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超声波法提取1一脱氧野尻霉素

花俊丽， 刘树兴。， 陈素娟
(陕西科技大学生命科学与工程学院，陕西西安710021)

摘 要：研究了利用超声波强化法从桑叶中提取卜脱氧野尻霉素(DNJ)。以乙醇溶液为浸提剂，

超声波强化为辅助条件，提取了桑叶中的DNJ。考察了超声功率、料液配比、超声温度以及超声时

间等因素对DNJ提取率的影响。结果表明：提取DNJ的最佳条件是超声功率125 W，每克桑叶浸

提荆用量40 mL，超声温度70℃，超声时间20 min，DNJ的得率为O．091％，固形物中DNJ纯度为

27．2％。

关键词：桑叶；1-脱氧野尻霉素；超声波强化；提取

中图分类号：Q 53 文献标识码：A

Study on Ultrasonic Extraction of 1-Deoxynoj irimycin(DNJ)from
Mulberry Leaves
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Abstract：In this study，an ultrasonic—assisted extraction method was developed to extract 1一

deoxynojirimycin(DNJ)from mulberry leaves and the process parameters of extraction were

optimized by single factor experiment and orthogonal experiment．and acquired as follows：the

ultrasonic power of 1 25 W。solid to water ratio of 1：40，the extraction temperature of 70℃，

and the extraction time of 20 min．with the optimum conditions，The yield and purity of DNJ was

achieved at 0．091％and 27．2％．
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桑叶(mulberry leaves)，异名铁扇子，为桑科植

物桑树(Morusalba L．)的叶子，是国家卫生部公布

的药食两用的植物叶，其味苦、甘，性寒，归肺，肝

经，具有疏散风热、清肺润燥、清肝明目、凉血的功

效[1--2]。现代药理研究表明，桑叶营养丰富，含有人

体必需的氨基酸、维生素、无机盐、黄酮类、生物碱

类、多糖类等多种功能性成分[3]。其中1一脱氧野尻

霉素(DNJ)是桑叶的特有成分。

有文献报道，糖尿病成为仅次于心血管病、癌

症的第3致死疾病，全球的糖尿病患者已达1．5亿，

而且数目呈增长趋势。现代研究表明，1一脱氧野尻

霉素可以明显抑制食后血糖急剧升高的现象，延缓

糖尿病的发作和恶化[4{]。关于DNJ提取工艺的报

道甚少，可查文献仅有胡瑞军[6]微波法提取DNJ的
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报道。文献中DNJ的测定多用高效液相色谱柱前

