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摘要# 目的!通过响应面法优化超声+微波提取甘草渣总黄酮工艺& 方法!在单因素试验基础上% 以微波功率’ 提取
时间’ 液料比’ 乙醇体积分数为影响因素% 总黄酮提取率为评价指标% 响应面法优化提取工艺& 结果!最佳条件为微
波功率 "#) c% 提取时间 $# .06% 液料比 #’H% e"% 超声功率 $(( c% 乙醇体积分数 4,!% 总黄酮提取率 #H),!&
结论!该方法稳定可靠% 可用于提取甘草渣总黄酮&
关键词! 甘草渣( 总黄酮( 超声+微波提取( 响应面法
中图分类号! ?#’%H#!!!!!文献标志码! @!!!!!文章编号! "(("+")#’"#("4#($+()(%+()
!"#!"(H$,*,IJ&0336&"(("+")#’H#("4H($H("#

@)+#3#̂(+#"0"-*4+’(."*0!73#,’"P(6&&R+’(,+#"0-"’+"+(4-4(6"0"#!.-’"3<%)=
>)&&?3@9A;9*3! &+;?3@5B9 ’&.#!*&1T ’&.)"0.&.*’-(,&3&+%"!

pQ@D?P+6/6"% !GQG/>+U06"%#!% !G@DCMP6+XP"% !c@DLK>6N+U>$

"!"7+44$<$+,G++6 K/3$*/$&*6 S*<3*$$’3*<% X&*2? 9<’3/?4(?’&4=*3>$’23(0% Z&*N.+? aBCCaC% 7.3*&( D"7+44$<$+,7.$)32(’0&*6 7.$)3/&4S*<3*$$’E

3*<% Z+*<6+*< =*3>$’23(0% ‘3*<0&*< aJHCCC% 7.3*&( B"‘3*<0&*< [.+*<V&39<’3/?4(?’&4-’+6?/(27+"% Z(6"% ‘3*<0&*< aJHCCC% 7.3*&#

89:$;8<$! 8=>!9>>T80.0278M7P18R/3>P6V+.0<R>:/W77Z8R/<80>6 =>R8>8/1=1/W>6>0V3=R>.X40/0’’.3N&$I&63L
78I.3N+)& R730VP7UXR73T>6373PR=/<7.78M>V&>?$/@A:!B6 /VV080>6 8>8M706V7Z>=7Z8R/<80>6 R/87>=8>8/1
=1/W>6>0V3=>R7W/1P/80>6% 8M7.0<R>:/W7T>:7R% 7Z8R/<80>6 80.7% 10\P0V+3>01V R/80>/6V 78M/6>1<>6<768R/80>6 :7R7
8/]76 068><>630V7R/80>6 /306=1P76<06N=/<8>R3=>R8M77Z8R/<80>6 >T80.02/80>6 UXR73T>6373PR=/<7.78M>V >6 8M7U/303
>=306N17=/<8>R8738&;?:BC$:!9M7>T80./1<>6V080>63% V787R.067V 8>U7"#) c =>R.0<R>:/W7T>:7R% $# .06
=>R7Z8R/<80>6 80.7% #’H% e" =>R10\P0V+3>10V R/80>% 4,! =>R78M/6>1<>6<768R/80>6% /6V $(( c=>R7Z8R/<80>6 T>:7R%
<>P1V UR06N=>R8M /#H),! 7Z8R/<80>6 R/87>=8>8/1=1/W>6>0V3&<@D<CB:=@D!9M0338/U17/6V R710/U17.78M>V
</6 U7P37V =>R7Z8R/<806N8>8/1=1/W>6>0V3=R>.X40/0’’.3N&$I&63L78I.3N+)& R730VP7&
E?F G@;A:! X40/0’’.3N&$I&63L78I.3N+)& R730VP7( 8>8/1=1/W>6>0V3( P18R/3>P6V+.0<R>:/W77Z8R/<80>6(
R73T>6373PR=/<7.78M>V

