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!摘要"%目的& 研究闪式提取法从苦杏仁中提取苦杏仁苷的最佳工艺) 方法& 采用单因素试验和 W

D

$F

V

%正交

试验设计& 以苦杏仁苷为指标& 对闪式提取的影响因素进行考察& 并与文献报道的方法进行比较) 结果& 闪式提取

法的最佳工艺是 7"g乙醇& 提取时间 # :+,& 料液比 #fU) 结论& 此工艺简单* 高效* 节能& 提取率高& 有利于苦杏

仁苷的提取)

!关键词"%闪式提取( 苦杏仁( 苦杏仁苷( 正交试验
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苦杏仁为蔷薇科植物山杏 !+.0.8$+4%03$5$

W0O;M0$08. &;<+:0* 西伯利亚杏 !+.0.883)3+35$ W0*

东北杏 !+.0.84$018>.+35$ $&;<+:0% Y'-*,-或杏

!+.0.8$+4%03$5$ W0的夏季采收的干燥种子) 具有降

气止咳平喘* 润肠通便之功能) 常用于咳嗽气喘*

胸满痰多* 肠燥便秘+#,

) 其主要有效成分是苦杏仁

苷& 也称维生素 4

#7

& 具有止咳+!,

* 平喘+F,之功能&

此外& 其对心血管+V,

* 消化系统+E9U,

* 免疫系统+79$,

*

泌尿系统等+D,也具有药理作用)

目前关于苦杏仁苷的提取报道较多& 主要是煎

煮* 回流* 超声等传统方法& 都存在提取时间较长*

溶剂消耗大* 能耗大等问题) 苦杏仁苷是一种氰苷

类物质& 分为_型和 W型& 前者有药理活性后者却

没有) 而_型苦杏仁苷在高温下会转变成 W型从而

失去药理活性+#",

) 所以常规提取方式有可能会引起

_型苦杏仁苷的异构化& 而导致失活) 闪式提取技

术是一种新型提取方法& 它是利用闪式提取器将浸

泡在溶剂里的物质快速破碎& 并通过超强振动与高

速搅拌让有效成分迅速释放出来的一种提取方

法+##,

) 闪式提取时间短至几分钟甚至几秒钟& 溶剂

用量小& 能耗低& 且无须加热& 有利于对热不稳定

物质的提取+#!9#F,

) 目前还未见到有关苦杏仁苷闪式

提取法的报道) 笔者通过实验研究闪式提取法提取

苦杏仁苷& 希望为苦杏仁苷的提取提供一种新的思

路和方法)

89仪器与试药

ĥ481E"\闪式提取器$河南金鼐科技发展有限

公司%( 5?+2-,K##"" 液相色谱仪( 4Q!!V\ 型电子天

平$北京赛多利斯仪器系统有限公司%( IW9U")型中

!F#!!
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药粉碎机$湖南旭众机械设备有限公司%)

苦杏仁苷对照品$中国食品药品检定研究院& 批

号' ##"$!"9!"#U"7%( 苦杏仁$长沙佰佳中药饮片有

限责任公司%( 乙腈为色谱纯( 水为纯化水& 其余试

剂均为分析纯)

<9方法与结果

<;8 苦杏仁苷的含量测定方法

!0#0# 色谱条件%色谱柱为YM':;J+2)

#$

柱$#E" ::p

V0U ::& E

#

:%( 流动相为乙腈 c"0#g磷酸溶液

$$fD!%( 检测波长' !"7 ,:( 流速' #0" :W!:+,

c#

(

柱温' !E o( 进样量' #"

#

W)

!0#0! 对照品溶液的制备%将苦杏仁苷对照品干燥

至恒重& 精密称量 #"0F :?& 放入容量瓶中& 加入甲

醇溶液定容至 #"" :W& 摇匀& 制成质量浓度为

#"F

#

?!:W

c#的苦杏仁苷对照品溶液)

!0#0F 供试品溶液的制备%将苦杏仁粉碎& 过二号

筛& 精密称量粉末约 "0F ?& 按相应实验条件制备出

提取液& 过滤& 滤液回收乙醇& 浓缩至浸膏& 减压

干燥& 得提取物) 精密称量提取物 !" :?& 放入容量

瓶中& 精密加入甲醇 #"" :W& 摇匀使其完全溶解&

过滤& 取续滤液即得供试品溶液)

!0#0V X̂W)法专属性%取对照品溶液和供试品溶液

分别进样测定& 供试品和对照品色谱图在相应时间

有对应色谱峰& 且供试品色谱图中苦杏仁苷色谱峰

与其他组分分离良好& 结果见图 #)

注' 50对照品( 40供试品)

