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超声波法提取沙棘果渣中总黄酮的最佳工艺研究
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　　[摘　要 ]　采用超声波提取法从沙棘果渣中提取总黄酮,以正交试验法确定了总黄酮的最佳提取工艺,并与

传统热回流提取法进行了比较。结果表明,超声提取沙棘果渣总黄酮的最佳提取工艺条件为:提取液V (乙酸乙酯)

∶V (体积分数95%乙醇) = 3∶7,料液比 (m öV )为1∶10,在温度50 ℃下提取30 m in;提取方法的比较结果表明,超

声提取法优于传统热回流提取法。
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　　沙棘 (H ipp op hae rham noid es L. )又名酸刺、黑

刺、醋柳, 为胡颓子科 (E laegnaceae)沙棘属 (H ip2
p op hae L. )植物。沙棘的药用在我国有着非常悠久

的历史,公元 8 世纪我国的藏医经典《四部医典》就

有沙棘入药的记载[1 ]。作为中药,沙棘具有祛痰、活

血散瘀、补脾健胃、滋补肝肾等药理功效[2 ]。

沙棘果渣一般被作为沙棘鲜果榨汁后的废弃物

予以丢弃,对资源造成了很大浪费。沙棘果渣内总黄

酮的含量相对较高,约为9. 82 m gög ,而沙棘总黄酮

对心血管疾病的防治具有显著疗效,同时还具有防

癌抗癌的功效[3 ]。因此,对沙棘果渣黄酮最佳提取工

艺的研究,具有一定的实用价值。

目前, 有关沙棘果渣内总黄酮提取方法的研

究[428 ]较多,而未见有关应用超声波法提取沙棘果渣

总黄酮的研究报道。本试验利用超声波能产生强烈

振动、高加速度及其强烈的空化效应、搅拌作用等特

点[9 ] ,采用正交试验法对沙棘果渣总黄酮的最佳提

取工艺进行了研究,以期为利用沙棘果渣提取总黄

酮的规模化生产提供理论依据和工艺参数。

1　材料与方法
1. 1　材　料

　　沙棘果渣由辽宁东宁药业有限公司提供,经 60

℃干燥、粉碎后过 1 mm 筛密封备用。所用试剂甲

醇、乙酸乙酯、乙醇等均为分析纯。

1. 2　仪　器

DU 270型紫外可见分光光度计,美国Beackm an

公司生产; 8855202型数显超声波仪(超声频率50～ 60

kH z) ,美国Co le2Parm er 仪器公司生产; R 201L 型旋

转蒸发仪,上海申生科技有限公司生产; SHB 2Ë 循环
水式多用真空泵, 郑州长城科工贸有限公司生产;

A 200S万分之一天平,德国Sarto riu s公司生产。

1. 3　方　法

1. 3. 1　沙棘果渣总黄酮的提取　 (1)超声波提取

法。准确称取一定量的沙棘果渣样品→加入溶剂→

超声波提取→过滤→浓缩→蒸干溶剂→得到黄酮粗

品,待进一步分析。(2)传统热回流法 (在进行超声波

法与常规热回流法提取总黄酮的比较试验时,采用

传统热回流法)。准确称取一定量的沙棘果渣样品→

加入溶剂→热回流提取→过滤→浓缩→蒸干溶剂→

得到黄酮粗品,待进一步分析。

1. 3. 2　标准溶液的制备和标准曲线的确定　准确

称取2 m g 异鼠李素标品,以无水乙醇溶解并定容于

100 mL 的容量瓶中,浓度为20 ΛgömL。分别移取异

鼠李素标品溶液 0, 1. 0, 2. 0, 3. 0, 4. 0, 5. 0 mL 于10

mL 的试管中,分别加入0. 1 mo löL A lC l3 无水乙醇

溶液 1 mL ,后用无水乙醇定容至刻度,摇匀,放置10

m in,在430 nm 下测定吸光值。以总黄酮的浓度 (X )

为横坐标,以吸光值 (Y )为纵坐标,最后得到的标准

曲线方程为: Y = 0. 093 1X - 0. 001 5,相关系数 r=
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1. 000 0。

