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的结果。该法简便快捷，测定结果稳定可靠，且重
现性好，为制剂的质量控制提供了实验依据。
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破布木果总多酚的超声提取工艺研究
刘枫　 张雪佳　 李洁　 田树革

【摘要】　 目的　 采用正交试验法优化超声波辅助提取破布木果中总多酚的条件。方法　 在单
因素实验的基础上，选择乙醇体积分数、料液比、提取时间、超声功率为随机因子，进行４因素３水平
正交试验设计，采用ＳＰＳＳ软件分析了４个因素对总多酚得率的影响，并进行了验证试验。结果　 最
佳提取工艺条件中乙醇浓度为３０％（体积分数），提取时间为３０分钟，料液比（质量比）为１∶ ３５，微
波功率为４００ Ｗ，没食子酸在质量浓度为１ ～ ７ μｇ ／ ｍｌ（ｒ ＝ ０ ９９９５）时呈现良好的线性关系。验证试
验提取率为（７ １５ ｍｇ ／ ｇ）比正交试验中最高提取率（７ ０１ ｍｇ ／ ｇ）大。结论　 该提取方法操作简单，
结果比较可靠，适用于破布木果总多酚的提取。
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　 　 维药破布木果为紫草科（Ｂｏｒａｇｉｎａｃｅａｅ）植物破
布木Ｃｏｒｄｉａ ｄｉｃｈｏｔｏｍａ Ｆｏｒｓｔ． ｆ的干燥成熟果实，秋季
果实采摘，晒干［１］。维吾尔医认为破布木果功效生
湿生热，成熟异常黑胆质，润肺润喉，止咳化痰，清
音止渴，通便利尿。主治干寒性或黑胆质性疾病，
如咽干喉燥，乃孜来性感冒，干咳顽痰，失音口渴，
小便不利，大便不畅等［２］。破布木喜生于低海拔林
中，云南、广西、广东、台湾、福建有分布，印度、越
南、澳大利亚东北部、菲律宾等亦有分布［２］。

植物多酚是一种广泛存在于植物体内的多元
酚类化合物，又称单宁，是植物的次生代谢产物，
属于天然有机化合物，在维管植物中的含量仅次于
纤维素、半纤维素和木质素，广泛存在于植物的皮、
根、叶、果中，含量可达２０％ ［３］。植物多酚的多元酚
结构使其具有抗肿瘤、抗氧化、抗脉硬化、防治冠心
病与中风等心脑血管疾病以及抗菌等多种理功
能［４７］，从而广泛应用于食品、医药、化妆品、日用化
学品以及保健品等领域［８１１］。

超声波辅助提取是一种利用外力强化提取的
新技术，具有提取时间短、提取效率高、能耗低等优
点，被广泛用于天然香料、植物酶、中草药活性成分
等的提取［１２］。超声的空化作用对细胞膜的破坏有
助于化合物的释放与溶出，超声波使提取液不断振
荡，有助于溶质扩散，可以明显地加速植物体和种
子中有机成分的提取过程［１３］。本文以破布木果作
为原料，以没食子酸为对照品，采用超声辅助Ｆｏｌｉｎ
Ｃｉｏｃａｌｔｅｕ比色法［１４］测定破布木果中多酚含量，优化
了最佳提取条件，进行了方法学考察，建立了破布
木果总多酚含量的分析方法，为破布木果的开发利
用提供研究基础。
!

　 仪器与材料
１ １　 仪器

ＫＱ５００ＤＥ型数控超声波发生器（昆山市超声
仪器有限公司）；紫外可见分光光度计（澳大利亚

ＧＢＣ科学仪器公司ＧＢＣ Ｃｉｎｔｒａ４０型）；ＡＬ２０４型电子
天平（梅特勒托利多仪器（上海）有限公司）；ＴＧＬ
１６Ｂ型离心机（上海安亭科学仪器厂）；Ｂ２６０型水浴
锅（上海亚荣生化仪器厂）；ＡＫ１０００Ａ型５００克摇摆
式中药粉碎机（温岭市奥力中药机械有限公司）。
１ ２　 材料

