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响应面法优化细果角茴香中总黄酮的超声提取条件 
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摘 要：采用响应面法优化超声波辅助提取细果角茴香中总黄酮的工艺研究。在单因素试验的基础上，选择超 

声时间、乙醇浓度、料液比为自变量，以总黄酮的提取率为响应值，进行Box．Behnken中心组合实验设计，采用响 

应面法(aSM)评估了这些因素对总黄酮提取率的影响。结果表明：超声波法辅助提取细果角茴香中总黄酮的 

最佳工艺条件为液料比33 mL／g，乙醇浓度为58％，提取时间为34．5 min。在此条件下，总黄酮的提取率达 

1．525％ 。 
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Optimization of Ultrasonic—assisted Extraction of Total Flavonoids from 

Hypecoum leptocarpum Hook．f．et Thoms by Response Surface Analysis 
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Abstract：Response 8ul~ace methodology(RSM)is applied to optimize ultrasonic—assisted extraction process of total fla· 

vonoids from Hypecoum &ptoca~um Hook．￡et Thorns．Based on single experiments，the concentration ofethanol，ratio of 

liquid to solid，and extraction time are selected for Box—Behnken central composite designing．RSM is employed to study 

the effect of these factors on the yield of total flavonoids．The msulm indicates that the optimal extraction conditions are 

33：1 mL／g as the ratio of liquid to solid，58％ of aqueous ethanol，with 34．5 min extraction．Under the optimized condi- 

tions，the extraction yield oftotal flavonoids is up to 1．525％． 
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藏药角茴香(Hypecoum leptocarpum Hook．f．et 

Thorns)为罂粟科角茴香属植物⋯，别名咽喉草、山 

黄连或野茴香等，藏药名为巴尔哇打、巴尔巴达。生 

长于海拔4．300 km以下的草原、草甸、砂砾地上 J， 

味苦性凉，清血热、温热和毒热 ]。《西藏常用中草 

药》称其有解热镇痛、消炎解毒之功效，可治伤风感 

冒、头痛、四肢关节疼痛、胆囊炎，并解食物中毒。 

《陕甘宁青中草药选》中称：细果角茴香能治流感、 

咽喉肿痛、目赤等症。现代分析化学和天然产物化 

学研究发现：细果角茴香中含有多种生物碱成分， 

如：原阿片碱、隐品碱、血根碱等 J。但国内文献关 
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于细果角茴香中其它化学成分如总黄酮的含量研究 

尚少见报道，刘永红等人 曾用甲醇为提取溶剂， 

采用正交法研究过提取工艺，本文用乙醇代替毒性 

较大的甲醇，采用超声波辅助提取法 |6 J，在单因素 

实验的基础上，使用响应面法 ．9 优化细果角茴香 

中总黄酮的提取工艺，为细果角茴香的进一步研究 

开发提供更精确的科学依据和数据参考。 

1 材料与方法 

1．1 材料与仪器 

细果角茴香：采收于青海互助县北山，经中科院 

西北高原生物研究所中药学专家索有瑞研究员鉴 

定，自然风干，粉碎；芦丁，购于北京生物医药公司； 

其它化学试剂均为分析纯。 

仪器：T6新世纪紫外一可见分光光度计 ，北京谱 
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析通用仪器有限责任公司生产；KQ-500E型超声波 

清洗器(5oow)，昆山市超声仪器有限公司；N一1100 

旋转蒸发仪，上海爱朗仪器有限公司；AL204电子天 

平，梅特勒一托利多仪器(上海)有限公司；SHZ一3型 

循环水多用真空泵，上海亚荣生化仪器厂；DLSB一5／ 

20低温冷却循环泵，郑州长城科工贸有限公司。 

1．2 实验方法 

1．2．1 芦丁标准液的配制 

精确称取 120 oC干燥恒重的芦丁标样 10 mg， 

用30％乙醇溶解并定容于50 mL容量瓶中，摇匀， 

即得浓度为0．2 mg／mL标准溶液。 

1．2．2 吸收曲线绘制 

准确移取芦丁标液5．00 mL，按标准曲线下的 

测定方法，在450—600 rim处测定吸收光谱，在 510 

nm处有最大吸收，故选择510 Bin为测定波长。 

1．2．3 标准曲线绘制 

分别移取芦丁标准溶液 0．00、1．00、2．00、 

3．oo、4．oo、5．00 mL于 25 mL容量瓶中，用 3O％乙 

醇稀释至 10 mL，加入 1．0 mL5％NaNO2溶液摇匀， 

立刻加人 1．0 mL 10％ A1(NO3)3摇匀，放置 10 

min。加入 5 mL 1 mol／L NaOH溶液，用30％乙醇定 

容，混合后摇匀，放置 10 min，以试剂空白为参比，在 

510 nm处测吸光度值。以芦丁的浓度 C(mg／mL) 

