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响应面优化提取决明子游离蒽醌工艺

李 佳 1，吴朝霞 1,*，张 旋 1，张 琦 1，徐亚平 2

(1.沈阳农业大学食品学院，辽宁 沈阳      110866；2.朝阳工程技术学校，辽宁 朝阳      122000)

摘   要：通过超声波提取对决明子中游离蒽醌的工艺条件进行探讨，研究乙醇体积分数、超声波温度、超声波时

间和料液比对游离蒽醌提取率的影响。通过响应面试验方法对决明子中游离蒽醌的超声波提取工艺条件进行优化。

结果表明，游离蒽醌提取的最佳工艺条件：以 80% 乙醇溶液为超声提取溶剂、液料比 15:1(mL/g)、提取温度

65℃、提取时间 30min、超声功率 100W，该条件下游离蒽醌的提取率为 28.32%。因此采用响应面法优化得到的

提取条件准确可靠，并且提取率较高，具有使用价值。
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Optimization of Extraction Process for Free Anthraquinone from Semen Cassiae by Response Surface Methodology
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Abstract ：Anthraquinone is one of the major functional components in Cassia obtusifolia L. seeds. Response surface

methodology was employed to optimize the ultrasonic-assisted extraction of free anthraquinone from Semen Cassiae. The

extraction efficiency of free anthraquinone was investigated with respect to four process conditions including ethanol concentration,

extraction temperature, ultrasonic treatment time and material-to-liquid ratio. The optimal conditions for anthraquinone extrac-

tion were 80% aqueous ethanol as the extraction solvent, material-to-liquid ratio of 15:1 (mL/g), extraction temperature of 65 ℃,

ultrasonic treatment time of 30 min and ultrasonic power of 100 W. Under the optimal extraction conditions, the extraction rate

of free anthraquinone from Semen Cassiae. was 28.32%.
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决明子(Cassia obtusifolia L.)，又名草决明、千里

光、还瞳子、马蹄子、夜拉子等，为豆科植物决明

或小决明的干燥成熟种子，具有清肝明目、润肠通便

之功效，为临床常用中药 [ 1 ]。早在《神农本草经》中

就有“久服能益精光，轻身”等记载，被列为 1 2 0 种

“为君主养命以应天”的上药之一 [ 2 ]。其性味甘、苦、

咸、微寒，善入肝、肾、大肠经，是国家卫生部公

布的 69 种药食同源的物质之一[3]。蒽醌类为决明子的主

要功效成分之一[4]，在生品决明中含量为 1.2%，小决明

中含量约为 1.1%。目前文献已报道的蒽醌类化合物就有

30 多种[5-6]。决明子中结合蒽醌含量约为 1.01%～1.29%，

游离蒽醌的含量约为 0.01%～0.04%。决明子蒽醌苷元的

主要成分是大黄酚，含量为 0.27%[7]，其中小决明的大

黄酚含量比决明高 6 倍，生品决明比炒决明高[8]。另外

决明子中还含有红镰玫素、决明子苷和决明子苷 B 等成

分 [ 9 ]。现代研究证明决明子具有降血压、降血脂、保

肝、抑菌及抗突变等作用 [ 1 0 ]，具有广阔的开发利用前

景。现有研究决明子游离蒽醌提取工艺条件的文献很

少，因此有必要对游离蒽醌的提取最佳工艺条件做更深

入的研究。

超声波是一种高频机械波。它在溶液体系中产生的

声空化的过程——液体中空腔的形成、振荡、生长、收

缩至崩溃，是集中声场能量并瞬间释放的过程 [ 1 1 ]。在

这种特殊的物理环境下，使处于空化中心附近的细胞受

到严重的损伤以至破坏，从而使细胞中的有效成分得以

释放，直接与溶剂接触并溶解在其中，从而提高了有

效成分的提出率[12-13]。

本实验拟应用超声波技术辅助提取游离蒽醌，并就
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影响游离蒽醌提取率的几个重要因素作系统研究。通过

