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泽泻总三萜超声辅助提取工艺优化
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摘要!以提高泽泻总三萜的提取率为目的!在浸提温度"浸提

时间"乙醇体积分数"料液比及超声时间的单因素基础上!采

用四因素三水平
3̂R-̂68=G6=

响应面试验设计!优选总三萜

提取工艺#结果表明%最佳提取条件为乙醇体积分数
B%U

"

浸提时间
+':%% .0=

!浸提温度
(B:%% d

!料液比
&

$

&+

&

<

,

."

'!超声时间
>% .0=

!该条件下总三萜提取得率为

$:)*U

#

关键词!泽泻$总三萜$超声提取
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药材泽泻为泽泻科植物泽泻,

"F&@=83K&/'A8F&@

!
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#

_FS6

E

:

-的块茎,

&

-

$又名水泻+芒芋+泽芝+及泻+如意菜等,

$

-

$

在中国福建+四川等地大规模种植$素有.建泽泻/.川泽泻/

之称$具有较高的营养价值和药用价值%

$%%$

年
>

月中国卫

生部明确$泽泻可用作保健食品原料%现代研究,

>

-表明$泽

泻化学成分主要以萜类为主$含有三萜+二萜+倍半萜+多糖

等成分$其中三萜类化合物具有抗血栓+降血脂+降血糖+降

低血黏度+抗动脉粥样硬化+延缓衰老+利尿+解痉+保肝+抗

炎+免疫调节等功效%

目前关于植物总三萜的研究较多$主要有热回流法+超

声辅助提取和超临界二氧化碳萃取,

+V'

-等%其中热回流提

取虽然提取率较高$但时间长+能耗高(超临界二氧化碳萃取

操作复杂$且安全性低(而超声提取既节能效率又高$是很多

活性物质提取的新技术,

B

-

%邓迎娜等,

(

-采用超声提取泽泻

总三萜$且优于传统乙醇回流提取$最大提取率不足
$U

%本

研究在此基础上增加温浸辅助提取$采用超声+温浸辅助提

取泽泻中总三萜$在单因素试验基础上$以泽泻总三萜提取

率为评价指标$利用响应面法进行优化$为深入开发和有效

利用泽泻中总三萜类活性成分提供相应的科学依据%
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!

材料与方法

&:&

!

仪器

超声波清洗仪"

T̂ $(-&$KCK@

型$宁波新芝生物科技

股份有限公司(

电热鼓风干燥箱"

&%&->Ŵ

型$天津市泰斯特仪器有限

公司(

电子恒温水浴锅"

K!j -̀+

型$北京中兴伟业仪器有限

公司(

%B&



酶标仪"

AF1509G/=NL

型$上海辅泽商贸有限公司(

精密电子天平"

_K>%%->

千分之一型$沈阳龙腾电子有

限公司(

高速万能粉碎机"

Z,-&%%

克型$浙江屹立工贸有限公司%

&:$

!

材料与试剂

泽泻"采自四川省眉山市彭山区谢家镇红石村$经四川

农业大学陈兴福教授鉴定为泽泻科植物泽泻,
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-的块茎$经干燥+粉碎并过
'%

目筛$

备用(

$>-

乙酰泽泻醇
^

对照品"批号
YT&(%>&B%&

$纯度
#

)*U

$成都普思生物科技股份有限公司(

无水乙醇+香草醛+冰乙酸+高氯酸等"分析纯%

&:>

!

试验方法

&:>:&

!

泽泻总三萜的提取
!

准确称取泽泻干燥块茎粉末

&:%

<

$按照试验方案加入一定量的一定体积分数乙醇$在一

定温度下浸提一定时间$并超声提取一定时间$过滤$取滤液

稀释一定浓度于试管中$作为待测液%

&:>:$

!

泽泻总三萜含量与提取率的测定

!

&

#对照品溶液的制备"精密称取
$>-

乙酰泽泻醇
^

对

照品
&:$'.

