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［摘要］　目的：优化微波提取黄精药材中总皂苷的工艺，为黄精药材质量评价提供参考依据。方法：以紫外分
光光度法为检测手段，采用单因素实验法与ＢｏｘＢｅｎｈｋｅｎ响应面法相结合，研究了料液比、提取时间、乙醇浓度和
微波加热功率等工艺参数对黄精总皂苷得率的影响。通过全波长扫描比较了人参皂苷Ｒｂ１、薯蓣皂苷元和菝葜皂苷
元三种对照品与样品最大吸收波长。结果：响应面优化后得到的最佳提取条件为：乙醇浓度为５０％，料液比为１∶１６，
提取时间为４０ｓ。扫描结果显示菝葜皂苷元和样品的最大吸收波长均为４６０ｎｍ。结论：采用响应面法优化黄精总皂
苷的提取方法切实可行，为黄精的提取条件提供理论依据。
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黄精为百合科植物滇黄精Ｐｏｌｙｇｏｎａｔｕｍｋｉｎｇｉａｎｕｍ
ＣｏｌｌｅｔＨｅｍｓｌ、黄精ＰｏｌｙｇｏｎａｔｕｍｓｉｂｉｒｉｃｕｍＲｅｄ或多
花黄精ＰｏｌｙｇｏｎａｔｕｍｃｙｒｔｏｎｅｍａＨｕａ的干燥根茎［１］。始

载于 《名医别录》，黄精入药性平而润，味甘而淡，

无毒而杀虫［２］；其功能补气养阴，健脾，润肺，益

肾。用于脾胃气虚，体倦乏力，胃阴不足等［１］。目前

临床上多用于治疗糖尿病，冠心病，白细胞减少等

症。现代药理研究表明，黄精可降血糖，降血脂，能

有效改善心血管功能，增强免疫力以及延缓衰老［３］。

目前考察黄精总皂苷的提取工艺中大多采用超

声法、回流法，优化方式多采用正交试验法。微波

辅助提取法是近年来兴起的提取方法，具有加热速

度快，提取时间较短，提取效率高等优点［４］。并且

响应面优化方法相对于传统的正交法，可以更加系

统全面的考察因素与因素之间，因素与响应面之间

的交互作用［５］。有关 ＢｏｘＢｅｎｈｋｅｎ响应面法优化微
波提取黄精总皂苷的提取工艺的文献尚未报道，因

此本研究采用单因素与响应面优化相结合的方法，

·０１０１·
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以黄精总皂苷得率为指标，考察最佳提取条件，以

期为黄精质量评价提供参考依据，同时也为黄精资

源的开发利用提供理论基础。

１　仪器与试药

ＵＶ２０１２Ｃ紫外可见分光光度（上海皖宁精密科
学仪器有限公司）；ＵＰＣ５０实验室专用超超纯水机
（北京康铭时代环保科技有限公司）；ＪＰ０３１Ｂ超声
波清洗机（深圳市洁盟清洗设备有限公司）；Ｃ型
８００Ｙ打粉机（南京威利朗食品机械有限公司）；４
２０Ｒ通用离心机（湖南恒诺仪器设备有限公司）；美
的Ｍ３Ｌ２３９Ｃ微波炉（广东美的厨房电器制造有限公
司）；ＦＡ２００４万分之一电子天平（上海上平仪器有限
公司）；ＨＷＳ２４恒温水浴锅（上海一恒有限公司）。
乙醇、甲醇、冰醋酸、高氯酸等试剂均为分析纯。

菝葜皂苷元对照品（批号：１２６１９２）、人参皂苷
Ｒｂ１对照品对照品（批号：４１７５３４３９），购于南京元
宝峰医药科技有限公司；薯蓣皂苷元（批号：５１２０４
９），购于上海源叶生物科技有限公司。黄精样品采自
２０１７年５月湖南岳阳市，经安徽中医药大学王德群教
授鉴定为百合科植物多花黄精 Ｐｏｌｙｇｏｎａｔｕｍｃｙｒｔｏｎｅｍａ
Ｈｕａ的干燥根茎。

２　溶液的配制

２１对照品溶液的制备

精密称取菝葜皂苷元对照品２０ｍｇ，用甲醇定容至
置１０ｍＬ容量瓶中，配得对照品浓度为０２ｍｇ·ｍＬ－１；
精密称取薯蓣皂苷元对照品２５ｍｇ，用甲醇定容至置
１０ｍＬ容量瓶中，配得对照品浓度为０２５ｍｇ·ｍＬ－１；精
密称取人参皂苷Ｒｂ１对照品１００ｍｇ，用甲醇定容至置
１０ｍＬ容量瓶中，配得对照品浓度为１ｍｇ·ｍＬ－１。

