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摘要： 研究了微波辅助提取和田玉枣环磷酸腺苷（cAMP）工艺参数，并与传统溶剂法和超声波
辅助法对比。 结果表明，微波辅助提取和田玉枣 cAMP最优工艺条件为：乙醇体积分数 10%，微
波功率 300 W、微波时间 3 min、浸泡时间 6 h、料液比 1∶30，和田玉枣 cAMP 提取量为 795.63
μg/g；各因素影响和田玉枣 cAMP 提取量的显著顺序：微波时间＞微波功率＞料液比＞浸泡时间；
微波辅助法较传统溶剂法和超声波辅助法提取量高、提取时间短、能耗低。 采用 LS-200 型树脂
分离纯化和田玉枣 cAMP的分离效率为 97.81%，cAMP粗品纯度 3.47%。
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Abstract： The process parameters for the microwave-assisted extraction of cAMP from Hetianyuzao
systemically was investigated in the study，and the results were compared with the traditional solvent
extraction and ultrasonic-assisted extraction methods.The processing parameters of extracting cAMP
from Hetian jade jujube with microwave-assisted extraction were obtained and listed as follows that:
ethanol concentration 10%，microwave-assisted power 300 W，microwave-assisted extraction time
3min，soak period 6 h，liquid/solid ratio 1 ∶30；Under the optimal extraction conditions，the yield of
cAMP was 795.63 μg/（g·dw）. The effect sequence of four main factors for the yield were as
follows: microwave time＞microwave power＞liquid/solid ratio＞soak period time. Microwave-assisted
method extracted more cAMP than that of the traditional solvent extraction during short time，and
extracted more cAMP than ultrasonic wave-assisted extraction with low energy consumption. The
separation efficiency of cAMP by LS-200 was 97.81%，in 3.47% purity.
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环 磷 酸 腺 苷 （简 称 cAMP，Adenosine 3′ ，5′-
cyclic monophosphate）1957 年由 Sutherland 发现，它

普遍存在于哺乳动物体内，控制并调节细胞新陈代

谢[1-3]。 医学研究证实，至少 40 多种疾病（癌症、冠心

病、心源性休克、高血压和心肌梗死等重大疾病）与

cAMP 代谢有关，人体缺乏 cAMP 或 cAMP/cGMP 值

下降，会导致众多疾病的发生。 cAMP 是枣中重要活

性物质[4-5]。 据报道，枣成熟果肉中 cAMP 含量为一

般动植物的数千至数万倍，具有重要开发价值 [6-7]。
目前，已有关于 cAMP 在保健食品领域应用的报道[8]。
我国枣园面积已达 150 多万公顷，产量 200 万 t，新

