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摘要:以汉麻籽为原料ꎬ采用超声辅助提取汉麻大麻素ꎮ 以汉麻总酚(ＴＰＣ)、总黄酮(ＴＦ)以及提取率为响应指标ꎬ通过响

应面法优化超声提取时间、提取功率和甲醇质量分数ꎬ以等离子体的铁还原能力(ＦＲＡＰ)评价其抗氧化能力ꎮ 结果表明ꎬ超声

辅助提取汉麻多酚和黄酮的最佳工艺条件为:提取时间为 １５ ｍｉｎ、超声功率为 １４９ Ｗ、甲醇质量分数为 ８０％ꎮ 在该条件下 ＴＰＣ
为 ３１８􀆰 ０５ ｍｇ / ｇ、ＴＦ 为 ３９􀆰 １１ ｍｇ / ｇ、提取率为 １１􀆰 ２８％、ＦＲＡＰ 还原能力为 １７􀆰 ８４ ｍｍｏｌ(ＡＡＥ) / ｇꎻ超声辅助提取比无超声处理的

各指标均高出 ２ 倍多ꎮ 经 ＨＰＬＣ 鉴定分离汉麻大麻素主要为大麻素(ＣＢＧ)和四氢大麻酚(ＴＨＣ)ꎮ
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　 　 汉麻又名火麻、大麻等ꎬ属大麻科(Ｃａｎｎａｂｉｎａｃｅ￣
ａｅ)ꎬ曾因其含有精神致幻作用的四氢大麻酚(Ｔｅｔｒａ￣
ｈｙｄｒｏｃａｎｎａｂｉｎｏｌꎬＴＨＣ)而一度禁止种植ꎮ ＴＨＣ 质量

分数低于 ０􀆰 ３％的大麻称为工业大麻ꎬ２００５ 年我国

改称为汉麻ꎮ ２００８ 年我国发布的药食同源性名单

汉麻仁在列[１]ꎮ
大麻有数千年的药用历史ꎬ在中国、印度及中东

地区曾被广泛用于治疗疟疾、风湿等疾病ꎮ 据报道ꎬ
１９６７ 年首次从大麻中分离出 ＴＨＣꎮ 在大麻中已经

鉴定出苯甲酸等酚类物质约 ３４ 种和黄酮类化合物

约 ２３ 种[２]ꎮ 此外ꎬ大麻还含有特殊的植物大麻素ꎬ

大麻素由 Ｃ２１ 萜烯酚化合物构成ꎮ 大麻素常用于

接受化疗的患者的恶心和呕吐、ＨＩＶ 阳性患者的食

欲刺激和成人多发性硬化症的痉挛的姑息性治疗ꎮ
近年来发现ꎬ心肌细胞等很多受体在基因序列和蛋

白结构与大麻素受体有同源性ꎬ在治疗心血管疾病

等方面具有广阔的前景[３－４]ꎮ
大麻素提取分离因其对温度等工艺参数以及其

他萃取组分的敏感性而变得复杂ꎬ且索氏提取、浸渍

和水蒸馏等常规提取方法存在提取时间长和溶剂耗

量大等缺点ꎮ 超声波已广泛用于多酚、多糖等生物

活性物质的提取[５]ꎮ 超声作用形成的空化效应使
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气泡形成后剧烈坍塌ꎬ产生局部高温高压起到破壁