没食子酸对照品（天津市光复精细化工研究
所，含量：９９％）；破布木果来自新疆麦迪森维药有
限责任公司饮片厂。经高速万能粉碎机粉碎后成
细粉，过４０目筛，即得。无水碳酸钠、钨酸钠、钼酸
钠、硫酸锂、乙醇等。所用试剂均为分析纯，实验用
水为自制蒸馏水。
"

　 方法与结果
２ １　 总多酚含量测定
２ １ １　 对照品溶液的制备　 精密称取没食子酸对
照品１０ ｍｇ，置于１００ ｍｌ容量瓶中，加蒸馏水溶解，
并定容至刻度，即得０ １ ｍｇ ／ ｍｌ的没食子酸对照品
溶液。
２ １ ２　 供试品溶液的制备　 取干燥后的破布木果
粉末１ ｇ，置于锥形瓶中，加５０％（体积分数）乙醇
５０ ｍｌ，超声提取３０分钟。离心，取上清液定容至
５０ ｍｌ的容量瓶中，摇匀，即得供试品溶液。
２ １ ３　 Ｆｏｌｉｎ—Ｃｉｏｅａｌｔｅｕ试剂（磷钼钨酸试液）的制
备　 称取钨酸钠１００ ０ ｇ和钼酸钠２５ ０ ｇ，置于圆
底烧瓶中用７００ ｍｌ蒸馏水溶解，加入８５％的磷酸
５０ ｍｌ和１００ ｍｌ浓盐酸充分混匀，小火加热回流１２
小时，放冷，再加入１５０ ｇ硫酸锂，５０ ｍｌ蒸馏水及
０ ２ ｍｌ双氧水，加热沸腾１５分钟至亮黄色，不得带
微蓝和绿色，使双氧水完全挥发，冷却后用蒸馏水
定容至１０００ ｍｌ，过滤，于棕色瓶中避光储存。
２ １ ４　 最大吸收波长的扫描　 取对照品溶液和供
试品溶液各１ ｍｌ，置于２５ ｍｌ比色管中，加入磷钼钨
酸试液１ ｍｌ，再加２０％（质量分数）的碳酸钠溶液
２ ｍｌ，用蒸馏水稀释至刻度，摇匀，在４０℃水浴恒温
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３０分钟。以相应的试剂为空白，在波长５５０ ～
８００ ｎｍ范围内进行扫描，结果表明二者最大波长均
为７４６ ｎｍ，故确定检测波长为７４６ ｎｍ，见图１。

图１　 对照品溶液和供试品溶液的吸收谱图

２ １ ５　 测定方法　 准确量取１ ｍｌ供试品溶液置
２５ ｍｌ干燥具塞比色管中，加入磷钼钨酸试液１ ｍｌ，
再加２０％（质量分数）的碳酸钠溶液２ ｍｌ，用蒸馏水
稀释至刻度，摇匀，在４０℃水浴恒温３０分钟。为消
除供试品溶液本身颜色的干扰，制作不加显色剂的
对照管。于７４６ ｎｍ波长处测定各吸光度值。
２ １ ６　 标准曲线的绘制与线性关系　 精密吸取对
照品溶液０ １、０ ２、０ ３、０ ４、０ ５、０ ６、０ ７ ｍｌ于１０ ｍｌ
干燥具塞比色管中，加入Ｆｏｌｉｎ—Ｃｉｏｅａｌｔｅｕ试剂１ ｍｌ，
再加２０％（质量分数）的碳酸钠溶液２ ｍｌ，用蒸馏水
稀释至刻度，摇匀，在４０℃水浴恒温３０分钟，于
７４６ ｎｍ波长处测定各吸光度值。以吸光度值Ａ对对
照品质量浓度Ｃ作图，绘制标准曲线，并进行线性回
归，得回归方程为Ａ ＝ １４５ ２８５７Ｃ ＋ ０ ０３２７１，
ｒ ＝０ ９９９５。没食子酸在０ ００１ ～ ０ ００７ ｍｇ ／ ｍｌ范围
内与其吸光度值呈现良好的线性关系，标准曲线见
图２。