图 89对照品和供试品的V0:H图

!0#0E 标准曲线的建立%取干燥至恒重的苦杏仁苷

对照品 #E0# :?& 放入容量瓶中& 加入甲醇溶液定容

至 E" :W& 摇匀) 精密量取上述溶液 #* !* V* U*

$* #" :W& 分别移入甲醇至 #" :W容量瓶中& 加甲

醇稀释至刻度& 摇匀& 滤过) 按 !0#0# 项下色谱条

件测定& 记录峰面积& 以峰面积$Q%为纵坐标& 以

苦杏仁苷浓度$N%为横坐标& 绘制标准曲线& 计算

得回归方程' QlD0#VV $NsF0E!# #& +l"0DDD) 表

明苦杏仁苷在 F"0! dF"!

#

?!:W

c#有良好的线性

关系)

!0#0U 精密度试验%取苦杏仁苷对照品溶液& 按

!0#0# 项下色谱条件重复测定 U 次& 记录峰面积& 算

出苦杏仁苷含量& 并计算得 \̀_值为 #0"Eg) 表明

仪器精密度良好)

!0#07 稳定性试验%配制供试品溶液& 分别在室温

下放置 "* !* V* U* $* #"* #! *& 按 !0#0# 项下色

谱条件测定 U 次& 记录峰面积& 算出苦杏仁苷含量&

并计算得 \̀_值为 #0F#g) 表明供试品溶液在 #! *

内稳定)

!0#0$ 重复性试验%取同一批苦杏仁& 精密称取 U

份& 分别按 !0#0F 项下制备成供试品溶液& 并按

!0#0# 项下色谱条件测定& 记录峰面积& 算出苦杏

仁苷含量& 并计算得 \̀_值为 #0EFg) 说明其重复

性良好)

!0#0D 回收率试验%采用加样回收法& 精密移取已

知含量的苦杏仁 U 份& 每份约 "0#E ?& 加入对照品

溶液适量& 挥干溶液) 按 !0#0F 项下制备并按 !0#0#

项下色谱条件进行测定& 记录峰面积& 算出苦杏仁

苷含量& 结果苦杏仁苷的平均回收率为 D$0EUg&

\̀_为 #07#g) 说明回收率良好) 见表 #)

表 89加样回收率试验结果$0 lU%

编号
样品中的

含量T:?

加入量

T:?

测得量

T:?

回收率

$g%

平均回收

率$g%

\̀_$g%

# E077 E07U ##0F$ D70FU

! E0$! E07U ##0U# #""0VD

F E0EU E07U ##0!$ DD0FV

V E0U" E07U ##0F7 #""0!V

E E0$D E07U ##0VE DU0VE

U E0$F E07U ##0VV D70V7

D$0EU #07#

<;< 闪式提取工艺的考查

!0!0# 脱脂和提取次数考查%由于苦杏仁内含有大

!V#!!
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量油脂& 有文献+#V9#E,报道& 提取前需进行脱脂& 所

以笔者先对脱脂工艺进行考查& 同时考查提取次数)

精密称量苦杏仁粉末 U 份& 每份约 "0F ?& 其中 F 份

样品$记为5

#

* 5

!

* 5

F

%不用石油醚脱脂& 另外 F 份

用石油醚$记为4

#

* 4

!

* 4

F

%脱脂& 其余提取条件都

相同' 提取电压为 #"" 1& 溶剂为 7"g乙醇& 料液

比$?f:W%为 #f#"& 提取时间为 # :+,) 按 !0#0F 项下

制备并按 !0#0# 项下色谱条件测定& 记录峰面积&

算出苦杏仁苷含量) 结果见表 !)

表 <9脱脂和提取次数对苦杏仁苷提取的影响$0 lF%

g

编号
第一次提取

含量

第二次提取

含量
总含量 平均含量

5

#

F0E! "0"F F0EE

5

!

F0EE "0"V F0ED

5

F

F0VD "0"V F0EF

F0EU

4

#

F0V$ "0"V F0E!

4

!

F0E! "0"E F0E7

4

F

F0E" "0"V F0ED

F0EU

由结果可知& 脱脂和不脱脂对苦杏仁苷的提取含

量没有影响( 且第一次提取已将苦杏仁苷基本提取完

全) 所以确定提取时无须脱脂& 提取次数为一次)

!0!0! 电压强度的选择%精密称量苦杏仁粉末 V 份&

每份约 "0F ?& 选取 U"* $"* #""* #!" 1V 种强度电

压进行考查) 其余提取条件都相同' 溶剂为 7"g乙

醇& 料液比$?f:W%为 #f#"& 提取时间为 # :+,& 提

取次数 # 次) 按 !0#0F 项下制备并按 !0#0# 项下色

谱条件测定& 记录峰面积& 算出苦杏仁苷含量) 结

果见图 !)

