
书书书

!
第!"卷第#期

!$$%年"月 ! ! !!!! !
食 品 与 生 物 技 术 学 报

!"#$%&’"()""*+,-.%,.&%*/-"0.,1%"’"23
! ! !!!!

&’()!"!*’)#
+,-!!$$%

!文章编号!.%/#0.%12"!$$%#$#0$$##0$3

!!收稿日期!!$$"0$30.1"!修回日期!!$$"0$%0.2)

!!基金项目!国家#1%#$计划项目%!$$!44!31$#.&)
作者简介!任璐%.21$0&’女’黑龙江伊春人’食品科学与工程硕士研究生""责任作者)

栽培管花肉苁蓉中苯乙醇苷的乙醇提取工艺

任璐.!!顾小红!"!!汤 坚!!!陈 卫.

!.)江南大学 食品科学与安全教育部重点实验室"江苏 无锡!.3$#%#!)江南大学 分析测试中心"
江苏 无锡!.3$#%$

摘!要!探索了用乙醇回流法从栽培管花肉苁蓉中提取苯乙醇苷类物质的工艺流程"通过单因素

和响应面实验!对影响苯乙醇苷提取的因素进行了探讨和研究!运用响应面分析法确定了提取工

艺的最优化条件#提取温度为%$5!料液比$6789%为.7.!:1!提取时间为#:/";!乙醇体积分

数为%1:!<!提取次数!次"在此条件下苯乙醇苷的得率为":/%<"
关键词!栽培管花肉苁蓉#苯乙醇苷#提取#响应面分析法!=>4$
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当科肉苁蓉属寄生植物’中药肉苁蓉为肉苁蓉的干

燥带鳞叶 肉 质 茎’中 药 名 又 称 金 笋(地 精’俗 称 大

芸’其味 甘(咸(性 温).*+历 代 经 书 记 载’肉 苁 蓉 具

有补肾阳(益 精 血(润 肠 通 便 的 作 用+苯 乙 醇 苷 类

化合物%Z;LF-(LP;,F’ES6(-T’UESLU’_LB&是 肉 苁 蓉

的主要活性成份’它由咖啡酸(苯乙醇苷元(糖三部

分组成’包括 海 胆 苷(麦 角 甾 苷(顺 式 麦 角 甾 苷(异

麦角甾苷(!0乙 酰 基 麦 角 甾 苷(肉 苁 蓉 苷 等 物 质)!*+

.21"年’日本学者佐藤调证明苯乙醇苷类物质能明

显提 高 小 鼠 的 性 功 能’增 强 学 习 记 忆 力)#*+.22#
年’堵年生等通过实验观察到肉苁蓉总苷可以增强

小鼠红细胞内>‘a活 性’降 低 血 清 +a4含 量’提

高肝(肾组织中的a*4(=*4含量’具有增强免疫(
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延缓衰老等作用!3"#
作者通过乙醇回流提取$探讨栽培管花肉苁蓉

中苯乙醇苷类物质的提取工艺$采用了响应面分析

法进行实验设计$利用多元二次回归方程拟合因素

与指标之间的函数关系$通过对响应面的等值线分

析寻求最优工艺参数#

E!试验材料与方法

EFE!试验材料

EFEFE!原料!干 燥 的 栽 培 管 花 肉 苁 蓉 肉 质 茎%新

疆和田地区提供$水分质量分数为.3:"<#

EFEFG!主 要 材 料!乙 醇%体 积 分 数2"<$国 药 集

团化学试剂有限公司产品&其他试剂均为分析纯#

EFEFH!主要仪器!JJ03数显恒温水浴锅$抽滤瓶

及漏斗$紫外分光光度计$电子天平#

EFG!试验方法

EFGFE!苯乙醇苷含量的测定

.’苯乙醇苷标准曲线的绘制!精 确 吸 取 标 准

的松果菊苷对照品溶液($:3#86)89’溶液.$89
于"$89容 量 瓶 中$用 蒸 馏 水 稀 释 至 刻 度$摇 匀#
分别 吸 取 以 上 溶 液$:$*.:$*!:$*#:$*3:$*":$*