２２供试品溶液的制备

精密称取黄精粉末１ｇ（过四号筛），置１００ｍＬ
锥形瓶中，加入５０％乙醇１６ｍＬ，振摇均匀后放入
微波炉，设置３９０Ｗ的功率，间歇式微波提取４０Ｓ，
平均每１０Ｓ拿出冷却后再次进行微波提取。抽滤后
用５０％乙醇洗涤３次，合并滤液与洗涤液，用５０％
乙醇定容在２５ｍＬ容量瓶中，作为供试品溶液。

３　方法

３１波长的选择

分别精密吸取薯蓣皂苷元对照品溶液和人参皂

苷Ｒｂ１对照品溶液各２５０μＬ，菝葜皂苷元对照品溶
液５００μＬ和供试品溶液 ２５０μＬ置于具塞试管内，
在６０℃水浴条件下挥干，加入新鲜配制的５％香草
醛冰醋酸溶液 ０２ｍＬ，在冰浴条件下加入 ０８ｍＬ
高氯酸，摇匀后在６０℃水浴条件显色２０ｍｉｎ，冷却
２ｍｉｎ后加入５ｍＬ冰醋酸，摇匀后静置，在２００～
８００ｎｍ条件下进行全波长扫描。空白对照为甲醇，
同条件下显色。

３２标准曲线的配制

分别精密吸取菝葜皂苷元标准品 ０１、０２、
０３、０３５、０４ｍＬ置具塞试管中，在６０℃水浴条件
下挥干，按３１项下的显色方法进行显色。在４６０ｎｍ
下测量吸光度。以进样质量为横坐标，以吸光度为

纵坐标建立标准曲线。空白对照为甲醇。

３３微波提取黄精总皂苷的单因素实验

通过前期查阅文献以及预实验，最终确定考察

乙醇浓度，提取时间，料液比，微波功率四个因素，

按上述条件进行样品制备。１）固定提取时间为４０ｓ，
微波功率为３９０Ｗ，料液比为１∶１６，设置乙醇浓度
分别为 ３０％、４０％、５０％、６０％、７０％五个水平；
２）固定乙醇浓度为５０％，料液比为１∶１６，微波功率
为３９０Ｗ，设置提取时间为 ２０、３０、４０、５０、６０ｓ
五个水平；３）固定乙醇浓度为５０％，提取时间为４０ｓ，
波功率为３９０Ｗ，设置料液比为１∶８，１∶１２，１∶１６，１∶２０，
１∶２４五个水平；４）固定乙醇浓度为５０％，提取时间
为４０ｓ，料液比为１∶１６，设置微波功率为９０、２４０、
３９０、５５０、７００Ｗ五个水平。

３４响应面法优化黄精总皂苷的提取方法

在单因素实验基础上，选择乙醇浓度，提取时间，

料液比三个因素为自变量，黄精总皂苷得率为因变量，

用响应面法设计三因素三水平的中心组合实验，以优化

黄精总皂苷的提取方法。因素水平表见表１。

表１　ＢｏｘＢｅｎｈｋｅｎ实验设计因素与水平表

水平
因素

Ａ乙醇浓度（％） Ｂ料液比／ｇ·ｍＬ－１ Ｃ提取时间／ｓ

－１ ３０ ８ ２０

０ ５０ １６ ４０

１ ７０ ２４ ６０

４　结果与分析

４１黄精皂苷提取方法的确立

４１１波长的选择　经全波长扫描得出菝葜皂苷元
·１１０１·
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最大吸收波长为４６０ｎｍ，薯蓣皂苷元为５４０ｎｍ，人
参皂苷 Ｒｂ１为 ５５０ｎｍ，黄精皂苷样品为 ４６０ｎｍ左
右，结果显示，菝葜皂苷元与样品的最大吸收波长