作用ꎬ加快细胞内容物流出ꎬ从而缩短提取时间提高

产率ꎮ
笔者采用响应面优化超声提取汉麻大麻素ꎬ以

汉麻总酚(ＴＰＣ)、总黄酮(ＴＦ)、抗氧化能力(等离子

体的铁还原能力ꎬＦＲＡＰ)以及提取率为响应指标ꎬ并
用 ＨＰＬＣ 对汉麻化合物大麻素(ＣＢＧ)、四氢大麻酚

(ＴＨＣ)进行鉴定和比较评价ꎬ以期为超声辅助提取

汉麻制备汉麻素提供理论依据ꎮ

１　 材料和方法

１􀆰 １　 材料与试剂

汉麻籽ꎬ广西巴马生产ꎻ甲醇、福林酚、没食子酸

等ꎬ均为分析纯ꎮ
１􀆰 ２　 实验仪器

ＪＹ９２－１１Ｎ 超声细胞粉碎机ꎬ宁波新芝生物科

技股份有限公司生产ꎻＴＵ－１９０１ 双光束紫外分光光

度计ꎬ 北京普析通用仪器有限责任公司生产ꎻ
ＢＳＡ２２３Ｓ 电子天平ꎬ北京赛多利斯科学仪器有限公

司生产ꎻＡＢ ＳＣＩＥＸ 液相色谱质谱联用仪ꎬ日本岛津

生产ꎮ
１􀆰 ３　 样品预处理

挑选无霉变的汉麻籽ꎬ洗净粉碎并过 ０􀆰 ５ ｍｍ
筛ꎬ于 ４℃储存备用ꎮ
１􀆰 ４　 汉麻大麻素的提取

取 ５􀆰 ００ ｇ 样品与 １００ ｍＬ 甲醇 /水溶剂ꎬ置于

２５０ ｍＬ 三角瓶中ꎬ用石蜡膜覆盖以避免溶剂蒸发ꎮ
将探针插入烧杯中ꎬ从尖端到烧杯底部的距离约为

计算的超声波长的一半ꎬ以实现最大空化和超声处

理效率ꎻ冷却过滤ꎬ４℃ 保存备用ꎮ 对照实验:将

５􀆰 ００ ｇ 样品与 １００ ｍＬ ５０％甲醇于三角瓶中混合ꎬ并
在磁力搅拌器上以 ３００ ｒ / ｍｉｎ、 ６０℃ 下连续搅拌

３０ ｍｉｎꎮ 冷却过滤ꎬ４℃保存备用ꎮ
１􀆰 ５　 汉麻大麻素提取单因素试验

分别考察超声功率(６０、９０、１２０、１５０、１８０ Ｗ)、
甲醇体积分数 [ Ｖ (甲醇) / Ｖ (水) ＝ ０、２５％、５０％、
７５％、１００％]和超声时间(１、５、１０、１５、２０ ｍｉｎ)和提

