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响应面法优化杠板归总黄酮微波提取工艺
黄道明 １，黄 平 ２，沈丽霞 ３△

（１．江西省上饶市食品药品检验检测中心，江西 上饶 ３３４０００； ２．江西医学高等专科学校，江西 上饶 ３３４０００；
３．中国人民解放军第９７１医院，山东 青岛 ２６６０７２）

摘要：目的 优化杠板归总黄酮的微波提取工艺。方法 以杠板归总黄酮提取率为指标，采用响应面法优化微波提取工艺条件，考察提

取时间、提取温度、乙醇体积分数和液料比４个因素对杠板归总黄酮得率的影响。结果 杠板归总黄酮最佳微波提取工艺为提取温度

６０℃，提取时间２０ｍｉｎ，乙醇体积分数 ６０％，液料比５０∶１，此条件下其得率为５．６９％。结论 该方法简便、预测性良好。利用响应面分

析法优化杠板归总黄酮的提取工艺参数真实、可靠，具有实用价值。

关键词：杠板归；总黄酮；响应面法；提取工艺；微波
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杠板归又称贯叶蓼、犁头藤等，是蓼科植物杠板归

ＰｏｌｙｇｏｎｕｍｐｅｒｆｏｌｉａｔｕｍＬ．的干燥地上部分，夏季开花时
采收，晒干而成，在全国各地均有分布。杠板归具有清

热解毒、利水消肿、止咳的功效，主治咽喉肿痛、肺热咳

嗽、小儿顿咳、水肿尿少、湿热泻痢、湿疹、疖肿、蛇虫咬

伤等犤１－２犦。黄酮类化合物是杠板归的有效成分之一，具

有抗肿瘤、抗氧化、抗心律失常等作用犤３－５犦。目前，杠板

归中总黄酮的提取工艺主要通过正交试验优化，尚未见

通过响应面法优化的研究报道。响应面法是应用合理的

试验设计，采用多元二次回归方程来拟合因素与响应值

之间的函数关系，可通过回归方程的分析来寻求最优工

艺参数，解决多变量问题的一种统计方法犤６－７犦。本研究

中采用响应面法对微波提取杠板归总黄酮的工艺参数

进行了优化，旨在为杠板归药材的进一步开发和利用奠

定理论基础。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＵＶ－２１００型分光光度计（上海尤尼柯仪器有限

公司）；ＣＷ－２００８型微波提取仪器（上海松野仪器
有限公司）；ＳＢ－２０００型旋转蒸发器（上海亚龙仪器
有限公司）；１０１ＡＢ－２型真空泵（上海神光仪器有限
公司）。

１．２ 试药
杠板归干燥药材，购自江西新东港中药饮片有限公

司，经江西上饶市食品药品检验所中药室付彩群中药师

鉴定为正品，干燥，粉碎，过６０目筛，备用；芦丁对照品
（纯度为９８．９％，中国食品药品检定研究院）；其余试剂
均为分析纯；试验用水均为去离子水。

２ 方法与结果

２．１ 杠板归总黄酮提取工艺流程
取干燥后的杠板归粉末样品 １０ｇ，精密称定，在

１００ｍＬ圆底烧瓶中加入一定体积分数的乙醇，在拟订
试验条件下（提取时间、提取功率、液料比和乙醇浓度

等），采用间歇微波辅助提取法（３０ｓ，放置 １ｍｉｎ）提取
杠板归中总黄酮。样品在一定微波功率下提取设定的时

间后，经过滤分离，低速离心 １０ｍｉｎ，取上清液，置旋转
蒸发仪 ５０℃减压浓缩，再定容于 １０ｍＬ容量瓶，经
０．４５μｍ微孔滤膜滤过，备用。精密吸取各供试品溶液
１０μＬ，按上述拟订条件测定峰面积，以回归方程计算含量。
２．２ 标准曲线的制作与黄酮得率计算

取经干燥至恒重的芦丁对照品 １０．０ｍｇ，精密称
定，置５０ｍＬ容量瓶中，加入乙醇溶液定容，即得芦丁对
照品溶液。分别精密吸取１，２，３，４，５，６，７ｍＬ，置 ２５ｍＬ
容量瓶中，各加１ｍＬ５％亚硝酸钠溶液，摇匀，静置６ｍｉｎ
后分别加入１ｍＬ１０％硝酸铝溶液，摇匀，静置６ｍｉｎ后分

别加入１０ｍＬ４％氢氧化钠溶液，摇匀，最后用６５％乙醇
定容至刻度，摇匀，放置１５ｍｉｎ；以空白试剂为参比液，在
５００ｎｍ波长处测定吸光度。以芦丁对照品溶液质量浓度
（Ｘ，ｍｇ／ｍＬ）为横坐标、吸光度（Ｙ）为纵坐标制作标准曲
线，得回归方程 Ｙ＝７．９５６１Ｘ＋０．００６８，ｒ＝０．９９９５牗ｎ＝７牘。
根据回归方程计算总黄酮浓度，并计算总黄酮得率。

