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　　摘要：为研究柿蒂总黄酮超声波辅助提取的最佳工艺，以芸香苷为对照品，用ＡｌＣｌ３－醋酸缓冲溶液分光光度法测

定柿蒂中总黄酮的含量。在单因素试验的基础上，用正交试验对乙醇浓度、提取温度、料液比和提取时间进行工艺参

数的优化。结果表明，提取温度是主要的影响因素，最佳工艺条件为乙醇浓度６０％、料液比１ｇ∶２５ｍＬ、提取时间５０
ｍｉｎ、提取温度７０℃。此时，总黄酮提取量为 ４．３９０ｍｇ／ｇ。
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　　柿蒂是柿树科植物柿（ＤｉｏｓｐｙｒｏｓｋａｋｉＴｈｕｎｂ．）的干燥宿
萼，主产于河北、河南、山东、福建等地，是一种传统中药。其

味苦、性温，有降气、止呃之功能，常用于胃寒气滞的呃逆［１］。

除此以外，柿蒂提取物还有镇静、抗心率失常和一定的抗生育

作用［２］。现代研究表明，柿蒂含有多种活性成分和营养物

质，其中三萜类、黄酮类为其２类主要化学成分［３－４］。目前对

柿蒂的研究主要集中在三萜类化合物上［５－７］，而对黄酮类化

合物的研究鲜见报道。本研究在单因素试验的基础上，通过

正交试验对柿蒂中的总黄酮进行超声波提取工艺优化，旨在

为柿蒂资源的进一步研究与开发提供理论依据。

１　材料与方法

１．１　材料
柿蒂（河北省安国市东方药城中药材有限公司）；芸香苷

标准品（中国药品生物制品检定所，批号１０００８０－２００７０７）；
无水乙醇、三氯化铝、醋酸、醋酸钠、石油醚（６０～９０℃）等均
为国产分析纯。

１．２　仪器
ＵＶ／ＶＩＳ－９１６紫外分光光度计（澳大利亚ＧＢＣ科学器材

有限公司）；ＫＱ－２５０ＤＥ数控超声波清洗器（江苏省昆山市
超声仪器有限公司）；ＦＷ１００高速万能粉碎机（天津市泰斯特
仪器有限公司）。

１．３　试验方法
１．３．１　总黄酮提取　参照文献［８］，用石油醚对柿蒂脱脂脱
色。准确称取处理后的柿蒂２．０ｇ，移入１００ｍＬ圆底烧瓶中，
以不同浓度乙醇作为提取剂，在一定温度、一定料液比下超声

提取一定时间。将提取液放冷，过滤，定容，即得供试品溶液。

１．３．２　总黄酮测定方法　Ａｌ（ＮＯ３）３－ＮａＮＯ２－ＮａＯＨ显色
法是测定植物总黄酮含量的主要光谱方法，此法专属性较差，

所测总黄酮含量不能包含山柰酚等黄酮化合物在内［９］。柿

蒂中含有山柰酚成分［４－５］，故试验采用ＡｌＣｌ３－醋酸缓冲溶液
比色法对柿蒂总黄酮进行测定。

１．３．３　柿蒂中总黄酮含量的计算　精确量取２ｍＬ供试品溶
液至２５ｍＬ容量瓶中，从各加０．１ｍｏｌ／Ｌ三氯化铝溶液３ｍＬ
起同“２．２”操作，根据回归方程计算总黄酮含量，据下式计算
柿蒂药材中总黄酮含量：

含量（ｍｇ／ｇ）＝测量浓度（ｍｇ／ｍＬ）×稀释倍数×供试液体积（ｍＬ）
原料干重（ｇ） 。

２　结果与分析

２．１　测定波长的选择
精确称取１１．６ｍｇ芸香苷对照品，用无水乙醇溶解，定容

至５０ｍＬ容量瓶中，得０．２３２ｍｇ／ｍＬ芸香苷标准品溶液。分
别移取芸香苷标准品溶液、３份柿蒂提取液各２ｍＬ，按标准曲
线制备方法显色，在３５０～７００ｎｍ波长范围内进行扫描。结
果发现，标准品和柿蒂提取液均在４１０ｎｍ处有明显吸收，故
选择测定波长为４１０ｎｍ。
２．２　标准曲线的绘制