取温度(２０、２５、３０、３５、４０℃)对 ＴＰＣ、ＴＰ 和得率的

影响ꎮ
１􀆰 ６　 响应曲面法优化

在单因素试验的基础上ꎬ以 ＴＰＣ、ＴＰ 和得率为

响应指标ꎬ考察各因素及其交互作用对 ＴＰＣ、ＴＰ 和

得率的影响ꎬ进行中心组合试验设计ꎬ中心组合设计

各因素水平如表 １ 所示ꎮ

表 １　 中心组合设计因素和水平

水平
因素

超声时间(Ａ) / ｍｉｎ 超声功率(Ｂ) / Ｗ 甲醇质量分数(Ｃ) / ％

－１ ５ ９０ ２５

０ １０ １００ ５０

１ １５ １５０ ７５

１􀆰 ７　 汉麻大麻素质量分数的测定

１􀆰 ７􀆰 １　 总酚(ＴＰＣ)的测定

通过 福 林 酚 法 测 定 提 取 物 的 ＴＰＣꎬ 参 照

Ａｉｎｓｗｏｒｔｈ 等[６] 所述的方法并进行修改如下: 将

０􀆰 ５ ｍＬ 提取物与 ２ ｍＬ 福林酚试剂(用水 １ ∶ １５ 稀

释)于 １０ ｍＬ 容量瓶中充分混合ꎻ ２ ｍｉｎ 后加入

２􀆰 ５ ｍＬ ７􀆰 ５％的 Ｎａ２ＣＯ３ 溶液ꎬ定容后在黑暗条件

下反应 ２ ｈꎮ 然后用紫外 － 可见分光光度计在

７６５ ｎｍ 处测定吸光度ꎬ以空白校正(不含提取物的

相同方法制备空白溶液)ꎮ 用质量浓度范围为

０􀆰 １~０􀆰 ５ ｍｇ / ｍＬ 的没食子酸的标准溶液绘制校准

曲线ꎬ总酚以样品中没食子酸当量计算ꎬ表示为

ｍｇ(ＧＡＥ) / ｇꎮ
１􀆰 ７􀆰 ２　 总黄酮(ＴＦ)的测定

采用 Ｔｅｈ 等[７]所述方法测定总黄酮:将 １ ｍＬ 提

取液与 ０􀆰 １ ｍＬ １％ ２－氨基乙基二苯基硼酸盐甲醇

溶液(体积比)于 １０ ｍＬ 容量瓶中混合、定容ꎮ 然后

用紫外－可见光分光光度计于 ４０４ ｎｍ 处测吸光度ꎬ
以空白调零ꎮ 用 ０􀆰 ０５~０􀆰 ３ ｍｇ / ｍＬ 的槲皮素溶液绘

制校准曲线ꎬ总黄酮以样品中槲皮素当量计算ꎬ以
ｍｇ(ＱＥ) / ｇ 表示ꎮ
１􀆰 ７􀆰 ３　 得率测定

提取物于 ５０℃的烘箱中干燥 ４ ｈ(溶剂已完全

挥发)测定提取物的产率ꎬ得提取率:
提取率 ％ ＝ (ｍ２ / ｍ１) × １００％

其中:ｍ１ 为试样质量ꎬｇꎻｍ２ 为提取物干燥后的质

量ꎬｇꎮ
１􀆰 ８　 ＦＲＡＰ 抗氧化能力的测定

参照 Ｂｅｌｗａｌ 等[８]所述方法测定 ＦＲＡＰ 抗氧化能

力:现配 ＦＲＡＰ(Ｆｅｒｒｉｃ ｒｅｄｕｃｔｉｏｎ ａｂｉｌｉｔｙ ｐｏｗｅｒ)溶液ꎬ
将 ０􀆰 ３ ｍｏｌ / Ｌ ｐＨ ３􀆰 ６ １００ ｍＬ 乙 酸 钠 缓 冲 液、
１０ ｍｍｏｌ / Ｌ 溶于 ４０ ｍｍｏｌ / Ｌ ＨＣｌ 的 ＴＰＴＺ 溶液和

２０ ｍｍｏｌ / Ｌ ＦｅＣｌ３ 以体积比 １０ ∶１ ∶１混合ꎮ 将 ０􀆰 １ ｍＬ
提取物与 ５ ｍＬ ＦＲＡＰ 试剂混合ꎬ在黑暗处 ３７℃水浴

中反应 ３０ ｍｉｎꎮ 用紫外－可见分光光度计在 ５９３ ｎｍ
处测 吸 光 度ꎬ 以 空 白 调 零ꎮ 用 浓 度 在 ０􀆰 １ ~
１􀆰 ６ ｍｍｏｌ / Ｌ 的抗坏血酸溶液绘制校准曲线ꎬ样品
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ＦＲＡＰ 抗氧化能力以抗坏血酸当量计算ꎬ表示为

ｍｍｏｌ(ＡＡＥ) / ｇꎮ
１􀆰 ９　 汉麻大麻素鉴定

参照 Ｂａｋｅｒ 等[９] 所述方法ꎬ用 ＨＰＬＣ 对汉麻大

麻素化合物进行鉴定:采用 Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ Ｋｉｎｅｔｅｘ Ｃ１８
(１５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍꎬ２􀆰 ６ μｍ)核壳柱进行分离ꎻ进样

量为 １５ μＬꎻ流动相由 Ａ(Ｈ２ Ｏ＋０􀆰 １％ ＨＣＯＯＨ)和 Ｂ
(ＣＨ３ＣＮ＋ ０􀆰 １％ ＨＣＯＯＨ) 组成ꎻ梯度洗脱速度为

１􀆰 ２ ｍＬ / ｍｉｎꎻ流速时间梯度:２０％ Ｂ(０~１ ｍｉｎ)、３０％
Ｂ( ９ ｍｉｎ)、 ４４％ Ｂ ( １３􀆰 ５ ｍｉｎ)、 １００％ Ｂ ( １６􀆰 ５ ~
１８ ｍｉｎ)、２０％ Ｂ(１８􀆰 ５~２０ ｍｉｎ)ꎮ