%:$*/:$*1:$89置于!"89容量瓶 中$各 加 入 质

量分数"<亚硝酸钠.89$摇匀放置%8EF$加入质

量分数.$<硝酸铝溶液.89$摇匀再放置%8EF$
加入.$<氢氧化钠溶液.$89$用蒸馏水稀释至刻

度$摇 匀 放 置 .1 8EF 后$以 第 一 管 为 空 白$在

".$F8处 测 定 其 吸 光 度 值!""$以 吸 光 度 为 纵 坐 标$
以松果菊苷的浓度为横坐标绘制标准曲线$曲线方

程如下

0b#3:/#1!c$:$."/!!1!b$:222.
松果菊苷质 量 浓 度 在#:33!!:/"!"6)89内

呈良好的线性关系#

!’苯 乙 醇 苷 的 测 定 方 法! 精 确 称 取 样 品

!$:$$6$置于圆底烧瓶中$用乙醇 回 流 提 取$一 次

提取完毕后抽滤$残渣以同样的方法再进行多次提

取$抽滤$并用适当的乙醇水溶液清洗滤渣$将多次

提取液合 并$减 压 浓 缩$浸 膏 用 蒸 馏 水 定 容 至.$$
89$精密吸取"89用水饱和的正丁醇溶液萃取#
次$正丁醇萃取液合并$减压浓缩至干$用水溶解并

定容至.$$89容 量 瓶 中$再 吸 取.89于!"89
容量瓶中$分 别 加 入 质 量 分 数"<亚 硝 酸 钠.89$
摇匀放置%8EF$加 入 质 量 分 数.$6)S9硝 酸 铝 溶

液.89$摇匀再放置%8EF$加入.$<氢氧化钠溶

液.$89$用蒸馏水稀释至刻度$在".$F8 处测定

其吸光度值#

EFGFG!栽培管花肉苁蓉中苯乙醇苷提取工艺研究

.’提取温度 对 得 率 的 影 响!称 取!$:$$6肉

苁蓉干粉3份$分别加入.3$89体积分数为/$<
乙醇溶液中$于3$$"$$%$$/$5恒温加热回流提取

#:$;$一次提取完毕后抽滤$残渣以同样的方法进

行二次提取$合并两次提取液$并用.$$89质量分

数/$<的乙醇清洗残渣$采用.:!:.方法测定苯乙

醇苷类物质的含量#

!’乙醇体积分数对得率的影响!称取!$:$$6
肉苁蓉干粉"份$分 别 加 入.3$89不 同 体 积 分 数

("$<*%$<*/$<*1$<*2$<’的 乙 醇 溶 液 中$于

%$5恒温加热回流提取$提取时间及次数同上#

#’料液比对 得 率 的 影 响!称 取!$:$$6肉 苁

蓉干粉"份$分别按料液比为.7"&.7/&.72&.7
..&.7.#(6789’加 入 体 积 分 数/$<乙 醇 中$同

上提取苯乙醇苷类物质并测定其含量#

3’提取时间 对 得 率 的 影 响!称 取!$:$$6肉

苁蓉干 粉"份$分 别 加 入 体 积 分 数/$<乙 醇 溶 液

!!$89$并 于%$5恒 温 加 热 回 流 提 取.:$*!:$*

#:$*#:"*3:$;$提取次数及测定苯乙醇苷的含量同

.:!:.#

"’提取次数 对 得 率 的 影 响!称 取!$:$$6肉

苁蓉干 粉3份$分 别 加 入 体 积 分 数/$<乙 醇 溶 液

!!$89$于%$5恒温加热回流提取#:";$并 对3
份样品分别进行.次$!次$#次$3次 提 取$合 并 提

取液$测定苯乙醇苷类物质的含量#

EFGFH!运用响应面分析实验优化提取工艺!根据

单因素的实 验 结 果$选 择 影 响 显 著 的 三 因 素%乙 醇

体积分数*料 液 比*时 间$采 用 响 应 面 设 计$做 三 因

素三水平试验$运用>4>软件进行回归 分 析$考 察

指标为苯乙醇苷的得率#因素水平安排如表.#
表E!试验方案的设定

I&A?E!J.6-2%"(.8K.$-:.%06

水平 时间); 乙醇体积分数)< 料液比)(6789’

0. # %" .72

$ #:" /$ .7..

