
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$"

!!收稿日期!!$$"0.!0$."!修回日期!!$$%0$.0."*

!!基金项目!广东省科技计划项目#!$$/3/.&$2$*
作者简介!贲永光#.2&10$%男%广西宜州人%食品科学与工程博士研究生*

双频超声对海金沙中黄酮提取率影响的研究
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摘!要!采用双频超声技术提取海金沙黄酮!选择乙醇体积分数"溶剂体积"超声作用时间"浸泡时
间等因素进行正交实验!得出影响总黄酮提取率的因素次序为#乙醇体积分数"溶剂体积"超声
作用时间"浸泡时间!双频超声提取最佳工艺条件为#乙醇体积分数为&$4!乙醇体积为#$56!
超声作用时间为/$578!浸泡时间为#9$在此条件下!总黄酮提取率为1%:!"4$在相同的条件
下!与单频超声提取方法相比较!具有溶剂用量少!提取效率高!提取时间短等优点$
关键词!双频超声$海金沙$黄酮$提取
中图分类号!;%!!*# 文献标识码!<
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!!超声波是频率高于!$XYR%并且不引起听觉的
弹性波*利用超声振动能量可改变物质组织结构&
状态&功能或者加速这些改变的过程*现普遍认为
超声波的空化效应&热效应和机械作用是超声技术
强化提取的三大理论依据’.Z#()从植物中提取药用

成分的首要条件是提取物能够快速高效地进入提

取介质%如水溶液&有机溶剂等)然而%大多植物的
有效成分存在于细胞内%因此萃取的主要问题是如
何有效地打破细胞壁这层势垒%让有效成分从细胞
中释放出来与溶剂直接接触’"()近年来%人们用超
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声波提取植物中的黄酮化合物!生物碱!苷类等有
效成分"都表明其具有能耗低!效率高!不破坏有效
成分的特点#%Z1$%.22&年"冯若等首次将!1XYR
与$*1&[YR超声组合成\0]轴向双频正交辐照
系统"并用电化学法与碘释放法对该辐照系统的声
化学效应进行了实验研究"结果发现"该辐照系统
给出的声化学产额远远超出两个单独辐照产额之

和#.$%然而"由于进行此项研究的时间不长"许多
研究有待深入%有关双频超声强化在提取及相关
领域的应用研究还未见报道%
海金沙&!"#$%&’()*+$,&-’(&B9-8V*’’为海

金沙科蕨类植物"又称左转藤!铁线藤!蛤蟆藤等"
具清热利湿功能"为治疗淋症药物"主产于我国东
南地区%有资料报道"海金沙中含有黄酮#!$"其提
取方法有热回流法!冷浸法和逆流提取法等"采用
溶剂多为乙醇或甲醇%由于传统的溶剂提取还存
在一定缺陷"作者采用双频超声强化从海金沙中提
取黄酮"并与单频超声提取进行比较%

C!材料与方法

CDC!材料!仪器
海金沙市售(芦丁标准品"上海生物试剂二厂

产品(&"!紫外光栅分光光度计(槽式超声处理机
&#$XYR".$$^’(探头式超声波处理机&!"XYR"
电功率可调"试验恒定为.$$^’(超级恒温水浴
锅(双频声化学反应器&自制"见图.’(双频超声装
置为探头式超声与槽式超声组合而成%探头式超
声每作用"H"停"H"当它与槽式超声作用时"其实
际作用时间仅为槽式超声的一半"为了实验方便"
探头式超声的作用时间均以总时间&作用时间与间
隔时间之和’计%