疆和田地区凭借其独特资源优势，近年枣业发展迅

速，面积达 30 多万公顷[9]。 作者已对不同产地、不同

含水量、不同组织骏枣、灰枣中 cAMP 含量进行了

研究并得出结果，和田玉枣（山西省交城县骏枣引

种于和田后其商品名称为和田玉枣）中 cAMP 含量

相对最高。
微波辐射过程是高频电磁波穿透萃取介质，达

到物料内部维管束和腺胞系统， 胞内温度迅速上

升，细胞膨胀破裂，胞内有效成分自由流出，在较低

的温度下提取介质。 利用微波可更快、更均衡地加

热材料， 并且实现更高的产量和有更干净的反应

物。 关于 cAMP 的提取方法，作者已对传统溶剂提

取法进行了研究，本研究中引入了微波辅助提取法，
并对传统溶剂提取法和微波辅助提取法进行对比，
以获取微波辅助提取和田玉枣 cAMP 的最优工艺参

数。 本研究成果为和田玉枣及其它枣品种 cAMP 的

深入研究及开发利用提供了参考及理论依据。

1.1 材料与仪器

新疆和田玉枣，2012 年 10 月采摘后烘干枣，枣

去核经 40 ℃干燥，粉碎过 60 目筛，室温下密封保

存；cAMP 标品（纯度≥99%），色谱纯，德国 Sigma 公

司 生 产 ； 甲 醇 （纯 度 99.8%）， 色 谱 纯 ， 加 拿 大

Promptar 公司生产； 其余试剂为国产分析纯。 LS-
200 型大孔吸附树脂， 西安蓝深特种树脂有限公司

生产。
1525 型 高 效 液 相 色 谱 仪 ，Waters 公 司 制 造 ；

TDL-5 型低速大容量离心机，上海安亭科学仪器有

限 公 司 制 造 ；UV2550 型 紫 外 可 见 分 光 光 度 计 ，
Shimadzu 公司制造；WD780BS 微波炉，格兰仕电器

有限公司制造。
1.2 实验方法

1.2.1 高效液相色谱检测条件 色 谱 柱 ：Brava-
BDS C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）柱；流动相：甲醇-
双蒸水（pH 为 3）（体积比 10∶90）；体积流量 0.8 mL/
min，紫外全波长扫描（如图 1 所示）确定检测波长

257.0 nm，室温，进样量 20 μL[10-12]。

图 1 cAMP 标准品扫描图谱

Fig. 1 Scanning images of standard cAMP

1.2.2 cAMP 标品溶液的制备及标准曲线的制作
精密称取 cAMP 标品 2.5 mg， 置 50 mL 容量瓶，加

流动相至刻度，摇匀，得 0.05 mg/L cAMP 标品溶液。
分别吸标品溶液 1、2、3、4、5、6、7、8 mL 于 10 mL 容

量 瓶，加 流 动 相 至 刻 度，摇 匀，得 5、10、15、20、25、
30、35、40 μg/mL 系列标品溶液，分别吸 20 μL 系列

标品溶液入色谱仪 [13-14]，记录色谱图，以浓度为横坐

标，以 cAMP 峰面积为纵坐标线性回归，得线性方程

y=21 592x-4 372.7 r=0.999 9 （1）
1.2.3 乙醇体积分数对枣 cAMP 提取量的影响实验
准确称取和田玉枣粉 2 g （按 1.1 中所介绍方法制

得）， 以料液比 1∶15 [9] 分别溶解于体积分数 5%、
10%、15%、20%、25%、30%、35%、40%的乙醇溶液，
常温浸泡 8 h，300 W 功率微波处理 1 min， 所得溶

液离心、过滤、真空浓缩后用双蒸水定容，过 0.45 μm
滤膜，进样分析，保留时间法定性。 如图 2 所示，样

品峰与标品峰的保留时间几乎一致， 分别为8.253 min
和 8.297 min，以后均按此法进行检测[15-16]。 峰面积外

标法定量 [8-9]，测不同体积分数乙醇中提取物的提取

量（μg/g）。

材料与方法1
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wcAMP= 提取液中 cAMP 质量 m（μg）
和田玉枣粉质量 mdw（g）