衍生化法，这种方法操作复杂，且检测成本高。作

者采用乙醇为浸提剂，在水浴提取的基础上追加超

声波振荡，初步研究DNJ提取工艺的同时，以紫外

分光光度法跟踪测定DNJ的含量，此方法简单、快

速、操作成本较低，为以后的桑叶综合利用、开发研

制降血糖药品和保健食品提供了技术支持。

1材料与方法

1．1原料与主要试剂

桑叶采自陕西省渭南市；蒸馏水、DNJ(纯度>

97％)，以及无水乙醇、三氯乙酸、氨水、碘、碘化钾、

正丁醇等，均为AR级。

1．2主要仪器

FW一400A粉碎机，北京科伟仪器有限公司制；

JA5003型电子天平，上海精科天平厂制；超声波清

洗仪，北京化玻联医疗器械有限公司制；754型紫

外分光光度计，上海第三分析仪器厂制；SHB23型

循环水多用真空泵，郑州杜甫仪器厂制；RE一52A旋

转蒸发仪，上海亚荣生化仪器厂制；TDL一5一A型低

速台式大容量离心机，上海安亭科学仪器厂制。

1．3方法

1．3．1 紫外分光光度法测定波长的选择 取

0．5 mg／mL DNJ标准品溶液5 ml。置于25 mL容量

瓶，加一定量的wagner(碘一碘化钾)试剂口3显色并用

水定容，振荡摇匀，用754型紫外分光光度计在240～

450 nm范围内扫描，确定DNJ的最大吸收波长。

1．3．2样品的制备 先将桑叶粉碎，准确称取桑

叶粉1 g，置于烧杯中，在室温下，用乙醇溶液在超

声波振荡下提取，抽滤取滤液，加一定量的三氯乙

酸，静置过夜，离心取上清液，用旋转蒸发仪浓缩。

浓缩液冷却后用正丁醇萃取3次，合并正丁醇相，

挥去正丁醇，真空冷冻干燥得到DNJ。

1．3．3 标准曲线的绘制 取0．02 mg／mI。的DNJ

标准品溶液，加一定量的wagner试剂，精确吸取0、

0．1、0．2、0．3、0．4、0．5 mL，分别加蒸馏水至25 mL

定容。以蒸馏水为参比液，用紫外分光光度计测定

DNJ的量和吸光度的关系，以DNJ的质量浓度为

横坐标，以吸光度为纵坐标，做标准曲线，计算得回

归方程。

1．3．4 得率的计算 取一定量的待测溶液置于

25 mI。容量瓶中，加入一定量的wagner试剂，定容，

振荡摇匀，在1．3．1所得出的最大吸收波长下进行

测定，得出其吸光度，根据标准曲线方程得出相应

的质量浓度，并按照下式计算得率：

DNJ的得率=(C·挖·V／W)×100％

式中：C为标准DNJ的质量浓度(mg／mL)，n为稀

释倍数，V为配成溶液体积(mI。)，W为桑叶质量

(g)。

1．3．5 纯度的计算 将桑叶粗提液测定，计算出

相应的DNJ质量浓度，取出一定体积的粗提液置于

干燥箱，在50℃条件下，烘干至恒质量。并按照下

式计算纯度：

DNJ纯度一(C·咒·V／m)×100％

式中：C为标准DNJ的质量浓度(mg／mL)，咒为稀

释倍数，V为配成溶液体积(mL)，m为粗提物烘干

后质量(g)。

1．3．6超声辅助提取单因素试验

提取溶剂的选择：按1．3．2步骤，选乙醇体积

分数分别为55％、65％、75％、85％、95％，按每克桑

叶浸提剂用量30 mL，提取温度70℃，超声提取

10 min，提取一次并测其吸光度，计算得率。

超声功率对提取率的影响：按1．3．2步骤，选

功率分别为100、125、150、175、200 W，按每克桑叶

浸提剂用量30 mL，提取温度70℃，超声提取

10 min，提取一次并测其吸光度，计算得率。

料液配伍对提取率的影响：按1．3．2步骤，每

克桑叶浸提剂用量10、20、30、40、50 mL，以上法选

取的最佳功率在70℃下超声提取10 min，提取一

次，均稀释到同样的体积，测定吸光度，计算得率。

温度对提取率的影响：按1．3．2步骤，在温度

分别为50、60、70、80、90℃下，于同上最佳功率、上

法选取的最佳料液配伍下超声提取10 min，提取一

次并测其吸光度，计算得率。

超声时间对提取率的影响：按1．3．2步骤，以

同上最佳功率、同上最佳料液配伍、上法选取的最

佳温度下，分别超声提取10、20、30、40、50 rain，提

取一次并测其吸光度，计算得率。

1．3．7 DNJ的超声提取正交试验 通过单因素试

验，选择在超声提取过程中影响较大的超声功率、料

液配伍、超声温度、超声时间4个因素进行正交试验。

2结果与分析

2．1 紫外分光光度法测定波长的选择

碘一碘化钾(wagner)试剂和生物碱DNJ反应生

成棕红色络合盐(AIK·HI·In，AIK代表生物碱

DNJ)，在紫外条件下可将其检出。

通过扫描DNJ标准溶液确定DNJ的最大吸收

波长。如图1所示，DNJ在284 nm和356 nm处都

有吸收峰。比较两个峰形，在284 nm处峰值高而
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尖，而356 Elm处低且宽，而且356 rim接近可见光。