响应面法对乙醇体积分数、超声波提取温度以及超声波

提取时间进行优化，得到游离蒽醌最佳的提取工艺，为

进一步研究游离蒽醌提供一定参考。

1 材料与方法

1.1 材料与设备

决明子    沈阳市南五马路药材市场；1,8- 二羟基蒽

醌标准品     Sigma-Alderich(上海)贸易有限公司；其他试

剂均为分析纯。

KQ-250DB 型数控超声波清洗器     昆山市超声仪器

有限公司；WFJ7200 型可见分光光度计    尤尼柯(上海)
仪器有限公司。

1.2 方法

1.2.1 游离蒽醌的提取

决明子蒽醌类成分的提取：决明子经粉碎后过 40 目

筛。精确称取 5.0g 决明子粉于 100mL 烧杯中，乙醇浸

润，密闭，电磁搅拌。然后调超声波功率 1 0 0 W，在

一定温度下用超声波提取一定时间，趁热抽滤，测定

提取液体积，取适量滤液置于容量瓶中，留作待测液。

响应面试验：在单因素试验基础上，选取对游离

蒽醌提取率影响较大的因素，根据 Box-Benhnken 试验

设计原理，设计三因素三水平的响应面分析试验，研

究乙醇体积分数、超声波提取温度和提取时间及其交互

作用对决明子游离蒽醌提取率的影响。

1.2.2 游离蒽醌的测定

标准曲线的确定：以 0.5% 醋酸镁 - 甲醇为溶剂制备

0.1mg/mL l ,8 - 二羟基蒽醌标准液，分别精密量取 0、
0.5、1.0、1.5、2.0、2.5、3.0mL，置于 10mL 容量瓶

中，加溶剂定容至刻度，摇匀，于波长 510nm 处测定

其吸收度，以 0.5% 醋酸镁 - 甲醇溶液作空白对照，1,8-
二羟基蒽醌质量浓度在 5～30μg/mL范围内的标准曲线方

程为：Y ＝ 0.3332X ＋ 0.0294，R2 ＝ 0.9954。
游离蒽醌的测定：吸取各提取液 2mL 于分液漏斗

中，加水 3mL 剧烈摇动，用 8mL 和 7mL 氯仿萃取 2 次，

加 2 mL 蒸馏水洗涤，收集氯仿液，水浴上蒸干，残渣

加 5mL 0.5% 醋酸镁 - 甲醇液溶解，于波长 510nm 处测吸

光度，计算样品中游离蒽醌的含量。

2 结果与分析

2.1 乙醇体积分数对决明子游离蒽醌提取率的影响

由图 1 可知，在超声波温度 6 5 ℃、超声波时间

30min、液料比 10:1(mL/g)的条件下，乙醇体积分数为

5 5 %～8 5 % 时提取率缓慢增长，但当乙醇体积分数达

85% 以后提取率明显降低。这可能是由于决明子中的蒽

醌易与糖结合成甙，在测定时水浴蒸发提取剂，甙溶

于热水中从而使游离蒽醌升华量减少，而在高体积分数

乙醇溶液中由于乙醇沸点比水低，容易蒸发，使游离

蒽醌随乙醇蒸发而升华损失。因此，乙醇中含一定量

的水可减少游离蒽醌的损失[14]。

2.2 超声波温度对决明子游离蒽醌提取率的影响

由图 2 可知，在乙醇体积分数 8 5 %、超声波时间

30min、液料比 10:1 条件下，随着超声波温度的升高游

离蒽醌的提取率也增加，超声波温度 70℃时得到最高的

提取率，但当超声波温度超过 7 0℃后呈下降趋势，故

超声波提取温度为 70℃左右时较为适宜。

2.3 超声波时间对决明子游离蒽醌提取率的影响

图 1 乙醇体积分数对游离蒽醌提取率的影响

Fig.1   Effect of ethanol concentration on extraction rate of
free anthraquinone
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图 2 超声波温度对游离蒽醌提取率的影响

Fig.2   Effect of uextraction temperature on extraction rate of
free anthraquinone
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图 3 超声波时间对游离蒽醌提取率的影响

Fig.3   Effect of ultrasonic treatment time on extraction rate of
free anthraquinone
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由图 3 可知，在乙醇体积分数 8 5 %、超声波温度