精确量取芸香苷标准品溶液 ０．０、１．０、２．０、３．０、４．０、
５．０ｍＬ，分别置于２５ｍＬ容量瓶中，各加０．１ｍｏｌ／Ｌ三氯化铝
溶液３ｍＬ、ｐＨ值４．５的醋酸－醋酸钠缓冲溶液５ｍＬ，再加水
至刻度，摇匀，放置１５ｍｉｎ，以试剂空白作参比，在４１０ｎｍ处测
定吸光度Ｄ。以吸光度Ｄ为纵坐标，芸香苷浓度Ｃ（ｍｇ／ｍＬ）为
横坐标，绘制标准曲线，得回归方程Ｄ＝０．０９２９＋２８．０３６９Ｃ，
ｒ＝０．９９９５。　
２．３　单因素试验
２．３．１　乙醇浓度对总黄酮提取的影响　温度为４０℃，料液
比为１ｇ∶２０ｍＬ，在不同乙醇浓度的条件下超声提取３０ｍｉｎ，
结果见图１。随乙醇浓度的增大，总黄酮提取量先增加后减
小，当乙醇浓度为６０％时，黄酮的提取量最高，说明此时溶剂
的极性与柿蒂黄酮的极性接近，黄酮溶出充分；继续增加或减

小乙醇浓度，溶剂和柿蒂黄酮的极性差距增大，不利于溶出，

提取量降低。因此，试验选取最佳乙醇浓度为６０％。
２．３．２　提取时间对总黄酮提取的影响　在温度为４０℃，乙
醇浓度为６０％，料液比为１ｇ∶２０ｍＬ的条件下，超声提取不
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同时间，结果见图 ２。由图 ２可知，总黄酮提取量在 １０～
５０ｍｉｎ期间内随着时间的延长不断增加，５０ｍｉｎ达到最大
值。提取时间太短不足以使柿蒂中的黄酮类物质完全提取出

来，时间过长有可能引起提取温度升高，使提取出来的黄酮类

物质发生分解。因此，提取时间以５０ｍｉｎ为宜。

２．３．３　料液比对总黄酮提取的影响　温度为４０℃，乙醇浓
度为６０％，超声提取５０ｍｉｎ，在１ｇ∶１０ｍＬ～１ｇ∶３５ｍＬ的范
围内研究料液比对柿蒂总黄酮提取量的影响（图３）。结果表
明：随料液比的增加，总黄酮的提取量先升后降，料液比在

１ｇ∶２５ｍＬ时出现峰值，１ｇ∶３０ｍＬ时提取量迅速减小。溶
剂用量越大，越有利于植物细胞中黄酮类物质的扩散，提取效

果越好；但溶剂用量过大，会加大超声波破碎细胞时的阻力，

不利于活性成分的溶出，提取效果变差，同时还会延长后续处

理时间。本研究料液比１ｇ∶２５ｍＬ时的萃取效果最佳。

２．３．４　提取温度对总黄酮提取的影响　在乙醇浓度６０％，
料液比１ｇ∶２５ｍＬ，不同温度的条件下，超声提取５０ｍｉｎ，结
果见图４。由图４可以看出，温度对柿蒂总黄酮的提取有较
大影响，随着超声温度的升高，柿蒂总黄酮的提取量相应增

大，７０℃时，总黄酮提取量最高。温度升高，分子运动加剧，
黄酮的渗透、溶解、扩散速度也加快，有利于黄酮类物质从原

料中溶出；但温度太高，往往会破坏其中的有效成分，同时造

成溶剂的损失。综合考虑，提取温度以５０～７０℃为宜。

２．４　正交试验
根据前面所做的单因素试验，确定每个因素的３个水平

（因素水平见表１），选用 Ｌ９（４
３）正交表进行试验，以柿蒂中

总黄酮的提取量为考察指标，正交试验结果列于表２和表３。

表１　柿蒂总黄酮提取工艺正交试验因素水平

水平

因素

Ａ：提取温度
（℃）

Ｂ：提取时间
（ｍｉｎ）

Ｃ：料液比
（ｇ∶ｍＬ）

Ｄ：乙醇浓度
（％）

１ ５０ ４０ １∶２０ ６０
２ ６０ ５０ １∶２５ ７０
３ ７０ ６０ １∶３０ ８０

表２　柿蒂总黄酮提取工艺Ｌ９（４３）正交试验结果

试验号
因素

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
总黄酮含量

（ｍｇ／ｇ）

１ １ １ １ １ ２．８３１
２ １ ２ ３ ２ １．４９０
３ １ ３ ２ ３ ２．３７５
４ ２ １ ３ ３ １．５７８
５ ２ ２ ２ １ ４．１５３
６ ２ ３ １ ２ ２．７３１
７ ３ １ ２ ２ ４．１７７
８ ３ ２ １ ３ ３．７７９
９ ３ ３ ３ １ ３．４４７
ｋ１ ２．２３２ ２．８６２ ３．１４４ ３．４７７
ｋ２ ２．８２１ ３．１４１ ３．５６８ ２．７９９
ｋ３ ３．８０１ ２．８５１ ２．１７２ ２．５７１
Ｒ １．５６９ ０．２９０ １．３９６ ０．９００