<

$于
$(."

容量瓶中$加乙醇适量溶解$摇匀$

定容$得到浓度为
%:%(%+.

<

'

."

的
$>-

乙酰泽泻醇
^

对照

品溶液$待用%

!

$

#样品溶液的制备"精密量取
&:>:&

项下待测液

%:$."

$用相应体积分数的乙醇稀释至
&."

$摇匀$即得样

品溶液%

!

>

#测定波长的确定"分别取对照品溶液和样品溶液$

按照
&:>:$

!

+

#项下显色方法显色$于
+%%

"

'%%=.

波长之间

扫描$结果表明$两者均在
(((=.

波长处有最大吸收$故选

择
(((=.

为检测波长%

!

+

#标准曲线的绘制"精密吸取对照品溶液
%:$

$

%:+

$

%:'

$

%:*

$

&:%

$

&:$

$

&:+."

于
&%."

的试管中$在
'%d

水中把

溶剂挥干$挥干后于试管中加入
%:$."

的
(U

香草醛
-

冰乙

酸溶液$

%:*."

高氯酸$

'%d

水浴
&(.0=

$冷却
(.0=

$加冰

醋酸
(:%."

$摇匀$测定波长为
(((=.

,

*

-

%横坐标为
$>-

乙

酰泽泻醇
^

含量$纵坐标为吸光度$得到标准曲线"

-f

*:+)'<e%:%%%&

$相关系数
X

$

f%:)))+

$表明吸光度与质量

线性关系良好%

!

(

#样品含量测定"取
&:>:$

!

$

#项下样品溶液
%:$."

$

按照
&:>:$

!

+

#项下方法显色$在
(((=.

波长处测定吸光度$

根据标准曲线的回归方程计算$得样品总三萜含量$按式!

&

#

计算提取率%

Df

=

&

=

$

c&%%U

$ !

&

#

式中"

D

&&&总三萜提取率$

U

(

=

&

&&&总三萜含量$

<

(

=

$

&&&泽泻原料重$

<

%

&:>:>

!

单因素试验

!

&

#乙醇体积分数对泽泻总三萜提取率的影响"准确称

取泽泻干燥块茎粉末
&:%

<

于
(%."

离心管中$分别加入

+%U

$

(%U

$

'%U

$

B%U

$

*%U

$

)%U

乙醇
&'."

$置
(%d

恒温

水浴锅浸提
+(.0=

$超声
>%.0=

$测定总三萜含量$

>

次平行

试验取平均值$计算总三萜提取率%

!

$

#料液比对泽泻总三萜提取率的影响"准确称取泽泻

干燥块茎粉末
&:%

<

于
(%."

离心管中$分别加入
*%U

乙醇

*

$

&%

$

&$

$

&+

$

&'."

$置
(%d

恒温水浴锅中浸提
+(.0=

$超声

>%.0=

$测定总三萜含量$

>

次平行试验取平均值$计算总三

萜提取率%

!

>

#超声时间对泽泻总三萜提取率的影响"准确称取泽

泻干燥块茎粉末
&:%

<

于
(%."

离心管中$加入
*%U

乙醇

&$."

$置
(%d

恒温水浴锅浸提
+(.0=

$超声
&%

$

$%

$

>%

$

+%

$

(%.0=

$测定总三萜含量$

>

次平行试验取平均值$计算总三

萜提取率%

!

+

#浸提时间对泽泻总三萜提取率的影响"准确称取泽

泻干燥块茎粉末
&:%

<

于
(%."

离心管中$加入
*%U

乙醇

&$."

$置
(%d

恒温水浴锅浸提
&(

$

$(

$

>(

$

+(

$

((.0=

$超声

>%.0=

$测定总三萜含量$

>

次平行试验取平均值$计算总三

萜提取率%

!