２．３ 响应面法优化试验设计
单因素考察：通过单因素法，对不同提取时间（１０，１５，

２０，２５，３０ｍｉｎ），不同乙醇体积分数（４０％，５０％，６０％，
７０％，８０％），不同提取温度（４０，５０，６０，７０，８０℃），不同液料
比（４０∶１，４５∶１，５０∶１，５５∶１，６０∶１）进行考察。结果见图１。

试验设计与结果：根据单因素试验结果，采用星点

设计法，以提取温度（Ａ）、提取时间（Ｂ）、乙醇体积分
数（Ｃ）和液料比（Ｄ）４个因素为自变量，每个因素
取３个水平，以杠板归总黄酮得率为响应值进行试验分
析。因素水平见表１，结果见表２。

数据分析：采用统计软件 Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ对表２中
的数据进行多元回归拟合，得总黄酮得率对编码自变量

Ａ，Ｂ，Ｃ，Ｄ的回归方程：Ｙ＝５．６５＋０．３１Ａ－８．３３３Ｅ－
００３Ｂ－０．０４８Ｃ＋０．０６０Ｄ－０．０１３ＡＢ＋０．０６５ＡＣ－
０．０４５ＡＤ－０．０４２ＢＣ－０．０３０ＢＤ＋０．０３ＣＤ－０．５２Ａ２－
０．３０Ｂ２－０．２５Ｃ２－０．３２Ｄ２。该模型回归显著（Ｐ＜０．０００１），
模型的复相关系数（ｒ）＝０．９９８２，表明该回归方程回归
效果较好，试验误差较小。模型的校正决定系数（Ｒ２ａｄｊ）＝

表１ 响应面优化试验因素水平表

水平

－１
０
１

因素 Ａ（℃）

５０
６０
７０

因素Ｂ（ｍｉｎ）

１０
２０
３０

因素 Ｃ（％）

５０
６０
７０

因素 Ｄ
４０∶１
５０∶１
６０∶１

总黄酮得率 ／％

６

５

４

３

２

１

０
０ １０ １５ ２０ ２５ ３０

提取时间 ／ｍｉｎ

总黄酮得率 ／％

６

５

４

３

２

１

０
提取温度 ／℃

３０ ４０ ５０ ６０ ７０ ８０

总黄酮得率 ／％

６

５

４

３

２

１

０
３０ ４０ ５０ ６０ ７０ ８０

总黄酮得率 ／％

６

５

４

３

２

１

０
３０ ４０ ５０ ６０ ７０ ８０

液料比乙醇体积分数 ／％

图 １ 不同提取时间、温度、乙醇体积分数和液料比对杠板归总

黄酮得率的影响
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１６
１７
１８
１９
２０
２１
２２
２３
２４
２５
２６
２７
２８
２９

因素 Ａ（℃）

－１
－１
－１
０
０
－１
０
０
１
０
１
１
１
０

因素 Ｂ（ｍｉｎ）

０
０
－１
－１
０
０
１
－１
０
０
１
０
０
１

因素Ｃ（％）

０
－１
０
０
０
０
１
－１
－１
１
０
０
０
－１

因素Ｄ
－１
０
０
－１
０
１
０
０
０
１
０
１
－１
０

总黄酮得率（％）

４．３７
４．７４
４．４５
４．９８
５．４７
４．６２
４．９７
５．１１
５．２１
５．１２
５．１４
５．１３
５．０６
５．１７

序号

１
２
３
４
５
６
７
８
９
１０
１１
１２
１３
１４
１５

因素 Ａ（℃）

－１
０
０
０
１
０
－１
０
０
０
０
０
０
１
０

因素 Ｂ（ｍｉｎ）

１
１
０
０
０
０
０
０
－１
０
０
１
０
－１
－１

因素Ｃ（％）

０
０
－１
－１
１
０
１
１
１
０
０
０
０
０
０

因素Ｄ
０
１
１
－１
０
０
０
－１
０
０
０
－１
０
０
１

总黄酮得率（％）

４．５１
５．０４
５．０７
５．０５
５．１８
５．５０
４．４５
４．９８
５．０８
５．４９
５．５３
４．９８
５．５２
５．１３
５．１６
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表２ 响应面分析试验设计方案与结果

