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枸杞中黄酮类化合物的超声波强化提取
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【摘要】 为了提高枸杞中黄酮类化合物的提取效果，通过超声波细胞粉碎仪的强化作用，对枸杞中的黄酮类

化合物进行提取研究，通过单因素和正交试验确定最佳工艺参数。结果表明，最佳提取工艺参数为：乙醇体积分数

８０％，液料比５０犿犔／犵，超声波工作／间歇时间３狊／１狊，超声波功率５００犠，提取时间５０犿犻狀。在此条件下提取率达到

８９８７％。
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引言

枸杞（犔狔犮犻狌犿犫犪狉犫犪狉狌犿 犔．）中含有丰富的多

糖、氨基酸、黄酮类化合物、矿物质等［１～２］。目前有

关枸杞中黄酮类化合物提取的报道很少，且多采用

传统方法［３］。因此，研究枸杞黄酮类化合物的提取

技术，对枸杞资源开发利用具有现实意义。

黄酮类化合物的传统提取方法有水提法、碱性

水或稀醇提取法、有机溶剂提取法等。水提法仅限

于提取黄酮苷类物质，此工艺成本低、安全，适合工

业化大生产，但是提取液中杂质较多（如无机盐、蛋

白质、糖等），给进一步分离带来许多麻烦；氢氧化钠

水溶液对黄酮类化合物的浸出能力较高，但杂质较

多不利于纯化；有机溶剂法主要用于提取脂溶性基

团占优势的黄酮类物质，对设备要求简单，产品得率

高，但提取时间较长，杂质含量较高，不利于进一步

纯化［４～５］。

超声波传播时会产生热效应、机械传质作用以

及空化作用等一系列效应，利用这些效应可以使植

物细胞壁快速破裂，有利于溶剂浸入细胞中，从而加

速植物中有效成分进入溶剂，提高提取效率［６～７］。

近年来，超声波技术已广泛应用到黄酮类化合物的

提取，此法具有能耗低、效率高、不破坏有效成分等

特点［８～９］
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。目前，国内超声波法提取黄酮类化合物



大多采用超声波清洗器，超声作用效果不好。超声

波细胞粉碎仪是将超声波发生探头直接插入待提取

料液的内部，从而使料液充分混匀，达到较好的超声

效果。本文采用超声波细胞粉碎仪，对超声波强化

提取枸杞中的黄酮类化合物进行探讨。

１ 材料与方法

１１ 试验材料

枸杞为一级品，采自宁夏中宁县；芦丁标准品购

自中国药品生物制品所；亚硝酸钠、硝酸铝、氢氧化

钠、乙醇均为分析纯。

１２ 试验仪器

犉犠１００型万能粉碎机（天津泰斯特仪器有限公

司）；犎犌１０１ ３型电热鼓风干燥箱（南京盈鑫实验

仪器有限公司）；犚犈 ５２型旋转蒸发仪（上海亚荣生

化仪器厂）；犛犎犅 Ⅲ型水循环式真空泵（郑州长城

科工贸易有限公司）；犛犘犛６０１犉型电子天平（梅特勒

托利多称量设备系统有限公司）；犇犓 犛２６型恒温

水浴锅（上海精宏试验设备有限公司）；犛犣犉 ０６犅型

索氏提取器（上海新嘉电子有限公司）；犛犆犐犈犈犖犜

Ⅱ犇型超声波细胞粉碎仪（宁波新芝生物技术股份

有限公司）；１６犠犛型高速台式离心机（湖南湘仪离

心机仪器有限公司）；犜犝 １８００犘犆型紫外可见分光

光度计（北京普析通用仪器有限责任公司）。

１３ 试验方法

１３１ 标准曲线的制备

图１ 芦丁标准曲线

犉犻犵．１ 犛狋犪狀犱犪狉犱犮狌狉狏犲狅犳狉狌狋犻狀

精密称取１２０℃干燥至恒重的芦丁标准品

