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摘要： 目的　 优化大叶小檗根提取工艺。 方法　 在提取方法筛选、 单因素试验、 析因设计、 最速上升试验的基础上，
以乙醇 （含 ０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ） 体积分数、 提取时间为影响因素， 浸膏率、 盐酸小檗碱得率为评价指标， 中心组合设

计⁃响应面法优化提取工艺。 结果　 最佳条件为乙醇 （含 ０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ） 体积分数 ９０％ ， 提取时间 ３５ ｍｉｎ， 料液比

１ ∶ ５０， 浸膏率、 盐酸小檗碱得率分别为 ３２􀆰 ４８３ ０％ 、 １􀆰 ４０３ １％ ， 综合评分为 ０􀆰 １６９ ４。 结论　 该方法准确有效， 简便

可行， 可用于提取大叶小檗根。
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　 　 大叶小檗性味苦寒， 归肝、 胃、 大肠经， 具有清热燥

湿、 泻火解毒的功效， 内服治疗细菌痢疾、 肠胃炎、 副伤

寒、 消化不良、 黄疸、 肝硬化腹水、 泌尿系感染、 急性肾

炎、 扁桃体炎、 口腔炎、 支气管炎， 外用治疗中耳炎、 目

赤肿痛、 外伤感染等［１⁃２］ 。 现代药理研究表明， 小檗碱是从

传统中药黄连、 黄柏中提取出的一种异喹啉类生物碱， 在

我国拥有悠久的药用历史， 有着抗病原微生物、 抗炎、 抗

肿瘤、 心脏保护、 降血糖、 调节脂质代谢、 免疫抑制等多

种药理作用［３］ 。
黄柏因其显著的药理价值， 已被广泛用于开发中成药

及保健品， 尤其是以小檗碱为主要成分开发了很多相关医

药产品， 但其种植周期长， 需要 ２０ 年左右才能达到采收的

要求， 造成市面上资源紧缺， 价格不断攀升， 给企业生产

带来了压力［４］ 。 为了解决黄柏资源短缺和市场需要的矛

盾， 需寻找同科属中研究较少、 药理活性相似的植物， 本

实验选择大叶小檗根作为研究对象。
前期报道， 大叶小檗全株含有生物碱， 而其根含大量

小檗碱及掌叶防己碱、 古伦胺碱、 药根碱、 刺檗碱， 其中

小檗碱为主要有效成分之一［５⁃７］ 。 目前， 针对盐酸小檗碱提

取工艺的研究较多， 常用方法有酸水提取、 酸水渗漉、 乙

醇回流提取、 微波提取、 超声波辅助提取等［８⁃１０］ 。 近年来，
国内外对大叶小檗根抗炎、 抗肿瘤作用已有报道［１１］ ， 但对

其所含成分盐酸小檗碱提取工艺涉及较少， 为了更好地开

发利用该部位， 本实验选择浸膏得率、 盐酸小檗碱提取率

的权重和作为评价指标［１２⁃１３］ 对其提取工艺进行优化， 以期

为进一步相关开发利用奠定基础。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 ＡＣＱＵＩＴＹ 型超高压液相色谱仪 （美国 Ｗａｔｅｒｓ
公司）； ＰＨ 计 （瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃Ｔｏｌｅｄｏ 公司）； ＬＤ５⁃２Ａ 型台式

低速离心机 （北京京立离心有限公司）； ＫＱ⁃３００ＥＳ 型超声

波清洗仪 （昆山市超声仪器有限公司）； ＢＴ１２５Ｄ 电子天平

［赛多利斯科学仪器 （北京） 有限公司］； ＨＨ⁃Ｓ２８ｓ 型数显

恒温水浴锅 （金坛市大地自动化仪器厂）。
１􀆰 ２　 试剂与药物 　 大叶小檗根采自吉林临江大叶小檗基

地， 经吉林农业大学包海鹰教授鉴定为小檗科植物大叶小

檗 Ｂｅｒｂｅｒｉｓ ａｍｕｒｅｎｓｉｓ Ｒｕｐｒ． 的根。 盐酸小檗碱对照品 （ＣＡＳ
＃６３３⁃６５⁃８， 纯度≥９８％ ， 上海源叶生物科技有限公司）。 磷