２　 结果与分析

２􀆰 １　 单因素试验结果

２􀆰 １􀆰 １　 超声功率对汉麻大麻素提取率的影响

超声功率对汉麻大麻素提取率的影响如图 １
所示ꎮ

图 １　 超声功率对汉麻大麻素提取率的影响

由图 １ 可以看出ꎬ随着超声功率的增大ꎬ汉麻大

麻素提取率先增大后减小ꎬ在功率为 １２０ Ｗ 时最大

值为 １０􀆰 ２２％ꎮ 超声波的处理能力与其超声功率有

密切关系ꎬ超声功率越大ꎬ超声波穿透物质能力越

强ꎬ形成的空化作用越大ꎬ细胞破壁效果越好ꎬ有利

于细胞内溶物的溶出ꎬ从而提高传质效率ꎮ 但超声

功率过大会对目标物质造成一定程度的破坏ꎬ从而

导致提取率下降[１０]ꎮ
２􀆰 １􀆰 ２　 超声时间对汉麻大麻素提取率的影响

超声时间对汉麻大麻素提取率的影响如图 ２
所示ꎮ

图 ２　 超声时间对汉麻大麻素提取率的影响

由图 ２ 可以看出ꎬ随着超声时间的增大ꎬ汉麻大

麻素提取率先增大后减小ꎬ在超声时间为 １０ ｍｉｎ
时ꎬ汉麻大麻素提取率最大ꎬ为 １０􀆰 ２７％ꎮ 在超声辅

助提取初期ꎬ其产生的空化效果主要作用在物料上ꎬ
超声时间的叠加使得细胞破壁率提高、传质速率增

大ꎬ因而提取率提高ꎻ但是当目标物质溶出后ꎬ其自

身同时在超声容器中ꎬ超声波的空化作用对生物活

性物质有破坏作用ꎬ因此ꎬ超声时间选择 １０ ~ １５ ｍｉｎ
为宜ꎮ
２􀆰 １􀆰 ３　 超声温度对汉麻大麻素提取率的影响

超声温度对汉麻大麻素提取率的影响如图 ３
所示ꎮ

图 ３　 超声温度对汉麻大麻素提取率的影响

由图 ３ 可以看出ꎬ随着超声温度的升高ꎬ提取率

先增大后减小ꎬ在 ３０℃时有最大值ꎬ为 １０􀆰 ７８％ꎮ 温

度升高一定程度上有利于传质ꎬ促进细胞内溶物流

出ꎻ但是较高温度对热敏物质不利ꎬ高温导致热敏物

质降解或者失活ꎬ而且提高温度还增加能耗和成本ꎮ
因此ꎬ超声温度选择 ３０℃为宜ꎮ
２􀆰 １􀆰 ４　 甲醇体积分数对汉麻大麻素提取率的影响

甲醇体积分数对汉麻大麻素提取率的影响如

图 ４ 所示ꎮ

图 ４　 甲醇体积分数对汉麻大麻素提取率的影响

由图 ４ 可以看出ꎬ随着甲醇体积分数的增大ꎬ提
取 率 先 增 大 后 减 小ꎬ 在 ７５％ 时 达 最 大 值ꎬ 为

１１􀆰 ０３％ꎮ 这是由于水提取汉麻大麻素效果不佳ꎬ因
此从相似相溶原理及前人研究的基础上选择甲醇作

提取媒介ꎬ提取效果显著提高ꎮ 当用 １００％甲醇提

取时ꎬ提取率下降ꎬ原因是混合物中水的存在有助于

超声提取黄酮类化合物ꎬ水可引起物料膨胀ꎬ从而增

􀅰６４１􀅰



２０１９ 年 １ 月 刘娜等:响应面优化超声提取汉麻大麻素及其抗氧化性研究

大有效接触表面积ꎮ 此外ꎬ水在空化作用下会产生

羟基自由基[１１]ꎬ有助于酚类提取ꎮ 因此ꎬ甲醇体积

分数选择 ５０％~７５％为宜ꎮ
２􀆰 ２　 响应面试验优化结果

２􀆰 ２􀆰 １　 响应面试验方案及结果分析

采用中心组合设计试验ꎬ考察超声时间( Ａ)、
超声功率(Ｂ)和甲醇体积分数(Ｃ)对 ＴＰＣ、ＴＦ 和

提取率的影响ꎮ 中心组合试验设计及结果如表 ２
所示ꎮ

表 ２　 中心组合试验设计及结果

实验

超声

时间

(Ａ) / ｍｉｎ

超声

功率

(Ｂ) / Ｗ

甲醇体

积分数

(Ｃ) / ％

ＴＰＣ /
[ｍｇ(ＧＡＥ)􀅰

ｇ－１]

ＴＦ /
[ｍｇ(ＱＥ)􀅰

ｇ－１]