65℃、液料比 10:1 的条件下，随着超声波时间的延长

游离蒽醌的提取率增加，超声波时间为 28～30min 时得

到较高的提取率，但当超声波时间超过 30min 后呈下降

趋势。随着时间的延长，提取率提高；时间过短，溶

出物少且蒽醌含量低；时间过长，随着超声波对细胞膜

破碎作用的加大，溶液中溶出物增加，但杂质含量也

相应增加，影响提取质量 [ 1 5 ]。

2.4 液料比对决明子游离蒽醌提取率的影响

由图 4 可知，在乙醇体积分数 8 5 %、超声波温度

65℃、超声波时间 30min 的条件下，随着液料比的增加

游离蒽醌的提取率也增加，液料比为 15:1 时得到最高的

提取率，但当液料比超过 15 : 1 后呈下降趋势。当提取

液浓度处于较低的情况下，超声破碎决明子的细胞壁后

能使蒽醌成分充分溶于溶剂，防止由于提取液达到饱和

而阻止有效成分的溶出[14 ]。

2.5 响应面试验

响应面试验结果见表 1。利用 Minitab 软件对试验

数据进行分析，经回归拟合后，试验因素对响应值(Y，
游离蒽醌提取率预测值)的影响回归方程表达式为：

Y＝28.5833＋0.5787X1＋0.34X2＋0.8938X3－0.2975X1X2－

0.2X1X3 － 0.6025X2X3 － 0.4967X12 － 0.9642X22 － 1.7917X32

由响应面的方差分析(表 2)可见，该回归模型显著

(P ＜ 0.05)，且模型的决定系数表明回归模型描述各因素

与响应值之间的关系时，其因变量与全体自变量之间的

线性关系是显著的，即试验方法是可靠的。方差分析

表明，失拟项(P ＝ 0.014 ＜ 0.05)有显著影响。

试验 X1 乙醇体积 X2 超声波 X3 超声波 提取

号 分数 /% 温度 /℃ 时间 /min 率 /%
1 75 70 28 24.75
2 85 65 28 26.19
3 75 60 32 28.11
4 85 70 30 28.86
5 65 70 30 26.98
6 65 65 28 25.95
7 75 70 32 26.67
8 65 65 32 26.80
9 65 60 30 24.79
10 75 65 30 28.72
11 75 60 28 23.78
12 85 65 32 26.24
13 75 65 30 28.35
14 75 65 30 28.68
15 85 60 30 27.86

表 1 决明子蒽醌提取工艺优化响应面分析试验设计及结果

Table 1   Experimental design and results for response surface analysis

来源 自由度 平方和 修正的平方和 修正的均方 F 值 P 值

回归 9 26.6852 26.6852 2.96503 1.68 0.294
线性 3 9.9947 9.9947 3.33158 1.89 0.249
平方 3 14.7245 14.7245 4.90815 2.79 0.149

交互作用 3 1.9660 1.9660 0.65535 0.37 0.777
残差误差 5 8.8063 8.8063 1.76127
失拟 3 8.7239 8.7239 2.90796 70.52 0.014

表 2 响应面分析试验方差分析结果

Table 2   Variance analysis of extraction rate of free anthraquinone
with various extraction conditions
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图 4 液料比对游离蒽醌提取率的影响

Fig.4   Effect of liquid-to-material ratio on extraction rate of
free anthraquinone
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临界技术亦被应用于植物活性成分的提取。超声波提取

的优点是利用超声波的空化现象，造成被破碎物细胞壁

及整个生物体破裂，而且整个破碎过程瞬间完成；同时

超声波产生的震动作用加强了胞内物质的释放、扩散及

溶解，加速植物中的有效成分进入溶剂，进一步增大了

有效成分的溶出[14]。超声波提取法通过振动产生强大的

能量，将植物体快速穿透，使溶剂能和植物中的有效成

分充分接触，利于有效成分向提取溶剂转移，从而提高

提取率[16]。本实验表明，超声波提取决明子游离蒽醌的

最佳工艺条件为乙醇体积分数 80%、超声波功率 100W、

超声波温度 65℃、超声波时间 30min、液料比 15:1，此

条件下提取率可达 28.32%。超声波提取法具有实验设备

简单、操作方便，与常规提取法相比，具有提取时间

短、产率高、无需加热等诸多优点，应用前景广阔。
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图 5  乙醇体积分数、超声波温度和超声波时间交互作用对

提取率影响的响应面图和等高线图

Fig.5   Response surface and contour plots showing the interactive
effects of ethanol concentration, extraction temperature and ultrasonic

treatment time on extraction rate of free anthraquinone
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由图 5 可见，乙醇体积分数、超声波温度和超声

波时间的交互作用均有显著影响。根据方程预测超声提

取游离蒽醌的最佳条件为乙醇体积分数 80%、超声波提

取温度 65℃、超声波时间 30min，预测提取游离蒽醌的

提取率为 28.84%。

2.6 验证实验

采用上述最优提取条件进行超声波辅助提取游离蒽

醌验证实验，测得的游离蒽醌提取率为 28.32%，试验

值与理论预测值的相对误差为 1.8%，因此采用响应面法

优化得到的提取条件准确可靠，具有实用价值。

3 讨  论

随着现代科学的发展，超声技术、微波技术、超