图２ 提取温度与提取时间对提取物中总

黄酮得率的响应曲面及等高线图

图３ 提取温度与乙醇体积分数对提取物

中总黄酮得率的响应曲面及等高线图

图４ 提取温度与液料比对提取物中总黄

酮得率的响应曲面及等高线图

１５
５０

５５
６０

６５
７０

６

５．５

５

４．５

４

３０
２５

２０

１０

总黄酮得率 ／％

３０

２５

２０

１５

１０

总黄酮得率 ／％

Ｂ．时间 ／ｍｉｎ

Ｂ．时间 ／ｍｉｎ

Ａ．温度 ／℃

Ａ．温度 ／℃

５５
５０

５５
６０

６５
７０

６

５．５

５

４．５

４

７０
６５

６０

５０

总黄酮得率 ／％

７０

６５

６０

５５

５０

总黄酮得率 ／％

Ａ．温度 ／℃

Ａ．温度 ／℃

Ｃ．乙醇体积分数 ／％

Ｃ．乙醇体积分数 ／％

５５
５０

５５
６０

６５
７０

６

５．５

５

４．５

４

７０
６５

６０

５０

总黄酮得率 ／％

总黄酮得率 ／％

Ａ．温度 ／℃

Ａ．温度 ／℃

Ｄ．液料比

Ｄ．液料比

５０ ５５ ６０ ６５ ７０ ５０ ５５ ６０ ６５ ７０ ５０ ５５ ６０ ６５ ７０

６０

５６

５２

４６

４４

４０

０．９９５３，表明该模型可信度较高。失拟项 Ｐ＞０．０５，表
明该模型失拟不显著，说明该回归方程能较好地拟合真

实的效应面，证实应用星点设计－效应面法优化杠板归
总黄酮提取率可行。

响应面分析：通过多元回归方程作响应面图（见图

２至图７），可较直观地反映各因素间的交互作用。
最佳提取条件确定：通过软件Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ分析得

出杠板归总黄酮最佳提取工艺为提取温度６２．９１℃，提取
时间１８．９６ｍｉｎ，乙醇体积分数５９．４９％和液料比５０．３６。
考虑到实际操作因素，将测定条件修正为提取温度６０℃，
提取时间２０ｍｉｎ，乙醇体积分数６０％和液料比５０∶１。

验证试验：为检验效应面法所得结果的可靠性，采

用上述修正条件进行杠板归总黄酮的微波提取试验，得

到杠板归总黄酮平均得率为 ５．６９％（ｎ＝３），与理论预
测值５．６７％非常接近。因此，利用响应面分析法优化杠
板归总黄酮的提取工艺参数真实、可靠，具有实用价值。

３ 讨论

３．１ 提取方法选择
杠板归的主要有效成分为黄酮类化合物，传统回流提

取法存在溶剂消耗量大、提取效率低、提取时间长及污染环

境等缺点，本研究中选择微波提取法提取杠板归总黄酮，并

对提取工艺进行改进优化，以更大程度地利用该药材犤８犦。
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５６

５２

４６

４４

４０
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Ｄ．液料比

６０
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图５ 乙醇体积分数与提取时间对提取物

中总黄酮得率的响应曲面及等高线图

图６ 提取时间与液料比对提取物中总黄

酮得率的响应曲面及等高线图

图７ 乙醇体积分数与液料比对提取物中

总黄酮得率的响应曲面及等高线图

３．２ 考察因素选择
通过正交试验法对不同提取工艺进行比较，结果表

明，提取时间、乙醇体积分数、液料比、提取温度等因素

对杠板归总黄酮的提取均有影响，且乙醇体积分数和提

取时间影响最显著。故本研究中选择提取时间、乙醇体

积分数、液料比、提取温度４个因素为考察因素犤９犦。

３．３ 优化方法选择
当前，药材有效成分的提取工艺研究多为正交试

验，其结果直观易分析，但得到的优选值只是试验所用

水平的某一种组合，具有局限性。与其相比，响应面法能

更好地解释多因素与响应值之间的关系，特别是因素之

间存在的交互作用。响应面法是将一系列的试验数据用

多项式进行拟合，得出回归方程，然后将函数以图形的

方式表现出来，更能直观地分析出各个因素与响应面之

间的关系及因素之间的交互关系。故本试验中选择响应

面法优化杠板归总黄酮的提取工艺犤１０－１１犦。

３．４ 方法评价
在单因素试验基础上，本研究中首次采用星点设计－

效应面试验设计法，对微波提取杠板归总黄酮的工艺进

行了优化，并建立了回归模型。此模型极显著，模型的

ｒ＝０．９９８２，Ｒ２ａｄｊ＝０．９９５３，失拟项不显著，可用于杠板
归总黄酮提取工艺分析和预测。优化后确定的杠板归

总黄酮最佳提取工艺条件为提取温度６０℃，提取时间
２０ｍｉｎ，乙醇体积分数６０％和液料比５０∶１。该方法工艺
简单，提取率较高，且省时、节能、提取效率高，可为杠板

归资源的综合利用奠定基础。
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