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超声波辅助提取红汁乳菇中酚类物质的工艺优化
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摘要!为了开发红汁乳菇中酚类资源$采用超声波辅助溶剂

浸提的方法$在单因素试验的基础上$以总酚含量为响应值$

选择溶剂类型#溶剂浓度#料液比#超声时间#提取次数为优

化条件进行工艺优化%结果表明'最佳提取条件为乙醇浓度

'%̂

#料液比
"

'

8'

!

3

*

+Y

"#提取时间
($+-2

#提取
8

次%

超声波辅助提取验证实验结果与优化结果误差为
"5$'̂

$说

明优化结果可靠%

关键词!红汁乳菇&多酚&超声波&提取工艺
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红汁乳菇!

F0@908*)C309C)>0Y%P040Y0

$是担子菌纲(伞

菌目(红菇科(乳菇属野生食用真菌%广泛分布于中国辽宁(

河北(江苏(吉林(湖南(浙江(四川(青海和台湾等省)

"Z!

*

%

由于其子实体味道鲜美且独特#富含人体所必须的维生素(

氨基酸和矿物质)

9Z'

*

#深受人们的喜爱%红汁乳菇是一种外

生食用菌根菌#由松树(杉树等针叶树种的根与菌根真菌形

成共生体#由于生长条件的限制#其人工栽培至今未获得实

质进展#市场上所出售的都是野生菌)

%

*

%

目前关于红汁乳菇酚类成分及其生物活性的研究相对

较少#

?7E7

等)

#

*发现乳菇属真菌提取物具有较好的抗炎活

性#能抑制炎症因子
;]

的产生#

-;]C

(

PY*"

#

(

PY%

的表达+

V,.,6-7L

等)

(

*研究了
(

种食用菌中酚类物质的抗氧化活性#

发现乳菇属真菌松乳菇的甲醇提取物对亚油酸自氧化抑制

率高达
'$̂

+

B01=2

3

等)

&

*也通过对食用菌中多酚的研究发

现多酚含量与其抗氧化活性呈正相关+已有研究)

"$

*证明植

物中的多酚也具备抗肿瘤作用#以及抑菌消炎(抗病毒(护肝

益肾等生理活性%目前尚未发现关于红汁乳菇中酚类提取

工艺优化的研究报道#本研究拟对红汁乳菇中酚类提取工艺

进行优化#并研究其生理活性#旨在为红汁乳菇用作保健食

品提供理论依据%
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!

材料与方法
"5"

!

材料与试剂

红汁乳菇"购买于长沙市马王堆农贸市场+

没食子酸标准品"含量
,

&#5'̂

#美国
C-

3

+,*,.IE-60

公司+

钨酸钠(钼酸钠(浓磷酸(浓盐酸(硫酸锂(双氧水"分析

纯#上海麦克林生化科技有限公司+

无水乙醇(甲醇"分析纯#天津市恒兴化学试剂制造有限

公司%

"58

!

仪器与设备

冰箱"

UBT*"&$)

型#伊莱克斯电器有限公司+

粉碎机"

@e"$$

型#北京科伟永兴仪器有限公司+

可见光分光光度计"

#8"A

型#上海仪电分析仪器有限

公司+

离心机"

DT9f*R

型#东旺仪器有限公司+

超声波清洗机"

fg*!$$TU

型#昆山市超声仪器有限

公司+

"%"



分析天平"

C]VD]V

型#舜宇恒平仪器有限公司%

"5!

!

试验方法

"5!5"

!

样品鉴定
!

在长沙市马王堆农贸市场所购买的样品#

经由联川生物公司
PDC

测序#将其所测序列与美国国立生物

技 术 信 息 中 心 !

;,F-72,. B12F1E G7E U-7F1627.7

3H

P2G7E+,F-72

$数据库比对后验证其为红汁乳菇%
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!

红汁乳菇的处理
!

将采得的新鲜红汁乳菇去除泥垢

后#立即放入冰柜#使其中自由水在低温下结冰#将冻住的红

汁乳菇置于真空冷冻干燥机中冻干处理#待真空冷冻干燥机

达到其最低真空度
%V,

#并持续至少
80

后即可拿出#经粉

碎机粉碎后过
($

目筛网%

"5!5!

!

总酚含量测定
!

采用
@7.-2*B-76,.F1=

比色法)

""Z"!