1. 3. 3　提取液中总黄酮含量的测定　1. 3. 1 中所

得黄酮粗品用无水乙醇溶解并定容于25 mL 的容量

瓶中,准确移取待测液1 mL 于10 mL 试管中,用A l2
C l3 无水乙醇溶液进行衍生, 用无水乙醇定容至刻

度,放置10 m in,以无水乙醇加衍生溶剂作为空白对

照,于 430 nm 下测定吸光值,根据标准曲线方程计

算总黄酮含量。

1. 3. 4　提取溶剂的选择　黄酮类化合物易溶于甲

醇、乙醇、乙酸乙酯、乙醚等有机溶剂及稀碱水溶液。

由于乙醚危险性大,碱提液杂质较多不利于纯化,故

本试验选用甲醇、乙酸乙酯、体积分数95%乙醇3种

溶剂及其混合溶剂 (体积比为 1∶1)进行试验,取料

液比为 1∶8,在 40 ℃下超声提取 25 m in,测定总黄

酮含量。

1. 3. 5　提取条件的选择　 (1)提取溶剂混合比对总

黄酮含量的影响。取乙酸乙酯和95%乙醇分别按照

V (乙酸乙酯)∶V (体积分数 95%乙醇)为 0∶1,

1∶9, 3∶7, 1∶1, 7∶3, 9∶1,料液比为 1∶8,于 40

℃下超声波提取 25 m in, 进行总黄酮含量的测定。

(2)料液比 (m öV )对总黄酮含量的影响。在提取溶剂

V (乙酸乙酯)∶V (体积分数 95%乙醇) = 3∶7 时,

分别取料液为1∶4, 1∶6, 1∶8, 1∶10, 1∶12,于 40

℃下超声波提取 25 m in, 进行总黄酮含量的测定。

( 3)提取时间对总黄酮含量的影响。在提取溶剂

V (乙酸乙酯)∶V (体积分数95%乙醇)为3∶7,料液

比为 1∶10,提取时间分别为 10, 15, 20, 25, 30 m in

的条件下,于 40 ℃下超声波提取,进行总黄酮含量

的测定。(4)提取温度对总黄酮含量的影响。在提取

溶剂V (乙酸乙酯)∶V (体积分数95%乙醇)为3∶7,

料液比为 1∶10,分别于 30, 35, 40, 45, 50 ℃超声波

提取30 m in,进行总黄酮含量的测定。

1. 3. 6　正交试验　为系统考察提取总黄酮的工艺参

数,根据已有数据资料及实际情况,选择提取溶剂、料

液比、提取温度、提取时间为考查因素,以测得提取液

中的总黄酮含量为考察指标,用L 9 (34)正交表设计正

交试验。同一批次平行3份样品 (提取2次)。

2　结果与分析
2. 1　提取溶剂的选择

　　从表 1 可以看出,体积分数 95%乙醇与乙酸乙

酯的混合溶液对总黄酮的提取效果最好。所以,本试

验选用体积分数95%乙醇与乙酸乙酯的混合溶液作

为提取溶剂。

表 1　不同提取溶剂对总黄酮含量的影响

T able 1　Effect of differen t so lu tions on con ten t of to ta l flavono ids ex traction m gög

溶剂
So lu tion

总黄酮含量
Contnet of to tal

flavono ids

溶剂
So lu tion

总黄酮含量
Contnet of to tal

flavono ids

甲醇M ethano l 5. 59 甲醇与乙酸乙酯M ethano l and ethyl acetate 7. 98

体积分数95%乙醇 95% ethano l 5. 66 乙酸乙酯与体积分数95%乙醇 E thyl acetate and 95% ethano l 8. 23

乙酸乙酯 E thyl acetate 7. 25 甲醇与体积分数95%乙醇M ethano l and 95% ethano l 6. 79

2. 2　提取条件的选择

2. 2. 1　提取溶剂混合比对总黄酮含量的影响　乙

酸乙酯和体积分数95%乙醇混合溶剂不同混合比对

沙棘果渣总黄酮含量提取的影响如图1所示。
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　　从图 1 可以看出,随着混合溶剂中乙酸乙酯量

的增加,总黄酮含量也随之增加,在V (乙酸乙酯)∶

V (体积分数95%乙醇) = 3∶7时总黄酮含量达最大

值,之后总黄酮含量随乙酸乙酯的增加而逐渐下降。

因此,乙酸乙酯和95%乙醇的混合比例为3∶7～ 7∶

3时比较合适。

2. 2. 2　料液比 (m öV )对总黄酮含量的影响　从图2

可以看出,总黄酮的提取量随提取混合溶剂量的增

加而增大。但当料液比大于1∶10时,总黄酮含量的

增加幅度较少,故确定料液比为1∶4～ 1∶10。

2. 2. 3　提取时间对总黄酮含量的影响　从图 3 可

以看出,随着提取时间的延长总黄酮含量不断增加。

当提取时间达30 m in 以上时,提取时间对总黄酮含

量的影响很小。所以将提取时间定为10～ 30 m in。

2. 2. 4　提取温度对总黄酮含量的影响　从图 4 可

以看出,总黄酮的提取量随提取温度的增加呈先增

加后降低趋势,于 50 ℃提取量达到最大,因此提取

温度以30～ 50 ℃为宜。

2. 3　正交试验结果

将2. 2得到的提取条件结果按照L 9 (34)正交试

验设计因素水平表, L 9 (34)正交试验设计及其结果

见表2和表3。
表 2　L 9 (34)正交试验因素水平表

T able 2　Facto r Standard list of the o rthogonal experim ental of L 9 (34)

