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超声辅助法提取酸枣仁中异牡荆素+

吡喃葡萄糖苷工艺优化
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摘要%目的%提高酸枣仁资源综合利用率&方法%以超声

功率$超声时间$料液比$乙醇体积分数和超声温度为影

响因素#以酸枣仁中异牡荆素%吡喃葡萄糖苷提取率为

考察指标#运用响应面法优化异牡荆素%吡喃葡萄糖苷

提取工艺参数&结果%异牡荆素%吡喃葡萄糖苷的最优

提取工艺条件为超声功率
:">+

$超声时间
#"OBI

$料液

比
8j8#

!

[

-

O5

"$乙醇体积分数
N>@

#该条件下异牡荆

素%吡喃葡萄糖苷提取率为
"?N">@

#与预测值!

"?N8=@

"

接近#表明异牡荆素%吡喃葡萄糖苷提取率的预测值与

实际情况拟合良好&结论%超声辅助提取异牡荆素%吡

喃葡萄糖苷的工艺稳定可靠#提取率高&

关键词%酸枣仁'黄酮'异牡荆素%吡喃葡萄糖苷'超声辅

助提取'
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酸枣仁是中国常用药食同源品种之一1

8]!

2

!在酸枣

仁汤%枣仁安神方等肝血不足之失眠类的方剂%中成药处

方%食品和保健食品中被广泛应用1

9]:

2

"酸枣仁黄酮是

酸枣仁中的主要活性成分之一1

>]N

2

!具有治疗失眠1

*

2

%改

善认知能力1

=]8"

2

%抗焦虑1

88

2

%抗抑郁1

8!]8>

2等多种生物活

性!其中!异牡荆素,吡喃葡萄糖苷是酸枣仁黄酮的主要

成分之一"异牡荆素,吡喃葡萄糖苷能够明显促进淋巴

细胞
$

殖!具有一定的免疫调节作用1

8#

2

!在清除
.Z)(

自

由基%

6EE,

自由基%超氧阴离子自由基等方面表现出较

好的抗氧化活性1

8N

2

"此外!异牡荆素,吡喃葡萄糖苷的

吸收特性优于酸枣仁中的其他黄酮类物质!如斯皮诺素%

当药素等1

8*

2

!显示出较好的体内生物利用度特性"

目前黄酮类化合物的常见提取方法主要为浸提法%

加热回流法%超声辅助提取等!由于浸提法耗时太长!加

热回流法又可能因为高温破坏黄酮类化合物的结

构1

8=]!"

2

!所以超声辅助提取技术受到越来越多的关注"

超声辅助提取法利用超声传播时所产生的机械效应%空

化效应和热效应1

!8

2

!可以缩短提取时间!降低操作难度并

且增加提取率1

!!]!9

2

"乙醇加热回流是当前提取异牡荆

素,吡喃葡萄糖苷的主要方法1

8N

2

!目前有关超声波辅助

提取酸枣仁中异牡荆素,吡喃葡萄糖苷的研究尚未见报

道"研究拟通过超声辅助提取技术对酸枣仁黄酮单体异

牡荆素,吡喃葡萄糖苷进行提取!并运用响应面法优化

#'!

&--6 ; 0./,$123<

第
9*

卷第
#

期 总第
!:*

期
"

!"!!

年
#

月
"



其提取工艺参数!以期为异牡荆素,吡喃葡萄糖苷的深

入开发利用提供依据"

8

!

材料与方法

8?8

!

材料与仪器

8?8?8

!

材料与试剂

脱脂酸枣仁/天津蓟县.

异牡荆素,吡喃葡萄糖苷对照品/纯度
#

=>@

!

自制.

甲酸/色谱纯!阿拉丁控股集团有限公司.

乙腈/色谱纯!德国
0QFUH

公司.

水/色谱纯!美国
_?)?ZGHQF

公司.

乙醇/分析纯!美国
_?)?ZGHQF/DQOBUGMC

公司"

8?8?!

!

主要仪器设备

数控超声波清洗器/

(Z!>48!6)6

型!宁波新芝生物

科技有限公司.

高速万能粉碎机/

&+8""

型!天津泰斯特仪器有限

公司.

