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陕产瞿麦中总黄酮提取工艺响应曲面法的优化
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摘要　目的：评价响应曲面法优选出超声辅助提取陕产瞿麦中总黄酮类化合物的最优方案。方法：实验以陕产瞿麦为原
料，乙醇为提取剂，在单因素实验的基础上，通过响应面实验对超声辅助法提取陕产瞿麦中总黄酮的工艺进行优化。结

果：优选出了超声辅助提取陕产瞿麦中总黄酮的最佳工艺条件：液料比１０倍、提取功率１４０Ｗ、乙醇浓度８０％时，总黄酮
的提取率最大可以达到０８５１％。结论：工艺的实验值与预测值基本相符，采用响应曲面法优选超声辅助提取陕产瞿麦中
黄酮类化合物的提取工艺稳定可行，为陕产瞿麦资源的开发和利用提供一定的参考依据。
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　　瞿麦又名野麦、石柱花、十样景花等，为石竹科
石竹属植物瞿麦ＤｉａｎｔｈｕｓｓｕｐｅｒｂｕｓＬ的干燥地上部
分。瞿麦是我国常用的传统中药，性味苦、寒；归心

经、小肠经、膀胱经。具有清热利水，破血通经之功

效，主治小便不通、热淋、血淋、砂石淋、目赤肿痛、经

闭等症［１］。现代药理学的研究表明，瞿麦具有抗肿

瘤、利尿、兴奋子宫、抗菌、免疫调节作用、抗氧化作

用、溶血作用等作用。其主要成分有皂苷类、环肽

类、黄酮类、蒽醌类、有机酸类、挥发油类、生物碱类、

维生素、色素及多糖等［２３］。

响应曲面法是一种统计学试验设计方法，该法

通过建立连续变量曲面模型，对影响过程的因子及

其交互作用进行评价，确定最佳水平，而且所需要的

观察组数相对较少，可节省人力物力。中药有效成

分复杂，有效成分含量相对较低，且在提取过程中会

受到很多因素的影响，响应曲面法可以有效的优化

中药有效成分的提取工艺，其实验次数少，可以在一

定程度上缩短实验周期［４］。本实验以陕产瞿麦作为

研究对象，采用响应曲面法对超声波辅助提取陕产

瞿麦中的活性成分总黄酮进行了工艺的优化。以期

为陕产瞿麦中黄酮类化合物的提取及陕产瞿麦资源

的进一步开发和利用提供一定的理论依据。
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１　材料与仪器
１１　实验材料　瞿麦（陕西省眉县药材总公司，经
陕西国际商贸学院生药教研室雷国莲教授鉴定为石

竹科植物瞿麦ＤｉａｎｔｈｕｓｓｕｐｅｒｂｕｓＬ的带花全草）；芦
丁标准品（中国食品药品检定研究院）；无水乙醇

（分析纯）；亚硝酸钠（分析纯）；氢氧化钠（分析纯）。

１２　实验仪器　微波萃取仪 ＸＨ１００Ｂ（北京详锆发
展有限公司）；高速万能粉碎机 ＦＷ１００（天津市泰斯
特仪器有限公司）；ＦＡ１１０４型电子分析天平（天津鑫
博得仪器有限公司）；紫外分光光度计 ＵＶ２４００（天
津精密科学仪器有限公司）。

２　方法
２１　溶液的配制　对照品溶液的制备　精密称取
芦丁对照品 ００１０９ｇ，置于 ５０ｍＬ容量瓶中，加
７０％乙醇溶解，继续加７０％乙醇溶液至刻度，摇匀，
制成每１ｍＬ含０２１８ｍｇ的对照品溶液，然后给溶
剂贴上标签备用。

供试品溶液的制备　取陕产瞿麦粉末５ｇ，精密
称取，置于１００ｍＬ具塞锥形瓶中，加入８０％的乙醇
５０ｍＬ，精密称量，超声提取２５ｍｉｎ，取出放置至室
温，加８０％的乙醇适量，补足失去的质量，抽滤弃去
药渣，取滤液置于２５ｍＬ的容量瓶中，得到供试品溶
液。