酸二氢铵 ［ ＣＡＳ７７２２⁃７６⁃１， 阿拉丁试剂 （上海） 有限公

司］； 磷酸 （批号 ２０１２１１２１， 天津市光复精细化工研究

所）； 乙腈为色谱纯 （赛默飞世尔科技有限公司）； 甲醇

（批号 ２０１８０７１１）、 乙醇 （批号 ２０１８１００８）、 盐酸 （批号

２０１２１２２５） 为分析纯 （北京化工厂）； 水为纯净水。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 供试品溶液制备 　 精密称取干燥至恒重的药材粉末

２􀆰 ００３ ｇ， 加入一定体积分数乙醇 （含 ０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ），
５０ ℃下超声 （４０ ｋＨｚ、 ８０ ｋＷ） 提取 ３０ ｍｉｎ， 冷却至室温， 乙

醇（含０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ） 补足减失的质量， 离心（４ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ）
１０ ｍｉｎ， 取上清液， 既得。
２􀆰 ２　 浸膏得率测定 　 按 “２􀆰 １” 项方法制备供试品溶液，
精密量取上清液， 置于已干燥至恒重的蒸发皿中， 水浴蒸

干， １００ ℃下干燥至浸膏状， 置于干燥器中冷却至室温，
精密称定质量， 计算浸膏得率。
２􀆰 ３　 小檗碱含量测定

２􀆰 ３􀆰 １　 色谱条件 　 参考文献 ［１４⁃１６］ 报道。 Ｗａｔｅｒｓ ＡＣ⁃
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ＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣ􀳏 ＢＥＨ Ｃ１８色谱柱（２􀆰 １ ｍｍ×５０ ｍｍ， １􀆰 ７ μｍ）；
流动相乙腈 （Ａ） ⁃０􀆰 ０１ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷酸二氢铵（Ｂ） （磷酸调节

ｐＨ 至 ２􀆰 ８）， 梯度洗脱 （ ０ ～ １０ ｍｉｎ， １０％ ～ ２０％ Ａ； １０ ～
１０􀆰 １ ｍｉｎ， ２０％ ～ ５０％ Ａ； １０􀆰 １ ～ １４ ｍｉｎ， ５０％ Ａ； １４ ～
１４􀆰 ０１ ｍｉｎ， ５０％ ～１０％ Ａ； １４􀆰 ０１～１６ ｍｉｎ， １０％ Ａ）； 体积流

量 ０􀆰 ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 检测波长 ３４５ ｎｍ； 柱温 ３５ ℃； 进样量

２ μＬ， 色谱图见图 １。 由此可知， 供试品溶液中各成分分

离度良好， 杂质无干扰。

１． 盐酸小檗碱

图 １　 盐酸小檗碱 ＵＰＬＣ 色谱图

２􀆰 ３􀆰 ２　 对照品溶液制备　 精密称取盐酸小檗碱对照品， 甲

醇溶解定容至刻度， 即得 （质量浓度为 １ ｍｇ ／ ｍＬ）， 置于冰

箱中保存备用。
２􀆰 ３􀆰 ３　 线性关系考察 　 吸取 “２􀆰 ３􀆰 ２” 项下对照品溶液，
甲醇依次稀释至 １０、 ２０、 ４０、 ６０、 ８０ μｇ ／ ｍＬ， 在 “２􀆰 ３􀆰 １”
项色谱条件下各进样 ２ μＬ 测定。 以盐酸小檗碱质量浓度为

