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盐肤木Ｒｈｕｓ ｃｈｉｎｅｎｓｉｓＭｉｌｌｓ．为漆树科Ａｎａｃａｒｄｉａｃｅａｅ
盐肤木属Ｒｈｕｓ落叶小乔木犤 １ 犦，其叶上的虫瘿称为五倍
子，主要由五倍子蚜Ｍｅｌａｐｈｉｓ ｃｈｉｎｅｓｅ（Ｂｅｌｌ）Ｂａｋｅｒ寄生
而形成犤 ２ 犦。五倍子具有敛肺降火、涩肠止泻、固精缩尿等
功效，临床用于治疗肺虚久咳、肺热痰嗽、久泻久痢、自
汗盗汗、消渴、便血痔血、外伤出血、痈肿疮毒、皮肤湿烂
等，其主要药效物质为鞣质类成分等。鞣质是一类具有
沉淀蛋白质特性的多元酚类化合物犤 ３ 犦，存在于很多植
物，具有显著清除自由基及抗肿瘤等药理作用犤 ４ 犦。陈丹
妮等犤 ５ 犦利用响应面法优化了五倍子中鞣质的提取工艺，
但盐肤木中产生虫瘿的量很少，即从盐肤木虫瘿即五倍
子中获得活性鞣质，难以满足现代中药业的需求。本课
题组前期开展了盐肤木药材的化学成分研究犤 ６ 犦，发现盐
肤木根中也富含与五倍子一致的鞣质类成分，同时现代
化学研究也表明盐肤木药材和其虫瘿一样，含有相同的
鞣质类成分犤 ７ － １０ 犦，对于盐肤木的提取工艺研究仅有针对

黄酮类成分的方法犤 １１ － １２ 犦，对鞣质提取工艺的研究鲜有
报道。因此，本研究中在单因素考察基础上，采用响应面
法设计优化盐肤木总鞣质的提取工艺，为盐肤木总鞣质
的开发利用奠定基础。现报道如下。
１ 仪器与试药

仪器：ＵＶ － １８００型可见分光光度计（日本岛津公
司）；ＣＰＡ２２５Ｄ型天平（十万分之一，德国赛多利斯科学
仪器有限公司）；ＫＱ － ５００Ｅ型超声波清洗器（昆山市超
声仪器有限公司）；ＦＹ１３５型中草药粉碎机（天津市泰斯
特仪器有限公司）。

试药：盐肤木（安徽协和成药业饮片有限公司，批号
为１５１２２２０１），经福建中医药大学范世明高级实验师鉴
定为盐肤木Ｒｈｕｓ ｃｈｉｎｅｎｓｉｓ Ｍｉｌｌｓ． 的干燥根，标本（编号
为ＹＦＭ２０１５１００３）存放于福建中医药大学生物医药研
发中心标本室；没食子酸（纯度≥９０． ８％，中国食品药品
检定研究院，批号为１１０８３１ － ２０１６０５）；碳酸钠、磷钼钨

响应面法优化盐肤木总鞣质回流提取工艺

叶永华 １，杨 玲 １，徐 伟 １，连 红 ２，许 文 １，叶 淼 １，郑海音 ３△

（１． 福建中医药大学药学院·生物医药研发中心，福建福州３５０１２２； ２． 福州海王金象中药制药有限公司，
福建福州３５００１４； ３． 福建中医药大学中西医结合学院，福建福州３５０１２２）

摘要：目的优选盐肤木中总鞣质的提取工艺。方法以总鞣质提取率为考察指标，在单因素试验基础上，以提取时间、液料比和提取温
度为考察因素，采用响应面设计原理优选提取工艺。结果盐肤木中总鞣质最佳提取工艺为乙醇提取浓度７０％，液料比２０． ７１ ∶ １，提取温度
６０ ℃，提取时间７２． ５７ ｍｉｎ，提取２次。结论响应面法优选的盐肤木总鞣质提取工艺简单，提取效率高，可预测性良好。
关键词：盐肤木；总鞣质；提取工艺；响应面分析法
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Ａ． 乙醇提取浓度 Ｂ． 提取温度 Ｃ． 提取时间 Ｄ． 液料比 Ｅ． 提取次数
图１ 提取影响因素考察结果

