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　　摘要：以核桃楸青果皮为原料，以固液比、超声温度、超声时间和超声功率为考察因素，通过单因素试验优选核桃
楸青果皮中胡桃醌的最佳提取方法，通过Ｌ９（３

４）正交试验对提取过程进行优化，结果表明，超声辅助提取为最佳提取

方法，其最佳工艺条件：提取溶剂为９０％乙醇溶液，固液比１ｍｇ∶１８Ｌ，超声温度３０℃，超声时间３０ｍｉｎ，超声功率
２００Ｗ，此时胡桃醌的提取率为１．７２ｍｇ／ｇ。
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　　核桃楸（Ｊｕｇｌａｎｓｍａｎｄｓｈｕｒｉｃａ）为胡桃科胡桃属落叶乔木，
是我国珍贵的药源植物。核桃楸青果皮中含有较多的活性物

质胡桃醌（５－羟基－１，４－萘醌）［１］。核桃成熟期间，大量核
桃楸青果皮被当作垃圾堆放于地头、沟边或田间，对环境造成

极大污染，如果能对核桃楸青果皮中的有效物质进行有效利

用，则在保护环境的同时还能增加果农的收入，具有显著的经

济效益和社会效益。现代药用研究表明，胡桃醌具有很好的

镇痛、抗肿瘤和抑癌作用，胡桃醌进入细胞体具有抗真菌细胞

毒素和抗滤过性病原体的性质［２－３］。本试验以胡桃醌提取率

为评价指标，对胡桃醌的提取方法及其工艺进行优化，旨在为

核桃楸青果皮及其药用价值的充分利用提供依据［４－６］。

１　材料与方法

１．１　材料与试剂
核桃楸果实，购自吉林省通化市（长白山林区）；对照品

为胡桃醌，纯度≥９７％，由Ｓｉｇｍａ公司生产；甲醇为色谱纯，由
Ｊ＆Ｋ化学有限公司生产；去离子水自制；其他试剂均为国产分
析纯。

１．２　仪器
Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０ＬＣ高效液相色谱仪，配置 Ｇ１３１１－Ｂ四元

泵、Ｇ１３１１－Ｂ自动进样器、Ｇ１３１６－Ａ柱温箱、Ｇ１３１４－Ｆ紫外
检测器，由美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公司生产；Ｍｉｌｌｉ－Ｑ纯水仪，由美国
Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公司生产；ＫＱ－２５０ＤＥ型数控超声波清洗器，由江
苏省昆山市超声仪器有限公司生产；ＡｌｌｅｇｒａＸ－３０Ｒ型离心
机，由美国ＢｅｃｋｍａｎＣｏｕｌｔｅｒ公司生产。
１．３　原料的预处理

因胡桃醌为小分子萘醌，于４５℃左右易升华，所以采用

真空冷冻干燥方法，先将核桃楸青果皮用真空冷冻干燥机进

行干燥，再将核桃楸青果皮进行粉碎，过６０～８０目筛，即得试
验所需原料［７］。

１．４　分析方法
通过全波长扫描，胡桃醌在２５０ｎｍ处有特征吸收峰，采

用高效液相色谱法检测样品中胡桃醌含量（图１）［８］。色谱条
件为：ＡｇｉｌｅｎｔＯＤＳ－Ｃ１８色谱柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；柱
温２５℃；流速１．０ｍＬ／ｍｉｎ；进样量１０μＬ；流动相Ａ相为超纯
水溶液，Ｂ相为甲醇溶液，流动相配比为Ａ∶Ｂ＝３５∶６５［９］。

１．５　胡桃醌标准曲线的建立
精确称取胡桃醌标准品４．００ｍｇ，用甲醇溶解于 １０ｍＬ

容量瓶中，定容［１０］，作为标准品贮备液；精确量取标准品储备

液，用甲醇稀释配制成浓度为０．２、０．１、０．０５、０．０２５、０．０１２５、
０．００６２５、０．００３１２５ｍｇ／ｍＬ的标准品溶液；分别用０．２２μｍ
滤膜过滤，进行 ＨＰＬＣ检测，每个浓度重复进样３次［１１］。以