横坐标 （Ｘ）， 峰面积积分值为纵坐标 （Ｙ） 进行回归， 得

方程为 Ｙ＝ ３３ ７２９Ｘ＋５１ ４７１ （ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ １）， 在 １０～８０ μｇ ／ ｍＬ
范围内线性关系良好。
２􀆰 ３􀆰 ４　 精密度试验 　 取同一份对照品溶液， 在 “２􀆰 ３􀆰 １”
项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得盐酸小檗碱峰面积 ＲＳＤ
为 ０􀆰 １８％ ， 表明仪器精密度较好。
２􀆰 ３􀆰 ５　 重复性试验 　 取同一批药材粉末 ６ 份， 按 “２􀆰 １”
项下方法平行制备 ６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条

件下进样测定， 测得盐酸小檗碱峰面积 ＲＳＤ 为 １􀆰 ７３％ ， 表

明该方法重复性良好。
２􀆰 ３􀆰 ６　 稳定性试验　 取同一批药材粉末， 按 “２􀆰 １” 项下

方法制备供试品溶液， 室温下于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、 ２４ ｈ 在

“２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下各进样 ２ μＬ 测定， 测得盐酸小檗碱

峰面积 ＲＳＤ 为 ０􀆰 ７０％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ３􀆰 ７　 加样回收率试验　 取 “２􀆰 １” 项下供试品溶液 ９ 份，
随机分成 ３ 组， 每组分别精密加入低、 中、 高质量浓度的

对照溶液， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 计算回

收率。 结果， 盐酸小檗碱平均加样回收率为 １０６％ ， ＲＳＤ
为 ０􀆰 ５１１％ 。
２􀆰 ４　 提取工艺优化

２􀆰 ４􀆰 １　 提取方法筛选 　 固定料液比、 提取溶剂， 以浸膏

率、 盐酸小檗碱提取率的综合评分 （浸膏率×５０％ ＋盐酸小

檗碱提取率×５０％ ） 为评价指标， 考察超声提取、 超声加

酸提取、 回流提取、 浸渍提取方法的效果， 结果见表 １。
由此可知， 超声加酸提取效率较高， 故选择其作为提取

方法。
表 １　 提取方法筛选结果

提取方法 浸膏率 ／ ％ 盐酸小檗碱提取率 ／ ％ 综合评分

超声提取 ６􀆰 ４５３ ０ ７􀆰 ２０７ ０ ０􀆰 ０６８ ３
超声加酸提取 １２􀆰 ５６５ ０ ４􀆰 ０７５ ０ ０􀆰 ０８３ ２
回流提取 ７􀆰 ２１２ ０ ５􀆰 ９８８ ０ ０􀆰 ０６６ ０
浸渍提取 ３􀆰 ０５８ ０ ７􀆰 １０２ ０ ０􀆰 ０５０ ８

２􀆰 ４􀆰 ２　 单因素试验 　 采用超声加酸提取， 筛选乙醇 （含
０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ ） 体 积 分 数、 料 液 比、 提 取 时 间， 按

“２􀆰 １” 项下方法制备供试品溶液进行考察， 结果见图 ２。
由此可知， 乙醇 （含 ０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ） 体积分数在 ０～ ５０％
范围内时提取率增加缓慢， 在 ５０％ ～ ７０％ 范围内增加较快，
随后又逐渐减缓， 故选择 ５０％ ～ ９０％ 进行考察； 料液比在

１ ∶ １０～１ ∶ ３０ 范围内提取率增加缓慢， 在 １ ∶ ３０～ １ ∶ ５０ 范

围内增加较快， 在 １ ∶ ５０ ～ １ ∶ １００ 范围内趋于缓和， 故选

择 １ ∶ ３０～１ ∶ ５０ 进行考察； 提取时间 ３０ ｍｉｎ 时提取率最

高， 故选择 １５～４５ ｍｉｎ进行考察。

图 ２　 单因素试验结果
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２􀆰 ４􀆰 ３　 析因设计　 以乙醇 （含 ０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ） 体积分数