２２　测定波长的选择　取试验样品适量，在亚硝酸
钠溶液为１０ｍＬ５％存在的碱性条件下，经溶液硝
酸铝显色后，以试剂作为空白参比液在４２０～７００ｎｍ
波长范围内测定吸光度，在５０６ｎｍ波长处有最大吸
收，故测定时选用此波长。

２３　标准曲线的绘制　精密量取芦丁对照品溶液
２、３、４、５、６、７ｍＬ，分别置于２５ｍＬ容量瓶中，加入
５％亚硝酸钠溶液ｌｍＬ，摇匀，放置５ｍｉｎ；加人１０％
硝酸铝溶液１ｍＬ，摇匀，放置６ｍｉｎ；加入４％氢氧化
钠溶液１０ｍＬ，用８０％乙醇溶液定容至刻度，摇匀，
放置１５ｍｉｎ，以上述试剂作为空白对照，分别在５０６
ｎｍ处测定吸光度［５］。以吸光度（Ａ）为纵坐标，以质
量（ｍｇ）为横坐标，绘制标准曲线。
２４　陕产瞿麦中黄酮得率的计算　陕产瞿麦中总
黄酮得率（％）＝提取的总黄酮质量／瞿麦粉末质
量×１００％。
２５　陕产瞿麦中黄酮的提取工艺的条件
２５１　单因素实验　以乙醇的浓度、液料比、提取
功率及超声时间为单因素，考查各因素对陕产瞿麦

中总黄酮得率的影响。

２５２　响应曲面实验设计　根据 ＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎ软

件提供的数据模型，以陕产瞿麦总黄酮提取率作为

响应面值，并选择乙醇浓度Ａ、液料比Ｂ、功率Ｃ这３
个因素为自变量，采用统计分析软件 ＤｅｓｉｇｎＥｘ
ｐｅｒｔ８０６中的响应面进行分析，从而获取最佳工艺
参数。见表１。

表１　ＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎ试验设计因素水平

水平

编码

Ａ
乙醇浓度（％）

Ｂ
液料比（倍）

Ｃ
超声功率（Ｗ）

－１ ６５ ８ １００
０ ８０ １０ １４０
１ ９５ １２ １８０

３　结果与分析
３１　芦丁标准曲线　按照２３的方法绘制芦丁标
准曲线，以芦丁对照品的质量（ｍｇ）为横坐标，吸光
度（Ａ）为纵坐标，得到芦丁对照品的标准曲线为Ｙ＝
０４６３７Ｘ－００４２６，相关系数Ｒ２＝０９９６６，由此说明
芦丁对照品的质量在０４～１６ｍｇ范围时吸光度与
质量呈良好的线性关系。

３２　单因素实验
３２１　超声时间对总黄酮提取率的影响　固定乙
醇体积分数８０％，提取温度４０℃，液料比１０（倍），
功率１６０Ｗ，准确称取５ｇ瞿麦粉末５份，提取时间
分别按 １０ｍｉｎ、１５ｍｉｎ、２０ｍｉｎ、２５ｍｉｎ、３０ｍｉｎ、３５
ｍｉｎ，进行超声提取，根据陕产瞿麦中总黄酮的得率
确定最佳超声功率。见图１。

图１　超声时间对陕产瞿麦总黄酮得率的影响

　　从图１可以看出，总黄酮得率随着超声时间的
增加逐渐上升，到２５ｍｉｎ时上升较平缓，其原因可
能为随着超声时间的增长，是黄酮类化合物溶出不

明显，已经达到饱和［６］。因此，虽然提取时间增长

了，但总黄酮的得率变化不大。所以，选择 ２５ｍｉｎ
为最佳提取时间。

３２２　乙醇浓度对总黄酮提取率的影响　固定液
料比１０（倍），功率１６０Ｗ，提取温度４０℃，提取时
间２５ｍｉｎ，准确称取５ｇ瞿麦粉末５份，分别用乙醇
体积分数５０％、６０％、７０％、８０％、９０％的乙醇超声提