提取

率 / ％

１ ０ ０ ０ ２４４􀆰 ７１ ３８􀆰 ５０ ９􀆰 ５７

２ －１ －１ －１ １８９􀆰 ４７ ３４􀆰 ９１ １０􀆰 ０２

３ ０ ０ ０ ２３９􀆰 ０４ ３３􀆰 ５２ ８􀆰 ８５

４ －１ １ －１ ２０５􀆰 ８９ ４５􀆰 ０２ １２􀆰 １０

５ ０ ０ ０ ２６５􀆰 ３１ ３６􀆰 ３９ １０􀆰 ５６

６ －１ －１ １ ２００􀆰 ５２ １６􀆰 ８９ ７􀆰 ０２

７ １ １ －１ １９７􀆰 ８３ ４６􀆰 ５０ １２􀆰 ２１

８ １ －１ １ ３１３􀆰 ９９ ３７􀆰 ２４ ９􀆰 ９９

９ －１􀆰 ６８２ ０ ０ ２２９􀆰 ７８ ３２􀆰 ５８ ８􀆰 ７１

１０ ０ １􀆰 ６８２ ０ ２４０􀆰 ５３ ３９􀆰 １９ ９􀆰 ６８

１１ ０ ０ ０ ２７１􀆰 ２９ ３９􀆰 ３９ １１􀆰 ５８

１２ ０ ０ －１ ２１０􀆰 ０７ ４２􀆰 ７３ １０􀆰 ９１

１３ －１ １ １ ２６７􀆰 ４０ ２３􀆰 ０６ ８􀆰 ３６

１４ ０ ０ ０ ２４５􀆰 ３１ ３９􀆰 ９７ １０􀆰 ３１

１５ ０ ０ ０ ２４９􀆰 ４９ ４２􀆰 ８９ １０􀆰 ２０

１６ ０ ０ １􀆰 ６８２ ２６２􀆰 ６３ ２５􀆰 ３６ ８􀆰 ７３

１７ １ ０ ０ ２５４􀆰 ５６ ３９􀆰 ７３ １０􀆰 ６２

１８ １ １ １ ３１３􀆰 ３９ ３９􀆰 ２６ １１􀆰 ３７

１９ １ －１ －１ ２１８􀆰 ４３ ４７􀆰 ０４ １２􀆰 ７７

２０ ０ －１􀆰 ６８２ ０ ２２８􀆰 ５８ ３１􀆰 ４４ ８􀆰 ７５

２􀆰 ２􀆰 ２　 回归模型的拟合及方差分析

利用 Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ ８􀆰 ０６ 软件对试验结果进行

回归分析ꎬ结果见表 ３~表 ５ꎮ ３ 个回归方程如下:
ＹＴＰＣ ＝ ２４８􀆰 １１ ＋ ２０􀆰 ５１Ａ ＋ ７􀆰 ４１Ｂ ＋ ３３􀆰 ６２Ｃ － １３􀆰 ０６ＡＢ ＋

１７􀆰 ３２ＡＣ ＋ ８􀆰 ８１ＢＣ ＋ ０􀆰 ６８Ａ２ － ６􀆰 ９４Ｂ２ － ５􀆰 １４Ｃ２

ＹＴＦ ＝ ３７􀆰 ４５ ＋ ５􀆰 ７３Ａ ＋ ２􀆰 ５５Ｂ － ７􀆰 ９４Ｃ － １􀆰 ８５ＡＢ ＋

２􀆰 ８７ＡＣ － ０􀆰 １７ＢＣ ＋ ０􀆰 １２Ａ２ ＋ ０􀆰 ３６Ｂ２ － ０􀆰 ３４Ｃ２

提取率 ％ ＝ １０􀆰 １０ ＋ １􀆰 ０７Ａ ＋ ０􀆰 ５２Ｂ － １􀆰 ２５Ｃ － ０􀆰 ３２ＡＢ ＋
０􀆰 ３９ＡＣ ＋ ０􀆰 １５ＢＣ ＋ ０􀆰 １７Ａ２ － ０􀆰 ２８Ｂ２ ＋ ０􀆰 ３３Ｃ２