图 <9电压强度对苦杏仁苷提取的影响$0 lF%

由结果可知& 提取电压为 #"" 1时提取含量最

高& 故选择电压为 #"" 1)

!0!0F 正交试验%参考有关文献+#U9#7,

& 并通过单因

素试验& 采用W

D

$F

V

%正交设计& 选择乙醇浓度* 料

液比$?f:W%和提取时间 F 个因素进行正交试验& 优

选最佳工艺) 因素水平表见表 F& 试验结果和方差

分析分别见表 V dE)

表 =9因素水平考察表

水平
因素

5乙醇浓度$g% 4料液比T?f:W )提取时间T:+,

# U" #fU #0"

! 7" #f$ #0E

F $" #f#" !0"

表 >9:

C

#=

>

$正交试验结果

试验号 5 4 ) _ 苦杏仁苷含量$g%

# # # # # F07D

! # ! ! ! !0DE

F # F F F !0U!

V ! # ! F F07$

E ! ! F # F0UD

U ! F # ! F0$F

7 F # F ! F0"!

$ F ! # F F0F!

D F F ! # !0U#

I

#

D0FU #"0ED #"0DV #"0"D

I

!

##0F D0DU D0FV D0$

I

F

$0DE D0"U D0FF D07!

` !0FE #0EF #0U# "0F7

表 ?9正交试验方差分析

因素 离差平方和自由度 均差 A值 显著性

5 #0"E ! "0EF V#0E$

"

4 "0FD ! "0!" #E0U"

) "0E7 ! "0!D !!0UU

"

_ "0"F ! "0"#

注' .

"0"E$! & !%

l#D0")

由表 E 可知& 因素5$乙醇浓度%和因素)$提取

时间%对提取结果有显著性影响& 而因素4$料液比%

则无显著性影响) 三个因素影响的顺序是5$乙醇浓

度% j)$提取时间% j4$料液比%) 综合结果& 优选

出最佳闪式提取工艺为5

!

4

#

)

#

& 即 7"g乙醇& 料液

比 #fU& 提取时间 # :+,)

<;= 验证试验

在正交试验中没有 5

!

4

#

)

#

最佳工艺组合& 为验

证此工艺的可靠性& 精密称取苦杏仁 F 份& 按优选

出的最佳工艺组合进行提取& 计算苦杏仁苷含量)

!E#!!
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结果分别为 F0$!g* F0$$g* F0$Eg& 证明此工艺

合理& 重复性好)

<;> 提取方法比较

采用乙醇回流法+#$,和水提法+#D,做为对照& 采

用文献中所提供的方法提取苦杏仁苷& 并计算含量

和转移率& 与闪式提取法结果对比& 结果见表 U)

表 @9各提取方法的比较$0 lF%

提取方式 提取次数 提取时间 料液比
苦杏仁苷

含量$g%

转移率

$g%

闪式提取 # # :+, #fU F0$E DU0#$

乙醇回流 ! #0E * #fU #07E VF07!

水提 ! #0E * %#f#" !0!D E70FF

由结果可知& 相比另外两种方法& 闪式提取法

无论从提取次数* 提取时间* 料液比还是苦杏仁苷

的含量和转移率都较好)

=9讨论

近年来对苦杏仁苷的提取研究较多& 但还未见

闪式提取方法的报道) 本实验通过单因素考查和正

交试验确定了闪式提取法的最佳工艺& 即不须脱脂&

提取次数为一次& 电压为 #"" 1& 溶剂为 7"g乙醇&

料液比为 #fU& 提取时间为 # :+,) 该工艺简单* 节

能& 苦杏仁苷的含量和转移率都较好& 有利于苦杏

仁药物的综合利用与开发)

笔者在正交试验之前& 对乙醇浓度* 料液比和

提取时间 F 个因素分别进行了单因素考查& 得到的

最优水平分别为 7"g* #f$ 和 #0E :+,& 然后再选取

此水平以及高低两个水平进行正交试验)

传统提取方法为水提* 醇提* 超声等提取方式&

水提* 醇提等提取时间一般需 F *& 超声提取时间也

需 F" :+,以上& 而闪式提取法仅仅只需 # :+,& 大大

缩短了提取时间& 该方法工艺简单* 高效节能) 并

且闪式提取法是将物质快速破碎& 通过超强振动与

高速搅拌让有效成分迅速释放出来的一种提取方法&

无需加热& 不会破坏有效成分) 所以闪式提取法是

一种具有发展前景的新技术)
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