*

#

用没食子酸作为对照#配制成一定浓度后#与
@7.-2*B-76,.F1=

显色剂反应
80

后#在
#%$2+

吸收波长测定其吸光值#绘制

相应标准曲线#其回归方程为
D

_$5$"9%#/\$5$!(#

#
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$5&&&#

%由此方程算得红汁乳菇中总酚含量%并根据此含

量算得酚类物质的提取得率%

提取率得率
_

提取物质量'提取原料质量% !

"

$

"5!59

!

单因素试验设计

!

"

$溶剂及其浓度"称取红汁乳菇粉末
"

3

#分别加入不

同浓度 !

!$̂

#

'$̂

#

%$̂

#

#$̂

#

($̂

#

&$̂

#

"$$̂

$甲醇

8$+Y

#室温下超声提取
%$+-2

#加入不同浓度!

!$̂

#

'$̂

#

%$̂

#

#$̂

#

($̂

#

&$̂

#

"$$̂

$乙醇
8$+Y

#室温下超声提取

%$+-2

%

!

8

$料液比"称取红汁乳菇粉末
"

3

#加入不同量的
%$̂

乙醇溶液!

'

#

"$

#

"'

#

8$

#

8'

#

!$+Y

$#室温下超声提取
%$+-2

%

!

!

$提取时间"称取红汁乳菇粉末
"

3

#加入
%$̂

乙醇溶

液
8$+Y

#室温下超声提取不同时间!

8$

#

9$

#

%$

#

($

#

"$$

#

"8$+-2

$%

!

9

$提取次数"称取红汁乳菇粉末
"

3

#加入
%$̂

乙醇溶

液
8$+Y

#室温下超声提取
%$+-2

#分别提取
"

#

8

#

!

#

9

次%

"5!5'

!

响应面试验
!

采用
U7J*U102Q12

设计#将总酚含量作

为响应值#采用三因素三水平的设计#对提取时间(料液比(

提取液浓度进行优化#由此推算出最佳条件#并验证其可

靠性%

8

!

结果与分析
85"

!

单因素试验结果与分析

85"5"

!

提取溶剂的选择对提取效果影响
!

由图
"

可知"不同

浓度的乙醇(甲醇溶液对酚类物质的提取有显著的影响#这

是由于不同浓度的甲醇(乙醇溶液有不同的极性#当极性与

红汁乳菇中酚类物质的极性相似时#其相应的提取得率会提

高)

"9

*

%总酚提取得率总体趋势呈现先上升后下降#这是由

于一定浓度的有机溶剂能够破坏酚类与多糖和蛋白质之间

的氢键和疏水作用力#使其提取量增加#而当浓度过高时导

致其极性差异大反而使提取量减少)

"'

*

%

从选用提取剂的效果可明显看出来"乙醇
"

甲醇#且乙

醇较甲醇来说是一种廉价(无毒的溶剂#故采用乙醇作为提

取液%在乙醇浓度为
'$̂

%

#$̂

时#总酚的提取量能达到最

高值#故选择乙醇浓度为
'$̂

%

#$̂

作进一步优化%

图
"

!

溶剂对红汁乳菇总酚提取效果的影响

@-

3

=E1"
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)GG16FL7GL7.N12FL72F011JFE,6F-727G

O

0127.-6L

GE7+Y,6F,E-=LI1.-6-7L=L

85"58

!

料液比对提取效果的影响
!

由图
8

可知"随着溶液提

取体积不断的提高#酚类提取得率也不断上升#且上升趋势

逐渐变缓%随着提取液增多#红汁乳菇粉末与溶剂接触更充

分#且要使酚类析出到溶液而达到与低溶剂量相同的动态平

衡状态需要析出更多的酚类#而料液比超过
"

'

8$

!

3

'

+Y

$

时提取得率趋于稳定#说明此时酚类物质已基本溶出%

图
8

!

料液比对红汁乳菇总酚提取效果的影响

@-

3

=E18

!
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0127.-6LGE7+Y,6F,E-=LI1.-6-7L=L

85"5!

!

提取时间对提取效果的影响
!

由图
!

可知"提取时间

对红汁乳菇总酚提取效果的影响呈现出先上升后下降的趋

势%在
($+-2

以前提取量不断增加#而到了
"$$+-2

以后提

取量不断减少%由于物质扩散到溶液需要时间#固在
($+-2

左右提取量呈现持续上升趋势#而随着时间的推移#超声提

取产生热量导致提取温度不断的升高#且氧气与酚类反应的

时间也相应加长#导致酚类氧化损失增多#提取得率下

图
!