１００犿犵，加体积分数８０％乙醇溶解，定容至５０犿犔

容量瓶中，摇匀，制成０２犿犵／犿犔的标准品溶液；分

别取该溶液０、０２、０５、１０、２０、３０、４０犿犔于

１０犿犔容量瓶中，加５％亚硝酸钠０４犿犔，放置

６犿犻狀，加１０％硝酸铝０４犿犔，放置６犿犻狀，再加４％

氢氧化钠４犿犔，加水至刻度，摇匀，放置１５犿犻狀，在

波长５１０狀犿处测定其吸光度；以标准样品质量浓度

为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制标准曲线［１０］，如

图１所示。计算得吸光度犃对质量浓度犆的线性回

归方程为：犃＝１１５７４犆－０００１１，犚２＝０９９９８，在

０００４～００８犿犵／犿犔范围内呈良好的线性关系。

１３２ 枸杞中黄酮类化合物的提取工艺

枸杞６０℃干燥至恒重，用万能粉碎机粉碎成粉

末，过８０目筛，用石油醚脱去脂肪、色素等杂质。提

取时，准确称取一定量的枸杞粉末，加入相应比例的

提取溶剂，放入超声波细胞粉碎仪中进行提取。吸

取５犿犔提取液放入高速离心机（５０００狉／犿犻狀）中离

心１０犿犻狀，取２犿犔离心后的提取液于１０犿犔容量

瓶，按１３１节的方法进行吸光度值测定。

１３３ 枸杞总黄酮含量的测定

准确称取１０犵枸杞粉末，放入索氏提取器中

进行提取，测定总黄酮含量，重复５次，求平均值。

按１３１节的方法、条件进行测定，测得试验所用材

料的总黄酮质量分数为１２５％。

１３４ 枸杞总黄酮提取率的计算方法

枸杞总黄酮提取率计算公式为

犙＝
（犃＋０００１１）犞狀
１１５７４犕狑

×１００％

式中 犃———测得吸光度

犞———提取液体积，犿犔

犕———样品质量，犿犵

狀———稀释倍数，本文为５

狑———试验所用材料的总黄酮质量分数，本

文为１２５％

２ 结果与分析

２１ 乙醇体积分数

分别用体积分数为５０％、６０％、７０％、８０％、

９０％的乙醇以及无水乙醇为溶剂，液料比４０犿犔／犵，

在超声波功率５００犠、超声波工作／间歇时间１狊／２狊

的条件下，在超声波细胞粉碎仪中提取３０犿犻狀，测定

提取率，结果如图２所示。

图２ 乙醇体积分数对提取率的影响曲线

犉犻犵．２ 犆狌狉狏犲狅犳犲狋犺犪狀狅犾犮狅狀犮犲狀狋狉犪狋犻狅狀犲犳犳犲犮狋

狅狀狋犺犲犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狉犪狋犲

由图２可以看出，乙醇体积分数对提取率的影

响较大，体积分数为８０％的乙醇提取率最高，其次

是７０％，乙醇体积分数较高或较低提取率都不佳。

这是由于不同体积分数的乙醇极性不同，黄酮类化

合物具有较高的极性，根据相似相溶原理，乙醇体积
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分数为８０％时对枸杞黄酮类化合物的溶解能力最

强，因此选择体积分数为８０％的乙醇进行提取。

２２ 提取时间

利用体积分数为８０％的乙醇，以４０犿犔／犵的液

料比，在超声波功率５００犠、超声波工作／间歇时间

１狊／２狊的条件下，研究超声波提取时间对提取率的

影响，结果如图３所示。

图３ 提取时间对提取率的影响曲线

犉犻犵．３ 犆狌狉狏犲狅犳犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狋犻犿犲犲犳犳犲犮狋狅狀狋犺犲犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狉犪狋犲