水平
L evel

因素 Facto r

V (乙酸乙酯)∶
V (体积分数95%乙醇)

V (ethyl acetate)∶
V (95% ethano l)

A

料液比ö(m∶V )
Stock ratio

B

提取时间öm in
U ltrason ic tim e

C

提取温度ö℃
U ltrason ic
temperatu re

D

1 3∶7 1∶4 10 30

2 5∶5 1∶8 20 40

3 7∶3 1∶10 30 50

　　由表 3 可以看出,超声波法提取沙棘果渣总黄

酮的最佳提取工艺条件为A 1B 3C 3D 3, 即V (乙酸乙

酯)∶V (95%乙醇)为3∶7,料液比为1∶10,在50 ℃

条件下提取30 m in 时的总黄酮含量最高。

表 3　L 9 (34)的正交试验及结果

T able 3　O rthogonal experim ental L 9 (34) and the resu lts

编号
N o.

V (乙酸乙酯)∶
V (体积分数95%乙醇)

V (ethyl acetate)∶
V (95% ethano l)

A

料液比ö(m∶V )
Stock ratio

B

提取时间öm in
U ltrason ic tim e

C

提取温度ö℃
U ltrason ic
temperatu re

D

总黄酮含量ö(m g·g- 1)
To tal flavono ids

con ten t

1 3∶7 (1) 1∶4 (1) 10 (1) 30 (1) 7. 26

2 3∶7 (1) 1∶8 (2) 20 (2) 40 (2) 8. 16

3 3∶7 (1) 1∶10 (3) 30 (3) 50 (3) 9. 12

4 5∶5 (2) 1∶4 (1) 20 (2) 50 (3) 7. 62

5 5∶5 (2) 1∶8 (2) 30 (3) 30 (1) 8. 09

6 5∶5 (2) 1∶10 (3) 10 (1) 40 (2) 8. 21
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续表 3　Continued of T ab le 3

编号
N o.

V (乙酸乙酯)∶
V (体积分数95%乙醇)

V (ethyl acetate)∶
V (95% ethano l)

A

料液比ö(m∶V )
Stock ratio

B

提取时间öm in
U ltrason ic tim e

C

提取温度ö℃
U ltrason ic
temperatu re

D

总黄酮含量ö(m g·g- 1)
To tal flavono ids

con ten t

7 7∶3 (3) 1∶4 (1) 30 (3) 40 (2) 7. 40

8 7∶3 (3) 1∶8 (2) 10 (1) 50 (3) 8. 70

9 7∶3 (3) 1∶10 (3) 20 (2) 30 (1) 8. 51

k1 8. 180 7. 427 8. 057 7. 953

k2 7. 973 8. 317 8. 097 7. 923

k3 8. 203 8. 613 8. 203 8. 480

R 0. 230 1. 186 0. 146 0. 557

　　由表4可以看出,料液比 (B )对沙棘果渣总黄酮

提取的影响达显著水平; 超声提取温度 (D )及乙酸

乙酯与95%乙醇的混合比例 (A )对沙棘果渣总黄酮

的提取有一定影响, 但差异不显著; 超声提取时间

(C)对沙棘果渣中总黄酮的提取影响最小。由此可

见,影响总黄酮提取量的主次顺序依次为: B > D >

A > C。

表 4　总黄酮含量方差分析表

T able 4　V ariat ion analysis of con ten t of to ta l flavono ids

因素
Facto r

离差平方和
D eviation sum

of squares

自由度
D egree of
freedom

均差
M ean
square

F 值
F value

P 值
P value

显著性
Sign ifican t

exam ination

A 0. 096 2 0. 032 2. 824 < 0. 05

B 2. 288 2 1. 144 67. 294 < 0. 01 3 3
C 0. 034 2 0. 017 1. 000 < 0. 05

D 0. 588 2 0. 294 17. 294 < 0. 05 3
误差 E rro r 0. 03 2

　　注: 3 . 差异显著; 3 3 . 差异极显著。

N o te∶3 is sign ifican t difference; 3 3 is greatly sign ifican t difference.