酸、乙醇均为分析纯（国药集团化学试剂有限公司）。
２ 方法与结果
２． １ 溶液制备

取没食子酸对照品１２． ５ ｍｇ，精密称定，置２５ ｍＬ
棕色容量瓶中，加水充分溶解，稀释至刻度，摇匀，精密
量取５ ｍＬ置５０ ｍＬ容量瓶中，并加水定容，摇匀，即得
质量浓度为０． ０５ ｇ ／ Ｌ对照品溶液。
２． ２ 含量测定方法

鞣质含量＝总酚酸含量－不被吸附的多酚含量犤１３犦。
总酚酸含量测定：精密量取供试品溶液１． ０ ｍＬ，置

２５ ｍＬ棕色容量瓶中，加入磷钼钨酸试液１． ０ ｍＬ、水
１１． ０ ｍＬ，用２９． ０％ Ｎａ２ＣＯ３溶液稀释至刻度，摇匀，放置
３５ ｍｉｎ，以相应试剂为空白，按紫外－可见分光光度法
在７６０ ｎｍ波长处测定吸光度，根据标准曲线计算含量。

不被吸附的多酚含量测定方法：精密量取供试品溶
液３． ０ ｍＬ，置于已加入０． ６ ｇ干酪素的具塞锥形瓶中，
加水，补足体积至１００． ０ ｍＬ，密塞，于３０ ℃水浴中保温
１ ｈ，实时振摇，于最后１０ ｍｉｎ静置，取出，放冷，取上清
液，用０． ４５ μｍ微孔滤膜过滤，弃去初滤液，精密量取
续滤液３． ０ ｍＬ，依法测定总酚酸的吸光度，根据标准曲
线计算不被吸附的多酚含量。

取干酪素０． ６ ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，加入
１００． ０ ｍＬ水，同法制备空白溶液，进行干酪素空白干扰
试验。
２． ３ 线性关系考察

精密量取没食子酸对照品溶液０． ５，１． ０，２． ０，３． ０，
４． ０，５． ０ ｍＬ，分别置２５ ｍＬ棕色容量瓶中，分别加入磷

钼钨酸溶液１． ０ ｍＬ，再分别加水１１． ５，１１． ０，１０． ０，９． ０，
８． ０，７． ０ ｍＬ，最后分别用２９％碳酸钠溶液稀释至刻度，
摇匀，放置３５ ｍｉｎ，以同样处理试剂为空白显色体系，在
７６０ ｎｍ波长处测定吸光度。以吸光度（Ｙ）对质量浓度
（Ｘ）进行线性回归，绘制标准曲线，得线性回归方程
Ｙ ＝ ８９． ８３ Ｘ ＋ ０． ０２１，ｒ ＝ ０． ９９９ ９ 牗 ｎ ＝ ６ 牘。结果表明，没
食子酸质量浓度在１． ０ ～ １０． ０ μｇ ／ ｍＬ范围内与峰面积
线性关系良好。
２． ４ 提取工艺单因素考察

评价指标：以总鞣质提取率为评价指标考察，总鞣
质提取率＝总鞣质含量（ｍｇ）／药材质量（ｇ）× １００％。

乙醇提取浓度：精密称取盐肤木粉末５． ０ ｇ，置锥形
瓶中，提取液料比２０ ∶ １，乙醇提取溶剂比例分别设为
４０％，５０％，６０％，７０％，８０％，浸渍３０ ｍｉｎ，回流提取１ ｈ，
按２． ２项下方法测定总鞣质含量，结果见图１ Ａ。乙醇
浓度在４０％ ～ ６０％，总鞣质提取率与乙醇提取浓度呈
正相关，但超过６０％乙醇浓度后，总鞣质提取率反而下
降。初步确定乙醇提取浓度为５０％ ～ ７０％。

提取温度：精密称取盐肤木粉末５． ０ ｇ，置锥形瓶
中，加入２０倍量６０％乙醇提取溶剂，提取温度分别设
置为４０，５０，６０，７０，８０ ℃，浸渍３０ ｍｉｎ，分别提取１ ｈ，按
２． ２项下方法测定总鞣质含量，结果见图１ Ｂ。４０ ～ ７０ ℃
时，总鞣质提取率随温度的升高而升高，但超过７０ ℃
后，提取率反而下降。初步确定提取温度为６０ ～ ８０ ℃。

