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摘要!优化穿山龙乙醇动态连续提取工艺# 通过单因素试验对乙醇浓度"液料比"回流速度"回流时间等进行了筛选$利用

/,.9-45/%1G%829,S,82D.响应面设计优化试验$以干浸膏得率和薯蓣皂苷含量作为评价指标$利用响应面对干浸膏得率进行了

分析$支持向量回归&>fE'对薯蓣皂苷含量进行了分析# 根据单因素试验结果确定了各因素对提取效果的影响$并确定了相应

工艺范围#
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MM穿山龙为薯蓣科穿龙薯蓣 E'*.?*Y<& -'OO*-'?&

*4R2.%的干燥根茎,#-

$味甘苦温$具有祛风止痛$舒

筋活血$止咳平喘祛痰功效,(-

# 穿山龙主要成分是

甾体皂苷类$包括薯蓣皂苷 &S2%832.'"纤细皂苷

&X-432552.'和水溶性皂苷等,!-

$其中薯蓣皂苷可以

合成 ()) 多种药物$为合成肾皮质激素以及避孕药

的主要原料$也是合成心脑血管系统药物的主要

原料,N I"-

#

目前穿山龙提取工艺多为乙醇热浸提法,O I\-

$

其主要问题有!

#

随着浸提时间的增加$浸提液与药

材的传质力减小$浸提效率降低%

$

为浸提完全$常

需浸提 ( d! 次$产生的浸提液体积庞大$后续浓缩

时间长$能耗较大#

近年来$溶剂连续循环提取浓缩机组成为研究

的热点$提取与浓缩同时进行$浓缩产生的蒸汽冷凝

成热溶剂回流到提取罐$溶剂不断更新$该机组具有

设备利用率高$提取速度快及能耗低等特点,^-

#

笔者通过向提取罐内加入新溶剂$同时从提取

罐流出相同体积的提取液来模拟溶剂回流$从而模

拟溶剂连续循环提取浓缩机组$对穿山龙的提取工

艺进行了研究#

#B试剂与仪器

试剂!薯蓣皂苷对照品$中国食品药品检定研究

院生产$批号为 ###\)\%穿山龙饮片$产地为东北$

批号为 #"#))N%无水乙醇$分析纯$天津市江天化工

科技有限公司生产%乙腈$色谱纯$天津市康科德科

技有限公司'生产#

仪器!>>6W/())) 高效液相色谱仪系统$美国

;4CJ5524.3,公司生产%J;())N 电子分析天平$梅特

勒*托利多仪器有限公司生产%$I##)) 型旋转蒸发

仪$上海爱朗仪器有限公司生产#

!B方法与结果

!N#B薯蓣皂苷含量测定

(a#a#M色谱条件

色谱柱!JD25,.9@352G8,AS

^

I/

#^

&NaO 11m

(") 11$"

%

1'%流动相!乙腈I水&")l")'%进样量!

()

%

;%体积流速!#a) 1;P12.%柱温!!)i%检测波长

为 ()! .1$理论板数不低于 ! )))#

(a#a(M对照品溶液的制备

取薯蓣皂苷对照品适量$精密称定$加甲醇定容

(#^(
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于 #) 1;容量瓶中$制成 #â^ 1DP1;的对照品溶