由图３可看出，在超声波提取的前６０犿犻狀，提取

时间越长，超声波作用越充分，黄酮类化合物浸出的

越多，提取率也就越高。但提取时间超过６０犿犻狀

后，随着提取时间的延长，提取率反而越低，这可能

是由于提取时间过长，导致某些黄酮类化合物被破

坏。从图中看出，超声波在较短的时间内就可以达

到较高的提取率。

２３ 液料比

以不同的液料比，利用体积分数为８０％的乙

醇，在超声波功率５００犠、超声波工作／间歇时间１狊／

２狊的条件下进行提取，结果如图４所示。

图４ 不同液料比条件下的提取率曲线

犉犻犵．４ 犆狌狉狏犲狅犳犱犻犳犳犲狉犲狀狋犾犻狇狌犻犱狋狅狊狅犾犻犱狉犪狋犻狅

犲犳犳犲犮狋狅狀狋犺犲犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狉犪狋犲

由图４可以看出，随着液料比的增大，提取率也

随之增大。这主要是因为随着液料比的增大，枸杞

粉末与提取液接触面的浓度差增大，黄酮类化合物

就越容易渗透出来；当液料比增大到一定值后，由于

枸杞中黄酮类化合物的含量有限，提取率的增加趋

于平缓。而且，液料比越大，溶剂的用量就会增加，

还会增加去除溶剂的难度，导致提取成本增高［１１］。

因此，确定液料比５０犿犔／犵为最佳。

２４ 超声波功率

利用体积分数为８０％的乙醇，以４０犿犔／犵的液

料比，在超声波工作／间歇时间１狊／２狊的条件下，选

择不同的超声波功率进行提取，结果如图５所示。

图５ 不同超声波功率条件下的提取率曲线

犉犻犵．５ 犆狌狉狏犲狅犳狌犾狋狉犪狊狅狀犻犮狑犪狏犲狆狅狑犲狉犲犳犳犲犮狋

狅狀狋犺犲犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狉犪狋犲

由图５可以看出，超声波功率在１００、２００犠

时，提取率较低，这是因为超声波功率较低时超声强

度不够，不能使物料充分受到超声波的作用。随着

超声波功率的增加，提取率随之变大。但在超声波

功率高于５００犠后，变化趋势不再明显，甚至出现

提取率下降，这主要是由于超声波对黄酮类化合物

有一定的破坏作用。考虑到功率越高，机器损耗越

大，生产成本也越高，因此选择超声波功率５００犠

为最佳。

２５ 超声波工作／间歇时间

利用体积分数为８０％的乙醇，以４０犿犔／犵的液

料比，在超声波功率５００犠的条件下，以不同的超

声波工作／间歇时间进行提取，结果如图６所示。

图６ 不同超声波工作／间歇时间条件下的提取率曲线

犉犻犵．６ 犆狌狉狏犲狅犳狌犾狋狉犪狊狅狀犻犮狉狌狀犪狀犱犻狀狋犲狉犻犿狋犻犿犲狉犪狋犻狅

犲犳犳犲犮狋狅狀狋犺犲犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狉犪狋犲

由图６可以看出，３狊／１狊的提取率最高，２狊／１狊、

２狊／２狊次之，１狊／１狊、１狊／２狊、１狊／３狊的提取率较低。

超声波工作／间歇比是指超声波工作时间与间歇时

间的比值，工作／间歇比越大，在相同的时间内，实际

的超声波作用时间越长，提取率也就越高。因此，本

文选择超声波工作／间歇比３（超声波工作／间歇时

间３狊／１狊）、２（超声波工作／间歇时间２狊／１狊）、１（超

声波工作／间歇时间２狊／２狊）进行正交试验。

２６ 超声波提取枸杞总黄酮正交优化试验

为了确定在多因素条件下超声波提取枸杞黄酮

类化合物的最佳工艺，本文在单因素试验的基础上，

选择合适的参数范围，对液料比、工作／间歇比、超声
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波功率、提取时间４个因素安排及进行犔９（３
４）正交