液料比：取盐肤木粉末５． ０ ｇ，精密称定，置锥形瓶中，
分别加入５，１０，１５，２０，２５倍量的６０％乙醇浸渍３０ ｍｉｎ，
回流提取１ ｈ，按２． ２项下方法测定盐肤木中总鞣质的
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表１ 因素水平表
编码
－ １
０
１

因素Ａ（％）
５０
６０
７０

因素Ｂ（ｇ ／ ｍＬ）
１５
２０
２５

因素Ｃ（℃）
６０
７０
８０

因素Ｄ（ｍｉｎ）
３０
６０
９０

表２ 盐肤木总鞣质的提取工艺Ｂｏｘ － Ｂｅｎｈｎｋｅｎ中心组合试验结果
因素Ａ
０
－ １
－ １
０
０
１
０
１
１
０
０
０
０
０
１

因素Ｂ
１
０
０
０
－ １
－ １
１
０
１
１
０
０
－ １
０
０

因素Ｃ
－ １
１
０
１
０
０
０
０
０
０
１
０
０
－ １
１

因素Ｄ
０
０
１
－ １
－ １
０
１
１
０
－ １
１
０
１
１
０

提取率（％）
２． ０２
２． ０５
１． ９９
２． ００
１． ８７
１． ９９
２． ０１
１． ９９
２． ０５
１． ９３
１． ８６
２． ０７
１． ９１
２． ０１
１． ９２

因素Ａ
０
０
０
０
０
１
０
－ １
－ １
１
－ １
－ １
０
０

因素Ｂ
－ １
－ １
０
１
０
０
０
０
０
０
１
－ １
０
０

因素Ｃ
－ １
１
０
１
－ １
－ １
０
－ １
０
０
０
０
０
０

因素Ｄ
０
０
０
０
－ １
０
０
０
－ １
－ １
０
０
０
０

提取率（％）
２． ０３
１． ９４
２． ０９
２． ０２
１． ８８
２． ０８
２． ０７
２． ０２
１． ９６
１． ９１
２． ０８
１． ９６
２． ０７
２． ０９

表３ 回归方程的显著性检验及方差分析

注： Ｐ ＜ ０． ００１， Ｐ ＜ ０． ０５。

方差来源
模型
因素Ａ
因素Ｂ
因素Ｃ
因素Ｄ
ＡＣ
ＢＣ
ＣＤ
Ａ２

Ｂ２

Ｃ２

Ｄ２

残差
失拟性
纯误差
总差

方差和
０． １３
１． ２０ × １０ － ３

０． ０１４
５． ２１ × １０ － ３

４． ０３ × １０ － ３

９． ０３ × １０ － ３

２． ０３ × １０ － ３

０． ０１８
１． ９５ × １０ － ３

０． ０１１
９． ６６ × １０ － ３

０． ０６８
８． ９６ × １０ － ３

８． ４８ × １０ － ３

４． ８０ × １０ － ３

０． １４

自由度（ｄｆ）
１１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
１７
１３
４
２８

均方
０． ０１２
１． ２０ × １０ － ３

０． ０１４
５． ２１ × １０ － ３

４． ０３ × １０ － ３

９． ０３ × １０ － ３

２． ０３ × １０ － ３

０． ０１８
１． ９５ × １０ － ３

０． ０１１
９． ６６ × １０ － ３

０． ０６８
５． ２７ × １０ － ３

６． ５３ × １０ － ３

１． ２０ × １０ － ３

Ｆ值
２１． ８９
２． ２８
２６． ５７
９． ８８
７． ６５
１７． １２
３． ８４
３４． ５７
３． ７０
２０． ７６
１８． ３１
１２８． ８３

５． ４４

Ｐ值
＜ ０． ０００ １
０． １４９ ８
＜ ０． ０００ １
０． ００５ ９
０． ０１３ ２
０． ０００ ７
０． ０６６ ６
＜ ０． ０００ １
０． ０７１ ５
０． ０００ ３
０． ０００ ５
＜ ０． ０００ １