高速离心机/

578"4!?:.

型!北京医用离心机厂.

电热恒温鼓风干燥箱/

6,48"8

型!天津市中环实验

电炉有限公司.

高效液相色谱仪/安捷伦
88""

型!安捷伦科技中国

有限公司.

电子天平/

&.8"":0GS8""

[

型!上海精科天平有限

公司"

8?!

!

试验方法

8?!?8

!

异牡荆素,吡喃葡萄糖苷提取率测定

'

8

(高效液相色谱条件/选择
-6(/

8*

柱'

!>"OOg

:?#OO

!

>

+

O

(!流速为
"?>O5

0

OBI

.流动相为乙腈,水

'含
"?8@

甲酸(混合液'

V

乙腈
jV

水
m8*jN!

(.柱温
9"d

.

检测波长
99>IO

.进样量
*

+

5

1

!:

2

"

'

!

(标准曲线绘制/精密称取适量异牡荆素,吡喃葡

萄糖苷对照品!用流动相'

V

乙腈
jV

水
m8*jN!

!不含甲

酸(溶解!配制成
8O

[

0

O5

的溶液!依次稀释得
8"

!

!"

!

>"

!

8""

!

!""

!

9""

+

[

0

O5

的对照品溶液"以异牡荆素,

吡喃葡萄糖苷溶液浓度为横坐标!所得峰面积为纵坐标!

得标准曲线为
A

m"?#:9:.f8>?"=9

!

K

!

m"?===

"

'

9

(牡荆素,吡喃葡萄糖苷提取率的测定/按式'

8

(

计算牡荆素,吡喃葡萄糖苷提取率1

!>

2

"

Rm

<gVg%

M

g8""@

! '

8

(

式中/

R

,,,异牡荆素,吡喃葡萄糖苷提取率!

@

.

<

,,,对应质量浓度!

O

[

0

O5

.

V

,,,提取液体积!

O5

.

%

,,,稀释倍数.

M

,,,样品取样量!

O

[

"

8?!?!

!

单因素试验

'

8

(超声功率/固定提取温度
:" d

%料液比
8j

8>

'

[

0

O5

(%超声时间
>"OBI

!考察超声功率'

8""

!

!""

!

9""

!

:""

!

>""+

(对酸枣仁中异牡荆素,吡喃葡萄糖苷提

取率的影响"

'

!

(超声时间/固定乙醇体积分数
#"@

!提取温度

:"d

%料液比
8j8>

'

[

0

O5

(%提取功率
9""+

!考察超声

时间'

9"

!

:"

!

>"

!

#"

!

N"OBI

(对酸枣仁中异牡荆素,吡喃

葡萄糖苷提取率的影响"

'

9

(料液比/固定提取温度
:" d

%乙醇体积分数

#"@

%提取功率
9"" +

%超声时间
>" OBI

!考察料液比

1

8j>

!

8j8"

!

8j8>

!

8j!"

!

8j!>

'

[

0

O5

(2对酸枣仁中

异牡荆素,吡喃葡萄糖苷提取率的影响"

'

:

(乙醇体积分数/固定提取温度
:"d

%料液比
8j

8>

'

[

0

O5

(%提取功率
9""+

%超声时间
>"OBI

!考察乙醇

体积分数'

:"@

!

>"@

!

#"@

!

N"@

!

*"@

(对酸枣仁中异牡

荆素,吡喃葡萄糖苷提取率的影响"

'

>

(超声温度/固定料液比
8j8>

'

[

0

O5

(%乙醇体积

分数
#"@

%提取功率
9""+

%超声时间
>"OBI

!考察提取

温度'

9"

!

:"

!

>"

!

#"

!

N"d

(对酸枣仁中异牡荆素,吡喃葡

萄糖苷提取率的影响"

8?!?9

!

响应面优化试验
!

以单因素试验结果为基础1

!#

2

!

选择超声功率%料液比%超声时间和乙醇体积分数为响应

因素!以异牡荆素,吡喃葡萄糖苷提取率为响应值!采用

6QCB

[

I42S

L

QFV*?"?#

进行四因素三水平的响应面试验以

优化异牡荆素,吡喃葡萄糖苷的提取工艺!平行
9

次"

8?9

!