表 ３　 ＴＰＣ 回归模型方差分析

变异来源
离差

平方和
自由度 均方 Ｆ 值 ｐ 值 显著性

模型 ２０９８７􀆰 ７５ ９ ２３３１􀆰 ９７ １４􀆰 ２０ ０􀆰 ０００１ ∗∗

提取时间(Ａ) ４２０８􀆰 ４１ １ ４２０８􀆰 ４１ ２５􀆰 ６３ ０􀆰 ０００５ ∗∗

超声功率(Ｂ) ５４８􀆰 ４１ １ ５４８􀆰 ４１ ３􀆰 ３４ ０􀆰 ０９７６ 　

甲醇体积

　 分数(Ｃ)
１１３０５􀆰 １３ １ １１３０５􀆰 １３ ６８􀆰 ８４ <０􀆰 ０００１ ∗∗

ＡＢ １３６５􀆰 ３４ １ １３６５􀆰 ３４ ８􀆰 ３１ ０􀆰 ０１６３ ∗

ＡＣ ２３９９􀆰 ６５ １ ２３９９􀆰 ６５ １４􀆰 ６１ ０􀆰 ００３４ ∗∗

ＢＣ ６２０􀆰 ７９ １ ６２０􀆰 ７９ ３􀆰 ７８ ０􀆰 ０８０５ 　

Ａ２ １􀆰 ２７ １ １􀆰 ２７ ７􀆰 ７１１×１０－３ ０􀆰 ９３１８ 　

Ｂ２ １３２􀆰 ２９ １ １３２􀆰 ２９ ０􀆰 ８１ ０􀆰 ３９０５ 　

Ｃ２ ７２􀆰 ７６ １ ７２􀆰 ７６ ０􀆰 ４４ ０􀆰 ５２０７ 　

残差 １６４２􀆰 ２９ １０ １６４􀆰 ２３ 　 　 　

虚拟值 ８２２􀆰 ４１ ５ １６４􀆰 ４８ １􀆰 ００ ０􀆰 ４９８７ 　

误差 ８１９􀆰 ８８ ５ １６３􀆰 ９８ 　 　 　

总和 ２２６３０􀆰 ０５ １９ 　 　 　 　

表 ４　 ＴＦ 和得率回归模型方差分析

变异来源
离差

平方和
自由度 均方 Ｆ 值 ｐ 值 显著性

模型 １１５３􀆰 ６７ ９ １２８􀆰 １９ ９􀆰 ８４ ０􀆰 ０００７ ∗∗

提取时间(Ａ) ３２８􀆰 ３２ １ ３２８􀆰 ３２ ２５􀆰 ２１ ０􀆰 ０００５ ∗∗

超声功率(Ｂ) ６５􀆰 １０ １ ６５􀆰 １０ ５􀆰 ００ ０􀆰 ０４９４ ∗

甲醇体积

　 分数(Ｃ)
６３０􀆰 ５８ １ ６３０􀆰 ５８ ４８􀆰 ４２ <０􀆰 ０００１ ∗∗

ＡＢ ２７􀆰 ４０ １ ２７􀆰 ４０ ２􀆰 １０ ０􀆰 １７７５ 　

ＡＣ ６５􀆰 ７３ １ ６５􀆰 ７３ ５􀆰 ０５ ０􀆰 ０４８５ ∗

ＢＣ ０􀆰 ２４ １ ０􀆰 ２４ ０􀆰 ０１８ ０􀆰 ８９４７ 　

Ａ２ ３􀆰 ９６ １ ３􀆰 ９６ ０􀆰 ３０ ０􀆰 ５９３５ 　

Ｂ２ ０􀆰 ３７ １ ０􀆰 ３７ ０􀆰 ０２８ ０􀆰 ８７０２ 　

Ｃ２ ３１􀆰 ７４ １ ３１􀆰 ７４ ２􀆰 ４４ ０􀆰 １４９６ 　

残差 １３０􀆰 ２４ １０ １３􀆰 ０２ 　

虚拟值 １０４􀆰 ８１ ５ ２０􀆰 ９６ ４􀆰 １２ ０􀆰 ０７３１ 　

误差 ２５􀆰 ４３ ５ ５􀆰 ０９ 　 　 　

总和 １２８３􀆰 ９１ １９ 　 　 　 　

表 ５　 得率回归模型方差分析

变异来源
离差

平方和
自由度 均方 Ｆ 值 ｐ 值 显著性

模型 ３２􀆰 ７７ ９ ３􀆰 ６４ ５􀆰 ４２ ０􀆰 ００７２ ∗∗

提取时间(Ａ) １１􀆰 ５６ １ １１􀆰 ５６ １７􀆰 ２０ ０􀆰 ００２０ ∗∗
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续表

变异来源
离差

平方和
自由度 均方 Ｆ 值 ｐ 值 显著性

超声功率(Ｂ) ２􀆰 ６７ １ ２􀆰 ６７ ３􀆰 ９８ ０􀆰 ０７４１ 　

甲醇体积

　 分数(Ｃ)
１５􀆰 ７３ １ １５􀆰 ７３ ２３􀆰 ４０ ０􀆰 ０００７ ∗∗

ＡＢ ０􀆰 ８４ １ ０􀆰 ８４ １􀆰 ２６ ０􀆰 ２８８３ 　

ＡＣ １􀆰 ２２ １ １􀆰 ２２ １􀆰 ８１ ０􀆰 ２０８１ 　

ＢＣ ０􀆰 １８ １ ０􀆰 １８ ０􀆰 ２７ ０􀆰 ６１６０ 　

Ａ２ ０􀆰 ０８２ １ ０􀆰 ０８２ ０􀆰 １２ ０􀆰 ７３４０ 　

Ｂ２ ０􀆰 ２１ １ ０􀆰 ２１ ０􀆰 ３１ ０􀆰 ５８７２ 　

Ｃ２ ０􀆰 ３０ １ ０􀆰 ３０ ０􀆰 ４４ ０􀆰 ５２２３ 　

残差 ６􀆰 ７２ １０ ０􀆰 ６７ 　 　 　

虚拟值 ４􀆰 ４４ ５ ０􀆰 ８９ １􀆰 ９４ ０􀆰 ２４１６ 　

误差 ２􀆰 ２８ ５ ０􀆰 ４６ 　 　 　

总和 ３９􀆰 ４９ １９ 　 　 　 　

　 　 注:∗∗为 ｐ<０􀆰 ０１ꎬ差异极显著ꎻ∗为 ｐ<０􀆰 ０５ꎬ差异显著ꎮ

由表 ３~表 ５ 可以看出ꎬＴＰＣ、ＴＦ 和得率回归模

型极显著( ｐ<０􀆰 ００１)ꎬ失拟项不显著( ｐ>０􀆰 ０５)ꎬ模
型系数分别为 ０􀆰 ９２７ ４、０􀆰 ８９８ ６ 和 ０􀆰 ８２９ ９ꎬ即 ＴＰＣ、
ＴＦ 和提取率在研究的整个回归区域内模型拟合良