.*探头式超声换能器&!"XYR".$$^’(!*槽式超声处理机

&#$XYR".$$^’(/*循环水进口(#*循环水出口("*玻璃反

应容器(%*探头式超声波发生器

图C!双频超声提取试验装置

)-2EC!5#&’6($.##.%,3#’0$&9"#%*.;0$&,0-"%"(.;F.$-6

>.%0&%*.7#-F>.%0

CDG! 测定方法

CDGDC!芦丁对照品溶液的制备!准确称取.!$_

减压干燥至恒重的芦丁对照品/$:$5?"置.$$56
容量瓶中"加适量体积分数%$4乙醇"置水浴上微
热使溶解"放冷"加体积分数%$4的乙醇溶液稀释
至刻度"摇匀"即得&每.56溶液中含无水芦丁

$:/$$5?’%

CDGDG!标准曲线制备!准确吸取芦丁对照品溶液

$!.:$!!:$!/:$!#:$!":$56分别置!"56容量瓶
中"加体各分数/$4乙醇至.!:"56"加质量分数

"4的亚硝酸钠溶液.56"摇匀"放置%578"加质
量分数.$4的硝酸铝溶液.56"摇匀"放置%578
后"加质量分数#4的氢氧化钠溶液.$56"最后用
水稀释至刻度"摇匀"放置."578#!$%在".$85的
波长下测定吸光度"以吸收值. 为纵坐标"质量浓
度!为横坐标绘制标准曲线"得回归方程!‘$:.!!
..Z$:$$$!"/‘$:2221&,‘%’%结果表明"芦丁
质量浓度在$:/$$!.:"$$5?)56范围内与吸收
值线性关系良好%

CDGDH!海金沙中总黄酮含量的测定!精确称量海
金沙粉末$:"$$$?"置索氏提取器中"用体积&$4
乙醇溶液!"$56进行回流提取"提取液抽滤定容"
按.:!:!方法测定."计算提取液黄酮的质量分数"
得到海金沙总黄酮的质量分数为":..4%并以此
计算出各处理的黄酮提取率%

G!结果与讨论

GDC!单因素试验

GDCDC! 乙醇体积分数对总黄酮提取率的影响!称
取.?海金沙粉末"加入#$56不同体积分数的乙
醇溶液"乙醇体积分数分别为*!$4!#$4!%$4!

&$4!1$4"采用#$XYR!!"XYR的单频超声和#$
XYRa!"XYR双频超声&#$XYR超声电功率为.$$
^"!"XYR超声电功率为.$$^’分别处理.$578%
结果见图!%

图G!乙醇体积分数对总黄酮提取率的影响

)-2EG!4((.,0"(.01&%"’="’#>.($&,0-"%"%0"0&’(’&6

="%"-*93-.’*

!!由图!可以看出"随着乙醇体积分数的升高"
海金沙总黄酮提取率呈上升趋势"当乙醇体积分数
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在%$4 时!双频超声提取的总黄酮提取率为

&!:%4!比!"XYR超声提取的%$:"14和#$XYR
超声提取的"#:#14都高"但当体积分数进一步增
加!提取率反而降低"分析原因!超声强化溶剂提
取时一方面溶剂的极性对提取率有很大的影响#另
一方面还要求溶剂对分离成分有较强的溶解能力"
对于黄酮类化合物这种极性物质!一般选择极性溶
剂!有利于使固体试样中的黄酮与基体物质的有效
分离"当乙醇的体积分数升高时!溶液的极性增
强!黄酮类化合物的溶解度增加!但是当乙醇的体
积分数增加到一定程度时!溶液的介电常数发生变
化!溶液沸点下降过大!导致溶剂挥发过大!不利于
黄酮的溶出!提取率下降"

GDCDG!溶剂体积对总黄酮提取率的影响!称取.
?海金沙粉末!分别加入.$!!$!/$!#$!"$!%$56
体积分数为&$4的乙醇溶液!采用#$XYR$!"XYR
的单频超声和#$XYRa!"XYR双频超声分别处理

.$578!结果见图/"

