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摘要# 目的!通过响应面法优化天山花楸 K+’O?2(3&*2.&*3/&?PTR&总黄酮回流提取工艺& 方法!在单因素试验基础上%
以乙醇体积分数’ 料液比’ 提取温度为影响因素% 总黄酮含有量为评价指标% 响应面法优化提取工艺& 结果!最佳条
件为乙醇体积分数 )(!% 料液比 " e"’% 提取温度 ,( i% 提取 $ 次% 每次 " M% 总黄酮含有量 "("H(4 .NIN& 结论!该
方法稳定可靠% 可用于回流提取天山花楸总黄酮&
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!!天山花楸 K+’O?2(3&*2.&*3/& ?PTR&系蔷薇科花
楸属植物% 主要分布在西南’ 西北等地区% 维吾尔
族和哈萨克族民间常以其果实’ 嫩枝叶及茎皮入
药% 用于治疗慢性支气管炎’ 咳嗽’ 胃炎’ 维生素
@’ 维生素 S缺乏症等)"+$* % 黄酮类为该植物的主
要有效成分)%+)* &

响应面法与正交试验设计有相似之处% 两者都
能优化工艺条件% 但前者可信度更高% 其所建立的
数学模型也更为精准和智能% 不仅可以得到相对比
较精确的实验条件% 发现单因素对考察指标的影
响% 还能分析出不同因素之间的相互作用% 以及其
对整个实验考察指标的影响))+** % 已被广泛应用于
各种科研领域& 目前% 天山花楸总黄酮提取工艺的
优化方法主要以单因素试验和正交设计为主% 尚未
应用响应面法)4* & 本实验将通过该方法对天山花
楸总黄酮回流提取工艺进行优化% 为相关制剂的开
发奠定基础&

HI仪器与试药
"H"!仪器!Q_+#))( 紫外分光光度计 "日本岛津
公司#( @["$)+C 电子分析天平 "(H("’ (H" .N%
瑞士F78817R+9717V>公司#( ob+C## 电热恒温水浴
锅 "上海精宏实验设备有限公司#( oK9c电子调
温电热套 "北京市永光明医疗仪器有限公司#( D+
#)(( 旋转蒸发仪 "上海爱朗仪器有限公司#(
CG[+$ 循环式多用真空泵 "郑州长城贸易有限公
司#( oC+p$((@粉碎机 "浙江省温岭市创力药材
机械厂#&
"H#!试药!天山花楸于 #("$ 年 4 月中旬采自新疆
呼图壁果园% 经新疆医科大学药学院生药学教研室
帕丽达.阿不力孜教授鉴定为天山花楸 K+’O?2(3&*E
2/.&*3/& ?PTR&的干燥嫩枝叶和果实& 芦丁对照品
"中国 食 品 药 品 检 定 研 究 院% 批 号 "(((’(+
#((’(%#& 乙醇 "天津富宇精细化工有限公司% 批
号 "$($###( 氢氧化钠’ 硝酸铝’ 亚硝酸钠均为分
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析纯&
JI方法与结果
#H"!总黄酮含有量测定
#H"H"!对照品溶液配制!精密称取干燥至恒重的
芦丁对照品 "(H#) .N% 置于 )( .A量瓶中% *(!
乙醇完全溶解并定容至刻度% 即得 (H# .NI.A对
照品溶液&
#H"H#!供试品溶液配制!取天山花楸药材粗粉约
"( N"枝叶 e果实 f4 e$#% 蒸馏水 "料液比 " e
#(# 提取 # 次% 每次 " M% 抽滤% 滤液定容至
)(( .A& 精密吸取 % .A% 置于 #) .A量瓶中% 蒸
馏水定容至刻度% 即得&
#H"H$!检测波长选择!精密吸取配置好的芦丁对
照品溶液 ) .A’ 供试品溶液 % .A’ 蒸馏水 % .A%
置于 #) .A量瓶中% 加 *(!乙醇至 * .A% 再加入
)!D/Dj# 溶液" .A% 摇匀后静置 * .06% 加 "(!
@1"Dj$# $ 溶液" .A% 摇匀% 静置 * .06% 再移取
%!D/jG溶液"( .A于量瓶中% *(!乙醇定容后摇
匀% 放置 ") .06& 以蒸馏水管溶液为空白进行全波
长扫描% 发现最大吸收波长在 )(’ 6.处% 故选择
其作为检测波长&
#H"H%!芦丁标准曲线绘制!精密吸取芦丁对照品
溶液 (’ "’ #’ $’ %’ )’ * .A% 置于 #) .A量瓶
中% 加 *(!乙醇至 * .A% 再加入 )!D/Dj# 溶液
" .A% 摇匀% 静置 * .06% 加 "(!@1"Dj$# $ 溶液
" .A% 摇匀% 静置 * .06% 再移取 %!D/jG溶液
"( .A于量瓶中% *(!乙醇定容% 摇匀% 静置
") .06% 在 )(’ 6.波长处测定吸光度 "9#% 作为
纵坐标% 以溶液质量浓度为横坐标 "7# 进行回
归% 得到标准曲线为 9f"#H*"’7q(H((" ( "I# f
(H,,, ,#% 在 (H((’ ‘(H(%’ .NI.A范围内呈良好
的线性关系&
#H"H)!精密度试验!取芦丁对照品溶液适量% 按
+#H"H$, 项下方法操作% 连续 * 次% 测得吸光度
?Co为 (H"$!% 表明仪器精密度良好&
#H"H*!稳定性试验!取同一份供试品溶液% 室温
下于 (’ "(’ #(’ $(’ %(’ )(’ *( .06 测定% 测得
吸光度?Co为 "H4(!% 表明溶液在 *( .06 内稳定
性良好&
#H"H4!加样回收率试验!精密吸取总黄酮含有量
已知的天山花楸提取液 * 份% 加入同体积芦丁对照
品适量% 按 +#H"H$, 项下方法操作% 测得平均回
收率为 ,,H"!% ?Co为 "H%)!&
#H#!单因素试验