(

#浸提温度对泽泻总三萜提取率的影响"准确称取泽

泻干燥块茎粉末
&:%

<

于
(% ."

离心管$加入
*%U

乙醇

&$."

$分别在
>%

$

+%

$

(%

$

'%

$

B% d

恒温水浴锅中$浸提

+(.0=

$超声
>%.0=

$测定总三萜含量$

>

次平行试验取平均

值$计算总三萜提取率%

&:>:+

!

响应面试验设计
!

根据单因素试验结果$采用浸提时

间+乙醇体积分数+浸提温度和料液比为试验因素$建立四因

素三水平的
3̂R-̂68=G6=

响应面试验设计$以总三萜提取率

为响应值%

&:+

!

数据处理

运用
,R761

和
K690

<

=-,R

E

6;5*:%:B:&

软件程序$利用响

应面分析法对试验数据进行分析%

$

!

结果与分析
$:&

!

单因素试验

$:&:&

!

乙醇体积分数对总三萜提取率的影响
!

由图
&

可知$

在乙醇体积分数
*%U

以内$泽泻总三萜的提取率逐渐增加(

当乙醇体积分数为
*%U

时$总三萜提取率有峰值%乙醇体积

分数超过
*%U

$随着乙醇体积分数进一步增加$总三萜提取

图
&

!

乙醇体积分数对泽泻总三萜提取率的影响

N0

<

F;6&

!
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D
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E
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&B&

提取与活性
!

$%&*

年第
>

期



率反而降低$可能是三萜类化合物是弱极性物质$随着乙醇

体积分数的继续增加$溶剂极性越弱$导致三萜类化合物的

溶解度降低$总三萜提取率下降,

(

-

%因此$确定最佳的乙醇

体积分数为
*%U

%

$:&:$

!

料液比对总三萜提取率的影响
!

由图
$

可知$随着溶

剂用量的增加$总三萜的提取率也逐渐增加%当料液比达到

&

$

&$

!

<

'

."

#以后$提取率呈现微弱的下降趋势$可能是总

三萜含量在
&

$

&$

!

<

'

."

#左右达到峰值$随着溶剂量的继

续增大$反而起到稀释的效果%为节约成本$综合考虑选择

&

$

&$

!

<

'

."

#为适宜的料液比%

图
$

!

料液比对泽泻总三萜提取率的影响
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E
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!

超声时间对总三萜提取率的影响
!

由图
>

可知$总三

萜的提取率随着超声时间的延长而增大$

>%.0=

后提取率反

而缓慢下降$可能是三萜类化合物的结构稳定性对超声比较

敏感$长时间在较强的机械剪切+振动作用下$其结构可能会

发生改变,

)

-

$从而降低提取率%因此$综合考虑能源消耗和

生产效率$选择超声提取时间为
>%.0=

%

图
>

!

超声时间对泽泻总三萜提取率的影响

N0

<
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E
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!

浸提时间对总三萜提取率的影响
!

由图
+

可知$样品

在溶剂中浸提$随着时间的延长$提取率呈上升趋势%当时

间为
+(.0=

时$提取率出现峰值$随着浸提时间的延长$提

取率反而下降$可能是在一定温度下$三萜类化合物长时间

在提取剂中其结构稳定性减弱%因此$选择
+(.0=

为较适宜

的浸提时间%

$:&:(

!

浸提温度对总三萜提取率的影响
!

由图
(

可知$浸提

温度在
'%d

以内时$提取率随之增加%在
'%d

时$提取率

出现峰值$温度继续升高$提取率反而下降%可能是三萜类

化合物对温度比较敏感$当温度升高到一定程度以后$长时

图
+

!

浸提时间对泽泻总三萜提取率的影响
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图
(

!

浸提温度对泽泻总三萜提取率的影响
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F;6(

!
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E
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D

0614

32586535/15;056;

E
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间受热导致其结构变化或降解$导致提取率下降,

&%V&&

-

%因

此$选取
'%d

为最佳浸提温度%

$:$

!