胡桃醌浓度（ＸＪｕｇｌｏｎｅ）为横坐标，以胡桃醌峰面积积分值
（ＹＪｕｇｌｏｎｅ）为纵坐标绘制标准曲线，得回归方程 ＹＪｕｇｌｏｎｅ ＝
９９．０５３ＸＪｕｇｌｏｎｅ－０．２３７１５（ｒ２＝０．９９９４），胡桃醌在０．００６２５～
０．３ｍｇ／ｍＬ范围内线性关系良好。
１．６　提取方法的比较
１．６．１　索式提取法　准确称取绝干核桃楸青果皮样品
１．０ｇ，置于５００ｍＬ索氏提取器烧瓶中，加入 ２０ｍＬ乙醇溶
液，热回流２次，水浴温度为８０℃，每次３０ｍｉｎ；离心，取上清
液，用０．２２μｍ滤膜过滤；ＨＰＬＣ检测。
１．６．２　冷浸法　准确称取绝干核桃楸青果皮样品１．０ｇ，加
入２０ｍＬ乙醇溶液，密封，置于避光处冷浸１２ｈ；离心，取上清
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液，用０．２２μｍ滤膜过滤；ＨＰＬＣ检测。
１．６．３　超声辅助提取法　准确称取绝干核桃楸青果皮样品
１．０ｇ，置于５０ｍＬ锥形瓶中，加入２０ｍＬ乙醇溶液，密封，超
声辅助提取３０ｍｉｎ（超声温度３０℃、功率２５０Ｗ）；离心，取上
清液，用０．２２μｍ滤膜过滤；ＨＰＬＣ检测。
１．７　单因素试验
１．７．１　乙醇浓度对胡桃醌提取率的影响　准确称取绝干核
桃楸青果皮样品 １．０ｇ，依次加入浓度为 ８０％、８５％、９０％、
９５％、１００％的乙醇溶液 ２０ｍＬ，超声提取３０ｍｉｎ（超声温度
３０℃、超声功率２５０Ｗ）；离心，取上清液，用０．２２μｍ滤膜过
滤；ＨＰＬＣ检测。
１．７．２　固液比对胡桃醌提取率的影响　准确称取绝干核桃
楸青果皮样品１．０ｇ，以１ｇ∶１２ｍＬ、１ｇ∶１４ｍＬ、１ｇ∶１６ｍＬ、
１ｇ∶１８ｍＬ、１ｇ∶２０ｍＬ的固液比加入９０％乙醇溶液，超声提
取３０ｍｉｎ（超声温度３０℃、超声功率２５０Ｗ）；离心，取上清
液，用０．２２μｍ滤膜过滤；ＨＰＬＣ检测。
１．７．３　超声温度对胡桃醌提取率的影响　准确称取绝干核
桃楸青果皮样品１．０ｇ，以１ｇ∶１６ｍＬ的固液比加入９０％乙
醇溶液，在超声功率 ２５０Ｗ条件下，依次以 ２０、２５、３０、３５、
４０℃ 的超声温度反应３０ｍｉｎ；离心，取上清液，用０．２２μｍ
滤膜过滤；ＨＰＬＣ检测。
１．７．４　超声时间对胡桃醌提取率的影响　准确称取绝干核
桃楸青果皮样品１．０ｇ，以１ｇ∶１６ｍＬ的固液比加入９０％乙
醇溶液，在超声功率２５０Ｗ、超声温度３０℃条件下，依次超声
反应１０、２０、３０、４０、５０ｍｉｎ；离心，取上清液，用０．２２μｍ滤膜
过滤；ＨＰＬＣ检测。
１．７．５　超声功率对胡桃醌提取率的影响　准确称取绝干核
桃楸青果皮样品１．０ｇ，以１ｇ∶１６ｍＬ的固液比加入９０％乙
醇溶液，在３０℃超声温度条件下，依次以超声功率１５０、１７５、
２００、２２５、２５０Ｗ反应３０ｍｉｎ；离心，取上清液，用０．２２μｍ滤
膜过滤；ＨＰＬＣ检测。
１．８　正交试验设计

运用超声法提取，以固液比（Ａ）、超声温度（Ｂ）、超声时
间（Ｃ）、超声功率（Ｄ）为考察因素，进行４因素３水平Ｌ９（３

４）

正交试验（表１）［１２］。

表１　正交试验因素及水平设计

水平
Ａ：固液比
（ｇ∶ｍＬ）

Ｂ：超声温度
（℃）

Ｃ：超声时间
（ｍｉｎ）

Ｄ：超声功率
（Ｗ）

１ １∶１４ ２５ ２０ １７５
２ １∶１６ ３０ ３０ ２００
３ １∶１８ ３５ ４０ ２２５

２　结果与分析

２．１　提取方法的比较
游离的醌类化合物一般都具有升华性，而胡桃醌属于小

分子萘醌，具有挥发性，温度过高时胡桃醌会随溶剂挥发而损

失，导致提取率最低。由图２可知，索式提取法对胡桃醌的提
取率相对最低；超声提取法所用时间短、提取效率相对最高，

优于冷浸法。

２．２　单因素对胡桃醌提取率的影响
２．２．１　乙醇浓度对胡桃醌提取率的影响　由图３可见，随乙

醇浓度的增加，胡桃醌提取率逐渐增加，乙醇浓度为８０％ ～
９０％时，胡桃醌提取率增加较快，这是由于有机溶剂的增加有
助于胡桃醌的溶解；当乙醇浓度进一步增加时，胡桃醌提取率