!

提取时间对红汁乳菇总酚提取效果的影响

@-

3

=E1!

!

)GG16FL7G1JFE,6F-72F-+172F011JFE,6F-727G

O

01*

27.-6LGE7+Y,6F,E-=LI1.-6-7L=L

8%"

提取与活性
!

8$"(

年第
(

期



降)

"%

*

%因此提取时间应该在
($+-2

左右%

85"59

!

提取次数对提取效果的影响
!

由图
9

可知"随着提取

次数的增多#酚类提取量虽然呈现上升趋势#但提取
8

次后

上升趋势不太显著%随着提取次数的增多#导致溶剂消耗量

陡增#且后期浓缩更费时费力#故只需提取
8

次%

图
9

!

提取次数对红汁乳菇总酚提取效果的影响

@-

3

=E19

!

)GG16FL7G1JFE,6F-72F-+1L72F011JFE,6F-727G

O

0127.-6LGE7+Y,6F,E-=LI1.-6-7L=L

858

!

响应面优化结果及分析

根据选取的
!

个优化因素#以总酚含量作为响应值!

H

$

设计的
U7J*U102Q12

试验%其相应的因素水平和试验设计

见表
"

(

8

%

8585"

!

二次回归方程及方差分析
!

采用
T1L-

3

2*)J

O

1EF(5$5%

DE-,.

对试验的
"#

组数据进行回归分析并拟合#得到"

H_95(!\$5"!" \$5!$R Z$5$!#2 Z$5$(&"R \

$5$!#"2Z$5""R2Z$5'9"

8

Z$5"%R

8

Z$58$2

8

% !

8

$

由表
!

可知#该模型
V

#

$5$$$"

#表明该模型非常显著#

是一个可靠的模型+

<

(

U

8

(

B

8对响应值影响显著+

U

(

<

8对响

应值影响极其显著+由
=

值的大小可以判断各因素对总酚提

取量的影响大小依次是
U

"

<

"

B

+失拟项
V_$5!&#'

"

$5$'

#表明模型预测值与实际误差值较小#可以采用该数学

模型来推测试验结果%

85858

!

响应面结果分析
!

由图
'

!

,

$可知#在一定的范围内#

当料液比一定时#多酚提取量随提取时间的延长先上升后下

降+当提取时间一定时#多酚提取量随溶剂量增大而增大%

由图
%

!

,

$可知#在一定的范围内#当料液比一定时#多酚

提取量随乙醇浓度增大先上升后下降+当乙醇浓度一定时#

多酚提取量随溶剂量增大而增大%

!!

由图
#

!

,

$可知#在一定的范围内#当乙醇浓度一定时#多

酚提取量随时间延长先上升后下降+当时间一定时#多酚提

取量随乙醇浓度增大先上升后下降%

85!

!

优化及验证

采用
T1L-

3

2*)J

O

1EF(5$5%DE-,.

#通过设定提取总酚含量

表
"

!

响应面试验因素表

D,M.1"

!

W1L

O

72L1L=EG,61F1LFG,6F7E.1N1.F,M.1L

序号
<

时间'
+-2 U

料液比!

3

'

+Y

$

B

浓度'
^

Z" %$ "

'

"' '$

$ ($ "

'

8$ %$

" "$$ "

'

8' #$

最大值#对超声波辅助提取多酚进行优化#得到最优条件为"

乙醇 浓 度
'%5!!̂

(料 液 比
"

'

8'

!

3

'

+Y

$(提 取 时 间

($59&+-2

(提取
8

次#总酚得率可达到
95&&!%'+

3

'

3

%为便

于操作#对最优工艺参数进行调整"乙醇浓度
'%̂

(料液比

"

'

8'

!

3

'

+Y

$(提取时间
($+-2

(提取
8

次%

为了进一步验证
T1L-

3

2*)J

O

1EF(5$5%DE-,.

软件给出的

回归方程的准确性#采用上述最优条件进行
!

次验证实验#

得到总酚平均得率为
'5$9%!(+

3

'

3

#与所预测值误差为

"5$'̂

#证明该方程可以有效得到最优提取条件%

表
8

!

响应面试验方案及结果

D,M.18

!

W1L

O

72L1L=EG,61F1LF

O

.,2,2IE1L=.FL

序号
< U B H

'!

+

3

9

3

Z"

$

" " " $ 959#$

8 $ Z" " 958&(

! " Z" $ 95$#!