（2）

图 2 样品及标品中 cAMP 色谱图

Fig. 2 Chromatogram of cAMP in jujube sample and
standard cAMP

1.2.4 微波提取条件对枣 cAMP 提取量的影响实验
影响微波辅助提取效果的主要因素有微波功率、微

波时间、浸泡时间及液料比，对上述 4 因素进行单

因素实验，并在此基础上进行正交实验，确定最佳

提取工艺参数[17-21]。 在进行微波辅助法提取的同时，
与超声波辅助法及传统溶剂法进行对比。

1）微波功率对枣 cAMP 提取量的影响实验：准

确称取和田玉枣粉 2 g， 以料液比 1∶15 加入体积分

数 10%乙醇溶液， 常温浸泡 8 h， 分别在 100、200、
300、400、500、600 W 功率下微波处理 1 min[22]。分别

测定（方法见 1.2.3，下同）cAMP 提取量（μg/g），确定

最佳提取功率。
2）微波时间对枣 cAMP 提取量的影响实验：准

确称取和田玉枣粉 2 g， 以料液比 1∶15 加入体积分

数 10%乙醇溶液，常温浸泡 8 h，300 W 功率分别微

波处理 1、2、3、4、5、6 min[23]。分别测定 cAMP 提取量

（μg/g），确定最佳提取时间。
3）浸泡时间对枣 cAMP 提取量的影响实验：准

确称取和田玉枣粉 2 g， 以料液比 1∶15 加入体积分

数 10%乙醇溶液， 分别常温浸泡 0、2、4、6、8、10 h，
300 W 功率微波处理 3 min[24]。分别测定 cAMP 提取

量（μg/g），确定最佳浸泡时间。
4）液料比对枣 cAMP 提取量的影响实验：准确

称取和田玉枣粉 2 g， 分别以料液比 1∶10、1∶15、1∶
20、1∶25、1∶30、1∶35 加入体积分数 10%乙醇溶液，常

温浸泡 6 h，以 300 W 功率微波处理 3 min。 分别测

定 cAMP 提取量（μg/g），确定最佳料液比。
5） 正交实验： 在单因素实验基础上对微波功

率、微波时间、浸泡时间、料液比采用 L9（34）正交实

验进行优选，以确定最佳微波工艺。 因素水平设计

见表 1[25]。
表 1 L9（34）实验因素水平表

Table 1 L9（34） Orthogonal factor level table

1.2.5 和田玉枣 cAMP 的分离效果实验 用 LS-
200 型大孔吸附树脂做动态吸附及解吸实验[11]，计算

和田玉枣 cAMP 的分离效率。

wf= 解吸液中 cAMP 质量 mj（μg）
上样液中 cAMP 含量 ms（μg）

×100% （3）

1）泄露曲线的研究试验：准确称取 25 mL 处理

好的 LS-200 型树脂装玻璃层析柱， 将和田玉枣粉

以 1∶15 料液比加入体积分数 10%乙醇溶液， 按照

2.2.5 中最优条件提取 cAMP， 过滤后真空浓缩，调

整质量浓度为 30 μg/mL，pH 为 4，进行动态吸附 [11]：
上样体积流量 1 mL/min， 其间每管收集 20 mL，过

0.45 μm 滤膜，进样分析，测流出液浓度，至流出液

浓度与上样液浓度相同时停止上样， 做泄露曲线，
确定最佳上样体积。

2）LS-200 型树脂的洗脱曲线：准确称取 25 mL
处理好的 LS-200 型树脂装玻璃层析柱，量取 160 mL
和田玉枣 cAMP 上样液，调整质量浓度为 30 μg/mL，
pH 为 4，以 1 mL/min 体积流量上柱吸附。 先用蒸馏

水洗脱，每 50 mL 收集一份，再用体积分数 35%乙

醇洗脱，每 20 mL 收集一份，分别将洗脱液于 50 ℃
下真空浓缩除去溶剂，用蒸馏水定容于 25 mL 容量

瓶中，过 0.45 μm 滤膜，进样分析，计算其 cAMP 含

量，做洗脱曲线，并将洗脱液真空浓缩后冷冻干燥，
测定其纯度。

2.1 乙醇体积分数对枣 cAMP 提取量的影响

乙醇体积分数对 枣 cAMP 提 取 量 的 影 响 见 图

水

平

因素

微波功率 D/W 微波时间 B/min 浸泡时间 A/h 料液比 C

1 200 2 4 1∶20

2 300 3 6 1∶25

3 400 4 8 1∶30

结果与分析2
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3。 可见，随着乙醇体积分数增大，cAMP 提取量先增