·２４５１· ＷＯＲＬＤＣＨＩＮＥＳＥＭＥＤＩＣＩＮＥ　Ｊｕｎｅ２０１８，Ｖｏｌ．１３，Ｎｏ．６



取，根据陕产瞿麦中总黄酮的得率确定最佳乙醇浓

度。见图２。
从图２可以看出，总黄酮得率随着乙醇浓度的

增加逐渐上升，开始时黄酮得率增加明显，但当乙醇

浓度达到８０％以后黄酮得率开始下降。其原因可
能是随着乙醇浓度的增加，脂溶性的成分被溶解出

来，从而干扰了黄酮类化合物的提取，导致总黄酮的

得率反而降低［７］。因此，乙醇浓度以８０％左右较为
合适。

图２　乙醇浓度对陕产瞿麦总黄酮得率的影响

３２３　料液比对总黄酮提取率的影响　固定乙醇
体积分数８０％，功率１６０Ｗ，提取温度４０℃，提
取时间２５ｍｉｎ，准确称取５ｇ瞿麦粉末５份，分别
按液料比 （倍）为 ８、９、１０、１１、１２，进行超声
提取，根据陕产瞿麦中总黄酮的得率确定最佳液料

比。见图３。

图３　液料比对陕产瞿麦总黄酮得率的影响

　　由图３可以看出，总黄酮的得率随液料比的增
加而逐渐增大，当料液比大于１０（倍）时，总黄酮的
得率逐渐降低，其原因可能是当液料比增大到一定

程度时导致一些非黄酮类物质溶出，与黄酮类物质

竞争溶出，干扰了黄酮类物质的溶出［８９］。因此选取

１０（倍）为最佳液料比。
３２４　超声功率对黄酮提取率的影响　固定乙醇
体积分数８０％，提取温度４０℃，液料比１０（倍），功
率１６０Ｗ，提取时间２５ｍｉｎ，准确称取５ｇ瞿麦粉末５
份，分别按８０Ｗ、１００Ｗ、１２０Ｗ、１４０Ｗ、１６０Ｗ，进行
超声提取，根据陕产瞿麦中总黄酮的得率确定最佳

超声功率。见图４。

图４　超声功率对陕产瞿麦总黄酮得率的影响

　　由图４可知，总黄酮得率随着超声功率的增加
逐渐上升，当超声功率为１４０Ｗ时瞿麦总黄酮的得
率最高，１４０Ｗ以后总黄酮得率逐渐下降。理论上
讲超声功率越大，细胞壁越容易被破坏，越有利于物

质的溶出，但在黄酮类物质溶出的同时也导致黄酮

类物质结构的破坏或是其他非黄酮类物质的溶出，

干扰了总黄酮的得率［１０］。因此超声功率选用１４０Ｗ
最合适。

３３　响应面试验及结果分析
３３１　响应曲面法　在单因素试验的基础上，运用
ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ８０６软件，以乙醇浓度 Ａ、液料比 Ｂ、
功率Ｃ作为超声辅助提取陕产瞿麦中总黄酮提取率
的影响因素，再通过以总黄酮的提取率作为响应平

表数据进行带入分析，得到表２和表３的回归分析
结果。

表２　ＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎ设计方案及试验结果

实验号 Ａ乙醇浓度 Ｂ液料比 Ｃ超声功率 提取率（％）

１ １ ０ １ ０５１９
２ ０ －１ －１ ０５４５
３ ０ １ １ ０６１９
４ ０ －１ １ ０５１６
５ ０ ０ ０ ０８４７
６ ０ ０ ０ ０８５９
７ ０ ０ ０ ０８３９
８ １ ０ －１ ０５０７
９ ０ ０ ０ ０８３９
１０ －１ －１ ０ ０４５１
１１ ０ ０ ０ ０８９９
１２ －１ １ ０ ０４１９
１３ －１ ０ －１ ０４１７
１４ ０ １ －１ ０５０１
１５ １ －１ ０ ０４２３
１６ １ １ ０ ０６３９
１７ －１ ０ １ ０４１６