（Ａ）、 料液比 （Ｂ）、 提取时间 （Ｃ） 为影响因素， 浸膏率、
盐酸小檗碱提取率的综合评分 （Ｙ） 为评价指标， 采用析

因设计进行筛选， 结果见表 ２， 方差分析见表 ３。 由表 ３ 可

知， 乙醇 （含 ０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ） 体积分数有极显著影响

（Ｐ＜０􀆰 ０１）， 提取时间有显著影响 （Ｐ＜０􀆰 ０５）， 料液比无显

著影响 （Ｐ＞０􀆰 ０５）， 故将料液比确定为 １ ∶ ５０， 进一步对其

他 ２ 种因素进行优化。
表 ２　 析因设计结果

试验号 Ａ 乙醇（含 ０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ） ／ ％ Ｂ 提取时间 ／ ｍｉｎ Ｃ 料液比 浸膏率 ／ ％ 盐酸小檗碱提取率 ／ ％ Ｙ 综合评分

１ ５０ １５ １ ∶ ３０ ３０􀆰 １８０ ０ １􀆰 ２７８ ６ ０􀆰 １５７ ３
２ ５０ ４５ １ ∶ ５０ ２８􀆰 ０５０ ０ １􀆰 ６２０ ５ ０􀆰 １４８ ４
３ ５０ １５ １ ∶ ３０ ２４􀆰 ６８０ ０ １􀆰 ８４５ ８ ０􀆰 １３２ ６
４ ５０ ４５ １ ∶ ５０ ２８􀆰 ３５０ ０ １􀆰 ４２０ ８ ０􀆰 １４８ ９
５ ３０ １５ １ ∶ ３０ ２４􀆰 ８５０ ０ ２􀆰 ０１６ ９ ０􀆰 １３４ ３
６ ３０ ４５ １ ∶ ５０ ２１􀆰 ４７０ ０ １􀆰 ９６９ ６ ０􀆰 １１７ ２
７ ３０ １５ １ ∶ ３０ ２０􀆰 ０５０ ０ ２􀆰 ００５ ２ ０􀆰 １１０ ３
８ ３０ ４５ １ ∶ ５０ １９􀆰 ５７０ ０ ２􀆰 ２０８ ６ ０􀆰 １０８ ９

表 ３　 析因设计方差分析

来源 离均差平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｐ 值

矫正模型 ０􀆰 ０７０ ３ ０􀆰 ０１０ １０􀆰 ６１５ ＜０􀆰 ００１
截距 ０􀆰 ３７３ １ ０􀆰 ３７３ ４ １４７􀆰 ４００ ＜０􀆰 ００１
Ａ ０􀆰 ０５０ １ ０􀆰 ０５０ ５０􀆰 ２４９ ＜０􀆰 ００１
Ｂ ０􀆰 ０１０ １ ０􀆰 ０００ ０􀆰 ４７４ ０􀆰 ５０３
Ｃ ４􀆰 ２０６×１０－５ １ ４􀆰 ２０６×１０－５ ６􀆰 ２２８ ０􀆰 ０２６
误差 ０􀆰 ０１０ ４ ８􀆰 ９９４×１０－５ — —
总计 ０􀆰 ３８４ ８ — — —
矫正总计 ０􀆰 ００８ ７ — — —

２􀆰 ４􀆰 ４　 最速上升试验 　 参考文献 ［１７］ 报道。 由于乙醇

（含 ０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ） 体积分数 （Ａ）、 提取时间 （Ｂ） 有显

著影响 （Ｐ＜０􀆰 ０５）， 故按两者效应比例设定路径和步长，
以浸膏率、 盐酸小檗碱提取率的综合评分 （Ｙ） 为评价指

标， 确定基本步长分别为 １０％ 、 ５ ｍｉｎ， 结果见表 ４。 由此

可知， 乙醇 （含 ０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ） 体积分数 ８０％ 、 提取时

间 ３５ ｍｉｎ 时的综合评分最高， 故将其作为中心组合设计⁃响
应面法的中心试验点。

表 ４　 最速上升试验结果

试验号 Ａ 乙醇（含 ０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ） ／ ％ Ｂ 提取时间 ／ ｍｉｎ 浸膏率 ／ ％ 盐酸小檗碱提取率 ／ ％ Ｙ 综合评分