!!甘草 X40/0’’.3N& ?’&4$*232E03<M&又名甜草根’
灵通’ 国老等% 为豆科蝶形花亚科甘草属多年生草
本植物)"* % 也是近年来国内外重点开发的食药同
源植物)#* % 甘草酸和黄酮是其主要有效成分)$* %
其中甘草黄酮具有抑菌’ 抗癌’ 抗 GB_’ 抗氧化’
保肝等广泛的药理活性)%* & 长久以来% 工业化生
产着重提取甘草中甘草酸% 而将提取后的残渣弃
去))* % 但其中含有大量黄酮类化合物% 其化学结

构与甘草中的相关成分基本相似)** & 本实验以工
业化提取甘草酸剩余的废渣为原料% 优化提取甘草
渣总黄酮工艺% 可有效避免环境污染和甘草资源
浪费)4+’* &

目前% 有多种黄酮提取方法),* % 如溶剂提取
法’ 超声波提取法’ 微波提取法’ 酶提法’ 超临界
Sj# 萃取法’ 闪式提法’ 半仿生提取法’ 基质固相
分散法等& 其中% 超声+微波协同提取可以实现这
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两种技术的优势互补% 超声波产生的振荡和搅拌作
用能有效弥补微波传热’ 传质不均匀等缺陷% 而微
波极佳的热效也弥补了超声波供热不足的问题% 使
得提取时间更短% 效率更高)"(+""* &

响应面法是以多元二次回归方程为函数估算工
具)"#+"$* % 通过对回归方程的分析优化工艺参数%
并预测响应值的统计方法)"%* % 该方法操作简便%
预测准确% 在工艺优化中的应用日益广泛& 本实验
以其对甘草渣总黄酮的超声+微波提取工艺进行优
化)")* % 为该成分药理活性的深入研究和甘草资源
的有效利用提供实验依据)"** &
HI材料’ 试药和仪器

甘草渣由庆阳市中凯农产品有限责任公司提
供% 经摘净’ 晾干后% 用粉碎机粉碎% 过 *( 目筛&
芦丁 "批号 "(((’(+#(("%(’# 对照品购自中国食
品药品检定研究院& 氢氧化钾’ 无水乙醇’ 甲醇’
石油醚均为分析纯% 购自西安化学试剂厂& DOA(4+
) 型实验室超声微波炉 "南京杰全微波设备有限公
司#( 4#$(L型可见分光光度计 "上海精密科学仪
器有限公司#( C -̂Sj?o+)( 型紫外分光光度仪
"德国耶拿公司#( ?-+)#($ 型旋转蒸发器 "上海
亚荣生化仪器厂#( EK"(# 型微型植物试样粉碎机
"北京中兴伟业仪器有限公司#( CGK+o型循环水
式真空泵 "河南省巩义市英峪仪器一厂#( [C""(C
型电子天平 "北京赛多利斯天平有限公司#&
JI方法和结果
#H"!超声+微波提取!精密称取烘干的甘草渣粉
"*( 目# #H(( N% 置于 "(( .A烧杯中% 加入 *( .A
’(!乙醇% 提取 "$(( c# $( .06% 过滤% 滤渣加
入 %( .A’(!乙醇提取 " 次% 合并 # 次提取液%
’(!乙醇稀释至刻度% 定容&
#H#!总黄酮含有量测定
#H#H"!对照品溶液配制!精密称取芦丁对照品约
(H(" N% ’(!乙醇定容至 "(( .A% 摇匀% 制得
(H"( .NI.A溶液% 即得&
#H#H#!最大吸收波长确定!精密吸取 +"H#H#H",
项下对照品溶液和提取液各 "H(( .A% 置于 "( .A
量瓶中% 加入 (H)( .A"(!bjG溶液作为显色剂%
室温下放置 ) .06% ’(!乙醇稀释定容至刻度% 摇
匀% 于 #(( ‘)(( 6.波长处扫描% 发现在 %(, 6.
波长处有最大吸收% 故选择其作为最大吸收波长&
#H#H$!标准曲线绘制!精密吸取 +"H#H#H", 项
下对照品溶液 (H)(’ "H((’ "H)(’ #H((’ #H)(’
$H(( .A% 置于 "( .A量瓶中% 加入 (H)( .A"(!

