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!A*榆林市第五医院"陕西 榆林 DA#"""#!*陕西中医药大学"陕西 西安 DA!"$C#

B*中国人民解放军陆军第八十二集团军医院"河北 保定 "DA"""$

摘&要"目的 利用响应面法优化茜草超声提取工艺' 方法 以料液比&提取时间&乙醇体积分数&提取温度&

提取功率和提取次数为影响因素"总酚提取率为评价指标"在单因素试验基础上"运用响应面法探讨料液比&乙

醇体积分数和提取时间对茜草总酚提取率的影响并进行优化' 结果 茜草总酚超声提取的最佳工艺为%料液比

ArB""乙醇体积分数 D%i"提取时间 C% N72"提取次数 ! 次"超声功率 !"" "̂茜草总酚最佳提取含量为 A"*$ai'

结论 响应面法可为茜草总酚的超声提取和应用提供一定科学依据'

关键词"茜草#总酚#响应面#超声提取#含量测定

中图分类号"I!a$*A&&&文献标识码"J& 文章编号"!"#CHAB$"!!"!!$"%H"AA#H"%

GEF"A"*AB$!$KL*@2M7*L:@;@N*!"!!*"%*"!B

&&茜草为茜草科植物茜草 !<'A%) 1+0?%/+*%)

X722*$的干燥根及根茎"我国常用大宗中药材"历

版药典均有收载*A+

' 茜草性苦&寒"归肝经"生用

或炒碳用"具有凉血"祛瘀"止血"通经等功效"主

产于陕西&河南等地"系陕西省(秦药)品种的大宗

道地药材之一*!HB+

' 现代研究表明"茜草中的主要

化学成分有蒽醌类&总酚类&总黄酮类&多糖类&萜类

及大量微量元素等"其中酚类成分具有显著的生理

活性"药理学研究表明茜草总酚类成分茜草素在体

外对大肠埃希菌"金黄色葡萄球菌"绿脓杆菌和变形

杆菌等都具有明显的抑制作用*$HA"+

' 然而"目前缺

乏关于茜草总酚提取工艺的优化研究' 响应曲面法

!1(:),2:(:0143@(N(;5,?,-,<"I'>$是将实验影响因

素与实验结果!响应值$的相互影响关系进行多项

式拟合"把因素和实验结果关系通过函数化的曲面

展示出来的统计法*AAHA!+

' 近年来"响应曲面法已被

广泛的运用于中草药相关活性成分提取工艺的优化

研究"且取得了一定的研究进展*ABHAa+

"遂将此法用于

茜草的提取工艺中' 本实验以中药材茜草为原料"

在单因素试验基础上"结合 _,6H_(52M(2 响应面法

进行茜草总酚的提取工艺优化"通过多项式拟合出

最佳提取工艺参数"并对其进行试验验证"以期获得

茜草中总酚超声提取的最佳产率"为茜草这一(秦

药)资源的进一步开发利用提供支撑'

MN仪器与试药

M*MN仪器N8+H!$%" 型紫外分光光度计!日本岛

津公司$#电热鼓风干燥箱!上海一恒科学仪器有

限公司$#WZH!""G[型数控超声波清洗器!昆山市

超声仪器有限公司$#P'H"! 型多功能高速粉碎机

!上海兆申科技有限公司$#RJ!A"$ 型电子分析天

平!上海民桥精密科学仪器有限公司$'

M*ON试药N茜草药材采集于陕西省铜川市王益

区"经陕西中医药大学胡本祥教授鉴定为茜草科

茜草属植物茜草 <'A%) 1+0?%/+*%) X722*的干燥根及

根茎' 药材样品经蒸馏水清洗干净后"C" |烘干"

粉碎过 D"目筛"置于真空干燥器备用' 无水乙醇&

氢氧化钠&无水碳酸钠&硝酸铝&亚硝酸钠!均为分析

纯"购自于天津市天利化学试剂有限公司$&福林酚

试剂!山东西亚化学工业有限公司$#水为蒸馏水'

!

!!

基金项目"陕西省教育厅项目!AC/WA!"$/A#/W"!!%"#!"Aa 年医疗服务与保障能力提升补助资金!中医药事业传承

与发展部分"$全国中药资源普查项目%!财社)!"Aa*$B 号"#陕西中医药大学$秦药%品质评价及资源开

发学科创新团队项目!!"A#HZ."A"#保定市科技局项目!Aa!RAC#"

通讯作者"彭亮&副教授' [HN37-())(2Q-732QbA!C*@,N
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ON方法

O*MN总酚含量测定

O*M*MN对照品溶液的制备N精密称取没食子酸对

照品 A!*$" NQ"加蒸馏水定容至 A" NX"制成浓度为

A*!$ NQ/NX

hA的没食子酸对照品溶液"$ |保存'

O*M*ON标准曲线的绘制N分别精密吸取没食子

酸对照品溶液 ""A"""!"""B"""$"""%"""C"""D"""

a""

&

X置于带有刻度的 A" NX透明离心管中"依

次加入蒸馏水稀释至 $ NX"再加入 A NX的福林酚

试剂"最后加蒸馏水使成 a NX"摇匀"在 D%$ 2N测

吸光度' 以浓度!NQ/NX

hA

$为横坐标"吸光度为

纵坐标"绘制标准曲线' 没食子酸浓度 " g

"*A!$ NQ/NX

hA浓度范围内"线性良好"回归方程

为$vA$F$$DGj"F"!A!"0v"*###!'