图H!溶剂体积对总黄酮提取率的影响

)-2EH!4((.,0"(9"’=.%0="’#>."%0"0&’(’&="%"-*93-.’*

!!由图/中双频超声和单频超声强化提取的结
果表明!海金沙中总黄酮的提取率随溶剂体积的增
加而增加"溶剂体积从.$56到#$56提取率增
加最多!而从#$56到%$56提取率的增幅较小"
在这是由于溶剂体积大!溶剂中的有效成分浓度
低!与物料及溶剂边界层的有效成分浓度差大!扩
散推动力大!因而提取率高#反之!溶剂中有效成分
浓度高!扩散推动力小!不利于扩散!有效成分提取
率低"双频超声在溶剂体积为#$56时!提取率为

"&:.&4!!"XYR超声在溶剂体积为"$56时!提
取率为"#:/!4!#$XYR超声在溶剂体积为%$56
时!提取率为".:"/4"由此可见!双频超声在同样
的条件下!可以减少溶剂体积"

GDCDH!超声作用时间对总黄酮提取率的影响!称
取.?海金沙粉末!加入#$56体积分数为&$4的
乙醇溶液!采用#$XYR$!"XYR的单频超声和#$
XYRa!"XYR双频超声分别处理.$$!$$/$$#$$"$$

%$$&$$1$$2$578"结果见图#"

图I!超声作用时间对总黄酮提取率的影响

)-2EI!4((.,0"(#’0$&9"#%*0->."%0"0&’(’&="%"-*93-.’*

!!从图#可以看出!随着提取时间从.$578到

2$578!海金沙总黄酮提取率随之增加!提取开始阶
段!总黄酮提取率增加较快!提取后期提取率增加
较慢!增加的幅度变小"分析原因!超声法提取的
主要推动力是有效成分浓度差!在提取初期!有效
成分浓度差大!因此提取速率快!提取率增加明显!
随着提取时间的延长!溶剂中的有效成分浓度逐渐
增大!和固相中的浓度差逐渐变小!推动力也变小!
也就是提取液中黄酮质量分数已基本与海金沙中

黄酮质量分数达到平衡!所以提取率慢慢减缓!提
取率增加不明显!直至推动力为零!有效成分不再
溶解!因此再延长提取时间对与于显著提高总黄酮
的提取率没有价值"双频超声提取时间!$578时!
提取率是#$:##4!而!"XYR超声提取"$578!提
取率是#$:.14!对于#$XYR超声提取&$578!提
取率才达到#.:%&4"由此看出!双频超声相比单
频超声来说!在相同的时间里!双频超声提取海金
沙中总黄酮的提取率高"

GDCDI!浸泡时间对总黄酮提取率的影响!称取.
?海金沙粉末!加入#$56&$4乙醇溶液!分别浸
泡$!!!#!1!.$!.!!.1!!#9后!采用#$XYR$!"
XYR的单频超声和#$XYRa!"XYR双频超声分别
处理.$578!结果见图""

图J!浸泡时间对总黄酮提取率的影响

)-2EJ!4((.,0"(.;0$&,0-"%0->."%0"0&’(’&="%"-*93-.’*

!!从图"可知!对于双频超声提取结果来看!浸
泡时间对总黄酮的提取率有很大影响!没有浸泡的
海金沙经超声作用后提取率为"$:/"4!而浸泡.!
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9后提取率达到%.:"/4!浸泡!#9后提取率达到

%/:"%4!比没有浸泡的高了..4"而在相同的浸
泡时间下!双频这可能是因为经过浸泡黄酮类化合
物在溶剂中的溶解度增大!超声波的空化作用#热
效应和机械作用在溶液中可以充分发挥#使提取率
升高"在浸泡时间为19时!双频超声所得的提取
率为"":%"4!单频!"XYR和#$XYR超声所得的
提取率分别为#.:"&4!/":%!4"由此看出!双频
超声相比单频超声来说!在相同的浸泡时间里!双
频超声提取海金沙中总黄酮的提取率高"