１ ５０ ２０ ２８􀆰 ４３０ ０ １􀆰 ５７０ ０ ０􀆰 １５０ ０
２ ６０ ２５ ２７􀆰 ６７０ ０ １􀆰 ５８６ ２ ０􀆰 １４６ ３
３ ７０ ３０ ２６􀆰 ５３０ ０ １􀆰 ６８７ ３ ０􀆰 １４１ １
４ ８０ ３５ ３５􀆰 ０８０ ０ １􀆰 ３４３ ５ ０􀆰 １８２ １
５ ９０ ４０ ２４􀆰 ８９３ ２ １􀆰 ６４６ ８ ０􀆰 １３２ ７

２􀆰 ４􀆰 ５　 中心组合设计⁃响应面法 　 参考文献 ［１８⁃２０］ 报

道。 以浸膏率、 盐酸小檗碱提取率的综合评分 （Ｙ） 为评

价指标， 对 “２􀆰 ４􀆰 ４” 项下中心试验点进行处理， 因素水

平见表 ５， 结果见表 ６。
表 ５　 中心组合设计⁃响应面法因素水平

因素 －１􀆰 ４１４ －１ ０ １ １􀆰 ４１４
Ａ 乙醇（含 ０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ） ／ ％ ６５􀆰 ８６ ７０ ８０ ９０ ９４􀆰 １４

Ｂ 提取时间 ／ ｍｉｎ ２７􀆰 ９３ ３０ ３５ ４０ ４２􀆰 ０７

表 ６　 中心组合设计－响应面法结果

试验号 Ａ 乙醇（含 ０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ） ／ ％ Ｂ 提取时间 ／ ｍｉｎ 浸膏率 ／ ％ 盐酸小檗碱提取率 ／ ％ Ｙ 综合评分

１ ８０ ４２􀆰 ０７ ２７􀆰 ５９０ ４ １􀆰 ８０９ ６ ０􀆰 １４７ ０
２ ９０ ３０ ２８􀆰 ０１７ ０ １􀆰 ７９２ ４ ０􀆰 １４９ ０
３ ７０ ３０ ２５􀆰 ４６７ ０ １􀆰 ９２２ ４ ０􀆰 １３６ ９
４ ９０ ４０ ２９􀆰 ９００ ０ １􀆰 ３９９ ５ ０􀆰 １５６ ５
５ ６５􀆰 ８６ ３５ ２７􀆰 ５００ ０ １􀆰 ６８０ ０ ０􀆰 １４５ ９
６ ７０ ４０ ２７􀆰 ６００ ５ １􀆰 ６３９ ５ ０􀆰 １４６ ２
７ ８０ ２７􀆰 ９３ ２６􀆰 ７２９ ６ １􀆰 ８９０ ４ ０􀆰 １４３ １
８ ９４􀆰 １４ ３５ ３３􀆰 ３０４ ０ １􀆰 ４３６ ０ ０􀆰 １７３ ７
９ ８０ ３５ ３１􀆰 ９０４ ０ １􀆰 ３５６ ０ ０􀆰 １６６ ３
１０ ８０ ３５ ３２􀆰 ４５１ ４ １􀆰 ３０８ ６ ０􀆰 １６８ ８
１１ ８０ ３５ ３２􀆰 ０９７ ２ １􀆰 ３４２ ８ ０􀆰 １６７ ２
１２ ８０ ３５ ３２􀆰 ４００ ０ １􀆰 ２００ ０ ０􀆰 １６８ ０
１３ ８０ ３５ ３２􀆰 ０９７ ２ １􀆰 ３４２ ８ ０􀆰 １６７ ２
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　 　 采用 Ｄｅｓｉｇｎ Ｅｘｐｅｒｔ 软件对表 ６ 数据进行多元二次回归