为横坐标，以吸光度值 A为纵坐标，绘制标准曲线， 

得到标准曲线方程为：A=10．39C-0．0018，r= 

0．9991。 

1．2．4 超声提取 

细果角茴香粉碎后过 4O目筛，称取 1 g，加 

60％乙醇 30 mL，浸泡 15 min后，在 50℃下超声 30 

min，抽滤。待样品冷却到室温再进行下一次处理。 

合并滤液，用旋转蒸发仪回收溶剂，浓缩后用乙醇定 

溶于50 mL容量瓶中备用。实验分别考察了乙醇溶 

液浓度、液料比、提取温度、超声提取时间等因素对 

细果角茴香中总生物碱得率的影响。在单因素实验 

的基础上，选取乙醇浓度(A)、提取时间(B)、料液 

比(C)三个对总黄酮提取率影响较大的因素，对提 

取条件进行响应面分析，优化提取工艺条件。 

1．2．5 含量测定 

吸取2 mL滤液于25 mL容量瓶中，按照标曲下 

的测定方法测吸光度，计算含量、得率。 

1．2．6 单因素实验 

以乙醇为提取溶剂，主要考察乙醇溶液浓度、液 

料比、提取温度、超声提取时间等因素对细果角茴香 

中总生物碱得率的影响。 

1．2．7 细果角茴香中总黄酮的提取工艺优化 

根据 Box-Behnken中心组合实验设计原理，综 

合单因素实验结果，在5O℃下以乙醇溶液为提取 

剂，选取对总黄酮影响较大的因素乙醇浓度(A)、提 

取时间(B)、液料 比(C)，进行中心组合实验，并结 

合单因素实验条件选取合理水平。以总黄酮的得率 

为响应值，通过响应面分析得出超声波提取细果角 

茴香中总黄酮的最佳提取工艺条件和方法。实验设 

计因素编码及水平见表 1。 

表1 中心组合设计因素与水平表 

Table 1 Factors and levels of the central composite design 

2 结果与分析 

2．1 单因素对细果角茴香总黄酮得率的影响 

2．1．1 乙醇溶液浓度对细果角茴香中总黄酮提取 

率的影响。 

固定提取时间30 min，提取温度50℃，液料比 

30：1，选择乙醇浓度分别为 40％、50％、60％、70％、 

80％按照 1．1．4进行实验。结果见图1。 

1．5 

1．4 

1．1 

1．0 

4O 50 60 7O 8O 

乙醇浓度(％) 

图 l 乙醇溶液浓度对总黄酮得率的影响 

Fig．1 Effect of ethanol concentration on extraction yield of 

total flavonoids 

由图1可知，在乙醇浓度 60％左右提取率最 

大，因此选择乙醇浓度在60％左右为宜。 

2．1．2 提取时间对细果角茴香中总黄酮提取率的 

影响 

固定乙醇浓度60％，提取温度 50℃，液料比3O 

：1 mL／g，选择超声时间分别为 2O、25、30、35、40 
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min。按照 1．1．4 

- 、  

褂 
釜 
骅f 

图2。 

图2 超声时间对总黄酮得率的影响 

Fig．2 Effect of ex~aetion time on ex~action yield of total 

flavonoids 

由图2可知，在 1O一30 min内，总黄酮的提取 

率随着时间的延长而显著增加，30 min以后，总黄酮 

得率变化不大。为了节能超声处理时间在 30 min 

左右为宜。 

2．1．3 料液比对总黄酮提取率的影响。 

固定提取温度50℃，乙醇浓度60％，提取时间 

30 min，选择液料比分别为20、25、3O、35、4O，按照 

1．1．4进行实验。结果见图3。 
1．55 

1．45 

； 
1．15 

1．O5 

2O 25 3O 35 4O 

料液比(mtJs) 

图3 液料比对总黄酮得率的影响 

Fig．3 Effect of ratio of liquid tO solid on extraction yield of 

total flavonoids 

由图3可知，当料液比达到 30：1左右时，总黄 

酮基本溶出，再增加提取剂用量，提取率变化不大。 

因而，液料比30：1左右为宜。 

2．1．4 温度对总黄酮提取率的影响。 

固定乙醇浓度 60％，提取时间 30 min，液料比 

为30：1，选择提取温度分别为4O、50、60、70、80 cI=， 

按照 1．1．4进行实验。结果见图4。 
1．6 

1．4 

蹿}0．8 
O．6 

4O 5O 6O 7O 8O 

温度(℃) 