液# 精密吸取对照品溶液 \L^

%

;于 " 1;容量瓶

中$加入甲醇定容$配成每 # 1;含 )a!)) 1D的薯蓣

皂苷对照品溶液#

(a#a!M穿山龙的提取

称取穿山龙药材 #)) D于中药提取罐$加入一

定量质量分数为 \)c的乙醇溶液$浸泡 ( 0# 水浴

锅循环泵将 O)i水泵出$对提取罐夹套进行循环加

热$同时开启搅拌$待提取罐内料液到达 O)i后开

始动态回流提取# 打开进水口和出料口$每隔

#) 12.向提取罐中加入 O)i的一定体积&体积 回̀

流速度 m#) 12.'的 \)c乙醇$同时流出相同体积

的提取液# 按照回流时间进行回流# 回流结束后$

收集提取液# 对提取液进行减压浓缩$回收乙醇$得

浓缩液#

(a#aNM供试品的制备

精密称量一定质量的浓缩液$加 O"c乙醇定容

至 " 1;容量瓶中$精密称定质量# 超声处理

&#() b$频率 N) RB<'!) 12.$放冷$再称定质量$用

O"c乙醇补足减失的质量$摇匀$过 )a((

%

1有机

膜$即得#

(a#a"M工艺流程

工艺流程如图 # 所示#

图 #M工艺流程图

(a#aOM干浸膏的制备

精密称定 #) D浓缩液于恒重的蒸发皿中$水浴

上蒸干$再放入烘箱中于 #)"i至恒重$即得#

(a#a\M计算方法

薯蓣皂苷质量浓度 S&3

#

K3

)

' W!

)

式中$3

#

为供试品峰面积%3

)

为对照品峰面积%!

)

为对照品质量浓度$1DP1;#

薯蓣皂苷含量 S,&"3

#

K3

)

W!

)

' WB

#

K4

#

-KB

式中$4

#

为供试品配样称量质量$D%B

#

为供试品总

质量$D%B为穿山龙药材质量$D#

干浸膏得率 S&4

(

K4

!

' W&B

#

KB'

式中$4

(

为供试品得干浸膏质量$D%4

!

为供试品称

量质量$D#

!N!B单因素实验

(a(a#M提取温度

准确称取 N 份穿山龙饮片 () D于锥形瓶中$加

入 ()) 1;O"c乙醇溶液$置于水浴锅中加热$温度

分别设定为 N)"")"O)"\)i# 浸泡 )a" 0后$吸取适

量上清液$过 )a((

%

1有机膜$作为供试品$测定薯

蓣皂苷浓度#

(a(a(M液料比

准确称取 " 份穿山龙饮片 () D于锥形瓶中$分

别按照液料比为 N"O"^"#)"#($加入 O"c乙醇溶液$

浸泡 )a" 0$吸取适量上清液$过 )a((

%

1有机膜$

作为供试品$测定薯蓣皂苷质量浓度#

(a(a!M回流时间

准确称取 " 份穿山龙饮片 #)) D于中药提取罐

中$加入 ^)) 1;质量分数为 O"c乙醇溶液$浸泡

)a" 0# 加热$待料液温度达到 O)i时开始回流提

取$回流速度为 N 1;P12.$回流时间分别为 ("!"N"

""O 0$过滤$减压浓缩$得浓缩液# 测定薯蓣皂苷质

量分数#

(a(aNM回流速度

准确称取 " 份穿山龙饮片 #)) D于中药提取罐

中$加入 ^)) 1;质量分数为 O"c乙醇溶液$浸泡

)a" 0# 加热$待料液温度达到 O)i时开始回流提

取$回流时间为 ( 0$回流速度分别为 N"O"^"#)"