O*M*PN供试溶液的制备及样品测定N精密称取

茜草药材粉末 "*!""" Q"置于 %" NX规格锥形瓶

内"按照单因素试验及响应面试验设计方案进行

提取"制备供试溶液"重复三次' 精密吸取储备液

A NX"同 !*A*! 项下的方法操作"测定吸光度"代

入工作曲线"计算得率!NQ/Q

hA

$'

O*ON单因素实验N料液比考察了 ArA"&ArA%&

Ar!"&Ar!%&ArB"&ArB%"提取时间考察了 B""$""

%""C""D""a" N72"乙醇体积分数考察了 $"i&

%"i&C"i& D"i& a"i& #"i"提取温度考察了

B" |&$" |&%" |&C" |&D" |&a" |"提取功率

考察了 A"" &̂ A!% &̂ A%" &̂ AD% &̂ !"" &̂

!!% "̂提取次数考察了 A"!"B"$"%"C 次'

O*PN响应面优化工艺条件N在单因素实验研究的

基础上"确定提取次数 ! 次"提取功率 !"" ^的前

提下"采用统计分析软件 G(:7Q2H[6)(1;A!"根据

_,6H_(52M(2的中心组合实验设计原理"选择乙醇

体积分数!J$&料液比!_$&提取时间!=$B 个因素

作为考察因素"以茜草总酚得率!$$为评价指标"

设计 B 因素 B 水平试验"因素水平及编码见表 A'

表 A&因素水平表

水平
因素

J乙醇体积分数!i$ _料液比 =提取时间!N72$

hA %" ArB" B"

" C" Ar$" $"

A D" Ar%" %"

PN结果

P*MN单因素试验N由图 A 可知"茜草总酚提取得

率随着超声次数到达 ! 次后趋于平缓#乙醇体积分

数对茜草总酚得率影响较大"当体积分数为 a"i

时得率最高!A"*!" NQ/Q

hA

$#随着料液比的增加"

茜草总酚提取得率升高"在料液比为 ArB" 时得率

最高!#*%a NQ/Q

hA

$"随后料液比增加但得率下降#

茜草总酚提取得率随提取时间先增加后降低"在提

取时间为 C" N72时得率最高!A"*A% NQ/Q

hA

$#茜草

总酚提取得率随提取温度的升高先增加后降低"

当温度达到 D" |时"得率最高!A"*"D NQ/Q

hA

$#

在 A"" ^g!!% ^范围内"茜草总酚提取得率呈缓

慢上升趋势"当超声功率为 !"" ^时得率最高

!#*Da NQ/Q

hA

$"达到 !!% ^时"得率反而降低'

图 A&不同提取因素对茜草总酚提取率的影响
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P*ON_,6H_(52M(2响应面法

P*O*MN建立模型方程N应用 G(:7Q2H[6)(1;A! 软

件对表 ! 数据进行多元回归拟合"得到茜草中总酚

得率!$$的回归方程为%

&$v#F$! j"FBC5hAF""Hj"FAD@h"F"CD5Hj

"F"D#5@j"F"%aH@h"F!%5

!

h"FBAH

!

h

"F"C@

!

表 !&响应面法设计与结果

编号
因素

J _ =

总酚得率

!NQ.Q

hA

$

A A " A #*Ca

! A hA " A"*!C

B " " " #*C%

$ hA A " D*%a

% " A A a*Aa

C " " " a*Da

D hA hA " #*B!

a " hA hA A"*"!

# hA " A a*#"

A" A " hA #*A$

AA hA " hA a*C#

A! " A hA D*DD

AB " " " #*D"

A$ " hA A A"*!A

A% " " " #*C$

AC " " " #*B!

AD A A " a*!%

P*O*ON回归方差分析N对拟和回归方程进行方

差分析"结果见表 B' 由表 B 可知"模型的 (值为

AA*#B"""Bv"*""Aa s"*"%"差异显著"建立的回

归模型准确' 失拟项(值为 "*A!B%"Bv"*#$A% u

"*"%"误差小"方程拟合度较好"建立的模型可用

于试验结果的分析预测' 对茜草总酚提取得率影

响显著的因素是J"极显著的因素是_' 基于(值

的大小"影响总酚提取得率因素排序为%料液比 u

乙醇体积分数 u提取时间#交互作用中乙醇体积

分数和提取时间影响最大"料液比和提取时间则

最小"见图 !'

表 B&方差分析

来源 平方和 自由度 均方 (值 B值

模型 A"*A""" # A*A!"" AA*#B"" "*""Aa

J A*"A"" A A*"A"" A"*D$"" "*"AB%

_ a*"C"" A a*"C"" a%*C$"" s"*"""A

= "*!!aA A "*!!aA !*$B"" "*ACBB

J_ "*"Aa" A "*"Aa" "*A#AB "*CD%"

J= "*"!$a A "*"!$a "*!CBD "*C!B$

_= "*"AB$ A "*"AB$ "*A$!C "*DAC#

J

!