图4 温度对总黄酮得率的影响 

Fig．4 Effect of temperatm'e on extraction yield of total fla- 

vonoids 

由图 4可知，总黄酮的提取率随着温度的提高 

而提高。温度的升高会加强溶液中各分子的运动， 

促进扩散作用，有利于提高提取率，但温度过高有可 

能破坏黄酮的结构而降低其含量，故选择提取温度 

应为 5O℃。 

2．2 响应面分析实验结果与数据分析 

利用 DesignExpert8．0．7．1软件，通过表 2中总 

黄酮得率实验数据进行多元回归拟合，对实验结果 

进行响应面分析，得出回归模型方差分析表和响应 

曲面图，分别见表3和图5。 

表2 Box．Behnken中心组合设计方案及实验结果 

Table 2 Box-Behnken experiments design and the results of these experiments 

实验号 
No． 

乙醇浓度(A) 
Ethanol 

concentration 

提取时间(B) 
Extraction 

tim e 

液料比(C) 
Liquid to 

solid ratio 

总黄酮得率％ 
Yield of tota】 

flavonoids 

8 8 2 3 1 0 8 3 8 4 2 蛳 懈 粥 蛳 姗 懈 

j  j } l  1  

1 2 3 4 5 6 7 8 9 加 ¨ 
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由方差分析结果可知：模型的 F=27．12，P= 

0．0001<0．01，说明本实验所选用的二次多项模型 

具有高度的显著性。F失拟=4．49，失拟项 P= 

0．0905>0．05，失拟不显著。模型的决定系数Rjdi 
= 0．9363，，说明该模型能够解释93．63％的响应值 

变化。因此，该模型拟合程度较好，可以用此模型来 

分析和预测超声波提取细果角茴香中总黄酮的工艺 

条件。在总的作用因素中，回归方程一次项、二次项 

及交互项 BC均具有较高的显著性，表明乙醇浓度、 

提取时间、液料比以及液料比与提取时间的交互作 

用对细果角茴香中总黄酮得率有较显著影响。 

通过拟合可求出影响因素的一次效应、二次效 

应及其交互效应的关联方程，多元回归拟合分析得 

到细果角茴香总黄酮提取率 Y与各因素变量(A乙 

醇浓度，B提取时间，C液料比)的二次方程模型为： 

Y = 1．48-0．024 ×A +0．o50 × B +0．13 ×C + 

5．500E．003×A ×B+ 4．500E．0o×A ×C-0．036×B 

×C-O．055×A -0．015×B -0．081×C 

从表3中方差分析结果可知方程一次项、二次 

项的影响均极显著，说明分析结果可靠；从试验所得 

的响应面分析结果可以找到它们在提取过程中的交 

互作用，如表3和图5可知提取时间和液料比之间 

的交互作用显著，其余项间的交互作用不明显。根 

据 Design Expe~ 8．0．7．1软件对实验结果进行最 

优化分析，确定最佳的提取条件为：乙醇浓度58％， 

提取时间34．55 min，液料比32．95 mL／g，在此条件 

下预测总黄酮的得率为1．538％。 

2．3 验证实验 

根据模型预测结果进行近似验证实验，但考虑 

到实际操作的便利，将最佳工艺条件修正为乙醇浓 

度58％，提取时间34．50 min，液料比33 mL／g，在此 

条件下总黄酮提取率为1．525％( =3)。 

3 结论 

用超声法提取细果角茴香中总黄酮，根据单因 

素实验结果，采用 Box．Behnken试验设计以及响应 

面分析对提取工艺进行优化 ，得出最优工艺条件为： 

乙醇浓度 58％，提取时间34．50 min，液料比33 mL／ 

g。在此工艺条件下，总黄酮提取率为 1．525％(n= 

3)。该研究结果对细果角茴香中总黄酮的提取研 

究提供一定的参考价值，具有一定的实际应用前景。 
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Food Ind(食品工业科技)，2012，33：255-258． 

7 Liu YH(刘永红)，Chen X(陈晓)．Extraction and content 

determination of total flavonoids in Hypecoum leptocarpum 

Hook．f．et Thorns．J Henan ＆i(河北农业科学)， 

2011，15：106-108． 

8 An z(安卓)，Jia CX(贾昌喜)．Research on ultra·hish- 

pressure extraction technology of faleonoid from Sonchu~o／er- 

ace／／~L．with resporise surface optimization．J Chin Inst Fc'od 

Sci Tech(中国食品学报)，2012，12：105．110． 

9 Wen ZY(温志英 )，Bei WJ(贝文敬 )．Optimization of mi— 

crowave extraction techn ology of flavonoids from Peanut Hulls 

by response surface methodology．Chin Agri~Sci Bu／／(中国 

农学通报)，2011，27：472-477． 