大后缓慢减小。在乙醇体积分数为 15%时，cAMP 提

取量达到最高，为 570.33 μg/g，仅比乙醇体积分数

10%时高 1 μg/g，考虑能量节省及减少污染等因素，
乙醇体积分数以 10%为宜。

图 3 乙醇体积分数对 cAMP 提取量的影响

Fig. 3 Effect of ethanol volume fraction on extracting
content of cAMP

2.2 微波提取条件对枣 cAMP 提取量的影响

2.2.1 微波功率对枣 cAMP 提取量的影响 微 波

功率对枣 cAMP 提取量的影响见图 4。 由图可见，
cAMP 提取量随微波功率的增大而先增大后缓慢减

小， 当微波功率为 300 W 时，cAMP 提取量最高为

571.23 μg/g，故选择微波提取功率 300 W 为宜。

图 4 微波功率对 cAMP 提取量的影响

Fig. 4 Effect of power of microwave wave on extracting
content of cAMP

2.2.2 微波时间对枣 cAMP 提取量的影响 提 取

时间对枣 cAMP 提取量的影响见图 5。 由图可见，
cAMP 提取量随微波时间的延长而先增大后缓慢减

小， 当微波时间为 3 min 时，cAMP 提取量最高为

590.89 μg/g，故选择微波提取时间 3 min 为宜。
2.2.3 浸泡时间对枣 cAMP 提取量的影响 浸 泡

时间对枣 cAMP 提取量的影响见图 6。 可见，cAMP
提取量随浸泡时间的延长而先增大后减小，这是由

于适当浸泡可促进细胞中 cAMP 的溶出，但浸泡时

间过长，cAMP 又发生改变， 当浸泡时间为 6 h 时，
cAMP 提取量最高为 621.35 μg/g， 故选择浸泡时间

6 h 为宜。

图 5 微波时间对 cAMP 提取量的影响

Fig. 5 Effect of microwave time on extracting content of
cAMP

图 6 浸泡时间对 cAMP 提取量的影响

Fig. 6 Effect of soak period on extracting content of cAMP

2.2.4 料液比对枣 cAMP 提取量的影响 料 液 比

对枣 cAMP 提取量的影响见图 7。 可见，cAMP 提取

量随料液比的增大而先增大后趋于一致，当料液比

为 1∶25 时，cAMP 提取量最高为 651.65 μg/g， 故选

择料液比 1∶25 为宜。

图 7 料液比对 cAMP 提取量的影响

Fig. 7 Effect of liquid-solid ratio on extracting content of
cAMP

2.2.5 正交实验 按 L9（34）进行正交实验，数据处

理及结果见表 2， 方差分析见表 3。 由极差分析可
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知， 各因素对 cAMP 提取量影响的大小顺序为：微