数据处理

各指标测定均重复
9

次!采用
2SUQM!"8"

进行数据

统计处理!使用
(E((8#?"

软件进行显著性分析!使用

EFBCO>?"

软件作图"

!

!

结果与分析

!?8

!

单因素试验

!?8?8

!

超声功率
!

由图
8

'

G

(可知!异牡荆素,吡喃葡萄

糖苷提取率随超声功率的增大先升高后降低!在超声功

率为
:"" +

时最大!在超声功率为
>"" +

时下降至

"?>!N@

!可能是超声波空化效应和机械剪切力作用的增

强有助于破碎药材的细胞壁!促进目标物的溶出!而超声

功率过大会导致局部的高温高压!破坏异牡荆素,吡喃

葡萄糖苷的内部结构从而使提取率降低1

!N]!*

2

"因此选

择超声功率
9""

!

>""+

为佳"

!?8?!

!

超声时间
!

由图
8

'

X

(可知!当超声时间为
#"OBI

时!提取率为
"?#9:@

!当超声时间为
N"OBI

时!提取率急

剧降低至
"?:"N@

!可能是因为超声时间过短无法使目标

成分充分溶出!而超声时间过长又会破坏异牡荆素,吡

$'!

提取与活性
2b)3./)$-1 ; ./)$A$)<

总第
!:*

期
"

!"!!

年
#

月
"



图
8

!

各因素对异牡荆素%吡喃葡萄糖苷提取率的影响

&B

[

KFQ8

!

2PPQUVC'PYGFB'KCPGUV'FC'IVDQQSVFGUVB'IFGVQ'PBC'YBVQSBI4

[

MKU'

LJ

FGI'CBWQ

喃葡萄糖苷的内部结构1

!=

2

!从而使提取率降低"因此!超

声时间选择
>"

!

N"OBI

为宜"

!?8?9

!

料液比
!

由图
8

'

U

(可知!异牡荆素,吡喃葡萄糖

苷提取率随乙醇体积的不断增加先升高后降低!当料液

比为
8j8>

'

[

0

O5

(时提取率达到峰值
"?#":@

"这可能

是由于料液比的增加使原料与提取液间的接触面积增

大!从而提高溶出率.但料液比过高将稀释提取液的浓

度!且过多的提取液会分散超声辐射对目标组分的作用!

使提取率降低!说明当异牡荆素,吡喃葡萄糖苷浓度达

最大值后!料液比的增加反而会使其浓度降低"因此!料

液比选择
8j8"

!

8j!"

'

[

0

O5

(为宜"

!?8?:

!

乙醇体积分数
!

由图
8

'

W

(可知!异牡荆素,吡喃

葡萄糖苷提取率随乙醇体积分数的升高先升高后降低!

当乙醇体积分数为
N"@

时提取率最高!这可能与其溶解

性有关"当乙醇体积分数较低时!酸枣仁粉末中的异牡

荆素,吡喃葡萄糖苷未能完全溶解!随着乙醇体积分数

的增大!异牡荆素,吡喃葡萄糖苷溶出得更加完全!但当

乙醇体积分数
#

N"@

时可能会破坏异牡荆素,吡喃葡萄

糖苷的结构!使提取率降低"故乙醇体积分数选择

#"@

!

*"@

为宜"

!?8?>

!

超声温度
!

由图
8

'

Q

(可知!异牡荆素,吡喃葡萄

糖苷提取率随超声温度的升高先升高后降低!当超声温

度为
>"d

时!提取率最高!可能是因为黄酮类化合物具

有一定的热敏性1

!#

2

!适度的温度有助于目标物的溶出!而

温度过高则会破坏目标物致使提取率下降"因此!超声

温度选择
:"

!

#"d

为宜"

!?!

!

响应面法优化

!?!?8

!

响应面试验结果与分析
!

在单因素试验的基础

上!选择超声功率%超声时间%料液比和乙醇体积分数为

响应因素!以异牡荆素,吡喃葡萄糖苷提取率为响应值!

根据
Z'S4ZQDIHQI

中心组合原理设计四因素三水平的响

应面试验优化酸枣仁中异牡荆素,吡喃葡萄糖苷提取工

艺参数!试验因素水平见表
8

!试验设计与结果见表
!

