溶液与黄酮体积比为因素%通过正交试验筛选出脱除蛋白效

果最佳的工艺条件&
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结果与分析
$6&

!

萝卜籽粕中总黄酮含量

用精密电子天平称取萝卜籽粕
&

3

%用亚硝酸钠
+

硝酸铝

显色法测得黄酮含量分别为"

$6%$]

%

$6&&]

%

$6%:]

%黄酮总

含量的平均值为
$6%"]

&
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超声波浸提对萝卜籽粕中黄酮提取的影响

$6$6&

!

超声波功率
!

由图
&

可知%随超声波功率的增加%萝

卜籽粕中黄酮浸出率先增加后减少%在超声波功率
P%%f

时

浸出率较高&可能是由于超声波功率越高%固液传波速度越

好%物料升温也越好%且对物料细胞破坏效果越好%有助于黄

酮提出%当超声波功率增加到一定程度时%高超声波功率可

能分解了萝卜籽粕中黄酮%使浸出率减少&综合分析%选择

超声波功率为
P%%f
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图
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超声波功率对黄酮浸出率的影响
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超声波浸提时间
!

由图
$

可知%随超声波处理时间的

延长%萝卜籽粕中黄酮浸出比例逐渐升高%

&%,.2

后%浸出率

降低&可能是超声波处理过久%温度过高%黄酮结构遭到破

坏%所以黄酮的浸出率降低&综合分析%选择超声波浸提时

间为
&%,.2

&

$6$6#
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浸提料液比
!

由图
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可知%随溶剂的增加%萝卜籽粕中

%"&

提取与活性
!
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图
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超声波时间对黄酮浸出率的影响
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料液比对黄酮浸出率的影响
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黄酮浸出率先升后降%当料液比为
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$时%黄酮浸

出率最高&因此%选择料液比为
&
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3
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,V
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正交试验
!

以超声功率*超声时间*料液比为因素%采

用三因素三水平
V

)

!

#

#

$的正交试验&正交试验因素水平及

结果见表
&

*

$

&

!!

由表
$

可知%各因素对萝卜籽黄酮的浸出率影响顺序为

超声功率
$

超声时间
$

料液比%最佳参数组合为
'

$

T

$

\

&

%即

超声波功率
P%% f

%超声波时间
&% ,.2

%料液比
&

"

&P
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#
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$%该条件下测得萝卜籽黄酮的浸出率为
&6)%]

%优于

正交组合中的试验结果%说明此结果可作为优化后的提取

条件&

通过上述试验进行比较%发现在温度%料液比相似的状

况下%超声波辅助提纯速度要远远快于常规热水提纯%因此

选用超声波辅助提纯能够极好地提高提纯效果&

$6#
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萝卜籽粕中黄酮溶液脱多糖结果分析

通过单因素试验%得出用醇沉法除多糖最佳工艺参数

表
&

!

超声波提取萝卜籽粕中黄酮试验因素水平表
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超声波提取萝卜籽粕中黄酮正交试验结果
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&6(: &6(% &6":

W

#

&6"( &6") &6"!

V %6&: %6%) %6%P

为"乙醇浓度为
!P]

%黄酮提取液
d

乙醇体积比为
&

"

#6P

%提

取时间为
:1

%根据此三因素试验结果进行三因素三水平正

交试验%因素水平及结果见表
#

*

:

&

!!

由表
:

可知%脱除时间对黄酮提取液脱多糖影响最大%

其次是乙醇浓度%黄酮提取液
+

乙醇体积影响较小&萝卜籽

表
#

!

萝卜籽粕中黄酮多糖脱除试验因素水平表
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水平
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乙醇浓度#
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黄酮
d

乙醇体积比
\

脱糖时间#
1

& (P &

"

$6P #6P

$ !% &

"

#6% :6%

# !P &

"

#6P :6P

表
:

!

萝卜籽粕中黄酮中多糖脱除正交试验结果
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</
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率#
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黄酮提取液最佳的脱多糖条件是
'

#

T

#

\

$

%即乙醇浓度
!P]

%

黄酮提取液
+

乙醇体积比
&

"

#6P

%提取时间
:1

%能脱去
(#6$]

的多糖%此时的黄酮损失率在
#:6!"]

&在正交试验表中脱

除率较高%而黄酮的损失率较低%说明此条件是脱除萝卜籽

粕中黄酮中多糖的适宜条件&

$6:

!

萝卜籽粕中黄酮脱蛋白结果分析

通过单因素试验%得出
Y7G-

3

7

法脱除蛋白各因素最佳

参数为"沉淀时间
$% ,.2

%氯仿
+

正丁醇体积比为
#

"

&

+

Y7G-

3

7

溶液
+

黄酮体积比
#

"

&

%根据此三因素试验结果进行

三因素三水平正交试验&正交表试验因素水平及结果见

表
P

*

"

&

表
P

!

萝卜籽粕中黄酮蛋白质脱除试验因素水平表

K-M/7P

!

K17<BC1<

3

<2-/C-M/7<F

L

B<C7.2B7,<G-/.2

F/-G<2<.8D<FD7,72O-

L

1-2.

水平
'

时间#
,.2 T

氯仿
+

正丁醇体积比
\Y7G-

3

7+

黄酮体积比

& &P $6% $6P

$ $% $6P #6%

# $P #6% P6%

表
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!

萝卜籽粕中黄酮蛋白质脱除正交试验结果

K-M/7"

!

K177J

L
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3
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L

B<C7.2B7+

,<G-/.2F/-G<2<.8D<FD7,72O-

L

1-2.

试验数
' T \

蛋白质脱

除率#
]

黄酮损失

率#
]

总得分
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V $6"$ $6!$ %6)&

!!

由表
"

可知%氯仿和正丁醇的体积比对结果影响最大+

其次是脱蛋白时间%影响最小的是
Y7G-

3

7+

黄酮体积比&萝

卜籽粕中黄酮提取液最佳的脱蛋白条件是
'

$

T

#

\

&

%即沉淀

时间
$%,.2

%氯仿
+

正丁醇体积比
#

"

&

+

Y7G-

3

7+

黄酮体积比

$6P

"

&

%此时蛋白质脱除率为
(%6%"]

%黄酮损失率为

$%6%"]

&在正交试验表中损失率最低%说明此条件为

Y7G-

3

7

法脱除蛋白的最佳条件&

#

!

结论
本试验通过超声波辅助热水法提取萝卜籽粕中黄酮%并

研究醇沉法*

Y7G-

3

7

法分离纯化效果&结果表明%在超声波

功率
P%%f

*超声波时间
&%,.2

*料液比
&

"

&P

!

3

#

,V

$的条

件下提取黄酮%于乙醇浓度
!P]

*黄酮提取液
+

乙醇体积比

&

"

#6P

*提取时间
:1

的条件下脱除多糖%再于沉淀时间

$%,.2

*氯仿
+

正丁醇体积比
#

"

&

*

Y7G-

3

7+

黄酮体积比
$6P

"

&

的条件下脱蛋白时%萝卜籽粕黄酮的分离纯化效果最佳&后

续可对不同的提取方式及纯化方式进行比较研究%而且有必

要深挖黄酮类化合物的药学作用及其结构&
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