响应面法优化提取工艺

在单因素试验基础上$应用四因素三水平的中心组合试

验设计$以
+

个因素作为自变量$总三萜提取率为因变量$优

选泽泻总三萜的提取条件%试验因素水平见表
&

%试验设计

与结果见表
$

%

$:>

!

响应面工艺优化分析

将所得数据采用
K690

<

=-,R

E

6;5*:%:B:&

软件来统计分

析$得到总三萜提取率与提取条件的回归方程为"

!!

Xf>:%'V%:%)Bc"V%:%+%cHe%:%*>c4V%:%&(c

OV%:&&cWHe%:&$c"4e%:%)'c"Oe%:%$BcH4e

>:)B$,V%%>cHOe%:&+c4OV%:%*%c"

$

V%:$*cH

$

V

%:&%c4

$

V%:>)cO

$

% !

$

#

由表
>

可知$选用模型
Y

&

%:%%%&

$

7f>*:'$

$说明具有

统计学意义$该二次回归方程模型极显著%失拟项不显著

!

Yf%:+(&)

'

%:%(

#$模型
X

$为
%:)B+*

$

/4

a

-X

$为
%:)+)(

$表

明回归方程拟合度良好$可以用来优化和预测总三萜最佳提

表
&

!

响应面试验因素水平表

C/M16&

!

N/753;9/=47346416Q6190=58676=5;/1

73.

E

390564690

<

=

水平
W

乙醇体积

分数'
U

^

浸提时间'

.0=

L

浸提温度'

d

K

料液比

!

<

'

."

#

& B% >( (% &

$

&$

% *% +( '% &

$

&+

V& )% (( B% &

$

&'

$B&
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取工艺条件%根据回归系数的显著性检验可知$一次项
W

+

^

+

L

均对总三萜提取率的影响达到显著效应$交互项
Ŵ

+

WL

+

WK

+

LK

对提取率的交互影响显著$二次项
W

$

+

^

$

+

L

$

+

K

$对提取率的影响达到显著效应%

!!

由图
'

!

/

#可知$在浸提温度和料液比一定条件下$随着

乙醇体积分数的升高$响应值呈缓慢下降趋势$随着浸提时

间的增加$响应值先升高后下降$当乙醇体积分数约至
B%U

+

浸提时间约至
+(.0=

$响应值存在极大值%由图
'

!

M

#可知$

在浸提时间+料液比一定条件下$乙醇体积分数响应曲面较

陡峭$说明
$

个提取条件对总三萜的提取率有较显著的交互

影响$当乙醇浓度约为
B%U

+浸提温度约至
'%d

$响应值达

最大%由图
'

!

7

#可知$在浸提时间和浸提温度一定条件下$

随着料液比的增加$响应值先升高后降低$当乙醇体积分

数约为
B%U

+料液比约至
&

$

&+

!

<

'

."

#$响应值最大%由

表
$

!

试验设计与结果

C/M16$

!

K690

<

=/=4;69F15932;69

E

3=969F;2/766R

E

6;0.6=5

编号
W ^ L K

总三萜提取率'
U

编号
W ^ L K

总三萜提取率'
U

& V& V& % % $:B% &' % & & % $:*%

$ & V& % % $:B) &B V& % V& % $:*%

> V& & % % $:B) &* & % V& % $:>'

+ & & % % $:+( &) V& % & % $:)>

( % % V& V& $:'B $% & % & % $:)'

' % % & V& $:+) $& % V& % V& $:+>

B % % V& & $:>$ $$ % & % V& $:>B

* % % & & $:B& $> % V& % & $:>'

) V& % % V& $:*& $+ % & % & $:>$

&% & % % V& $:>B $( % % % % >:&&

&& V& % % & $:)$ $' % % % % $:)*

&$ & % % & $:BB $B % % % % >:%+

&> % V& V& % $:*> $* % % % % >:%'

&+ % & V& % $:B> $) % % % % >:%)

&( % V& & % $:*&

表
>

!