一致，因此选用菝葜皂苷元作为对照品。结果如图１
所示。

注：Ａ薯蓣皂苷元；Ｂ人参皂苷 Ｒｂ１；Ｃ菝葜皂苷元；Ｄ

样品。

图１　对照品及样品补偿扫描图

４１２标准曲线　选用菝葜皂苷元标准品绘制标准
曲线，所得线性回归方程为Ｙ＝１７８１８Ｘ－００７９２，
相关系数ｒ＝０９９９表明线性关系良好。

４２单因素实验结果与分析

４２１乙醇浓度对黄精皂苷提取率的影响　如图２所
示，固定其他条件不变，黄精总皂苷的得率随乙醇

浓度的增大而增大，当增加到５０％时，总皂苷得率
达到最大值，当乙醇浓度超过５０％时，总皂苷得率
随乙醇浓度的增大而减小。其原因可能是微波提取

相对于其他提取法，在较短时间内达到预定温度，

而乙醇浓度越高溶剂的沸点越低，达到预定温度的

时间越短，平衡加热的时间也就越长。在大于５０％
的浓度条件下，总皂苷提取率较高。因此选用５０％
的乙醇浓度作为最佳提取浓度。

图２　乙醇浓度对黄精总皂苷得率的影响

４２２提取时间对黄精总皂苷提取率的影响　如图３
所示，固定其他条件不变，在２０～４０ｓ的微波时间
内黄精总皂苷的得率逐渐增大，在超过４０ｓ的提取
时间内黄精总皂苷的得率逐渐减小。原因可能是微

波加热的时间过长，导致黄精总皂苷的结构成分改

变，得率因此降低。所以选用 ４０ｓ作为最佳提取
时间。

图３　提取时间对黄精总皂苷得率的影响

４２３料液比对黄精总皂苷提取率的影响　如图４所
示，固定其他条件不变，料液比在１∶８～１∶２４范围
内，在１∶１６时黄精总皂苷得率达到最大值。原因可
能是当料液比较低时黄精总皂苷的溶液达到饱和，
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提取率不完全所致；当料液比增大时，结果表明皂

苷得率波动不大，对提取率的影响不大，反而增加

了浓缩时间。因此选用料液比为１∶１６时较为合适。

图４　料液比对黄精总皂苷得率的影响

４２４微波功率对黄精总皂苷提取率的影响　如图５
所示，固定其他条件不变，设置微波功率范围为

９０～７００Ｗ，当功率在３９０Ｗ时，黄精总皂苷得率
达到最大值，其他功率皂苷得率都有降低。分析原

因可能是随着微波功率的增大，电磁波发射出的频

率越大，物质内部产生的热能越大，皂苷溶质逐渐

溶出。提取率逐渐增大；而功率过高，有效成分破

坏，提取率逐渐减小。综合考虑，选用３９０Ｗ作为
最佳提取功率。

图５　微波功率对黄精总皂苷得率的影响

４３响应面法实验结果与分析

根据单因素结果，选取乙醇浓度（Ａ）、料液比
（Ｂ）、提取时间（Ｃ）三个因素进行 ＢｏｘＢｅｎｈｋｅｎ响
应面优化，其中１～１２组实验为析因设计，１３～１７
组实验为中心设计；零点实验共设计五组，用以估

算实验误差。响应面设计以 Ａ、Ｂ、Ｃ为自变量，
以总皂苷得率（Ｙ）为因变量，设计方案如表 ２
所示。

对表２中的数据进行回归分析，得出回归方程
为 Ｙ＝３７２－０２Ａ－００７４Ｂ－００６７Ｃ－２５ＡＢ－
００３ＡＣ＋００１ＢＣ－０９１Ａ２－０６２Ｂ２－０７７Ｃ２并作
出响应面图和等值线图。对该模型进行响应面分析，

