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摘要  [ 目的] 探讨桑白皮总黄酮的超声波提取法。[ 方法] 采用正交试验法 ,以提取液中总黄酮含量为考察指标 ,对影响总黄酮超声提
取的因素进行研究。[ 结果] 桑白皮总黄酮的最佳提取工艺为40 %乙醇、20 倍量、50 ℃提取30 min,其中乙醇浓度对结果影响显著。[ 结
论] 该工艺设计合理 ,操作简单可行。
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Study onthe Extraction Process of the Total Flavanonefrom White Mulberry Root- bark by Ultrasonic Wave
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Abstract  [ Objective] To study the opti mumextractiontechnique of total flavonoids fromthe white mulberry root- bark by ultrasonic wave . [ Method] The
conditions for the extraction by ultrasonic wave were studied by the orthogonal experi mental design as gui ded by the content of total flavonoids in the ex-
tract . [ Result] The opti mumextracting condition was extracted by 30 min at 50 ℃ with20 ti mes of 40 % ethanol . Among all factors ,the ethanol concen-
tration was significant for the result . [ Concl usion] This procedure was proved to be convenient ,appropriate and feasible .
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  桑白皮又名桑根白皮、桑皮、桑根皮、白桑皮, 为桑科植

物的根皮 ,味甘、辛,性寒,入肺、脾经, 有泻肺平喘、利水消肿

之功效, 可用于治疗肺热喘咳、水肿胀满、尿少、面目肌肤浮

肿等症。桑白皮主要含多种黄酮类成分, 包括桑酮、桑酮醇、

桑根酮、桑根酮醇、桑素、桑皮根素等。文献报道其总黄酮具

有利尿、降压、降糖、镇痛、镇静、抗癌及抗HIV 等作用[ 1] 。

桑白皮总黄酮提取方法主要有传统的水煮法、醇提法及

微波辅助萃取法等[ 2 - 3] 。传统的水煮法和醇提法得到的总

黄酮含量较低,杂质较多。笔者引入一种新的实验方法———

超声波法。超声波能产生强烈的振动、高的加速度、强烈的

空化效应、搅拌作用等, 可加速植物材料中的有效成分进入

溶剂, 从而增加有效成分的提取率,缩短提取时间, 还可避免

高温对提取成分的影响。近年来, 超声技术应用于提取植物

中的生物碱、苷类、生物活性物质、动物组织浆的毒质等研究

已有报道, 表明其具有能耗低、效率高、不破坏有效成分的特

点[ 4] 。笔者通过超声提取法与传统提取方法的比较, 找到一

条桑白皮总黄酮的提取工艺, 为进一步的工业化生产提供理

论依据。

1  材料与方法

1 .1  仪器与试剂 KQ5200DB 型数控超声波清洗器( 昆山市

超声仪器有限公司) ;TU-1900 紫外可见分光光度计( 北京普

析通用仪器有限公司) ;SHB- Ⅲ循环水式多用真空泵( 郑州长

城科工贸有限公司) 。无水乙醇 AR; 三氯化铝 AR; 醋酸钠

AR;芦丁( 购于中国药品生物制品检定所) ; 桑白皮购于药材

市场。

1 .2 方法

1 .2 .1 因素和水平的确定。选用超声波提取药材中的黄酮

类化合物,通过预试验 ,选定乙醇浓度( A) 、乙醇用量( B) 、提

取温度( C) 、提取时间( D) 为因素, 每个因素取3 个水平进行

优选, 以浸提样品中总黄酮含量为指标, 用L9( 34) 正交表设

计试验( 表1) 。

表1 L9(34) 正交试验因素水平

Table 1 Factors andlevels of L9(3
4) orthogonal test

水平

Level

乙醇浓

度( A) ∥%

Ethanol

concentration

乙醇用

量( B) ∥倍

Ethanol

dosage

提取温

度( C) ∥℃

Extraction

temperature

提取时

间( D) ∥min

Extraction

ti me
1 40 10 30 10

2 60 15 40 20

3 80 20 50 30

1 .2.2 样品制备。精密称取5 g 桑白皮粉共9 份, 按正交试

验设计( 表2) 在60 MHz 下进行超声提取,提取完毕后, 过滤 ,

弃去固体残渣,转移到100 ml 容量瓶中, 用60 % 乙醇稀释至

刻度, 得样品液备用。

1 .2.3 总黄酮含量的测定。

1.2.3.1  对照品储备液及标准曲线制备。精密称取105 ℃条

件下干燥至恒重的芦丁对照品10 mg,置于100 ml 的容量瓶中,

加60 %乙醇至刻度,摇匀,即得芦丁储备液( 0 .10 mg/ ml) 。

分别精密吸取芦丁储备液( 0 .10 mg/ ml) 0、1 .00、2 .00、

3 .00、4 .00、5 .00 ml 于10 ml 容量瓶中, 加60 % 乙醇补充至5

ml , 分别加入2 ml( 0 .1 mol/ L) 三氯化铝溶液,3 ml ( 1 mol/ ml)

醋酸钠溶液,用60 % 乙醇稀释到刻度, 摇匀, 放置30 min , 以

试剂作空白参比液 ,于417 nm处测吸光度。测定结果用最小

二乘法作线性回归, 吸光度( A) 与浓度( C) 之间的回归方程

为: A= 0 .032 7 C - 0 .020 8( C:μg/ ml) , r = 0 .999 9 , 线性范围

10 .00～50 .00 μg/ ml 。

1 .2 .3.2 样品测定。精密吸取样品液3 ml , 置于25 ml 的容

量瓶中 ,自“加60 %乙醇补充至5 ml 起”,按“1 .2 .3 .1”项下操

作, 测定吸光度 ,并依标准曲线计算样品溶液的浓度及黄酮

含量。

2  结果与分析

2 .1 最佳工艺条件的选择 以总黄酮含量为考察指标 , 分

析结果表明( 表2) , 各因素对提取效果的影响程度依次为 A

> D> B> C。即乙醇浓度为主要因素, 对试验结果影响较
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大, 其次为提取时间和乙醇用量, 提取温度几乎不影响试验