图２　 没食子酸标准曲线
２ １ ７　 精密度试验　 精密吸取质量浓度为０ ００３

ｍｇ ／ ｍｌ的对照品溶液，按２ １ ５方法显色后连续测
定６次吸光度。计算ＲＳＤ值为０ ４１％，结果表明该
方法测定破布木果多酚精密度良好。
２ １ ８　 稳定性试验　 取供试品溶液，分别于配制后
的０、３０、６０、１２０、１８０、２４０分钟，按２ １ ５方法显色
后连续测定６次吸光度。结果表明，供试品溶液在
３０分钟内较为稳定，然后稳定下降，因此，供试品溶
液在配制完成后应在３０分钟内测定吸光度。
２ １ ９　 重现性试验　 取同一批号的药材粉末６份，
按２ １ ２所述方法制备，按２ １ ５方法显色后连续
测定６次吸光度。计算ＲＳＤ值为０ １９％，结果表明
该方法测定破布木果多酚重现性很好。
２ １ １０　 加样回收率试验　 精密称取已知质量分数
（３ ２３ ｍｇ ／ ｇ）的样品各０ ５ ｇ，共６份，精密加入没食
子酸对照品３ ２ ｍｇ，按“２ １ ２”所述方法制备，按
“２ １ ５”所述方法显色后测定吸光度，计算ＲＳＤ值
为１０１ ４６％，结果表明该方法加样回收率试验
很好。
２ ２　 单因素试验
２ ２ １　 乙醇体积分数对提取率的影响　 取破布木
果粉末５份，每份１ ｇ，以乙醇体积分数分别为
１０％，３０％，５０％，７０％，９０％，固定料液比为１ ∶ ２０，
超声时间３０分钟，超声波功率４００ Ｗ进行超声提
取。以提取液中多酚含量为指标，研究乙醇体积分
数对提取率的影响。乙醇体积分数对提取率的影
响见图３。

图３　 乙醇浓度对破布木果总多酚提取率的影响

结果表明，其他条件不变时，随着乙醇体积分
数的增大，多酚含量先升高后降低，并且当乙醇体
积分数为５０％时，多酚质量浓度最高为４ １０ ｍｇ ／ ｇ。
所以选择乙醇体积分数为５０％。
２ ２ ２　 料液比对提取率的影响　 取破布木果粉末
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５份，每份１ ｇ，改变料液比，以体积分数５０％的乙醇
为溶剂，超声时间３０分钟，超声波功率４００ Ｗ进行
提取。以破布木果提取液中多酚含量为指标，考察
固料液比对提取率的影响。料液比对提取率的影
响见图４。

图４　 料液比对破布木果总多酚提取率的影响

结果表明，其他条件不变时，当料液比为１∶ ３０
时，多酚的得率最高，随着溶剂量的增大，多酚含
量呈上升趋势；但当料液比在１ ∶ ３０ ～ １ ∶ ３５时，提
取液中多酚含量变化不大，所以选择料液比为
１∶ ３０。　
２ ２ ３　 时间对提取率的影响　 取破布木果粉末５
份，每份１ ｇ，以体积分数５０％的乙醇为提取溶剂，
料液比为１∶ ３０，超声波功率４００ Ｗ，超声时间分别
１０、２０、３０、４０、５０分钟进行提取。以提取液中多酚
含量为指标，考察提取时间对提取率的影响。提取
时间对提取率的影响见图５。