波时间＞微波功率＞料液比＞浸泡时间。 微波辅助提

取和田玉枣 cAMP 最优工艺组合为 A2B2C2D3， 即微

波功率 300 W、微波时间 3 min、浸泡时间 6 h、料液

比 1∶30。 由表 3 方差分析知，微波功率、微波时间、
浸泡时间、料液比差异显著。

表 2 正交实验结果

Table 2 Result of orthogonal experiment

实验号
因素

cAMP 提取量/（μg/g）
微波功率 A/W 微波时间 B/min 浸泡时间 C/h 料液比 D

1 1（200） 1（2） 1（4） 1（1:20） 686.35

2 1 2（3） 2（6） 2（1:25） 710.35

3 1 3（4） 3（8） 3（1:30） 703.26

4 2（300） 1 2 3 715.28

5 2 2 3 1 723.59

6 2 3 1 2 706.25

7 3（400） 1 3 2 681.78

8 3 2 1 3 711.85

9 3 3 2 1 693.34

k1 699.99 694.47 701.48 701.09

k2 715.04 715.26 706.32 699.46

k3 695.66 700.95 702.88 710.13

R 19.38 20.79 4.84 10.67

表 3 方差分析表

Table 3 Variance analysis table

2.2.6 验证实验 正交实验中提取量最高的组合

为 A2B2C3D1，正交表分析得出最佳组合为 A2B2C2D3，
对两组工艺进行验证实验，分别重复 3 次，取平均

值。 结果表明，最优组合 A2B2C2D3 的 cAMP 提取量

为 795.63 μg/g，组合 A2B2C3D1 提取量为723.59 μg/g，
因此微波辅助提取和田玉枣 cAMP 最优工艺条件

为微波功率 300 W、微波时间 3 min、浸泡时间 6 h、
料液比 1∶30。
2.3 提取方法比较

采用传统溶剂法[9]、超声波辅助法[11]提取和田玉

枣 cAMP，并与 2.2.5 中微波辅助法最优工艺进行对

比。 3 种方法工艺条件及实验结果见表 4。 可见，微

波辅助法（提取量 795.63 μg/g）明显优于传统溶剂

法（620.28 μg/g），优于超声波辅助法（771.95 μg/g）。
由于微波功率及微波时间短，故能耗少于超声波辅

助法。

因素 偏差平方和 自由度 F 值 P 值 显著性

A 1 886.547 9 2 2 388.796 9 0.000 1 *

B 2 018.014 8 2 2 555.263 7 0.000 1 *

C 118.507 1 2 150.056 8 0.000 1 *

D 608.076 2 2 769.962 2 0.000 1 *

误差 7.107 7 18

表 4 3 种提取方法比较

Table 4 Comparison of different extraction methods

提取方法 乙醇体积分数/% 功率/W 提取时间/min 提取温度/℃ 料液比 cAMP 提取量/（μg/g）

微波辅助法 10 300 360+3（常温浸

泡+微波处理）
- 1:30 795.63

超声波辅助法 15 400 50 35 1:20 771.95
传统溶剂法 15 0 480 40 1:20 620.28

2.4 和田玉枣 cAMP 分离纯化效果

2.4.1 泄露曲线 LS-200 型树脂对和田玉枣cAMP
的泄露曲线见图 8。 可见，上样 160 mL，即第 8 份收

集液以后流出液中 cAMP 含量开始升高，故将其确

定为漏点。 确定 LS-200 型树脂最大上样体积 160 mL，
即6.4 倍树脂体积。
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图 8 LS-200 型树脂对和田玉枣 cAMP 的泄露曲线

Fig. 8 Leak curve of LS-200 resint adsorb cAMP from
Hetianyuzao

2.4.2 LS-200 型树脂洗脱曲线 LS-200 型树脂洗

脱曲线见图 9。 可见，水洗过程中极少量 cAMP 洗脱

下来，不影响 cAMP 得率。 同时，HPLC 色谱图中发

现大量杂质被洗脱下来，第 4 份水洗物中吸收峰已

很少，故确定脱除杂质水洗体积 200 mL（8 倍树脂体

积）。 35%乙醇洗脱第一份时，即有 cAMP 检出，收集

至第 6 份时，洗脱液几乎不含 cAMP，故确定体积分

数 35%乙醇洗脱剂为 120 mL，即 4.8 倍树脂体积。

图 9 洗脱曲线

Fig. 9 Washing curve

经计算和田玉枣 cAMP 分离效率为 97.81%。洗

脱过程发现， 颜色最重流份中 cAMP 含量最高，没

有颜色流份中几乎不含 cAMP， 说明 cAMP 和色素

结 合 在 一 起 ， 故 得 到 cAMP 粗 品 纯 度 不 高 ，为

3.47%。 粗品色谱图见图 10

t/min

图 10 和田玉枣 cAMP 粗品色谱图

Fig. 10 Chromatogram of cAMP in Hetianyuzao crude
sample

经单因素及正交实验分析，确定微波辅助提取

和田玉枣 cAMP 的最优工艺条件： 乙醇体积分数

10%，微波功率 300 W，微波时间 3 min，浸泡时间 6 h，
料液比 1∶30。 在此工艺条件下，和田玉枣 cAMP 平

均提取量为 795.63 μg/g；影响和田玉枣 cAMP 提取

量的各因素显著顺序为：微波时间＞微波功率＞料液

比＞浸泡时间。
通过对 3 种提取方法的比较，得知微波辅助法

较传统溶剂法提取量高，提取时间短；较超声波辅

助法提取量高，能耗低。
采用 LS-200 型树脂分离纯化和田玉枣 cAMP

的分离效率为 97.81%。 cAMP 粗品纯度为 3.47%。
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日本研究人员采用同步免疫磁珠分离法检测食品样本中大肠杆菌 O26、O111 以及 O157
据食物保护杂志信息，2014 年 1 月， 日本研究人员采用同步免疫磁珠分离法检测食品样本中大肠杆菌 O26、