好ꎮ 精密度是有效信号与噪音的比值ꎬ本试验中ꎬ
ＴＰＣ、ＴＦ 和得率的精密度分别 １３􀆰 ５８３、１２􀆰 ７４１ 和

９􀆰 ８２０ꎮ 其中各因素对 ＴＰＣ、ＴＦ 和得率影响顺序均

为:甲醇体积分数(Ｃ) >超声时间( Ａ) >超声功率

(Ｂ)ꎮ
由表 ３~表 ５ 可以看出ꎬ部分交互作用并不显著

(ｐ>０􀆰 ０５)ꎬ将不显著因子剔除后重新回归分析ꎬ得
到新的二次回归方程如下:
ＹＴＰＣ ＝ ２４８􀆰 １１ ＋ ２０􀆰 ５１Ａ ＋ ３３􀆰 ６２Ｃ － １３􀆰 ０６ＡＢ ＋ １７􀆰 ３２ＡＣ

ＹＴＦ ＝ ３７􀆰 ４５ ＋ ５􀆰 ７３Ａ ＋ ２􀆰 ５５Ｂ － ７􀆰 ４４Ｃ ＋ ２􀆰 ８７ＡＣ
提取率 ％ ＝ １０􀆰 １０ ＋ １􀆰 ０７Ａ － １􀆰 ２５Ｃ

２􀆰 ２􀆰 ３　 因素间交互作用分析

利用 Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ ８􀆰 ０􀆰 ６ 软件分析因素交互

作用响应面及等高线图ꎬ可更直观地反映因素间的

交互作用对 ＴＰＣ、ＴＦ 和得率的影响规律ꎮ 其中超声

时间与甲醇体积分数(ＡＣ)交互作用对 ＴＰＣ 影响最

大ꎬ如图 ５ 所示ꎮ
由图 ５ 可以看出ꎬ响应曲面为开口向下的凸形

曲面ꎬ响应面有极高值ꎬ出现在等高线的圆心处ꎬ当
超声时间为 １５ ｍｉｎ 左右、甲醇体积分数为 ８０％左右

时 ＴＰＣ 值最大ꎮ
对优化后的二次回归模型进行响应面分析ꎬ通

过软件分析得 ＴＰＣ、ＴＦ 和提取率最佳条件为:超声

　 　 　 　 　 　 　

图 ５　 超声时间与甲醇体积分数交互作用影响

ＴＰＣ 体积分数的曲面图和等高线图

时间为 １５ ｍｉｎ、超声功率为 １４８􀆰 ９４ Ｗ、甲醇体积分

数为 ８０％ꎬ预测值分别为 ３１６􀆰 ９０６ ｍｇ ( ＧＡＥ) / ｇ、
３７􀆰 ６９５ ９ ｍｇ(ＱＥ) / ｇ 和 １０􀆰 ８８％ꎮ

基于可行性原则ꎬ将最佳提取工艺条件调整为:
超声时间为 １５ ｍｉｎ、超声功率为 １４９ Ｗ、甲醇体积分

数为 ８０％ꎬ在此条件下进行 ３ 次平行试验ꎬ得到

ＴＰＣ、ＴＦ 和提取率分别为 ３１８􀆰 ０５ ｍｇ ( ＧＡＥ) / ｇ、
３９􀆰 １１ ｍｇ(ＱＥ) / ｇ 和 １１􀆰 ２８％ꎬ与理论值相对误差分

别为 ０􀆰 ３６％、３􀆰 ７５％和 ３􀆰 ６７％ꎬ说明实验结果与模型

符合良好ꎮ
２􀆰 ３　 超声处理对 ＴＰＣ、ＴＦ、ＦＲＡＰ 和得率的影响

超声处理对 ＴＰＣ、ＴＦ、ＦＲＡＰ 和得率的影响如表

６ 所示ꎮ
表 ６　 超声处理和空白对照对 ＴＰＣ、ＴＦ、ＦＲＡＰ 和

得率比较

ＴＰＣ /
[ｍｇ(ＧＡＥ)􀅰

ｇ－１]

ＴＦ /
[ｍｇ(ＱＥ)􀅰

ｇ－１]

ＦＲＡＰ /
[ｍｍｏｌ(ＡＡＥ)􀅰

ｇ－１]

得率 /
％

空白对照 １５０􀆰 ３５ １０􀆰 ８４ １􀆰 ５２ ４􀆰 ９９

超声处理 ３１８􀆰 ０５ ３９􀆰 １１ １７􀆰 ８４ １１􀆰 ２８

由表 ６ 可以看出ꎬ超声辅助提取对 ＴＰＣ、ＴＦ、
ＦＲＡＰ 和得率都有极显著提高( ｐ<０􀆰 ０１)ꎻ在超声时

间为 １５ ｍｉｎ、超声功率为 １４９ Ｗ、提取甲醇体积分数

为 ８０％ꎬＴＰＣ、ＴＦ、ＦＲＡＰ 和得率分别为 ３１８􀆰 ０５ ｍｇ
(ＧＡＥ) / ｇ、３９􀆰 １１ ｍｇ(ＱＥ) / ｇ、１７􀆰 ８４ ｍｍｏｌ(ＡＡＥ) / ｇ
和 １１􀆰 ２８％ꎬ比无超声处理的各指标高出 ２ 倍多ꎮ 此