2. 4　超声波法与热回流法的比较

称取相同质量的样品, 采用超声波法按表 3

A 1B 3C3D 3 的最优方案进行试验; 而采用热回流法V

(乙酸乙酯) ∶V ( 95%乙醇) 为 3∶7, 料液比为

1∶10,在75 ℃的条件下回流提取2 h。均平行提取3

次,过滤,蒸干溶剂后,测定提取液中的总黄酮含量,

其结果见表5。

表 5　超声法与热回流法提取的总黄酮含量比较

T able 5　Comparison of con ten t of to ta l flavono ids betw een u ltrason ic ex traction and reflux ing ex traction m gög

提取次数
Extraction
frequency

超声法
U ltrason ic
ex traction

回流法
Reflux ing
ex traction

提取次数
Extraction
frequency

超声法
U ltrason ic
ex traction

回流法
Reflux ing
ex traction

1 7. 23 6. 15 3 0. 50 0. 72

2 1. 94 1. 91 总计 To tal 9. 67 8. 78

　　由表5可以看出,超声波提取2次的提取量高于

热回流法RJ BC 3次的提取量。并且超声法提取2次

的总黄酮含量高达9. 17 m gög。所以采用超声波提

取法提取2次即可达到提取目的。

3　结　论
(1)本文通过正交试验设计优化了沙棘果渣中

总黄酮提取的工艺条件,最终确定的最佳工艺条件

为: V (乙酸乙酯)∶V (95%乙醇) = 3∶7,料液比为1

∶10,在温度50 ℃下提取30 m in。在此条件下沙棘

果渣中总黄酮的3次提取量高达9. 67 m gög。

(2)通过超声波法与热回流法的比较可以看出,

超声波法优于常规热回流法,并且超声波提取法提

取2次的总黄酮含量高于热回流法提取3次,达到了

提取目的,大大节省了提取所需的时间,降低了生产

成本,提高了经济效益,为开发利用沙棘果渣提供了

有益的参考。
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R esearch on u lt rason ic w ave ex tract ion of to ta l f lavono ids

from fru it m arc of H ipp op hae rham noid es L.

J IANG Shao- juan 1, 2,M A Yang-m in 1, 2, KONG D ong-n ing3, SH I Qing-hua2, FU J ian -x i2

(1 Colleg e of Chem istry & Chem ica l E ng ineering , S haanx i U niversity of S cience & T echnology , X iany ang , S haanx i 712081, Ch ina;

2 Colleg e of L if e S cience, N orthw est A & F U niversity , Y ang ling , S haanx i 712100, Ch ina;

3 L iaon ing D ong n ing P harm aceu tica l Comp any ,L td. , F ux in,L iaon ing 123000, Ch ina)

Abstract: T he u lt rason ic ex tract ion of to ta l f lanovono ids in the fru it m arc of H ipp op hae rham noid es L.

w as studied. T he ex tract ion p rocess of to ta l f lanovono ids w as op t im ized w ith o rthogonal experim en t, and

there w as a comparison betw een the u lt rason ic m ethod and the reflux ing m ethod. T he resu lts ind ica ted that

op t im um ex tract ion condit ion s w ere determ ined as fo llow s: the m ix tu re so lu t ion of V (ethyl aceta te) and

V (95% ethano l) (3∶7) as ex tract ing so lven t, stock ra t io 1∶10 (m ass∶vo lum e) , tempera tu re 50 ℃, t im e

30 m in. A nd the u lt rason ic m ethod w as superio r to the reflux ing techno logy.

Key words: u lt rason ic w ave ex tract ion; fru it m arc of H ipp op hae rham noid es L. ; to ta l f lanovono ids; ex2
t ract ion techno logy; o rthogonal experim en t
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R esearch of a ll2so lid com b ina t ion pH sen so r and its app lica t ion

YANG Ba i-q in 1,D U Bao-zhong2,L I X iang-yang2, GUO Cong2, XUE L i2

(1 Colleg e of Chem istry & Chem ica l E ng ineering , S haanx i U niversity of S cience & T echnology , X iany ang , S haanx i 712081, Ch ina;

2 D ep artm en t of A pp lica ted Chem istry , X iπan U niversity of T echnology , X iπan, S haanx i 710048, Ch ina)

Abstract: T h is paper repo rts abou t a new type all2so lid com b inat ion pH sen so r determ in ing direct ly pH

value of su rface and in side of so lid, sem i2so lid and pasty m ass first ly in ch ina. It a lso describes in deta il the

techno logy of p reparing, p ropert ies of pH determ in ing condit ion, and effects of o ther sub stances. T he sen so r

has low er inner resistance, rap id respon se, w ide m easu re range (pH 1 - 13) , h igh m easu re p recision and

good repeat, and its respon se slope is (56±1. 0) mV öpH , temperatu re coeff icien t is - 0. 782 mV ö℃. T he

all2so lid com b inat ion pH sen so r no t on ly has the sam e effect as g lass electrode, bu t a lso can be u sed in clin2
ic test, food p rocess, b iochem ical engineering, environm en t test, lea ther, paper m ak ing, so il su rvey, cu ltu ra l

relic p ro tect ion and so on.

Key words: pH sen so r; in2situ and in tact determ in ing; irid ium electrode; A g2A gC l bare reference elec2
t rode
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