３３２　回归模型方程　根据表３６中，陕产瞿麦中
总黄酮的提取率作为响应值，再使用 ＤｅｓｉｇｎＥｘ
ｐｅｒｔ８０６对数据进行全面的分析，最终得到了多元
二次回归模型方程：
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表３　回归方程方差分析

变异源 平方和 自由度 均方 Ｆ Ｐ

模型 ０５２ ９ ００５７ ７６８９ ＜００００１
Ａ ００１９ １ ００１９ ２４８０ ０００１６
Ｂ ７３８１Ｅ００３ １ ７３８１Ｅ００３ ９８８ ００１６３
Ｃ １２５０Ｅ００３ １ １２５０Ｅ００３ １６７ ０２３６９
ＡＢ ００１５ １ ００１５ ２０５８ ０００２７
ＡＣ ４２２５Ｅ００５ １ ４２２５Ｅ００５ ００５７ ０８１８８
ＢＣ ５４０２Ｅ００５ １ ５４０２Ｅ００５ ７２３ ００３１１
Ａ２ ０２２ １ ０２２ ２９０５８ ＜００００１
Ｂ２ ００９０ １ ００９０ １２１０６ ＜００００１
Ｃ２ ０１１ １ ０１１ １５３０９ ＜００００１

Ｒｅｓｉｄｕａｌ５２２９Ｅ００３ ７ ７４７０Ｅ００４
Ｌａｃｋｏｆｆｉｔ２７１４Ｅ００３ ３ ９０４６Ｅ００４ １４４ ０３５６４
ＰｕｒｅＥｒｒｏｒ２５１５Ｅ００３ ４ ６２８８Ｅ００４
ＣｏｒＴｏｔａｌ ０５２ １６

Ｒ２＝０９０９３，Ｒ２Ａｄｊ＝０９７７１

　　Ｙ＝＋０８６＋００４８Ａ＋００３０Ｂ＋００１３Ｃ＋
００６２ＡＢ＋３２５０Ｅ－００３ＡＣ＋００３７ＢＣ－０２３Ａ２－
０１５Ｂ２－０１６Ｃ２

其中：Ｙ为陕产瞿麦中总黄酮的提取率，Ａ、Ｂ、Ｃ
为３因素的编码值。

从回归方程方差分析表中可发现，Ｐ模型 ＜
００００１，Ｆ模型 ＝７６８９＞００５，表明了本研究选用
的二次回归方程模型非常显著，可以用于实际的预

测。陕产瞿麦中总黄酮的提取率 Ｆ失拟 ＝１４４＞
００５，Ｐ失拟＝０３５６４＞００５，表示失拟不显著。表
中的决定系数 Ｒ２＝０９０９３，调整确定系数 Ｒ２Ａｄｊ＝
０９７７１，说明此模型的实验值与拟合值之间有很好
的拟合度。

综上所见，该模型可以很好表示出自变量和响

应值之间的关系［１２１３］。结合表２和表３我们可以分
析看出，Ａ、Ｂ、ＡＢ和ＢＣ对陕产瞿麦中总黄酮的提取
率都产生显著的影响，其中 Ａ和 ＡＢ对陕产瞿麦中
总黄酮的提取率极显著。各因素对于陕产瞿麦总黄