外ꎬ超声提取对酚类物质的降解作用很小ꎬ而挥发性

较强的化合物很容易扩散到空化气泡中被破坏[１１]ꎮ
超声提取汉麻大麻素的抗氧化活性急剧上升ꎬ主要

是超声提取物中多酚质量分数较高ꎮ
２􀆰 ４　 汉麻大麻素鉴定

ＨＰＬＣ 分离汉麻大麻素的峰高度的相对定量评

估结果如图 ６ 所示ꎮ
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图 ６　 超声提取和空白组提取物鉴定

由图 ６ 可以看出ꎬ通过 ＨＰＬＣ 谱鉴定的主要汉

麻大麻素分别为 ＣＢＧ 和 ＴＨＣꎬ保留时间分别为

１７􀆰 ２４ ｍｉｎ 和 １７􀆰 ３５ ｍｉｎꎮ 与对照组相比ꎬ最佳超声

辅助提取工艺条件下超声提取物中汉麻大麻素的质

量分数更高ꎮ

３　 结论

通过中心组合设计优化超声辅助提取汉麻中

的 ＴＰＣ、ＴＦ 和得率ꎬ得出的最佳提取条件为:超声

时间为 １５ ｍｉｎ、超声功率为 １４９ Ｗ、甲醇体积分数

为 ８０％ꎬ在此条件下ꎬＴＰＣ、ＴＦ 和提取率分别为

３１８􀆰 ０５ ｍｇ(ＧＡＥ) / ｇ、３９􀆰 １１ ｍｇ(ＱＥ) / ｇ 和 １１􀆰 ２８％ꎬ
ＦＲＡＰ 为 １７􀆰 ８４ ｍｍｏｌ(ＡＡＥ) / ｇꎮ 超声辅助提取汉麻

的 ＴＰＣ、ＴＦ 和得率比在同条件下(无超声处理)各

指标及其抗氧化能力(ＦＲＡＰ)高出 ２ 倍多ꎬ说明超声

辅助提取汉麻大麻素是一种有效的绿色提取技术ꎻ
经 ＨＰＬＣ 鉴定所得汉麻大麻素主要为 ＣＢＧ 和 ＴＨＣꎮ
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赢创与蔚蓝开展战略合作

　 　 ２０１８ 年 １１ 月 １６ 日ꎬ赢创工业集团与蔚蓝生物集团签

署了战略合作备忘录ꎮ 双方将在动物营养益生菌和工业用

酶领域开展合作ꎬ合作内容包括科技成果交流、新产品开发

和工艺技术改进等ꎮ
蔚蓝生物是一家以生物酶制剂、微生态和动物健康为

核心业务的高科技企业ꎬ一直致力于为生物制造提供核心

技术支持ꎬ为食品安全提供绿色解决方案ꎬ为传统产业提供

清洁节能技术ꎮ 与赢创的全球销售网络、技术专长和应用

肠道健康解决方案强强合作ꎬ将使双方实现互利双赢ꎮ
赢创动物营养业务线负责人 Ｄｒ.Ｅｍｍｎａｕｌ Ａｕｅｒ 表示:

“益生菌业务已经成为我们肠道健康解决方案项目的基

石ꎮ 我们相信与蔚蓝的合作能将这一业务推进到新的发展

阶段ꎮ 我们了解客户所面对的挑战ꎬ理解动物的生理需求ꎬ
并在动物营养领域积累了几十年的经验ꎬ这些与蔚蓝的技

术创新正是天作之合ꎮ”
蔚蓝生物总裁陈刚先生表示:“蔚蓝生物不断在全球

范围内寻求合作伙伴ꎬ构建全球化的技术创新体系ꎬ以此打

造真正意义上具有国际化能力的高技术生物企业ꎮ 与赢创

的合作正是这一战略的一部分ꎬ我们期望这一合作将带来

卓越成果ꎬ让我们更好地服务于全球动物营养行业ꎮ”
赢创与蔚蓝秉持同一个信念ꎬ即实现可持续畜牧业需

要采用整体解决方案ꎮ 对赢创而言ꎬ这意味着将数据与知

识服务、技术服务以及丰富多样的饲料添加剂产品组合ꎬ直
接应用于畜牧领域ꎮ (王哲)
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