GDG!双频超声正交实验确定提取最佳条件
上面讨论了各单因子的影响!但是在实际的操

作中!各因素是相互交差影响的"因此!为全面考
查影响因素!设计了四因素三水平正交实验!结果
见表.!表!"
通过对乙醇体积分数#溶剂体积#超声作用时

间#浸泡时间的综合评价!对提取率影响的主次顺
序为."0"1"2!上述结果表明$乙醇体积分数
对海金沙总黄酮的提取结果影响最大!浸泡时间影
响最小"根据实验结果与分析!最佳的提取工艺条
件为.!0/1/2!即以&$4的乙醇!乙醇体积为#$
56!超声作用时间为/$578!浸泡时间为#9"此
条件下试验!总黄酮提取率为1%:!"4"
表C!IKLMNOGJLMN双频超声试验的因素及水平

:&@EI!)&,0"$9&%*’.=.’9"(IKLMNOGJLMN5#&’6($.7#.%,3
#’0$&9"#%*

水平
乙醇
体积分数

.%4

溶剂
体积

0%56

超声
作用时间

1%578

浸泡
时间

2%9

. %$ !$ .$ $

! &$ /$ !$ #

/ 1$ #$ /$ .!

表G!PQ!HI"IKLMNOGJLMN双频正交实验结果与分析

:&@EJ!PQ!HI""$01"2"%&’.;F.$->.%0$.9#’09&%*&%9’39-9"(

IKAMNOGJAMN5#&’6($.7#.%,3#’0$&9"#%*

编号 . 0 1 2
黄酮
提取率%4

. . . . . /2:!"

! . ! ! ! "#:#!

/ . / / / "1://

# ! . ! ! %!:."

" ! ! / . %#:&!

% ! / . ! %&:#.

& / . / ! #1:"!

续表!

编号 . 0 1 2
黄酮
提取率%4

1 / ! . / #":.!

2 / / ! . "$:!1

3. ."! .#2:2! .".:&1 ."#:!"

3! .2#:!1 .%#:!% .%%:1" .&$:/"

3/ .#/:2! .&%:$! .&.:"& .%":%$

3.均值 "$:%& #2:2& "$:"2 ".:#!

3!均值 %#:&% "#:&" "":%! "%:&1

3/均值 #&:&2 "1:%& "&:.2 "":!$

4 .%:&2 1:&$ %:%$ ":/%

H!结!论

黄酮类化合物是植物中非常重要的一类次生

代谢物!是植物中广泛存在的一种有效成分!具有
活血化瘀#保肝抗炎#抗菌#抗病毒及泻下!解痉的
多种药理作用&2Z.$’"因此!植物中总黄酮的有效提
取及含量测定!是了解其药理作用和合理开发的重
要基础工作"为此!作者首次运用双频超声技术!
对海金沙中总黄酮进行提取和测量!并与单频超声
提取进行了比较"结果表明!在相同的条件下!双
频超声提取海金沙中总黄酮的提取率高于单频超

声!且具有节省溶剂用量#省时#高效#有效成分提
取率高的特点!适于推广应用"
实验结果表明$影响双频超声波法强化提取海

金沙中总黄酮提取率的主次因素为$乙醇体积分数

"溶剂体积"超声作用时间"浸泡时间"最佳提
取工艺为乙醇体积分数&$4!乙醇体积为#$56!
超声作用时间为/$578!浸泡时间为#9!在此条件
下试验!总黄酮提取率可达1%:!"4"
对比试验显示!超声对海金沙中黄酮的提取有

显著的强化作用!探头式超声的强化效果优于槽式
超声!而双频超声强化效果最好"单频超声在溶液
中传播时衰减快!不均匀!双频超声同时传播时!克
服了这一缺点!使得它协同强化提取的效果极其显
著"双频超声提取方法应用于中药材及其它天然
产物中提取有效成分!可使传统溶剂提取技术发生
根本改变"有关双频超声对传质系数的影响!功
率#频率如何匹配及温度对提取的影响有待于进一
步研究"
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