9 $ " Z" 95(%8

' Z" Z" $ !5%"8

% $ " " 95%&8

# " $ " 95"9&

( $ Z" Z" 95$!8

& $ $ $ 95#8"

"$ $ $ $ 95("#

"" $ $ $ 95(&(

"8 " $ Z" 958#"

"! $ $ $ 95#%8

"9 $ $ $ 95&!&

"' Z" $ " !5(!'

"% Z" " $ 95!%(

"# Z" $ Z" 95"$(

表
!

!

U7J*U102Q12

试验方差分析`

D,M.1!

!

W1L=.FL7GE1

3

E1LL-72,2,.

H

L-L7GU7J*U102Q12

来源 平方和 自由度 均方
=

值
V

值

模型
85'9!(&( & $58(8%'' !$59&$&!$

#

$5$$$"

< $5"!'$($ " $5"!'$($ "95'#"9'$ $5$$%%

U $5#$%898 " $5#$%898 #%5"(9'&$
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结论
试验表明本工艺提取红汁乳菇中的多酚是一种可靠(有

效的方法#具有技术可行性#该工艺可显著提高酚类物质的

提取得率%根据此工艺提取的物质可较大程度地保留红汁

乳菇中的酚类物质#后续将利用大孔树脂对其纯化#为探究

红汁乳菇中分离得到的不同酚类物质的抗癌(抗氧化(抗炎(

抑菌等生物活性提供物质基础%
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低龋齿风险的声称%

降低疾病风险声称需要最高级别的证据支持%这些证

据主要是设计良好并且符合要求的人体干预试验#能显示出

健康功能食品的持续功效%同时这类声称需要得到相关专

家从科学显著一致性的角度共同确认通过+而且这些专家必

须在健康声称评估方面接受过良好的科学训练并具备

经验)

#

*

%

'

!

韩国健康功能食品管理对中国的启示
'5"

!

原料管理

韩国健康功能食品的原料采用名单制管理#这与中国

8$"'

年颁布实施的:食品安全法;中要求中国保健食品建立原

料名称(用量及对应功效的原料目录不谋而合%韩国对健康

功能食品的原料进行了分类#包括功能性成分(营养物(其他

成分以及原材料四部分#并建立了原料目录名单%目前列入

该名单的称之为通用健康功能食品的原料有
(9

种#包括
8(

种营养素以及人参(绿茶提取物等
'%

种其他功能原料#然而

中国并未对保健食品的原料进行分类管理#并且目前仅建立

了以维生素和矿物质为主的营养素的原料目录一%同时韩国

对于植物性功能原料的审评审批有着较为完整的评价体系#

评估的重点主要集中在标准化(安全性及功效性三方面%中

国若能对保健食品的原料进行分类管理#并且根据每一类原

料的特点借鉴韩国评估原料的方法建立特定的管理系统#对

保健食品原料纳入原料目录将起到积极的促进作用%

'58

!

审批管理

韩国健康功能食品所用的原料完全符合:健康功能食品

法典;中原料清单以及所规定的全部要求的产品#称为一般

性健康功能食品#采用备案管理+所用原料不完全符合:健康

功能食品法典;要求的#称为特定健康功能食品#采用注册管

理#需要上市前审批%中国:食品安全法;同样明确提出保健

食品实行注册与备案相结合的管理制度#其中使用原料纳入

原料目录名单的产品实行备案管理#原料不属于原料目录的

产品实行注册管理%在保健食品审评审批环节#中国与韩国

没有明显的差异#不过值得注意的是韩国的审批程序采用递

进式#安全性和有效性通过评估后再对最终产品的规格标准

进行审批#最后对标签和广告资料的审查#并在当地食品药

品监督管理部门备案%

'5!

!

功能声称管理

韩国将健康功能食品的健康声称分为营养成分功能声

称(其他功能声称(降低疾病风险声称三大类#并对每一类声

称的定义及证据支持做出了明确的规定#有利于民众根据实

际情况判断健康功能食品的功能效果%中国的功能声称的

管理经历了多次的变革#每一次的变化均聚焦在具体的功能

声称的增减#并未对功能声称进行分类管理%

8$"'

年中国

颁布实施的:食品安全法;规定要建立保健食品功能目录#目

前仅配合原料目录一出台了补充维生素和矿质元素的功能

目录一%后续功能目录的制定可借鉴韩国的管理办法分类

管理#明确保健食品的功能定位#避免商家欺诈和虚假宣传%
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