回归分析g

C/M16>

!

C86;69F15932;6

<

;69903=/=/1

D

909

来源 平方和 自由度 均方
7

值
Y

'

7

显著性

模型
&:B$ &+ %:&$ >*:'$

&

%:%%%&

(((

W %:&& & %:&& >(:$$

&

%:%%%&

(((

^ %:%&) & %:%&) (:*) %:%$)>

(

L %:%*$ & %:%*$ $(:'B %:%%%$

(((

K $:(),V%> & $:(),V%> %:*&

!

%:>*$*

Ŵ %:%+' & %:%+' &+:+*

!

%:%%&)

((

WL %:%(' & %:%(' &B:(+ %:%%%)

(((

WK %:%>B & %:%>B &&:+B %:%%++

((

L̂ >:%&,V%> & >:%&,V%> %:)+

!

%:>+B*

K̂ ':>&,V%( & ':>&,V%( %:%$ %:*)%&

LK %:%*> & %:%*> $':%&

!

%:%%%$

(((

W

$

%:%+$ & %:%+$ &>:%$ %:%%$)

((

^

$

%:(% & %:(% &(':*& %:%%$)

((

L

$

%:%B& & %:%B& $$:$% %:%%$)

((

K

$

&:%% & &:%% >&>:*' %:%%$)

((

残差
%:%+( &+ >:&),V%>

********************************

失拟项
%:%>+ &% >:>*,V%> &:$+ %:+(&)

误差
%:%&& + $:B$,V%>

总和
&:BB $*

!!!!!!!!!!!

g

!((

表示差异极显著$

Y

&

%:%&

(

(

表示差异显著$

Y

&

%:%(

%

>B&
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图
'

!

各因素两两交互作用对总三萜提取率影响的响应面图

N0

<

F;6'

!

?/;03F92/753;93=5860.

E

/75320=56;/7503=3=586

D

061432535/15;056;

E

6=304

图
'

!

4

#可知$在乙醇体积分数+浸提时间一定条件下$料液

比响应曲面较陡峭$说明料液比与浸提温度对提取率具有较

显著交互影响$当料液比约至
&

$

&+

!

<

'

."

#+浸提温度约至

'%d

$响应值最大%综上可得$该模型有稳定点$且稳定点

是最大值%

$:+

!

验证实验

根据上述分析研究$得到最佳提取条件"浸提温度

(B:&%d

$乙醇体积分数
B%:%%U

$浸提时间
+':%'.0=

$料液

比
&

$

&>:'&

!

<

'

."

#$超声时间
>%.0=

$该条件下总三萜提

取率为
>:%)U

%

为了验证响应面优化结果的可靠性$以及可操作性$将

提取条件修正为乙醇体积分数
B%U

$浸提时间
+'.0=

$浸提

温度
(Bd

$料液比
&

$

&+

!

<

'

."

#$超声时间
>%.0=

%按上

述条件进行
>

次平行验证实验$得泽泻总三萜平均提取率为

$:)*U

$与理论预测值基本一致$相对偏差为
>:'$U

%

>

!

结论
本试验最终确定泽泻总三萜最佳提取工艺为"乙醇体积

分数
B%U

+浸提时间
+'.0=

$浸提温度
(Bd

+料液比
&

$

&+

!

<

'

."

#$超声时间
>% .0=

$在此条件下总三萜得率为

$:)*U

%

本研究与传统的乙醇回流提取+超临界二氧化碳萃取相

比$超声提取能显著提高总三萜提取率$经济有效$同时增加

了温度浸提对提取率的影响$更加全面地阐述了试验因素对提

取率的影响%不足之处是在超声提取时采取人工控温$可能存

在误差$若测定时采用高效液相色谱法$结果可能更精确%
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