增长趋势趋于平缓，基本持平。因此，９０％乙醇溶剂是最为适
宜用量。

２．２．２　固液比对胡桃醌提取率的影响　由图４可见，固液比
在１ｇ∶（１２～１６）ｍＬ时，胡桃醌提取率随提取溶剂用量的增
加而增加，这说明溶剂量增大，会直接影响胡桃醌从原料内部

向外部扩散；固液比在１ｇ∶（１６～２０）ｍＬ时，胡桃醌提取率
基本持平。考虑到提取溶剂用量增加时，不仅会增加生产成

本，还会增加分离纯化难度，所以固液比以１ｇ∶１６ｍＬ为宜。

２．２．３　超声温度对胡桃醌提取率的影响　由图５可见，超声
温度为２０～３０℃时，胡桃醌提取率随温度上升而增加，这是
由于温度升高，胡桃醌扩散系数增大，有效成分浸出速度加

快，从而提取率增加较快；当超声温度为３０～４０℃时，胡桃醌
提取率下降，这是由于温度过高，胡桃醌结构遭到破坏。所

以，超声温度以３０℃为宜。
２．２．４　超声时间对胡桃醌提取率的影响　由图６可见，超声
时间为１０～３０ｍｉｎ时，胡桃醌提取率随提取时间延长而逐渐
增加，这是由于随着超声时间的延长，超声波对底物产生的搅
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拌和空化作用增强，进而使溶出物质增多；超过３０ｍｉｎ时，超
声波会破坏提取物中部分胡桃醌的结构，从而导致提取率降

低。因此，为保证有效成分结构完好且提取尽可能完全，超声

时间以３０ｍｉｎ为宜。
２．２．５　超声功率对胡桃醌提取率的影响　超声波作用的效
果取决于单位面积输出的超声功率和所提取物的结构与性

质，不同的提取物有不同的适宜超声功率范围，超过此范围，

超声作用可能对提取物结构造成损害，从而影响其提取量。

由图７可见，胡桃醌提取率随超声功率的增加而增加；当超声
功率超过２００Ｗ，胡桃醌提取量随超声功率的增加而下降，这
可能是由于高超声功率可使胡桃醌分解。所以，胡桃醌提取

超声功率以２００Ｗ为宜。

２．３　正交试验优选最佳工艺组合
由表２、表３可见，影响核桃楸青果皮中胡桃醌提取率的

因素从大到小依次为固液比＞超声功率＞超声时间＞超声温
度，核桃楸青果皮中胡桃醌的最佳提取工艺为 Ａ３Ｂ２Ｃ２Ｄ２，即
固液比１ｇ∶１８ｍＬ、超声温度３０℃、超声时间３０ｍｉｎ、超声功
率２００Ｗ。按正交试验优化工艺条件进行３次验证，测得核
桃楸青果皮中胡桃醌的平均提取率为１．７２ｍｇ／ｇ。

表２　核桃青皮中胡桃醌提取工艺Ｌ９（３４）正交试验结果

试验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ 胡桃醌含量

（ｍｇ／ｇ）

１ １ １ １ １ １．４５
２ １ ２ ２ ２ １．６１
３ １ ３ ３ ３ １．５４
４ ２ １ ２ ３ １．６４
５ ２ ２ ３ １ １．５５
６ ２ ３ １ ２ １．６２
７ ３ １ ３ ２ １．７０
８ ３ ２ １ ３ １．６８
９ ３ ３ ２ １ １．６３
ｋ１ １．５３３ １．５９７ １．５８３ １．５４３
ｋ２ １．６０３ １．６１３ １．６２７ １．６４３
ｋ３ １．６７０ １．５９７ １．５９７ １．６２０
Ｒ ０．１３７ ０．０１６ ０．０４４ ０．１００

表３　正交试验结果方差分析

因素 偏差平方和 自由度 Ｆ值 Ｆ临界值
固液比 ０．０２８ ２ ２．３３３ ４．４６０
超声温度 ０．００１ ２ ０．０８３ ４．４６０
超声时间 ０．００３ ２ ０．２５０ ４．４６０
超声功率 ０．０１６ ２ １．３３３ ４．４６０
误差 ０．０５ ８

３　结论

胡桃醌为小分子萘醌，４５℃左右易升华，所以索式提取
法胡桃醌提取率相对最低。超声提取法由于直接作用于分子

内部，提取效率高，提取率高于索氏提取法、冷浸法。本试验

对核桃楸青果皮中胡桃醌提取工艺的影响因素进行单因素试

验，在此基础上设计正交试验，最终确定超声波辅助提取的最

佳工艺条件：９０％乙醇溶液为溶剂、固液比为１ｇ∶１８ｍＬ、超
声温度为３０℃、超声时间为３０ｍｉｎ、超声功率为２００Ｗ，此条
件下胡桃醌的提取率为１．７２ｍｇ／ｇ，这为核桃楸青果皮中有
效成分胡桃醌的开发利用提供了一个较为科学合理的理论

依据。
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