图５　 时间对破布木果总多酚提取率的影响

结果表明，其他条件不变时，随着提取时间的

延长，提取液中多酚含量先升高后降低。当提取时
间为３０分钟时，多酚含量最高为２ ８１ ｍｇ，３０分钟
后提取液中多酚含量反而降低，所以选择提取时间
为３０分钟。
２ ２ ４　 功率对提取率的影响　 取破布木果粉末４
份，每份１ ｇ，以体积分数５０％的乙醇为提取溶剂，
料液比为１∶ ３０，超声时间３０分钟，超声波功率分别
为２００、３００、４００、５００ Ｗ，超声波作用时间为３０分钟
时进行提取。以提取液中多酚含量为指标，考察超
声功率对提取率的影响。超声功率对提取率的影
响见图６。结果表明，其他条件不变时，随着超声功
率增大，破布木果多酚提取率增大。所以选择超声
功率为５００ Ｗ。

图６　 功率对破布木果总多酚提取率的影响

２ ３　 正交试验优选破布木果总多酚超声辅助提取
工艺

在单因素实验的基础上，为了筛选更适宜的提
取条件，选取乙醇体积分数（Ａ）、料液比（Ｂ）、超声
时间（Ｃ）和超声功率（Ｄ）４个因素，每个因素３个水
平，按照Ｌ９（３４）正交表的试验设计，以优化超声波
提取破布木果中总多酚的最佳提取工艺参数。正
交试验因素与水平设计见表１，正交试验结果与方
差分析结果见表２及表３。

表１　 破布木果总多酚提取因素及水平表
水平 Ａ乙醇体积分数 Ｂ料液比 Ｃ时间 Ｄ功率

１ ３０％ １∶ ２５ ２０ ３００

２ ５０％ １∶ ３０ ３０ ４００

３ ７０％ １∶ ３５ ４０ ５００
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表２　 破布木果总多酚提取正交试验结果
试验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ 多酚提取率（ｍｇ ／ ｇ）
１ １ １ １ １ ６ １１
２ １ ２ ２ ２ ６ ９９
３ １ ３ ３ ３ ５ ９３
４ ２ １ ２ ３ ６ ２６
５ ２ ２ ３ １ ４ ９２
６ ２ ３ １ ２ ５ ８５
７ ３ １ ３ ２ ５ ６６
８ ３ ２ １ ３ ４ ９２
９ ３ ３ ２ １ ７ ０１

均值１ ６ ３４３ ６ ０１０ ５ ７４３ ６ ０１３
均值２ ５ ６７７ ５ ７２７ ６ ７５３ ６ １６７
均值３ ５ ９８０ ６ ２６３ ５ ５０３ ５ ８２０
极差 ０ ６６８ ０ ４３２ ２ ６４０ ０ １８１

表３　 破布木果总多酚提取方差分析表
因素 偏差平方和 自由度 Ｆ比 Ｆ临界值

乙醇浓度 ０ ６６８ ２ ０ ６８１ ４ ４６０
料液比 ０ ４３２ ２ ０ ４４１ ４ ４６０
时间 ２ ６４０ ２ ２ ６９３ ４ ４６０
功率 ０ １８１ ２ ０ １８５ ４ ４６０
误差 ３ ９２ ８

由表１、２、３可知，以破布木果多酚提取率为检
测指标，各因素影响顺序为Ｃ ＞ Ａ ＞ Ｂ ＞ Ｄ。时间对
提取工艺有显著性影响。优化出破布木果中多酚
提取最佳方案为Ａ１Ｂ３Ｃ２Ｄ２，即提取溶剂为体积分
数为３０％的乙醇，料液比１∶ ３５，提取时间３０分钟，
超声功率４００ Ｗ。
２ ４　 验证试验

取供试品３份，按照优化工艺条件，重复３次试
验进行验证，结果多酚提取率较高，平均为７ １５
ｍｇ ／ ｇ，比正交试验中最高提取率（７ ０１ ｍｇ ／ ｇ）高，表
明正交试验所确定的工艺条件为最佳工艺条件。
#

　 结论
本实验以乙醇溶液为最佳提取试剂，采用单因

素试验和Ｌ９（３４）正交试验设计优化超声波辅助提

取破布木果中总多酚，确定了最佳工艺条件，并进
行了验证试验。结果证明，该工艺提取破布木果总
多酚线路简单、提取率高、稳定性好，因此为破布木
果总多酚提取的工业生产提供了合理的依据。
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