. 3 /" .7.#

G!试验结果与分析

GFE!肉苁蓉中苯乙醇苷类物质乙醇回流提取工艺

的单因素实验结果

GFEFE!提 取 温 度 对 得 率 的 影 响!由 表!可 以 看

出$随 着 温 度 的 提 高$得 率 增 加#当 温 度 提 高 至
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%$5后!得率增长不明显!由于 温 度 过 高 会 破 坏 样

品中的有效成分!糖产生焦化!增加杂质的溶解度!
不利于有效成分的提取"故确定实验温度为%$5"

表G!提取温度对得率的影响

I&A?G!7((.,0"(.80$&,0-"%0.:K.$&0#$."%3-.’*

温度#5 得率#<

3$ #:3#3

"$ 3:!#/

%$ ":$2.

/$ ":!#$

GFEFG!乙醇体积分数对得率的影响!由表#可以

看出$随 着 乙 醇 体 积 分 数 的 提 高!苯 乙 醇 总 苷 的 得

率提高!当乙醇 体 积 分 数 达 到/$<时!总 苷 溶 解 度

最大!得率也最大%再增加乙醇体积分数!由于提取

液的 极 性 下 降!不 利 于 苯 乙 醇 苷 的 溶 解!因 此 提 取

率明显下降!初步选择乙醇体积分数为/$<"
表H!乙醇体积分数对得率的影响

I&A?H!7((.,0"(.01&%"’"%<"’#:.3-.’*

乙醇体积分数#< 得率#<

"$ 3:$/.

%$ 3:#."

/$ ":$3!

1$ #:1".

2$ !:#!$

GFEFH!料 液 比 对 得 率 的 影 响!由 表3可 以 看 出$
随着 料 液 比 的 增 加!苯 乙 醇 总 苷 得 率 上 升!但 料 液

比到达一定值&.7..’后!总苷得率增加缓慢!考虑

到下一步浓缩工艺!初步选定料液比为.7.."
表L!料液比对得率的影响

I&A?L!7((.,0"(01.$&0-""(’-M#-*0"6"’-*"%3-.’*

料液比#&6789’ 得率#<

.7" 3:%//

.7/ ":$3/

.72 ":.1/

.7.. ":##.

.7.# ":##"

GFEFL!提 取 时 间 对 得 率 的 影 响!由 表"可 以 看

出$随 着 提 取 时 间 的 增 加!苯 乙 醇 苷 的 得 率 不 断 增

加!当时间到达#:";后!得率基本保持不变!故选

择提取时间为#:";左右"

表N!提取时间对得率的影响

I&A?N!7((.,0"(.80$&,0-"%0-:."%3-.’*

时间#; 得率#<

.:$ 3:"2.

!:$ ":..!

#:$ ":!/!

#:" ":%3!

3:$ ":31/

GFEFN!提 取 次 数 对 得 率 的 影 响!由 表%可 以 看

出$固定其他条件!改变提取次数!发现提取!次即

可基本提取完全!继续增加提取次数"提取效率增

加不明显!且 增 大 了 溶 剂 的 消 耗!杂 质 的 含 量 也 不

断增加!故以下实验提取次数确定为!次"
表O!提取次数对得率的影响

I&A?O!7((.,0"(.80$&,0-"%0-:.6"%3-.’*

提取次数 得率#<

. !:/..

! ":%!.

# ":/2.

3 ":1.3

GFG!响应面实验方案和结果

响应面实验方案和 结 果 见 表/!其 中2为 苯 乙

醇总苷的得率&<’%3.为时间&;’!3!为乙醇体积分

数&<’!3#为料液比&6789’"
表P!实验方案和实验结果

I&A?P!78K.$-:.%0K’&%&%*$.6#’0

序号 4. 4! 4# 5

. 0. 0. $ ":.!1

! 0. . $ ":!"2

# . 0. $ ":#2"

3 . . $ ":!/#

" $ 0. 0. 3:1!"

% $ 0. . ":%##

/ $ . 0. ":!3.

