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响应面法优化微波辅助提取北五味子总三萜工艺

孟宪军, � 李 斌, � 李元甦, � 朱力杰, � 傅俊范, � 薛 雪, � 汪艳群
(沈阳农业大学 食品学院,辽宁 沈阳 110866)

摘 � 要: 利用响应面分析法对微波辅助提取北五味子中三萜工艺进行研究, 在单因素试验的基础

上, 选取乙醇体积分数、提取时间和预处理剂倍数作为考察因素,采用响应面试验设计,利用 De�
sign Expert 软件 Central Composite设计实验进行优化组合, 从而确定微波提取北五味子三萜的

最佳工艺参数:乙醇体积分数 53� 6%、预处理剂倍数为 4� 6倍、提取时间 1� 89 min, 预测北五味子

总三萜提取率达到 2� 137%。验证试验证实了该方程有很好的拟合度,该方法具有提取率高、污染

小、节约能源的特点。
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Optimization for Microwave�Assisted Extraction of Total Triterpenoids from

Schisandra chinensis by Response Surface Method

MENG Xian�jun, � LI Bin, � LI Yuan�su, � ZHU Li�jie, � FU Jun�fan,
XU E xue, � WANG Yan�qun

( Co llege o f Food Science, Shenyang Agr icultural Univer sity , Shenyang 110866, China)

Abstract: In this study, response surface methodolo gy ( RSM ) w as applied to opt imize the

ext ract ion condit ions o f total t riterpenoids fr om S chisandr a chinensi s ( T ur cz� ) Bail by

microw ave�assisted l. Based on the results of the single factor experiments, alcohol

concentrat ion, ex tr act ion t ime, pret reatment agents w er e studied w ith a central�composite

design. T he predictive quadrat ic equat ions model w as developed by Design Expert sof tw are. T he

optimal conditions of micr ow ave ex t ract ion of t riterpenoids f rom Schisandra chinensis ( Turcz. )

Baill w er e achieved and listed as follows: alcoho l concentration 53. 6%, ex t ract ion t ime 1� 89m in,

mult ipl 4� 6� U nder the opt imum condit ions, the yield of total t riterpenoids is achieve at 2� 137% ,

this data exhibited a good agr eement w ith the value pr edicted by the model.

Key words: S chisandr a chinensi s , microw ave ext ract ion, t riter peno ids, response sur face analysis