#H#H"!乙醇体积分数!取天山花楸枝叶和果实粉
碎% 过 #( 目筛% 称取 "( N"枝叶 e果实 f4 e$#%
固定料液比 " e")% 提取温度 ’) i% 提取时间" M%
提取次数 $ 次% 考察 $(!’ %(!’ )(!’ *(!’
4(!乙醇对总黄酮提取率的影响& 结果% 当乙醇体
积分数从 $(!逐渐增加到 )(!时% 提取率有上升
趋势( 当其大于 )(!时% 提取率基本不变% 甚至
还略有下降& 综合考虑后% 选择乙醇最佳体积分数
为 )(!&
#H#H#!料液比!取天山花楸枝叶和果实粉碎% 过
#( 目筛% 称取 "( N"枝叶 e果实f4 e$#% 固定乙
醇体积分数 )(!% 提取温度 ’) i% 提取时间 " M%
提取次数 $ 次% 考察 " e,’ " e"#’ " e")’ " e"’’
" e#" 料液比对总黄酮提取率的影响& 结果%
" e"#’ " e")’ " e"’ 料液比下提取率较高% 故选
择其进行响应面分析&
#H#H$!提取温度!取天山花楸枝叶和果实粉碎%
过 #( 目筛% 称取 "( N"枝叶 e果实f4 e$#% 固定
乙醇体积分数 )(!% 料液比 " e")% 提取时间" M%
提取次数 $ 次% 考察 4)’ ’(’ ’)’ ,(’ ,) i提取
温度对总黄酮提取率的影响& 结果% ’)’ ,(’
,) i提取温度下提取率较高% 故选择其进行响应
面分析&
#H#H%!提取次数!取天山花楸枝叶和果实粉碎%
过 #( 目筛% 称取 "( N"枝叶 e果实f4 e$#% 固定
乙醇体积分数 )(!% 料液比 " e")% 提取时间" M%
提取温度 ’) i% 考察提取 "’ #’ $’ % 次对总黄酮
提取率的影响& 结果% 随着提取次数增加% 总黄酮
提取率逐渐增加% 但由 $ 次增加到 % 次时% 增加趋
势变缓% 表明总黄酮已提取完全& 因此% 提取次数
可直接确定为 $ 次% 无需进一步考察&
#H$!响应面法
#H$H"!工艺优化!在单因素试验基础上% 选择乙
醇体积分数 "@#’ 料液比 "[#’ 提取温度 "S#
作为影响因素% 总黄酮含有量 "p# 为评价指标%
参考文献 )’+"#*% 选取 $ 因素 $ 水平响应面法进
行优化& 因素水平见表 "% 设计结果见表 #&

表 HI因素水平
$(1OHI2(,+"’.(0!4&6&4.

水平
因素

@乙醇I! [料液比 S提取温度Ii
g" %( ") ’)

( )( "’ ,(

" *( #" ,)
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表 JI试验设计与结果
$(1OJIA&.#Q0(0!’&.*4+."-+&.+.