拟合， 得方程为 Ｙ＝ ０􀆰 １７＋７􀆰 ７１４×１０－３Ａ＋２􀆰 ７８９×１０－３Ｂ－４􀆰 ５×
１０－４ＡＢ－５􀆰 １６９×１０－３Ａ２－０􀆰 ０１３Ｂ２ （Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９３９ ５）， 表明模型

拟合度较高， 方差分析见表 ７。 由此可知， 模型具有极显

著影响 （Ｐ＜０􀆰 ０１）； 因素 Ａ、 Ｂ２ 有极显著影响 （Ｐ＜０􀆰 ０１），
Ａ２ 有显著影响 （Ｐ＜０􀆰 ０５）。

表 ７　 中心组合设计⁃响应面法方差分析

来源 离均差平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｐ 值

模型 １􀆰 ７２２×１０－３ ５ ３􀆰 ４４４×１０－４ ２１􀆰 ７４０ ０􀆰 ０００ ４
Ａ ４􀆰 ７６１×１０－４ １ ４􀆰 ７６１×１０－４ ３０􀆰 ０５０ ０􀆰 ０００ ９
Ｂ ６􀆰 ２２５×１０－５ １ ６􀆰 ２２５×１０－５ ３􀆰 ９３０ ０􀆰 ０８７ ９
ＡＢ ８􀆰 １００×１０－７ １ ８􀆰 １００×１０－７ ０􀆰 ０５１ ０􀆰 ８２７ ６
Ａ２ １􀆰 ８５９×１０－４ １ １􀆰 ８５９×１０－４ １１􀆰 ７３０ ０􀆰 ０１１ １
Ｂ２ １􀆰 ０９５×１０－３ １ １􀆰 ０９５×１０－３ ６９􀆰 ０９０ ＜０􀆰 ００１
残差 １􀆰 １０９×１０－４ ７ １􀆰 ５８４×１０－５ — —
失拟差 １􀆰 ０７３×１０－４ ３ ３􀆰 ５７８×１０－５ ４０􀆰 ２００ ０􀆰 ００１ ９
纯误差 ３􀆰 ５６０×１０－６ ４ ８􀆰 ９００×１０－７ — —
总误差 １􀆰 ８３３×１０－３ １２ — — —

　 　 响应面分析见图 ３。 由此可知， 因素 Ａ 达到 ８５％ 左右

时曲面变缓， 等高线密度变疏， 表明它在取值较小时对响

应面值影响明显； 因素 Ｂ 达到 ３５ ｍｉｎ 左右时曲面变缓， 等

高线密度变疏， 表明它在取值较小时对响应面值影响明显。

图 ３　 各因素响应面图

２􀆰 ５　 验证试验　 采用 Ｄｅｓｉｇｎ Ｅｘｐｅｒｔ 软件， 得到最优工艺为

乙醇 （含 ０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ） 体积分数 ８７􀆰 ４２％ ， 提取时间