� � 三萜类( t riterpenoids)化合物是一类基本母核

由 30 个碳原子组成的萜类化合物, 其结构根据异

戊二烯规则可视为六个异戊二烯单位聚合而成, 是

一类重要的天然产物化学成分。三萜及其苷类化



合物在植物中分布广泛, 目前发现其在双子叶植物

纲约 220余种植物中以及单子叶植物纲约 50种植

物中都有分布, 如灵芝三萜、人参三萜苷、黄芪三萜

苷等。三萜类化合物具有广泛的生理活性, 研究结

果显示,其具有具有保肝、抗肿瘤、镇痛
[ 1]
、调节免

疫力、抗艾滋病毒[ 2]、降血糖[ 3]等作用。

目前从五味子中发现三萜类化合物, 仅限于南

五味子,中国科学院孙汉董院士等 [ 4]发现南五味子

中含有新奇结构的三萜化合物并具有明显抗�HIV

活性,中国医学科学院肖培根院士等
[ 5]
发现华中南

五味子含有新奇结构的三萜化合物并具有明显抗

氧化和抗病毒活性。

但关于北五味子中三萜类化合物的提取和功

能性的研究还未见报道。因此, 作者利用 RSM

法[ 6- 10]优化北五味子三萜微波辅助提取工艺, 为北

五味子的开发利用提供新的途径和理论基础, 为北

五味子三萜系列功能性产品的开发提供一定的依

据和参考。

1 � 材料与方法

1� 1 � 材料、试剂
北五味子藤茎由辽宁省抚顺市新宾县青松药

业公司提供,置于 50 � 恒温干燥箱内烘干 24 h后,

用粉碎机粉碎, 分别过 60目筛, 恒重, 备用。

齐墩果酸对照品:中国药品生物制品检定所产

品;乙醇: 天津市富宇精细化工有限公司产品; 冰醋

酸:沈阳沈一精细化学品有限公司产品; 高氯酸: 金

鹿化工有限公司产品; 香兰素: 国药集团化学试剂

有限公司产品。

1� 2 � 仪器与设备
UV�1600紫外可见分光光度计: 北京天普仪器

技术有限公司产品; NJL0723 型微波实验专用仪

器:南通杰全微波设备有限公司产品; SHZ�IIIB 循
环水真空泵:上海华琦科学仪器有限公司产品; RE�
52AA 旋转蒸发器:上海亚荣生化仪器厂产品;电热

恒温水浴锅:上海精宏实验设备有限公司产品; 电

子天平:北京赛多利斯仪器系统有限公司产品。

1� 3 � 提取工艺
在单因素试验和参考相关资料基础上, 确定影

响微波辅助提取的主要因素为乙醇体积分数、提取

时间和预处理剂倍数, 以这 3个因素采用响应面分

析法确定最佳工艺条件, 实验因素和水平见表 1。

将北五味子藤茎 1� 0 g 粉碎到 60目的,加入相

应的乙醇溶液, 置微波提取器中提取, 趁热抽滤, 提

取后过滤并收集滤液, 备用, 待测。在确定影响微

波辅助提取的主要因素的基础上, 采用响应面分析

法确定最佳工艺条件。
表 1 � 试验因素水平及编码表

Tab. 1 � Codes and levels of factors chosen for test

水平
编码

因素

体积分数
X1 / %

倍数
X2/ n

时间
X3/ M in

+ 1. 682 76. 8 5. 7 3. 7

+ 1 70. 0 5. 0 3. 0

0 60. 0 4. 0 2. 0

- 1 50. 0 3. 0 1. 0

- 1. 682 43. 2 2. 3 0. 3

1� 4 � 标准曲线的制作
准确称取干燥恒重的齐墩果酸标准品 4� 0 mg

于 50 mL 的容量瓶中, 加入无水乙醇溶解, 稀释至

刻度,摇匀,即为浓度 0� 08 mg/ mL 的标准品溶液。

精密吸取齐墩果酸对照品溶液(质量浓度 0� 08 mg/

mL) 0� 2、0� 4、0� 6、0� 8、1� 0、1� 2 mL 置试管中, 水浴

挥干乙醇, 加体积分数 5% 香草醛�冰醋酸液 0� 2
mL,高氯酸 0� 8 mL, 60 � 水浴 15 min,冷却, 加冰

醋酸 5� 0 mL, 摇匀, 在 547 nm 处测定吸收值。以

齐墩果酸的质量为横坐标, 吸光定值为纵坐标, 建

立标准曲线。

1� 5 � 总三萜含量的测定
将不同条件下微波辅助提取的样品分别过滤

后, 每份样品分别吸取 0� 2 mL, 置于 80 � 恒温水浴
锅中挥去溶剂, 再分别加入体积分数 5%香草醛�冰
醋酸溶液 0� 2 mL,高氯酸 0� 8 mL,混匀,置于60 �

恒温水浴 15 m in,冰浴, 加冰醋酸 5 mL,混匀,静置

10 min,于 547 nm 处测定吸光度值 A ,代入标准曲

线中计算北五味子三萜的含量。

1� 6 � 响应面优化实验设计
基于第一阶段试验结果, 采用 Design Expert

软件( Vision 7� 0� 0� 1, stat�Ease� Inc� , M inneapo�
lis, MN� USA)设计,采用 Central Composite 设计

实验法优化最佳提取方法, 选取 3主要的因素乙醇

体积分数、预处理剂倍数、时间作为自变量,以提取

率作为响应函数, 采用响应曲面分析法, 通过回归

得出自变量与响应函数之间的统计模型,确定提取

北五味子总三萜最佳工艺参数。

因此本试验以乙醇体积分数、预处理剂倍数、

时间为主要的考察因子(自变量) , 分别以 X 1、X 2、

X 3 表示,并以+ 1� 682、+ 1、0、- 1、- 1� 682分别表
示自变量的高、较高、中、较低、低水平, 按照方程
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x i= ( X i - X 0 ) /�X 对自变量进行编码, 其中 x i 为

自变量的编码值, X i为自变量的真实值, �X 为自变

量的变化,本试验因子编码及水平见表 1。

北五味子总三萜的提取率 Y 作为评价指标(响

应值) 的预测模型由最小二乘法拟合的二次多项式

方程为:

Y = �0 + � �iX i + � �ii X i
2

+ � � � �ij X iX j

方程(1) 其中Y 代表预测响应值, �0为常数值, �i 代表

线性系数, �ii代表二次项系数, �ij 代表交互项系数。

2 � 结果与分析

2� 1 � 标准曲线与换算因素
根据齐墩果酸含量与吸光度相对应的关系, 绘

制标准曲线如下图 1, 并由此得到回归方程为:

y = 0� 009x - 0� 048 2, R
2

= 0� 997 1

图 1 � 齐墩果酸标准曲线

Fig. 1� Standard curve of oleanolic acid

2� 2 � 模型的建立与显著性分析
根据 RSM 设计, 选取 20个实验点, 以乙醇体

积分数、预处理剂倍数、时间 3 个主要因素作为自

变量,以提取率作为 RSM 响应值。表 2 为提取率

试验值与模型预测值。结果进行二次多项回归拟

和,获得了预测相应值(提取率, Response)与乙醇

体积分数( X 1 , % )、倍数( X 2 )、时间( X 3 , min)的二

次回归方程如下:

提取率( % ) = 2� 09- 0� 055X 1+ 0� 073 X 2-

� � 0� 061X 3- 0� 054 X 1 X 2 - 0� 011 X 1 X 3-

� � 0� 019 X 2 X 3- 0� 070 X 1
2 - 0� 081 X 2

2 -

� � 0� 27 X 3
2

对模型方程进行方差分析表明, 该方程显著,

结果见表 3。通过校正决定系数( Adjusted coef fi�
cient of determ inationg , R

2
A dj)和相关系数( Cor rela�

t ion coeff icient , R)来验证。此处R
2
Adj= 0� 939 5, 表

明大约有 93%的提取率变异分布在所研究的 3个

相关因素中,其总变异度仅有 7%不能由该模型来

解释;相关系数 R 为 0� 983 9, 表明提取率的实测值

和预测值间有很好的拟合度;失拟项 P= 0� 603 0>

0� 05,表明方程的拟合不足检验不显著, 二次响应

曲面回归方程能够很好的拟合本实验所得的结果,

自变量与响应值之间线性关系显著, 该模型可用于

提取率试验的理论预测。

表 2 � 提取率试验值与模型预测值

Tab. 2 � Measured values and predicted values of extracting

yield

序号
乙醇体积

分数 X 1 / %

倍数

X 2

时间

X3 / min

实测

值/ %

预测

值/ %

1 60. 0 4. 0 2. 0 2. 16 2. 09

2 60. 0 5. 7 2. 0 2. 01 1. 99

3 70. 0 5. 0 3. 0 1. 49 1. 55

4 50. 0 3. 0 1. 0 1. 68 1. 63

5 50. 0 3. 0 3. 0 1. 57 1. 57

6 70. 0 3. 0 1. 0 1. 65 1. 65

7 70. 0 5. 0 1. 0 1. 72 1. 73

8 76. 8 4. 0 2. 0 1. 86 1. 80

9 50. 0 5. 0 1. 0 1. 95 1. 92

10 60. 0 4. 0 3. 7 1. 29 1. 23

11 60. 0 4. 0 2. 0 2. 05 2. 09

12 60. 0 4. 0 0. 3 1. 40 1. 44

13 60. 0 2. 3 2. 0 1. 73 1. 74

14 60. 0 4. 0 2. 0 2. 07 2. 09

15 70. 0 3. 0 3. 0 1. 51 1. 55

16 60. 0 4. 0 2. 0 2. 11 2. 09

17 43. 2 4. 0 2. 0 1. 94 1. 98

18 60. 0 4. 0 2. 0 1. 99 2. 09

19 50. 0 5. 0 3. 0 1. 78 1. 79

20 60. 0 4. 0 2. 0 2. 17 2. 09

表 3 � 回归模型方差分析

Tab. 3 � Analysis of variance for second�order polynomial

model f itted to the response variable

变异源 自由度 平方和 均方 F 值 P 值

模型 9 1. 282 6 0. 142 5 33. 766 1 < 0. 000 1

失拟项 5 0. 018 5 0. 003 7 0. 782 1 0. 603 0

纯误差 5 0. 023 7 0. 004 7

综合 19 1. 324 9
R= 0. 983 9; R2= 0. 968 1;

R2
Adj = 0. 939 5

� � 二次模型中回归系数的显著性检验表 4,表明:
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因素 X 1、X 2、X 3都对提取效果的线性效应显著; 因