试验号 @ [ S 总黄酮I".N.Ng"#
" g" g" ( ,%H’(
# " g" ( ,’H)’
$ g" " ( ,4H%*
% " " ( ,’H),
) g" ( g" ,$H’4
* " ( g" ,’H’,
4 g" ( " ,4H’(
’ " ( " ,4H*,
, ( g" g" ,4H$%
"( ( " g" ,,H"4
"" ( g" " ,,H#(
"# ( " " "((H($
"$ ( ( ( "(#H"*
"% ( ( ( "(#H"*
") ( ( ( "(#H"*
"* ( ( ( "(#H"*
"4 ( ( ( "(#H"*

#H$H#!方程拟合!通过 o730N6+-ZT7R8’H(H* 软件
对数据进行回归拟合% 方差分析见表 $&

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)( ’)H4# k(H((( "
@ "#H() " "#H() ’,H’% k(H((( "
[ $H)# " $H)# #*H#4 (H((" %
S $H4% " $H4% #4H’’ (H((" "
@[ "H4* " "H4* "$H(’ (H((’ )
@S *H)’ " *H)’ %,H(% (H((( #
[S (H#) " (H#) "H’* (H#"% )
@# %*H’4 " %*H’4 $%,H$) k(H((( "
[# ,H(# " ,H(# *4H#* k(H((( "
S# "$H($ " "$H($ ,4H"( k(H((( "
残差 (H,% 4 (H"$ g g
失拟项 (H*’ $ (H#$ $H)* (H"#) ’
出纯误差 (H#* % (H(*% g g
总误差 "(%H%) "* g g g

!!注! I# f(H,4, %

!!由此得到% 回归方程为 Ff"(#H"* q"H#$9q
(H**Rq(H*’7g(H**9Rg"H#’97g(H#)R7g
$H$%9# g"H%*R# g"H4*7#& 由表 # 可知% G模型 f
’)H4# lG(H(" ",%%# f"%H’(% -k(H((( "% 表明模型
极显著( G失拟 f$H)* kG(H() ",%$# f’H’"% -l(H()%
表明失拟项不显著% 建模成功& 乙醇体积分数
"@% -k(H((( "#’ 料液比 "[% -f(H((" %#’ 提
取温度 "S% -f(H((" "# 均有极显著差异% 二次
项亦然% 交互项 @[ "-f(H((’ ) #’ @S "-f
(H((( ## 极显著% 而 [S "-f(H#"% )# 不显著&
同时% 该模型的调整确定系数 I#/VJ为 (H,4, %% 能

与 ,4H,%!的响应值变化匹配% 即其拟合程度良
好% 误差小% 可用于优化提取工艺&
#H$H$!响应面分析!利用 o730N6 -ZT7R8’H(H* 软
件% 对表 # 数据进行拟合% 结果见图 " ‘$&

图 HI乙醇体积分数和料液比对总黄酮提取率的影响
2#QOHI?--&,+."-&+%(0"4,"0,&0+’(+#"0(0!."4#!74#Z*#!

’(+#" "0+%&&R+’(,+#"0’(+&"-+"+(4-4(6"0"#!.

图 JI乙醇体积分数和提取温度对总黄酮提取率的影响
2#QOJI?--&,+."-&+%(0"4,"0,&0+’(+#"0(0!&R+’(,+#"0

+&3)&’(+*’&"0+%&&R+’(,+#"0’(+&"-+"+(4-4(7
6"0"#!.

!!由图可知% 天山花楸总黄酮的最优提取工艺为
乙醇体积分数 )(H((!% 提取温度 ,(H,( i% 料液
比" e"’H**& 考虑到实际操作% 最终将其确定为乙
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图 KI提取温度和料液比对总黄酮提取率的影响
2#QOKI?--&,+."-&R+’(,+#"0+&3)&’(+*’&(0!."4#!74#Z*#!

’(+#" "0+%&&R+’(,+#"0’(+&"-+"+(4-4(6"0"#!.

醇体积分数 )(!% 料液比 " e"’% 提取温度 ,( i%
提取 $ 次% 每次 " M&
#H%!验证试验!精密称取样品 $ 份% 每份 "( N
"枝叶 4 N% 果实 $ N#% 按最优提取工艺平行实验 $
次& 结果% 总黄酮含有量为 "("H(4 .NIN&
KI讨论

目前% 关于天山花楸总黄酮提取工艺的研究报
道主要是采用正交试验设计% 但其只是通过因素水
平来组合% 难以进行优化& 本实验采用响应面法%
将因素与结果的关系进行多项式拟合% 筛选出最佳
提取工艺& 首先% 采用单因素试验确定因素水平%
然后进一步应用响应面法考察各影响因素对总黄酮

含有量的影响% 再采用二次回归设计得到回归模
型% 确 定 最 优 工 艺% 测 得 总 黄 酮 含 有 量 为
"("H(4 .NIN% 明显高于课题组前期所测得枝叶及果
实中总黄酮的提取率 "分别为 *,H(,’ )%H#, .NIN#%
进一步表明了该模型的可靠性&
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