３５􀆰 ４９ ｍｉｎ， 料液比 １ ∶ ５０， 综合评分 ０􀆰 １７０ ５， 考虑到实际

情况， 将其修正为乙醇 （含 ０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ） 体积分数

９０％ ， 提取时间 ３５ ｍｉｎ， 料液比 １ ∶ ５０。 按照优化工艺进行

３ 批验证试验， 测得综合评分为 ０􀆰 １６９ ４（浸膏率、 盐酸小

檗碱得率分别为 ３２􀆰 ４８３ ０％ 、 １􀆰 ４０３ １％ ）， 与预测值０􀆰 １７０ ５

接近， 表明该工艺稳定可行。
３　 讨论

由于生物碱类化合物具有多种生物活性， 也是中药材

中重要药效成分， 故研究其提取优化条件对于科研和生产

具有重要意义。 目前， 生物碱提取工艺优化主要考察醇体

积分 数、 料 液 比、 提 取 时 间、 提 取 温 度、 ｐＨ 值 等 指

标［２１⁃２２］ ， 设计方案采用正交试验［２３］ 、 Ｂｏｘ⁃Ｂｅｈｎｋｅｎ 响应面

法［２４］ 、 星点设计⁃效应面法［２５］ 。
本实验采用析因设计、 最速上升实验、 中心组合设计⁃

响应面法结合的方法， 优化大叶小檗提取工艺。 其中， 析

因设计的最大优点是所获得的信息量很多， 可准确地估计

各试验因素主效应大小， 不仅可用来分析全部因素的主效

应、 各因素之间的交互作用， 还能有效控制或消除其它混

杂因素对反应变量的干扰， 使结果更准确、 可靠、 稳定， 从

而为选择最优处理组合提供依据； 最速上升法是以梯度方向

为搜索方向求极大值的优化方法， 通过寻求最优步长来使在

该方向的目标函数值最大； 中心组合设计⁃响应面法的最大

优点是能克服正交设计和均匀设计预测性较差、 精确度不高

的缺点， 通过非线性模型拟合来预测最佳试验条件， 使工艺

得到最大程度的优化， 将三者有机结合时， 可首先筛选显著

影响因素， 再根据合理的梯度、 设计预测来拟合非线性模

型， 从而得到更为准确、 可靠的最佳实验条件。
本实验发现， 各提取方法权重和依次为超声加酸提取＞

回流提取＞超声提取＞浸渍提取， 故选择超声加酸提取作进

一步考察。 析因设计显示， 乙醇体积分数 （含 ０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ
ＨＣｌ） 对实验结果有极显著影响， 而提取时间有显著影响。
根据函数梯度的特性发现， 在试验点附近沿梯度方向函数

变化率最大， 即 ８０％ 乙醇 （含 ０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ）， 提取时间

３５ ｍｉｎ， 故将其作为响应面试验的中心试验点。 最终确定，
大叶小檗根最优提取工艺为提取时间 ３５ ｍｉｎ， 提取溶剂

９０％ 乙醇⁃０􀆰 １２ ｍｏｌ ／ Ｌ ＨＣｌ， 料液比 １ ∶ ５０， 并且所得预测值

与实测值的相对偏差较小， 可为该药材开发利用奠定理论

基础。
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摘要： 目的　 优化松茸水提物提取工艺， 并分析其单糖组成。 方法　 以提取温度、 液料比、 提取时间、 提取次数为影

响因素， 多糖提取率为评价指标， 正交试验优化提取工艺。 水提醇沉法得到粗多糖后用三氟乙酸水解， 加入 １⁃苯基⁃
３⁃甲基⁃５⁃吡唑啉酮 （ＰＭＰ） 进行衍生化， ＨＰＬＣ 法分析单糖组成。 结果　 最佳条件为药材加入 ５０ 倍量水， ９０ ℃下回

流提取 ２ ｈ， 重复 ３ 次， 多糖提取率为 １７􀆰 ４４％ 。 多糖主要由甘露糖、 葡萄糖、 半乳糖、 木糖、 岩藻糖组成， 摩尔比为

１ ∶ ３􀆰 ３９ ∶ １􀆰 １９ ∶ ０􀆰 ２４ ∶ ０􀆰 ４０。 结论　 该方法快速稳定， 准确简便， 可用于松茸及其相关制剂的质量控制。
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　 　 松茸主要分布在吉林、 云南、 四川、 西藏等地［１⁃２］ ， 含

有多糖、 多酚、 麦角甾醇、 挥发性有机化合物等大量活性

成分［３⁃４］ ， 近年来由于其所含多糖具有较高的药用价值而受

到广泛关注［５］ 。 研究表明， 来自松茸子实体的水溶性松茸

多糖是该药材主要有效物质之一， 具有良好的药理活性，
如抗肿瘤［６⁃７］ 、 免疫调节［８］ 、 抗氧化［９］ ， 并可通过抑制人

体内黑色素瘤细胞生成黑色素来起到美白肌肤的效果［１０］ ，
在化妆品领域有着的广阔的开发前景。
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