素 X 1
2、X 2

2、X 3
2 对提取效果的曲面效应显著; X 1

X 2对提取效果的交互影响显著(见图 2) , X 1 X 3、X 2

X 3对提取效果的交互影响不显著(见图 3,图 4)。

表 4� 回归方程系数显著性检验

Tab. 4 � Signif icance test for regression coefficients

系数项 自由度 回归系数 标准误差 置信下限 置信上限 F 值 � � P 值 � �

Intercept 1 2. 092 1 0. 026 5 2. 033 0 2. 151 1 33. 766 100 < 0. 000 1

X 1 1 - 0. 054 5 0. 017 6 - 0. 093 7 - 0. 015 3 9. 617 126 0. 011 2

X 2 1 0. 073 3 0. 017 6 0. 034 1 0. 112 5 17. 379 940 0. 001 9

X 3 1 - 0. 061 1 0. 017 6 - 0. 100 3 - 0. 022 0 12. 095 820 0. 005 9

X1 � X 2 1 - 0. 053 8 0. 023 0 - 0. 104 9 - 0. 002 6 5. 475 992 0. 041 3

X1 � X 3 1 - 0. 011 3 0. 023 0 - 0. 062 4 0. 039 9 0. 239 889 0. 634 9

X2 � X 3 1 - 0. 018 8 0. 023 0 - 0. 069 9 0. 032 4 0. 666 359 0. 433 3

X1 � X 1 1 - 0. 070 5 0. 017 1 - 0. 108 6 - 0. 032 3 16. 953 460 0. 002 1

X2 � X 2 1 - 0. 081 1 0. 017 1 - 0. 119 2 - 0. 042 9 22. 441 390 0. 000 8

X3 � X 3 1 - 0. 266 7 0. 017 1 - 0. 304 8 - 0. 228 6 242. 840 400 < 0. 000 1

图 2 � 乙醇体积分数和预处理剂倍数交互影响提取率

的响应面图

Fig. 2 � Response surface of yield versus ethanol concen�

tration and Multiple

图 3 � 乙醇体积分数和微波处理时间交互影响提取率

的响应面图

Fig. 3 � Response surface of yield versus ethanol concen�

tration and time

图 4 � 预处理剂倍数和时间交互影响提取率的响应面

图

Fig. 4 � Response surface of yield versus Multiple and ex�

traction time

2� 3 � 响应面优化
RSM 法的图形是响应值 Y 对应自变量 X 1、

X 2、X 3构成的一个三维空间图及在二维平面上的等

高线图,等高线图可以直观的反映各因素对响应值

的影响,从试验所得响应面分析图上可以看出它们

在反应过程中的相互作用, 确定合适的工艺条件。

对前面所获得的第一个模型方程系数进行显著性

检验, X 1X 3, X 2X 3项不显著,舍去该项优化模型,可

以得到优化后的回归方程为: 提取率( %) = 2� 09-

0� 055 � X 1 + 0� 073 � X 2 - 0� 061 � X 3 - 0� 054 X 1

� X 2- 0� 070 � X 1
2 - 0� 081 X 2

2- 0� 27 � X 3
2

去掉 X 1X 3 , X 2X 3 ,项后方程中 R
2
Adj = 0� 945 0,

表明调整后的模型与调整前的模型对提取率变异

的描述准确程度相当;而 R
2= 0� 965 3, 表明调整后

的模型和调整前的模型在实测值和预测值拟合度

基本一致。利用优化后的模型, 通过对二次多项式

数学模型的解逆矩阵, 求出最大提取率的工艺条
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件:乙醇体积分数 53� 6%、预处理剂倍数为 4� 66
倍、处理时间 1� 89 min, 预测北五味子总三萜提取

率达到 2� 137%。
为了验证回归模型的有效性,根据推断的最佳

工艺参数和实际操作过程中的可行性进行验证实

验,乙醇体积分数 53%、预处理剂倍数为 4� 6倍、处
理时间 2 m in的条件下,进行验证试验,实测提取率

( 2� 021 � 0� 123) % , 与预测值较接近。结果表明

实际测量值接近预测值, 说明该模型是合理有效的

具有一定的实际指导意义。

3 � 结 � 语

利用统计学方法建立了微波辅助提取北五味

子总三萜的二次多项数学模型。通过对模型进行

分析, 获得影响提取率的最佳萃取条件, 并利用模

型方程对提取率进行预测。由二次多项回归系数

显著性检验表明: 最大提取率的工艺条件: 乙醇体

积分数 53� 6%、预处理剂倍数为 4� 66倍、处理时间
1� 89 min, 预测北五味子总三萜提取率达到

2� 137%。为了验证回归模型的有效性, 根据推断

的最佳工艺参数和实际操作过程中的可行性进行

验证实验,乙醇体积分数 53%、预处理剂倍数为 4� 6
倍、处理时间 2 min 的条件下,进行验证试验, 实测

提取率( 2� 021 � 0� 123) % ,与预测值较接近。研

究结果证明,采用 Central Composite设计实验法对

北五味子总三萜微波辅助提取条件进行优化, 不仅

科学合理, 而且快速高效, 具有很强实际生产指导

作用。
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