O111 以及 O157。
研究人员将三种样品牛柳、 碎牛肉和萝卜苗人为污染大肠杆菌 O26、O111 和 O157 菌株， 在浓缩肉汤中恒温培

养，并进行同步免疫磁珠分离实验。 同步免疫磁珠分离实验并不影响靶细胞的敏感性检测。 研究对比不同培养基中

大肠杆菌 O26、O111 和 O157 的检测结果。

［信息来源］ 食品伙伴网 . 日本研究人员采用 同 步 免 疫 磁 珠 分 离 法 检 测 食 品 样 本 中 大 肠 杆 菌 O26、O111 以 及

O157 [EB/OL]. (2014-1-16). http://news.foodmate.net/2014/01/255450.html.

加拿大批准亚麻降低胆固醇的健康声称

据食品导航网站消息， 加拿大卫生部食品理事会批准一项关于亚麻的健康声称———全粒亚麻籽可降低胆固醇。

加拿大亚麻委员会已获悉该消息。

加拿大亚麻委员会推荐制造商在食品标签上做如下声称：研碎全粒亚麻籽有助减少/降低胆固醇；高胆固醇是心

脏病的风险因子；研碎全粒亚麻籽有助减少/降低胆固醇，高胆固醇是心脏病的风险因子。

［信息来源］食品伙伴网. 加拿大批准亚麻降低胆固醇的健康声称 [EB/OL]. (2014-2-17). http://news.foodmate.net/
2014/02/257177.html.

欧洲拟降低双酚 A（BPA）每日允许摄入量

在完成众盼已久的双酚 A 健康研究审核后，欧洲食品安全局（EFSA）提议降低双酚 A（BPA）的每日允许摄入量

（TDI）。
双酚 A 被用来生产聚碳酸酯，是数百项研究的对象，其中一些研究表明该成分会带来不良健康影响。 EFSA 在 1

月 17 日发布的声明中说：“EFSA 审核了有关双酚 A 潜在健康危害的 450 多项研究，发现它可能对肝脏和肾脏有不良

影响，且对乳腺的不良作用也可能与双酚 A 暴露有关。 因此推荐降低现行的每日允许摄入量。 ”

双 酚 A 的 每 日 允 许 摄 入 量 目 前 为 50 μg/kg/bw/d （即 0.05 mg/kg/bw/d）， 而 EFSA 现 在 提 议 降 至 5 μg/kg/bw/d
（0.005 mg/kg/bw/d）。 EFSA 设定的这一每日允许摄入量属于临时性质。 这是因为还存在不确定性，还要等待美国国家

毒理学计划的研究结果。 但是，EFSA 称，双酚 A 对所有人群的健康风险较低，包括胎儿、婴儿、青少年和成年人，因为

暴露水平很低。 EFSA 说，所估计的口腔和非口腔双酚 A 暴露的最高数字比拟定的每日允许摄入量低 3~5 倍，根据年

龄层有所不同。 在全龄人群中，口腔暴露比拟定的每日允许摄入量要低 5 倍以上。

EFSA 正公开征求公众意见，且邀请所有利益相关者和有关各方对该文件置评。公众可通过 EFSA 的网站提交意

见，截止日期为 3 月 13 日。

［信息来源］厦门 WTO/TBT-SPS 通报咨询工作站. 欧洲拟降低双酚 A（BPA）每日允许摄入量 [EB/OL]. (2014-2-
20). http://www.xmtbt-sps.gov.cn/detail.asp?id=45620.
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