"

!?!?!

!

模型拟合和显著性分析
!

通过
Z'S4ZQIDIHQI

试

验拟合得出异牡荆素,吡喃葡萄糖苷提取工艺的回归方

程为/

!!

Im"?N8f"?"8/f"?"89Df"?"8#6f"?"!%]N?>g

8"

]9

/D]:?N>g8"

]9

/6]!?>g8"

]9

/%f!?>g8"

]9

D6]

>?>g8"

]9

D%f>?!>g8"

]9

6%]"?"#!/

!

]"?"9!D

!

]

"?":!6

!

]"?"8#%

!

" '

!

(

由表
9

可知!回归模型
T

值
%

"?"""8

!极显著.失拟

表
8

!

响应面试验因素水平表

)GXMQ8

!

&GUV'FCGIWMQYQMCU'WBI

[

'PFQC

L

'ICQ

CKFPGUQGIGM

J

CBC

水平
.

超声功

率0
+

Z

料液比

'

[

0

O5

(

/

超声时间0

OBI

6

乙醇体积

分数0
@

]8 9"" 8j8" >" #"

" :"" 8j8> #" N"

8 >"" 8j!" N" *"

%'!

"

A'M?9*

$

1'?#

宫
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项
T

值为
"?89*:

不显著!说明该试验设计可靠!模型有

意义1

9"

2

!可对二次回归方程响应值进行预测"一次项
Z

%

/

%

6

!二次项
.

!

%

Z

!

%

/

!

%

6

!对异牡荆素,吡喃葡萄糖苷

提取率影响极显著'

T

%

"?"8

(!一次项
.

对异牡荆素,吡

喃葡萄糖苷提取率影响显著'

T

%

"?">

(!表明各因素及因

素之间的交互与响应值并非简单的线性关系!二次项对

响应值的影响也较大!而各因素之间的交互作用对响应

值影响相对较小"比较
:

值可知!各因素对酸枣仁中异

表
!

!

响应面试验设计与结果

)GXMQ!

!

3QC

L

'ICQCKFPGUQWQCB

[

IGIWFQCKMVC

试验号
. Z / 6

异牡荆素,吡喃

葡萄糖苷提取率0
@

试验号
. Z / 6

异牡荆素,吡喃

葡萄糖苷提取率0
@

8 ]8 ]8 " " "?>*# 8# " 8 8 " "?#>N

! 8 ]8 " " "?#!! 8N ]8 " ]8 " "?>N*

9 ]8 8 " " "?#9= 8* 8 " ]8 " "?#8:

: 8 8 " " "?#:> 8= ]8 " 8 " "?#!8

> " " ]8 ]8 "?#!= !" 8 " 8 " "?#:*

# " " 8 ]8 "?#:9 !8 " ]8 " ]8 "?#9:

N " " ]8 8 "?##9 !! " 8 " ]8 "?##:

* " " 8 8 "?#=* !9 " ]8 " 8 "?#*>

= ]8 " " ]8 "?>=! !: " 8 " 8 "?#=9

8" 8 " " ]8 "?#8! !> " " " " "?N"8

88 ]8 " " 8 "?#9: !# " " " " "?N":

8! 8 " " 8 "?#:: !N " " " " "?N88

89 " ]8 ]8 " "?>=* !* " " " " "?N8:

8: " 8 ]8 " "?#89 != " " " " "?N!9

8> " ]8 8 " "?#9!

表
9

!

回归模型方差分析l

)GXMQ9

!

AGFBGIUQGIGM

J

CBC'PFQ

[

FQCCB'IO'WQM

方差来源 平方和 自由度 均方
:

值
T

值 显著性

模型
"?":

!!

8: 9?8#2]"9 8#?::

%

"?"""8

((

. 8?>!2]"9 8 8?>!2]"9 N?=" "?"89=

(

Z 8?=*2]"9 8 8?=*2]"9 8"?!* "?""#9

((

/ 9?:N2]"9 8 9?:N2]"9 8*?"9 "?"""*

((

6 :?=!2]"9 8 :?=!2]"9 !>?>= "?"""!