试验，以黄酮类化合物的提取率为评价指标，优化最

佳提取工艺，试验结果如表１、２所示。

表１ 因素水平表

犜犪犫．１ 犉犪犮狋狅狉犾犲狏犲犾犮犺犪狉狋

水

平

因素

液料比犃／

犿犔·犵－１

工作／间歇

比犅

超声波

功率犆／犠

提取时间

犇／犿犻狀

１ ４０ ２ ４００ ３０

２ ４０ ３ ５００ ４０

３ ４０ １ ６００ ５０

表２ 正交试验结果

犜犪犫．２ 犚犲狊狌犾狋狊狅犳狅狉狋犺狅犵狅狀犪犾狋犲狊狋

试验序号 犃 犅 犆 犇 提取率／％

１ １ １ １ １ ８２８１

２ １ ２ ２ ２ ８８２１

３ １ ３ ３ ３ ８５６１

４ ２ １ ２ ３ ８７５４

５ ２ ２ ３ １ ８７３９

６ ２ ３ １ ２ ８３７４

７ ３ １ ３ ２ ８２５８

８ ３ ２ １ ３ ８７４３

９ ３ ３ ２ １ ８７１３

犓１ ２５６６２ ２５２９３ ２５３９８ ２５７３３

犓２ ２５８６８ ２６３０３ ２６２８８ ２５４５３

犓３ ２５７１３ ２５６４８ ２５５５７ ２６０５７

犽１ ８５５４ ８４３１ ８４６６ ８５７８

犽２ ８６２３ ８７６８ ８７６３ ８４８４

犽３ ８５７１ ８５４９ ８５１９ ８６８６

犚 ０６９ ３３７ ２９７ ２０２

由表２可知，试验所考察的４个因素中，工作／

间歇比对黄酮类化合物的提取率影响较大；超声波

功率和提取时间的影响次之，液料比的影响最小。

各因素对超声波提取黄酮类化合物提取率影响的主

次顺序依次为犅、犆、犇、犃，即工作／间歇比、超声波

功率、提取时间、液料比。由表２可知，超声波提取

黄酮类化合物的最佳组合为犃２犅２犆２犇３，即液料比

５０犿犔／犵，工作／间歇时间３狊／１狊，超声波功率

５００犠，提取时间５０犿犻狀。按照此条件进行验证试

验，其提取率为８９８７％，这与正交试验中的各组相

比，其提取率最高。

对试验结果进行方差分析、犉 检验，结果如

表３所示。

表３ 正交设计方差分析结果

犜犪犫．３ 犃狀犪犾狔狊犻狊狅犳狏犪狉犻犪狀犮犲狊狅犳狅狉狋犺狅犵狅狀犪犾犱犲狊犻犵狀

变异

来源
平方和 自由度 均方 犉值 临界值 显著性

犅 １７４９ ２ ８７５ ２２８９ 犉（００５）＝１９０ 显著（）

犆 １５０４ ２ ７５２ １９６８ 犉（００１）＝９９０ 显著（）

犇 ６１１ ２ ３０６ ８００

犃 ０７６ ２ ０３８

误差 ０７６ ２ ０３８

总和 ３９４１

由表３方差分析看出，在超声波提取黄酮类化

合物正交试验中所选择的因素和水平范围内，工作／

间歇时间、超声波功率都达到显著水平（犘＜００５），

而提取时间、液料比影响不显著。

３ 结束语

通过单因素试验和正交试验得出，超声波提取

枸杞中黄酮类化合物的最佳工艺条件为：乙醇体积

分数８０％，液料比５０犿犔／犵，超声波工作／间歇时间

３狊／１狊，超声波功率５００犠，提取时间５０犿犻狀。在此

条件下提取率达到８９８７％。超声波法提取枸杞黄

酮类化合物时间短、能耗低，且提取工作在室温下进

行，可避免高温对提取成分的影响。
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