结果。最佳工艺条件为 A1B3C3D3 , 即40 %乙醇20 倍量, 于50

℃超声萃取30 min。

表2 正交试验结果

Table 2 Designand result of orthogonal test

试验号

Test code

水平Level

A B C D

黄酮含量∥mg/ g

Flavone content
1 1 1 1 1 1 .28

2 1 2 2 2 2 .64

3 1 3 3 3 3 .99

4 2 1 2 3 1 .63

5 2 2 3 1 1 .02

6 2 3 1 2 1 .88

7 3 1 3 2 0 .94

8 3 2 1 3 1 .26

9 3 3 2 1 1 .11
K1 2 .64 1 .28 1.47 1 .14
K2 1 .51 1 .64 1.79 1 .82
K3 1 .10 2 .33 1.98 2 .29

R 1 .54 1 .05 0.51 1 .15

 注 :A .乙醇浓度 ;B. 乙醇用量 ;C. 提取温度 ;D .提取时间。

 Note :A.Ethanol concentration ; B.Ethanol dosage ; C .Extraction temperature ;

D.Extraction ti me .

2 .2 精密度试验 取5 号对照品溶液依“1 .2 .3 .1”方法测定

吸光度 ,连续测定5 次, 结果 RSD = 0 .34 % , 表明仪器精密度

良好。

2 .3 稳定性试验 精密吸取桑白皮提取液样品液1 ml , 依

“1 .2 .3 .1”方法每0 .5 h 测定1 次吸光度 , 共测定5 次, 结果

RSD= 0 .73 % , 表明桑白皮总黄酮的吸光度在2 .5 h 内稳定。

2 .4 重复性试验 取同一桑白皮提取液5 份, 制备供试品

溶液, 依“1 .2 .3 .1”方法测定吸光度, 计算总黄酮的含量 ,得其

RSD= 0 .50 %。

2 .5 加样回收率试验  精密吸取已知含量的样品液5 份 ,

分别置于25 ml 容量瓶中, 加入芦丁对照品, 制备供试品溶

液,依“1 .2 .3 .1”方法测定吸光度, 计算总黄酮含量,结果平均

回收率为99 .78 % , RSD= 1 .27 % 。

2 .6  最佳工艺验证试验  称取桑白皮粗粉5 g ,按上述最佳

提取工艺进行提取, 进行验证试验, 结果3 批桑白皮总黄酮

含量分别为3 .97、3 .98、3 .93 mg/ g , RSD= 0 .67 %。

2 .7  与传统醇提法比较  称取桑白皮粉末5 g ,按预试验所

得最佳工艺条件, 即60 %乙醇10 倍量,回流提取3 次, 每次1

h 在50 ℃进行回流提取, 得到总黄酮的含量为1 .78 mg/ g。

超声波法与之相比, 含量高1 倍左右, 且超声波法萃取时间

短、效率高、损失少。

3  结论

试验结果表明, 对超声提取总黄酮影响因素的排序为 :

乙醇浓度> 提取时间> 乙醇用量> 提取温度,其中乙醇浓度

对试验结果影响显著 ,提取温度几乎不影响结果。超声波法

提取桑白皮总黄酮的工艺参数为40 %乙醇、20 倍量、50 ℃下

提取30 min。在此条件下提取, 得黄酮含量平均为 3 .96

mg/ g , 远高于传统的醇提法。稳定性与加样回收率试验表

明,该提取工艺重复性好、回收率高、简单可行 , 省时节能。

该方法为物理过程, 无污染, 具有一定的应用前景。
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下降, 从而提高其安全性。另外, 不同处理对马铃薯淀粉和

维生素 C 含量也有影响,其中处理D 与对照相比差异达到极

显著水平,处理B、C、A 与对照差异达到显著水平。产品的维

生素C 含量变化规律为处理 D> B > A > C> CK, 处理 D 和 B

与对照相比差异达到了极显著水平。由分析可知,施用有机

肥加生物菌肥和菌糠对提高马铃薯淀粉及维生素C 含量有

明显的促进作用。

2 .3 不同肥料对马铃薯叶绿素含量的影响[ 2]  叶绿素是植

物光合作用重要的光合色素, 是光能吸收和转换的原初物

质, 凡是影响叶绿素的因素都将直接影响植物的生长发育及

产量的形成。由表1 可知, 不同处理马铃薯叶绿素含量不

同, 其变化规律依次为处理 D> B> C > A > CK, 它们分别比

对照增加了58 .82 % 、41 .17 %、35 .29 %、29 .41 % , 这说明施用

不同有机肥可明显提高叶绿素含量 。而处理 D 即有机肥+

生物菌肥+ 菌糠处理马铃薯叶绿素含量最高。

3  结论

试验结果表明,马铃薯施肥量大, 处理 D( 有机肥+ 生物

菌肥+ 菌糠) 的组合肥效最好且优于处理 B( 有机肥+ 生物

菌肥) 、处理C( 有机肥+ 菌糠) 、处理 A( 生物菌肥+ 菌糠) 及

对照( 有机肥+ 化肥) , 多种有机肥与生物菌肥之间交互作用

显著, 这与肥料中含有微生物有关,它可激活土壤中微生物 ,

使肥料有效成分大大增加[ 3] 。有机肥+ 生物菌肥+ 菌糠配

方施肥的处理组合对马铃薯的产量、品质及叶绿素含量影响

较大, 说明该组合具有较高的使用价值。
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