得出二次响应回归模型的方差分析，分析结果如

表３所示。

表２　微波提取黄精总皂苷的响应面分析方案与结果

编号

Ａ
乙醇浓度

（％）

Ｂ
料液比

／ｇ·ｍＬ－１

Ｃ
提取时间

／ｓ

Ｙ
总皂苷含量

（％）

１ －１ －１ ０ ２１８

２ １ －１ ０ ２３２

３ －１ １ ０ ２２５

４ １ １ ０ ３７２

５ －１ ０ －１ ２０６

６ １ ０ －１ １９５

７ －１ ０ １ ２２２

８ １ ０ １ ３７８

９ ０ －１ －１ ２３１

１０ ０ １ －１ ３７１

１１ ０ －１ １ ２４６

１２ ０ １ １ ２３４

１３ ０ ０ ０ ３７４

１４ ０ ０ ０ ２５１

１５ ０ ０ ０ １８６

１６ ０ ０ ０ １７６

１７ ０ ０ ０ ３６５

表３　模型各项的方差分析结果

方差

来源
平方和

自由

度
方差 Ｆ值 Ｐ值 显著性

模型 ８９２０ ９ ０９９ ３８６６３ ＜００００１极显著

Ａ ０３３１ １ ０３３ １２８６２ ＜００００１

Ｂ ００４４ １ ００４ １６８５ ０００４５

Ｃ ００３６ １ ００４ １４１２ ０００７１

ＡＢ ２５００×１０－５ １ ２５１×１０－５ ９６８×１０－３ ０９２４４

ＡＣ ３６００×１０－３ １ ３６０×１０－３ １３９ ０２７６３

ＢＣ ４１００×１０－４ １ ４１１×１０－４ ０１５ ０７０５６

Ａ２ ３５２０ １ ３５２ １３６１４８ ＜００００１

Ｂ２ １６１１ １ １６１ ６２４２９ ＜００００１

Ｃ２ ２５１０ １ ２５０ ９６９９４ ＜００００１

残差　 ００１８ ７ ２５８×１０－３

失拟项９０７５×１０－３ ３ ３０３×１０－３

纯误差９０００×１０－３ ４ ２２５×１０－３

１３４ ０３７８５不显著

总离差 ８９３０ １６

由方差分析结果可见，该模型的显著型检验中

Ｆ＝３８３６３，Ｐ＜００１表明该模型具有统计学意义；
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而在失拟项中 Ｆ＝３８３６３，Ｐ＞００５表明失拟项无
统计学意义。且该模型的校正决定性系数 ＲＡｄｊ

２＝
０９９５４，表明该实验模型对本实验的拟合度较好，
能够较好的反映提取时间、乙醇浓度、料液比三个

因素对黄精总皂苷得率的影响。另外，分析结果中，

回归方程的一次项Ａ、Ｂ、Ｃ和二次项Ａ２、Ｂ２、Ｃ２的
Ｐ值均小于００５或００１，说明各个因素对结果的影
响不是简单的线性关系。由 Ｆ值可知 Ａ＞Ｂ＞Ｃ，表
明各单因素对实验结果的影响顺序为：乙醇浓度 ＞
料液比＞提取时间［６８］。

采用ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ８０软件对结果进行响应面
分析，结果如图６～８。

图６　乙醇浓度与提取时间的响应面与等值线

图６～８表示当Ａ、Ｂ、Ｃ中任意一个因素变为０
时，其他两个因素对提取率的影响以及交互作用。

由图６可知，固定料液比不变时，黄精总皂苷得率
随乙醇浓度和提取时间的增大而增大，当乙醇浓度

范围在３８％ ～５８％，提取时间范围在２８～５０ｓ时，
总皂苷含量最大，超过此范围含量降低；由图７可
知，固定提取时间不变时，黄精总皂苷得率随乙醇

浓度和料液比的增大而增大，当乙醇浓度范围在

３８％～５８％，料液比范围在１∶１１～１∶２１时，总皂苷
含量最大，超过此范围含量降低；由图８可知，固
定乙醇浓度不变时，黄精总皂苷得率随料液比和提

取时间的增大而增大，当料液比范围在１∶１３～１∶１９

图７　乙醇浓度与料液比的响应面与等值线

图８　料液比与提取时间的响应面与等值线

时，提取时间范围在 ２９～４９ｓ，总皂苷含量最大，
超过此范围含量降低［９１０］。

经ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ８０软件分析，黄精总皂苷最
佳提取工艺条件为：乙醇浓度为 ５０％，料液比为
１∶１６，提取时间为４０ｓ。预测值为３７２％。
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４４验证实验

基于上述分析结果得出的最佳提取工艺，进行

微波提取黄精总皂苷，平行三次实验。三次实验所

得结果的平均值为３７０％，与模拟预测值接近。说
明该模型优选出的最佳提取工艺真实可靠，具有实

际意义。

５　讨论

本实验以紫外分光光度法为检测手段，考察了微

波提取黄精总皂苷的最佳工艺，以香草醛冰醋酸法
进行显色。将薯蓣皂苷元、菝葜皂苷元、人参皂苷

Ｒｂ１三种标准品与黄精样品的最大吸收波长进行对比，
确定以菝葜皂苷元作为对照品；根据单因素实验结

果，确定乙醇浓度、提取时间、料液比三个因素进行

三水平三因素的响应面优化，最后用 ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ
８０软件对结果进行分析。优选出最佳提取工艺为乙
醇浓度为５０％，料液比为１∶１６，提取时间为４０ｓ。方
差分析结果表明：该模型对本实验的拟合度较好，可

以较为准确的预测结果，具有实际意义。

致谢：本次实验所用黄精药材由王德群教授的学生彭星

星于２０１７年５月采自湖南岳阳市，特此感谢。
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