((

.Z !?!>2]": 8 !?!>2]": 8?8N "?!=NN

./ !?"92]"> 8 !?"92]"> "?88 "?N>":

.6 !?>"2]"> 8 !?>"2]"> "?89 "?N!9*

Z/ !?>"2]"> 8 !?>"2]"> "?89 "?N!9*

Z6 8?!82]": 8 8?!82]": "?#9 "?::"=

/6 8?8"2]": 8 8?8"2]": "?>N "?:#8>

.

!

"?"! 8 "?"! 8!>?**

%

"?"""8

((

Z

!

#?#92]"9 8 #?#92]"9 9:?:N

%

"?"""8

((

/

!

"?"8 8 "?"8 >N?9"

%

"?"""8

((

6

!

8?N=2]"9 8 8?N=2]"9 =?!* "?""*N

((

残差
!?#=2]"9 8: 8?=!2]":

---------------------------------

失拟项
!?9=2]"9 8" !?9=2]": 9?8* "?89*:

纯误差
9?"82]": : N?>92]">

总和
"?"> !*

!!!!!!!!!

l

!(

表示差异有显著'

T

%

"?">

(.

((

表示差异极显著'

T

%

"?"8

(.

K

!

m"?=N!*

"

&'!

提取与活性
2b)3./)$-1 ; ./)$A$)<

总第
!:*

期
"

!"!!

年
#

月
"



牡荆素,吡喃葡萄糖苷提取率的影响程度依次是
6

#

/

#

Z

#

.

!该异牡荆素,吡喃葡萄糖苷提取率回归模型

的相关系数较高'

K

!

m"?=N!*

(!模型拟合程度好1

98

2

"因

此!可用此模型方程预测异牡荆素,吡喃葡萄糖苷超声

提取的结果"

!?!?9

!

交互效应分析
!

由图
!

可知!随着各因素在一定

范围的增大!异牡荆素,吡喃葡萄糖苷提取效果先升高

后降低!各因素对异牡荆素,吡喃葡萄糖苷提取率影响

显著'

T

%

"?">

(!但各因素间的交互作用对异牡荆素,吡

喃葡萄糖苷提取率影响不显著!与方差分析结果一致"

图
!

!

两两因素交互作用对异牡荆素%吡喃葡萄糖苷提取率影响的响应面图

&B

[

KFQ!

!

3QC

L

'ICQCKFPGUQ

L

M'VC'PVDQBIVQFGUVB'I'PYGFB'KCPGUV'FC'IVDQQSVFGUVB'I

FGVQ'PBC'YBVQSBI4

[

MKU'

LJ

FGI'CBWQ

!?!?:

!

最佳提取率验证
!

由响应面软件分析得到异牡荆

素,吡喃葡萄糖苷的最佳提取工艺参数为超声功率

:">+

!超声时间
#!?9"OBI

!料液比
8j8>?N>

'

[

0

O5

(!乙

醇体积分数
N#?9@

!此条件下预测异牡荆素,吡喃葡萄

糖苷提取率为
"?N8=@

"为便于实际操作!将提取工艺条

件修整为超声功率
:">+

!超声时间
#"OBI

!料液比
8j

8#

'

[

0

O5

(!乙醇体积分数
N>@

!该条件下实测异牡荆

素,吡喃葡萄糖苷提取率为
"?N">@

'

'm9

(!与预测值的

相对误差为
!@

!表明采用响应面法优化得到的工艺参数

基本准确可靠!该试验模型能较好反映出各因素与异牡

荆素,吡喃葡萄糖苷提取率之间的关系!具有一定的实

用价值"

9

!

结论
采用超声波对酸枣仁黄酮单体异牡荆素,吡喃葡萄

糖苷进行提取"结果表明!异牡荆素,吡喃葡萄糖苷的

最佳提取工艺条件为超声功率
:">+

!超声时间
#"OBI

!

料液比
8j8#

'

[

0

O5

(!乙醇体积分数
N>@

!该条件下异

牡荆素,吡喃葡萄糖苷提取率为
"?N">@

'

'm9

(!与预测

值'

"?N8=@

(接近!相对误差为
!@

"后续可对异牡荆

素,吡喃葡萄糖苷进行体内外活性研究"
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