酮的提取率影响的排序：乙醇浓度 Ａ＞料液比 Ｂ＞
超声功率Ｃ。
３３３　各因素对提取率影响的响应面图　图５为
在最佳的超声功率条件下，乙醇浓度和液料比对陕

产瞿麦中总黄酮提取率的交互效应的响应面和等高

线图。曲线有较大的变化曲度，说明陕产瞿麦中的

总黄酮得率受液料比和提取时间的影响均较大，但

乙醇浓度对总黄酮得率影响的曲线较液料比对总黄

酮得率的影响的曲线更陡峭，因此，乙醇浓度对陕产

瞿麦中总黄酮的得率的影响相对于液料比对其影响

更显著。从等高线可以看出，等高线为椭圆形，因

此，液料比和提取时间的交互作用显著，与方差分析

结果一致。当液料比在１０４０倍、乙醇浓度为８３％
附近时，总黄酮的得率较大［１４１５］。

图５　乙醇浓度和液料比对陕产瞿麦总黄酮提取率的影响

　　图６　乙醇浓度和超声功率对陕产瞿麦总黄酮提取率的影响
　　图６为在最佳的液料比条件下，乙醇浓度和超
声功率对陕产瞿麦中总黄酮提取率的交互效应的响

应面和等高线图。乙醇浓度对总黄酮得率影响的曲

线较超声功率对总黄酮得率的影响的曲线更陡峭，

因此，乙醇浓度对陕产瞿麦中总黄酮的得率的影响

相对于超声功率对其影响更显著，并随着液料比的

增大总黄酮的得率呈现先上升后下降的趋势。当超

声功率在１４８Ｗ、乙醇浓度为８３％附近时，总黄酮的
得率较大。

图７　液料比和超声功率对陕产瞿麦总黄酮提取率的影响

　　图７为在最佳的乙醇浓度条件下，液料比和超
声功率对陕产瞿麦中总黄酮提取率的交互效应的响

应面和等高线图。液料比对总黄酮得率影响的曲线

较超声功率对总黄酮得率的影响的曲线更陡，因此，

液料比对陕产瞿麦中黄酮的得率的影响相对于超声

功率对其影响更显著，并随着提液料比的增大黄酮

的得率呈现先上升后下降的趋势。从等高线可以看

出，等高线为椭圆形，因此，可判断液料比和超声功

率的交互作用显著，与方差分析结果一致。当超声
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功率在１４８Ｗ、液料比为１０４０倍附近时，总黄酮的
得率较大。

３３４　最佳工艺条件的确定及验证性实验　通过
响应面试验得出用超声辅助提取瞿麦中黄酮的最佳

条件为：乙醇浓度为８１８７％，液料比１０２７倍，超声
功率１４２１９Ｗ，４０℃提取２５ｍｉｎ，提取率最大可以
达到０８６２％。考虑到实验条件的可操作性，将工
艺参数调整为：乙醇浓度８０％，液料比１０倍，超声功
率１４０Ｗ。再对调整以后的工艺参数进行３次平行
实验，３次实验平均得率为 ０８５１％，与预测值
０８６２％相差００１１％，实际值与预测值较为接近，充
分验证了回归模型的合理性，说明响应面分析法适

合于陕产瞿麦中总黄酮的提取优化工艺。

４　讨论
目前，正交试验、均匀设计和响应面法是提取工

艺优化经常采用的方法。正交试验和均匀设计虽然

实验的次数少，但是准确度不高。响应曲面法的实

验次数相对前２种方法多，但它是建立在数学、统计
学、计算机科学基础上，采用多元二次回归方程来考

察各因素与响应值之间的函数关系，能对优选出的

实验参数进行全面分析的一种统计方法［１６］。对于

陕产瞿麦目前尚缺乏系统性的研究，它的指标性成

分及质量标准尚未建立。本实验在单因素实验的基

础上，通过响应曲面法优化了超声辅助提取陕产瞿

麦中总黄酮的提取工艺，并通过实验验证了实验值

与ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ８０６软件的预测值基本相符，说
明本工艺对陕产瞿麦中总黄酮的提取是稳定可行

的。因此本工艺能为陕产瞿麦质量标准的建立提供

一定的参考，同时也能为陕产瞿麦资源的开发和利

用提供一定的理论依据。
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