为了保证检测的灵敏度，选取DNJ的最大吸收波长

为284 nm。

图1 DNJ的紫外吸收光谱

Fig．1 UVspectrum of DNJ

2．2标准曲线的绘制

以蒸馏水为参比液，用754型紫外一可见光分光

光度计在284 am对样品分别进行扫描，测定吸光

度。经比色测定得回归方程为A=0．091 8 C一

0．015，R2=0．990 1，表明在一定范围内，DNJ的含

量与吸光度具有一定线性关系。

2．3浸提剂的选择

一般情况下，在较高体积分数的乙醇溶液中，

多糖类沉淀、蛋白质变性凝聚析出。由图2可以看

出，当乙醇体积分数为65％时，DNJ的得率最大。

所以选择体积分数65％的乙醇作为浸提剂，还可以

减少多糖类、蛋白质类的干扰。

摹

糯
靶
Z
o

55 65 75 85 95

乙醇体积分数慌

图2 乙醇体积分数对DNJ得翠的影响

Fig．2 Effect of ethanol concentration 011 the DNJ ex。

traction ratio

2．4超声波提取法各因素的确定

2．4．1 不同超声功率的影响 由图3可知，随着

功率的增大，DNJ的得率是增加的。但当功率大于

150 W时，DNJ的得率出现下降趋势，这可能是由

于溶出液的黏度增加，在后期的正丁醇萃取过程中

损耗增加，所以呈下降趋势。

2．4．2不同料液配比的影响 由图4可知，随着

料液配比的增大，DNJ的提取得率是增加的。当每

克桑叶的浸提剂用量大于30 mL，增加效果不再明

图3超声功率对DNJ得率的影响

Fig．3 Effect of ultrasonic power on the DNJ extraction

ratio

显。说明当每克桑叶的浸提剂用量为30 mL，有效

成分与浸提剂之间基本达到溶解平衡，所以继续增

加浸提剂量，提取得率不会明显增加。

摹

静
贬̂
Z
a

图4料液配比对DNJ得率的影响

Fig．4 Effect of the solid。liquid rate 011 the DNJ extrac。

tion ratio

2．4．3 不同温度的影响 由图5可知，随着温度

的升高，DNJ得率是增加的。但当温度增加到一定

程度，得率出现下降趋势，这可能是由于DNJ对热

不稳定，在较高温度下易分解，从而导致DNJ得率

降低。

装

锝
豫
_’

Z
o

图5温度对DNJ得率的影响

Fig．5 Effect of the temperature Oil the DNJ extraction

ratio

2．4．4 不同超声时间的影响 由图6可知，当超

声时间较短时，DNJ和浸提剂之间未达到溶解平

 万方数据



848 食品 与 生 物技 术 学报 第28卷

衡，所以得率较小。当时间超过30 rain时，DNJ得

率随着时间的增加而减小。可能是由于超声时间

越长，溶出的杂质越多。在正丁醇萃取时出现乳化

现象而使损耗增加，从而导致得率减小。

琴

将
贬̂
Z
口

时间／rain

图6超声时间对DNJ得率的影响

随6 Effect of ultrasonic time on the DNJ extraction ratio

2．5 桑叶DNJ和多糖提取正交试验结果

根据单因素试验结果，选取提取率较高的功

率、料液配比、温度和时间进行I。。(34)正交试验。

见表1、2、3。

表1正交试验表

Tab．1 The factor and levels of orthogonal experiment

表2 DNJ超声波提取正交试验结果

Tab．2 The extract of results of DNJ with orthogonal design experiment

表3 DNJ提取方差分析

Tab．3 The analysis of variance for extract of the DNJ

注：*显著；**极显著

可看出，影响DNJ得率的因素主次顺序依次为

料液配比、超声功率、提取温度和超声时间。较佳

的工艺条件为B。A。C：D。，即每克桑叶浸提剂用量

40 mL，超声功率125 W，超声温度70℃，超声时间

20 rain。

2．6优化工艺条件的验证

在物料粒径60目、每克桑叶浸提剂用量

40 mI。超声功率125 W，温度70℃，超声时间20

rain的条件下，按照优化工艺条件所得提取液中

DNJ的得率为0．091％，固形物中的DNJ纯度为
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27．2％。

3 结 语

1)本实验中采用乙醇为浸提剂，超声波振荡为

辅助，提取DNJ的得率为0．091％，固形物中DNJ

的纯度为27．2％，比微波法n1提取的DNJ得率高

(微波法为0．024％)。

2)本实验中在使用紫外分光光度法检测DNJ

含量时，采用wagner试剂显色，其原理是DNJ和
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