bjG溶液% 充分摇匀显色 ) .06后% ’(!乙醇定容
至 "( .A% 摇匀& 在 %(, 6.波长处测定其吸光度
"9#% 以其对质量浓度 "7# 绘制标准曲线% 通过
最小二乘法)"4* % 得回归方程 7 f$#H$$*9g
(H("# , "I# f(H,,% )#% 在 )H%( ‘$#H%( (NI.A
范围内线性关系良好&
#H#H%!精密度试验!取 +"H#H#H", 项下对照品
溶液 "H(( .A% 按 +#H#H$, 项下方法显色稳定
) .06后% 连续测定 ) 次% 测得吸光度 ?Co为
"H4!% 表明仪器精密度良好&
#H#H)!稳定性试验!精密称取样品溶液 "H(( .A%
置于 "( .A量瓶中% 按 +#H#H$, 项下方法显色
后% 于 ’( .06 内每隔 "( .06 在 %(, 6.波长处测
定% 测得总黄酮含有量?Co为 "H$!% 表明溶液在
’( .06内稳定性良好&
#H#H*!重复性试验!精密称取同一甘草渣粉末 *
份% 制成样品溶液% 按 +#H#H$, 项下方法测定%
测得吸光度 ?Co为 "H*!% 表明该方法重复性
良好&
#H#H4!加样回收率试验!精密吸取 * 份总黄酮含
有量已知的提取液 "H(( .A% 加入 +"H#H#H", 项
下对照品溶液适量% 按 +#H#H$, 项下方法测定%
测得平均加样回收率为 ,4H’$!% ?Co为 "H$$!&
#H#H’!样品含有量测定!精密称取甘草渣粉末
#H(( N% 置于 "(( .A烧杯中% 加入 *( .A’(!乙
醇% 提取 $( .06% 提取 # 次% 合并提取液% ’(!乙
醇稀释并定容至 "(( .A% 按 +#H#H$, 项下方法显
色% 在 %(, 6.波长处测定吸光度% 按下式计算总
黄酮含有量 "7#% 平行 $ 次% 取平均值&

7b ed:d*
" ((( d9d^d"((!

其中% * 为稀释体积 ".A#% e为提取液体积
".A#% :为比色液中黄酮含有量 ".NI.A#% 9为
取样体积 ".A#% ^为甘草渣质量 "N#&

结果% 总黄酮含有量分别为 #H#)!’ #H##!’
#H#$!% 平均 #H#$!% ?Co"H)$!%
#H$!单因素试验
#H$H"!液料比!固定超声功率 $(( c’ 提取时间
$( .06’ 微波功率 "#( c’ 乙醇体积分数 ’(!% 考
察液料比 ") e"’ #( e"’ #) e"’ $( e"’ $) e" 对
总黄酮提取率的影响% 结果见图 "& 由图可知% 当
液料比从 ") e" 增加到 $( e" 时% 总黄酮提取率显
著增加% 在 $( e" 时达到最大% 表明随着溶剂增
加% 固液两相接触面积增大% 有利于总黄酮溶出(
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但当其超过 $( e" 时% 随着提取溶剂增多% 超声波
和微波很难作用于物料% 总黄酮溶出速度减慢% 而
且乙醇用量过大会增加热负荷% 延长提取时间& 最
终% 选择液料比为 $( e"&

图 HI液料比对总黄酮提取率的影响
2#QOHI?--&,+"-4#Z*#!7."#4!’(+#" "0+%&&R+’(,+#"0’(+&

"-+"+(4-4(6"0"#!.

#H$H#!提取时间!固定超声功率 $(( c’ 液料比
$( e"’ 微波功率 "#( c’ 乙醇体积分数 ’(!% 考
察提取时间 "(’ #(’ $(’ %(’ )( .06 对总黄酮提
取率的影响% 结果见图 #& 由图可知% 随着提取时
间增加% 总黄酮提取率先升高后降低% 在 $( .06
时最高% 这是因为超声处理使得细胞破碎% 更多乙
醇渗透到植物细胞内% 黄酮提取率明显提高( 但当
其进一步延长时% 甘草中其他成分溶出% 同时可能
对黄酮结构造成破坏)"’* & 最终% 选择提取时间为
$( .06&

图 JI提取时间对总黄酮提取率的影响
2#QOJI?--&,+"-&R+’(,+#"0+#3&"0+%&&R+’(,+#"0’(+&

"-+"+(4-4(6"0"#!.