０． ０５７ ４

显著性













含量，结果见图１ Ｃ。随着液料比的增大，总鞣质的提取
率亦逐渐增大，液料比超过２０ ∶ １后，总鞣质的提取率
基本趋于稳定。因此选择液料比为１５ ∶ １ ～ ２５ ∶ １。

提取时间：取盐肤木粉末５． ０ ｇ，精密称定，置锥形
瓶中，加入２０倍量的６０％乙醇，浸渍３０ ｍｉｎ后，回流提
取时间分别设置为３０，６０，９０，１２０，１５０ ｍｉｎ，按２． ２项下
测定总鞣质含量，结果见图１ Ｄ。随着提取时间的延长，
总鞣质提取率逐渐上升，提取时间超过１２０ ｍｉｎ后提取
率略有下降。因此，选择提取时间为６０ ～ １２０ ｍｉｎ。

回流提取次数：取盐肤木粉末５． ０ ｇ，精密称定，置
锥形瓶中，加入２０倍量的６０％乙醇，浸渍３０ ｍｉｎ，回流
提取１ ｈ，提取１，２，３次，按２． ２项下方法测定提取液中
总酚酸含量，结果见图１ Ｅ。随着提取次数的增加，总鞣
质提取率逐渐降低，提取３次后已提取完全。为了节省
试剂、时间等，确定提取次数为２次。
２． ５ 响应面法优化试验设计
２． ５． １ 因素水平确定

根据Ｂｏｘ － Ｂｅｎｈｎｋｅｎ的中心组合设计原理，在单因
素考察基础上，以乙醇浓度（因素Ａ）、料液比（因素Ｂ）、
提取温度（因素Ｃ）、提取时间（因素Ｄ）为自变量，以盐
肤木总鞣质提取率（Ｙ）为响应值进行试验设计犤 ５ 犦。确定
各单因素对于盐肤木中总鞣质提取的显著性及各因素
的最佳提取条件，其因素水平见表１。

２． ５． ２ 响应面分析与提取工艺优化
结合单因素试验结果，以总鞣质为指标，以乙醇提

取浓度（因素Ａ）、液料比（因素Ｂ）、提取温度（因素Ｃ）
及提取时间（因素Ｄ）为考察因素，结果见表２。

采用Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ８． ０． ６软件进行多项式回归拟合，建
立多元二次响应面回归模型：Ｙ ＝２． ０８ －１． ０００Ｅ －００２Ａ ＋
０． ０３４Ｂ － ０． ０２１Ｃ ＋ ０． ０１８Ｄ － ０． ０４７ＡＣ ＋ ０． ０２２ＢＣ －
０． ０６７ＣＤ － ０． ０１７Ａ２ － ０． ０４１Ｂ２ － ０． ０３９Ｃ２ － ０． １０Ｄ２。因
素的ＡＮＯＶＡ分析见表３。可见，Ｆ 模拟＝ ２１． ８９，且
Ｐ ＜ ０． ０００ １，表明该模型差异有统计学意义，方程与实
际的拟合情况相符；失拟项Ｐ ＝ ０． ０５７ ４，提示失拟检测
无显著性，表明未知因素对试验的干扰较小；模型拟合
相关系数Ｒ２ ＝ ０． ９３４ １，表明模型可信度较好，该模型可
应用于分析和预测提取工艺参数。

拟合回归方程各项方差分析结果表明，对于响应值
Ｙ，因素一次项Ｂ，Ｃ，Ｄ，交互项ＡＣ，ＣＤ，二次项Ｂ２，Ｃ２，
Ｄ２都对总鞣质提取率的影响显著，其余均无显著性，提

示各影响因素与提取率之间并非简单的线性关系。由
表３可见，单因素Ａ，Ｂ，Ｃ，Ｄ的Ｆ值大小分别为２． ２８，
２６． ５７，９． ８８，７． ６５，提示单因素对提取率的影响顺序为
Ｂ ＞ Ｃ ＞ Ｄ ＞ Ａ。

响应面分析的等高线图和响应面图见图２，根据拟
合模型方程可知，只有ＡＣ和ＣＤ会有相互影响，各图为
因素Ａ ～ Ｄ中任意２个变量取零水平时，其余２个变量
对盐肤木总鞣质提取率的影响，可更直观地体现２个因
素对提取的影响。