1 $ . . ":#%#

2 0. $ 0. ":.1/

.$ . $ 0. ":.1#

.. 0. $ . ":##"

.! $ . $ ":%#/

.# $ $ $ ":/.#

.3 $ $ $ ":%3.

." $ $ $ ":%!$
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!!以苯乙醇苷的得率为响应值!运用>4>程序进

行回归拟合后!各实验因子对响应值的影响可用下

列函数表示"

5b":%"1$$$d$:$/!#/"4.d$:$.2#/"4!d
$:.2."$$4#c$:.%!.!"4.!c$:$%#!"$4.4!c
$:!#!.!"4!!d$:$/%"$$4.4#c$:./."$4!4#c
$:.%$#/"4#!

运用>4>程序对回归方程进行方差分析#见表

1$)从回 归 方 差 分 析 表 分 析 可 知"#.$6模 型 #7$:$$.

#2!"$!说 明 回 归 方 程 在$:$$.的 水 平 上 显 著%根

据1!b$:2/%$!说明模型能解释2/:%$<苯乙醇苷

得率的变化&#!$时 间’乙 醇 体 积 分 数’料 液 比 对 苯

乙醇苷的提取率均有显著影响!其中料液比的影响

最为显著&##$因素之间的一次关系’二次关系及交

互关系对 苯 乙 醇 苷 的 得 率 均 有 显 著 影 响%因 此 回

归方程给栽 培 管 花 肉 苁 蓉 提 取 苯 乙 醇 苷 类 化 合 物

提供了一个合适的模型%

表Q!回归方程的方差分析

I&A?Q!R&$-&%,.&%&’36-6"($.2$.66-"%.M#&0-"%

方差来源 自由度aR 平方和>> 均方 +> 6值 _O#6 显著性

模型 2 $:1#%1%3 $:2/% !!:"1 $:$$.% ""
4. 3 $:./1#%/ $:$$33"2 .$:1# $:$..! "
4! 3 $:##"%$# $:$1#2$. !$:#1 $:$$!/ ""
4# 3 $:"!23$# $:.#!#". #!:.3 $:$$$2 """

一次关系 # $:##1!1% $:#23" !/:#2 $:$$.% ""
二次关系 # $:#3.".1 $:#21# !/:%" $:$$." ""
交互关系 # $:1#%1%3 $:.1#! .!:/. $:$$12 ""

误差 " $:$!$"11
总计 .3 $:1"/3"!

!!为了进一步验证最佳点的值!对回归方程取(
阶偏导等于零并整理得"

$:$/!#/"c$:#!3!"4.c$:$%#!"$4!d
$:$/%"$$4#b$
$:$.2#/"c$:$%#!"$4.c$:3%3!"4!c
$:./."$$4#b$
$:.2."$$d$:$/%"$$4.c$:./."$4!c
$:#!$/"$4#b$

解得"4.b$:".$.%#!4!bc$:#%"3"2!4#b
$:2.3..2!带入回归方程得预测的苯乙醇苷最高提

取率为5b":/%$<!即 提 取 时 间#:/";!料 液 比

.!:17.!乙醇体积分数为%1:!<%
为了证实预测结果!用以上得到的最优条件重

复实验#次!平 均 苯 乙 醇 总 苷 提 取 率":/%e$:!.
<!预测值5b":/%$<与实验值之间良好的拟合性

证实了模型的有效性!回归方程为栽培管花肉苁蓉

中苯乙醇苷提取率提供了一个合适的数学模型%)%*

H!结!论

.$根据肉苁蓉总苷具有邻苯二羟 基 的 特 点 与

硝酸铝反应后 产 物 在".$F8处 有 最 大 吸 收 波 长!
以显 色 法 测 定 其 含 量!该 标 准 曲 线 在#:33!!/:"

"6+89质量浓度范围内线性关系良好%

!$通过单因素实验确定"提取温度为%$5!提
取次数为!次%

#$通过响应面实验及回归分析!确定了用乙醇

水溶液为溶 剂 提 取 栽 培 管 花 肉 苁 蓉 中 苯 乙 醇 苷 的

最佳工艺参数为"乙醇体积分数%1:!<!提取液的

料液比为.7.!:1!每次提取 时 间#:/";%在 此 条

件下苯乙醇苷类物质的得率达到":/%<%
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