#H$H$!微波功率!固定超声功率 $(( c’ 液料比
$( e"’ 提取时间 $( .06’ 乙醇体积分数 ’(!% 考
察微波功率 ,(’ "#(’ ")(’ "’(’ #"( c对总黄酮
提取率的影响% 结果见图 $& 由图可知% 随着微波
功率增加% 总黄酮提取率先升高后降低% 这是因为
在一定时间内随着微波功率增加% 温度也随之升
高% 分子热运动加速% 有利于总黄酮溶出( 但当其
进一步增加时% 温度过高% 将使得乙醇挥发% 溶剂

减少% 黄酮溶出降低& 最终% 选择微波功率为
"#( c&

图 KI微波功率对总黄酮提取率的影响
2#QOKI?--&,+"-3#,’"P(6&)"P&’"0+%&&R+’(,+#"0’(+&

"-+"+(4-4(6"0"#!.

#H$H%!乙醇体积分数!固定超声功率 $(( c’ 液
料比 $( e"’ 提取时间 $( .06’ 微波功率 "#( c%
考察乙醇体积分数 *(!’ 4(!’ ’(!’ ,(!’
"((!对总黄酮提取率的影响% 结果见图 %& 由图
可知% 随着乙醇体积分数增加% 总黄酮提取率升高
后降低% 其原因可能是乙醇体积分数越高% 对氢键
的断裂作用越强% 提取率越高( 但当其超过 ’(!
时% 产生了较大渗透压% 影响总黄酮提取浓度% 导
致其提取率反而下降)",* & 因此% 选择乙醇体积分
数为 ’(!&

图 SI乙醇体积分数对总黄酮提取率的影响
2#QOSI?--&,+"-&+%(0"4,"0,&0+’(+#"0"0+%&&R+’(,+#"0’(+&

"-+"+(4-4(6"0"#!.

#H$H)!超声功率!固定微波功率 "#( c’ 液料比
$( e"’ 提取时间 $( .06’ 乙醇体积分数 ’(!% 考
察超声功率 #((’ $((’ %((’ )((’ *(( c对总黄酮
提取率的影响% 发现超声功率对其影响并不显著&
从节约能耗的角度考虑% 最终选择超声功率为
$(( c&
#H%!响应面法!在单因素试验基础上% 固定超声
功率 $(( c% 以微波功率 "a"#’ 提取时间 "a##’
液料比 "a$#’ 乙醇体积分数 "a%# 为影响因素%
总黄酮提取率 "p# 为评价指标% 进行响应面分
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析& 因素水平见表 "% 设计结果见表 #&
表 HI因素水平

$(1OHI2(,+"’.(0!4&6&4.

因素
水平

g" ( "
a" 微波功率Ic ,( "#( ")(
a# 提取时间I.06 #( $( %(
a$ 液料比 #) e" $( e" $) e"
a% 乙醇I! 4( ’( ,(

表 JI试验设计和结果
$(1OJIA&.#Q0(0!’&.*4+."-+&.+.

试验号 a" a# a$ a% 总黄酮提取率I!

" ( g" " ( #H$*

# ( ( ( ( #H*$

$ " " ( ( #H%’

% ( " g" ( #H)"

) ( ( ( ( #H)’

* ( g" ( " #H#$

4 ( g" g" ( #H%(

’ " ( ( g" #H$%

, g" ( g" ( #H%%

"( ( " ( g" #H$$

"" g" ( ( " #H##

"# ( ( g" " #H$"

"$ g" " ( ( #H$,

"% ( " " ( #H%"

") g" ( " ( #H$,

"* ( ( " " #H#*

"4 ( " ( " #H#*

"’ ( ( " g" #H#)

", " ( " ( #H$,

#( ( ( ( ( #H)4

#" ( ( ( ( #H)4

## " ( g" ( #H%,

#$ g" g" ( ( #H$#

#% " g" ( ( #H%(

#) " ( ( " #H"’

#* ( ( g" g" #H$%

#4 ( g" ( g" #H#%

#’ ( ( ( ( #H)4

#, g" ( ( g" #H#$

!!通过o730N6 -ZT7R8’H(H* 软件对表 # 数据进行
分析% 得到回归方程为 Ff#H)’ q(H(#%:" q
(H($*:# g(H($*:$ g(H(#$:% q#H) h"(

g$:":# g
(H("$:":$ g(H($4:":% g(H("):#:$ g(H("):#:% q
"H( h"( g#:$:% g(H(,,:

#
" g(H(,":

#
# g(H(*%:

#
$ g

(H#$:#%& 再进行方差分析% 结果见表 $&

表 KI方差分析
$(1OKI80(4T.#."-6(’#(0,&

来源! 离均差平方和 自由度 均方 G值 -值
模型 (H%% "% (H($" %,H(* k(H((( "
a" 4H((’ h"( g$ " 4H((’ h"( g$ ""H(# (H(() "
a# (H(") " (H(") #%H#$ (H((( #
a$ (H(") " (H(") #%H#$ (H((( #
a% *H(4) h"( g$ " *H(4) h"( g$ ,H)) (H((’ (
a"a# #H)(( h"( g) " #H)(( h"( g) (H($, (H’%) 4
a"a$ *H#)( h"( g% " *H#)( h"( g% (H,’ (H$$’ $
a"a% )H*#) h"( g$ " )H*#) h"( g$ ’H’) (H("( "
a#a$ ,H((( h"( g% " ,H((( h"( g% "H%# (H#)% (
a#a% ,H((( h"( g% " ,H((( h"( g% "H%# (H#)% (
a$a% %H((( h"( g% " %H((( h"( g% (H*$ (H%%" (
a#" (H(*$ " (H(*$ ,,H#, k(H((( "
a## (H()% " (H()% ’%H44 k(H((( "
a#$ (H(#* " (H(#* %"H$% k(H((( "
a#% (H$) " (H$) ))*H,( k(H((( "
残差 ’H,($ h"( g$ "% *H$*( h"( g% $ $
失拟项 *H"’$ h"( g$ "( *H"’$ h"( g% (H," (H)," *
纯误差 #H4#( h"( g$ % *H’(( h"( g% $ $
总和 (H%) #’ $ $ $

!!由表可知% a"’ a#’ a$’ a%’ a
#
"’ a

#
#’ a

#
$’

a#% 均呈极显著影响 "-k(H("#% a"a% 呈显著影响
"-k(H()#% 模型有极显著差异 "-k(H((( "#%
回归系数I# 为 (H,’( (% 表明模型相关度良好( 校
正决定系数I#/VJ为 (H,*( "% 表明模型拟合度理想%
误差小( 失拟项-l(H()% 表明模型预测值与实际
值能较好地契合& 综上所述% 可以用该模型进行分
析与预测&

各因素交互作用的响应面图见图 )% 可知微波
功率 "a"# 和乙醇体积分数 "a%# 的交互作用最
为显著& 由此可得% 最优工艺为液料比#’H$) e"%
提取时间 $#H$# .06% 微波功率 "#%H’$ c% 乙醇体
积分数 4,H#%!% 总黄酮提取率 #H),4!&
#H)!验证试验!根据优化工艺进行 $ 次验证试验%
测得总黄酮平均提取率为 #H),!% 与理论值
"#H),4!# 接近% 表明该方法准确可靠&
KI讨论和结论

本实验通过紫外光谱分析% 确定了甘草渣总黄
酮的最大吸收波长为 %(, 6.& 再采用响应面法%
在单因素试验的基础上优化其提取工艺% 经回归分
析并结合实际操作% 最终确定最佳提取工艺为料液
比 #’H% e"% 提取时间 $# .06% 微波功率 "#) c%
乙醇体积分数 4,!% 总黄酮提取率为 #H),!% 与
预测值很接近% 进一步证明了模型的可靠性& 同
时% 通过超声波振荡和微波热效应的结合% 可缩短
提取时间% 提高该成分提取率&
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图 VI响应面图
I2#QOVII;&.)"0.&.*’-(,&Q’()%.

此外% 在模拟人体胃液的情况下% 以优化工艺
下的甘草渣总黄酮提取液来研究其对亚硝化反应的
抑制能力& 结果% 该成分能够有效抑制亚硝化反
应% 其清除率和阻断率分别高达 ’"H"$! 和
4%H%’!% 可为甘草资源的进一步利用提供参考&
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