由图２ Ａ可知，在因素Ｃ较小时，随着因素Ａ的变
大，曲面变化较快，表明在因素Ｃ较小时，随着因素Ａ
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８０

７５

７０

６５

６０
５０ ５５ ６０ ６５ ７０

Ｙ ／ ％

Ｙ ／ ％

２． １

２． ０

１． ９

８０
７５

７０
６５

６０ ５０
５５

６０
６５

７０

Ｃ ／ ℃

Ｃ ／ ℃Ａ ／ ％ Ａ ／ ％

８０

７５

７０

６５

６０
１５ １７ １９ ２１ ２３ ２５

Ｙ ／ ％Ｃ ／ ℃

Ｃ ／ ℃

Ｙ ／ ％

Ｙ ／ ％

Ｃ ／ ℃

Ｃ

Ａ

Ａ． 乙醇浓度和提取温度 Ｂ． 提取温度和液料比 Ｃ． 提取时间和提取温度
图２ 等高线及响应面图

Ｂ ／ ｍ ／ ｖ

Ｂ

２． ０

２． １

Ｙ ／ ％
１． ９

８０
７５

７０
６５ ６０ １５

２５
２１
２３

１９１７
Ｂ ／ ｍ ／ ｖ

９０

７８

６６

５４

４２

３０ Ｃ ／ ℃
６０ ６５ ７０ ７５ ８０

Ｄ ／ ｍｉｎ

２． １

２． ０

１． ９

Ｄ ／ ｍｉｎ

９０
７８

３０４２
５４６６

６０
６５

７０
７５

８０

的增加，总鞣质的提取率增加。在因素Ｃ较大时，随着
因素Ａ的增大，总鞣质提取率增加，同时出现了最高
点，之后总鞣质提取率降低；由图２ Ｂ可知，在因素Ｃ较
小时，随着因素Ｂ的变大，曲面变化较平缓，表明在因
素Ｃ较小时，随着因素Ｂ的增加，总鞣质的提取率增加
较慢。而在因素Ｃ较大，随着因素Ａ的增大，总鞣质提
取率增大，同时出现了最高点，之后总鞣质提取率降低；
由图２ Ｃ可知，在因素Ｃ较小时，随着因素Ｄ的变大，
曲面变化较快，表明在因素Ｃ较小时，随着因素Ｄ的增
加，总鞣质的提取率增加较快。在因素Ｃ较大时，随着
因素Ａ的增大，总鞣质提取率增大，同时出现了最高
点。可见，不同因素之间的交互作用对盐肤木中总鞣质
的提取有很大影响。
２． ５． ３ 最佳试验条件的预测与验证

用Ｄｅｓｉｇｎ － Ｅｘｐｅｒｔ软件对盐肤木总鞣质的提取工
艺Ｂｏｘ － Ｂｅｎｈｎｋｅｎ中心组合试验结果进行分析，得到的
总鞣质最佳提取条件为：因素Ａ ７０％，因素Ｂ ２０． ７１ ∶ １，

因素Ｃ ６０ ℃，因素Ｄ ７２． ５７ ｍｉｎ，盐肤木中总鞣质提取
率的预测值为２． １０％。根据优选的提取工艺结果进行
验证性试验，平行验证３次，盐肤木中总鞣质提取率分
别为２． １０％，２． ０９％，２． １３％，平均值为２． １１％，ＲＳＤ为
１． ０１％ 牗 ｎ ＝ ３ 牘，与预测值的相对偏差为０． ４７４％，表明
该方法优选的提取工艺可靠。
３ 讨论

本研究中以盐肤木作为原料，首先比较了提取方
法，如回流法、超声法、温浸法，结果表明，回流提取法的
盐肤木中总鞣质的提取率最高，因此本试验采用回流提
取法进行试验；同时对于提取溶剂筛选，前期比较了丙
酮、水、乙醇，发现丙酮和乙醇提取的效果接近，均高于
水，鉴于丙酮属有毒、易制毒化学试剂，故本试验采用乙
醇作为总鞣质的提取溶剂。

本研究中通过单因素考察提取时间、提取温度、液
料比和乙醇浓度对盐肤木总鞣质提取优选的基础上，通
过Ｂｏｘ － Ｂｅｎｈｎｋｅｎ的中心组合设计原理，响应面法分析
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