"*!D"! A "*!D"! !*aD"" "*ABB!

_

!

"*$"D" A "*$"D" $*BB"" "*"DCA

=

!

"*"A%% A "*"A%% "*AC$C "*C#C#

残差 "*C%a$ D "*"#$A h h

失拟项 "*"%%a B "*"AaC "*A!B% "*#$A%

纯误差 "*C"!C $ "*A%"D h h

总离差 A"*DC"" AC h h h

J*乙醇体积分数#_*料液比#=*提取时间

图 !&茜草总酚提取得率的响应面
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P*O*PN最佳提取工艺及验证N基于模型分析"得

到茜草总酚最佳提取工艺为%料液比为 ArB"*CB"乙

醇体积分数 DB*%Bi"提取时间为 CB*#A N72"提取温

度为 Ca*#$ |"总酚得率预测值为 A"*%$ NQ/Q

hA

'

结合实践"将工艺修正为%料液比为 ArB""乙醇体

积分数 D%i"提取时间为 C% N72' 基于上述条件

进行 % 次平行验证"茜草总酚得率平均值为

!A"t$a k"*AC$NQ/Q

hA

"接近预测值"表明建立的

模型可靠"基于响应面法辅助超声可用于茜草总

酚提取工艺优化'

QN讨论

茜草主要含有蒽醌类&黄酮类&酚酸类和多糖

等多种化学成分"具有调节血脂和胆固醇&降血

压&利尿等多种药理作用*A#H!"+

' 目前"茜草的活性

成分研究多集中于蒽醌类成分的化学&质量评价

及药理活性等方面"关于总酚的报道较少*!AH!!+

'

料液比&提取溶剂体积分数&提取时间&温度&次

数&功率均能够影响中药材中活性部位的得

率*!BH!$+

' 对于茜草中总酚而言"只有在合适的提

取工艺下才能增加得率' 因此"本实验在单因素

考察的基础上"采用响应曲面法考察了料液比"乙

醇体积分数和提取时间对茜草总酚得率的影响"

结果证实三个因素的综合作用可显著影响总酚得

率' 通过对所有数据模型和实验结果进行分析"

获得了茜草总酚的最佳超声提取工艺为"料液比

ArB""乙醇体积分数 D%i"提取时间 C% N72"提取

次数 ! 次"超声功率 !"" '̂

响应曲面进行工艺参数优化具有显著的优

势"在多因素综合分析&数据处理的基础上"可获

得模型及回归方程"已成功应用于多种中药材的

有效成分&有效部位等提取工艺的优化*!%+

' 经工

艺验证实验表明"本研究构建的茜草总酚最佳提

取工艺切实可行"操作简单"提取得率高"可为茜

草总酚的开发利用提供基础支持'
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ACDHAD"*

(AC)金鹏程"吴丽华"吴昕怡"等*_,6H_(52M(2 响应面法优

化滇黄精产地加工炮制一体化工艺对黄精多糖的影
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响(/)*中国现代中药"!"!A"!B!$$%CD$HCDa"C#"*

(AD)侯敏娜"侯少平"吴满芳"等*响应面法优化百合多糖

的超声辅助提取工艺(/)*化学与生物工程"!"!""BD

!#$%BaH$B"%$*

(Aa)赵滢"刘利娥"韩萍"等*响应面法优化超声辅助提取

蔓菁多糖工艺及其体外抗氧化性研究(/)*食品工业

科技"!"!""$A!D$%AB#HA$%*

(A#)肖林焱"王海丽"陈毅"等*茜草炭不同极性部位化学

成分组成及保护氧化损伤活性比较(/)*中国中药杂

志"!"AD"$!!!B$%$C"$H$CA"*

(!")彭亮"张岗"颜永刚"等*茜草转录组分析及其蒽醌类

化合物合成相关基因的挖掘 (/)*中草药"!"Aa"$#

!a$%Aa#"HAa#C*

(!A).3;313L32 '">7:513T"+3?79(->"(;3-*F''I@5313@;(1H

7V3;7,2 32? d032;747@3;7,2 ,4)01)0172 32? 3-7V3172 72 I0H
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;01(:,4I0Y73@,1?74,-7372 3Y7,1(3@;,1(/)*F2?0:;173-

=1,):32? T1,?0@;:"!"!""A$%%AAA#aD*

(!B)李占君"祖元刚"杨逢建*响应面优化紫苏籽油微波提

取参数的研究(/)*林业科技"!"A#"$$!B$%!#HB!*

(!$)王吉宇"李成文"徐彦靖"等*响应面法优化藏红花素

碱水解制备反式藏红花酸工艺(/)*食品工业科技"

!"!A"$!!!B$%ADCHAaB*

(!%)朱登辉"张靖柯"李孟"等*_,6H_(52M(2 设计H响应面

法优化山茱萸叶总三萜提取工艺 (/)*中国药房"

!"!A"B!!A$%$CH%"*
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