表３　柿蒂总黄酮提取工艺方差分析

变异来源 离差平方和 自由度 均方 Ｆ
Ａ ３．７６９ ２ １．８８５ ２３．２６５

Ｂ ０．１６２ ２ ０．０８１ １．０００
Ｃ ３．０４５ ２ １．５２３ １８．７９６
Ｄ １．３１８ ２ ０．６５９
误差 ０．１６２ ２ ８．１３６

　　注：表示在０．０５水平差异显著；Ｆ０．０５（２，２）＝１９．００。

—６７２— 江苏农业科学　２０１３年第４１卷第７期



櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄
　　由表２正交试验结果的极差分析可知，超声提取柿蒂总
黄酮的影响因素主次顺序为 Ａ＞Ｃ＞Ｄ＞Ｂ，即提取温度 ＞料
液比＞乙醇浓度 ＞提取时间。表３显示，所选取的４个因素
中，提取温度对提取效果影响显著，提取时间影响较小。综合

直观分析和方差分析的结果，柿蒂总黄酮的最佳提取工艺条

件为 Ａ３Ｂ２Ｃ２Ｄ１，即 当 提 取 温 度 为 ７０℃，料 液 比 为
１ｇ∶２５ｍＬ，乙醇浓度为６０％，提取时间为５０ｍｉｎ时总黄酮
提取量最高。

２．５　验证试验
按上述最佳工艺进行验证试验，重复３次，提取的总黄酮

含量分别为４．３５７、４．３９１、４．４２２ｍｇ／ｇ，平均值为４．３９０ｍｇ／ｇ
（ＲＳＤ＝０．７４％），高于正交设计表中任一提取工艺的试验结
果，说明通过正交试验得出的优化条件稳定、可靠。

３　结论

采用ＡｌＣｌ３比色法测定柿蒂中总黄酮含量，确定最大吸
收波长为４１０ｎｍ，试验结果表明此方法准确可靠。

通过单因素试验和正交试验，优化得出超声波提取柿蒂

总黄酮最佳工艺条件：料液比为 １ｇ∶２５ｍＬ，７０℃ 下，用
６０％乙醇超声波辅助提取 ５０ｍｉｎ，总黄酮含量可达
４．３９０ｍｇ／ｇ。正交试验结果表明，提取温度对柿蒂总黄酮提
取有显著影响，而乙醇浓度、提取时间影响相对较小。
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　　摘要：采用碱提酸沉法从花生粕中提取花生分离蛋白，用蛋白质提取率作为衡量提取工艺的指标。在单因素试验
基础上，以料液比、ｐＨ值、提取温度和提取时间为考察因素，采用正交试验优化最佳提取工艺，确定碱提的最佳工艺条
件为：料液比１ｇ∶１０ｍＬ、ｐＨ值１０．０、提取温度６０℃、提取时间２ｈ。在此条件下，花生粕蛋白质最高提取率可达
７５８８％。在试验影响因素中，影响程度从大到小依次为：提取温度＞ｐＨ值＞提取时间＞料液比。
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　　花生是世界上主要的油料资源之一，种植面积居油料作
物第２位［１］。花生仁约含５０％的脂肪和３０％的蛋白质，是重
要的食用油资源和植物蛋白资源［２］。我国每年可产２００万 ｔ
以上的花生饼粕［３］，花生饼粕含蛋白质４０％以上，其中１０％
为清蛋白、９０％为碱性蛋白［４］。花生蛋白是一种营养价值较

高的植物蛋白，含有人体所需的８种必需氨基酸，生物价为

５９，蛋白质的净利用率为５１，纯消化率可达９０％，极易被人体
消化吸收［５］，与大豆蛋白相比，令肠胃胀气因子和抗营养因

子较少［６］，与菜籽、棉籽蛋白相比，所含毒性物质较少，经常

食用可预防高血压、动脉硬化和心血管等方面的疾病［７］。我

国对花生饼粕利用很有限，大部分都作为牲畜饲料，甚至扔弃

造成环境污染，造成了很大的资源浪费。本试验采用碱提酸

沉法研究花生粕中蛋白质的最佳提取工艺条件，为花生粕蛋

白质的工业化生产与利用提供技术参考。

１　材料与方法

１．１　材料与仪器
花生饼粕（广东瑞丰粮油商贸公司）的成分包括灰分
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