#( 1;P12.$过滤$浓缩$得浓缩液# 测定薯蓣皂苷

质量分数#

!NCB单因素实验结果

(a!a#M提取温度对提取效果的影响

提取温度对提取效果的影响如图 ( 所示#

图 (M薯蓣皂苷质量浓度随提取温度的变化曲线

由图 ( 可以看出$提取温度为 O)i时$薯蓣皂

苷质量浓度最高# N) dO)i内$随温度升高$薯蓣皂

苷质量浓度逐渐越高$其原因是温度升高加速了分

子运动$促进了薯蓣皂苷更快地扩散到溶剂中%提取

温度升到 \)i时$薯蓣皂苷质量浓度反而下降$原

因是温度过高$破坏了穿山龙药材中有效成分,L-

$

导致薯蓣皂苷量下降# 因此$将 O)i定为试验设计

的提取温度#

((^(
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(a!a(M液料比对提取效果的影响

液料比对提取效果的影响如图 ! 所示#

图 !M薯蓣皂苷质量分数随液料比的变化曲线

料液比为 N 1;PD的实验中$浸泡 )a" 0 后$药

材无法完全浸泡$因此舍弃了 N 1;PD的数据# 由图

! 可以看出$随液料比的增大$薯蓣皂苷质量分数先

增大后减小$将液料比作为响应面设计试验的影响

因素$确定其范围为 O d#) 1;PD#

(a!a!M回流时间对提取效果的影响

回流时间对提取效果的影响如图 N 所示#

图 NM薯蓣皂苷质量分数随回流时间的变化曲线

由图 N 可以看出$薯蓣皂苷质量分数随回流时

间的增长先增大后减小# 基于时间"能耗考虑$回流

时间定为 ! d" 0#

(a!aNM回流速度对提取效果的影响

回流速度对提取效果的影响如图 " 所示#

图 "M薯蓣皂苷质量分数随回流速度变化曲线

由图 " 可以看出$随着回流速度的增加$薯蓣皂

苷质量分数先上升后下降$回流速度为 #) 1;P12.

达到峰值# 因此$ 回流速度取值范围为 ^ d

#( 1;P12.#

!NDB响应面试验设计及结果

(aNa#M响应面试验设计

响应面试验设计如表 ( 所示#

表 !B响应面试验设计

I#aO^ I# ) # #aO^

液料比&3'P&1;(D

I#

'

NaON O ^ #) ##a!O

回流时间&V'P0 (a!( ! N " "aO^

回流速度&!'P&1;(12.

I#

'

OaON ^ #) #( #!a!O

提取过程按 (a#a! 中所述方法进行$以干浸膏

得率&2

#

'和薯蓣皂苷质量分数&2

(

'为评价指标#

(aNa(M响应面试验结果

响应面试验结果如表 ! 所示#

表 CB响应面试验结果

序号 3 V !

2

#

2

(

# O ! ^ )a#ON" ##a()

( O ! #( )a#O#N ##a\O

! #) " #( )a#\)# #(aL!

N ^ N OaON )a#\N! ##a"!

" ^ N #) )a#LNO #(â^

O ^ N #) )a#\\N #!a")

\ ^ N #) )a#^O) #!a#L

^ NaON N #) )a#\#\ #(a\O

L ^ N #!a!O )a#"\) ##a(O

#) ^ (a!( #) )a#O)( La)"#

## ^ N #) )a#LNO #!a")

#( #) ! ^ )a#"\) #)â(

#! O " #( )a#O"# #!aN\

#N ^ N #) )a#\\N #(â^

#" ##a!O N #) )a#\#L ^a(N\

#O O " ^ )a#^N" ##a!"

#\ ^ "aO^ #) )a#^ON #!aN"

#^ ^ N #) )a#^O) #!a#L

#L #) " ^ )a#^ON #!aL(

() #) ! #( )a#O!^ #(a#!

!N$B数学模型的建立

(a"a#M干浸膏得率数学模型拟合及方差分析

以干浸膏得率为因变量$利用 S,82D. I,FG,-9

^a)aO 对提取因素进行二次式拟合$干浸膏得率!

2

#

ST)a#L^ LN Z)a)#! (O(3Z)a)O( N")VZ

)a)N) "N!!Z\a"3VZNa)O( "3!T(aNO( "V!T

#a(O" !^3

(

TNa"!# #LV

(

T#â)^ L\!

(

MM对拟合的方程进行方差分析$结果如表 N 所示#

由方差分析可知$回归方程的;v)a)"$失拟性检验

;u)a)"$相关系数为 Y

(

#

)̀âL) N u)â%说明方程

拟合度良好$可以用该模型对试验结果进行预测#

(!^(
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表 DB干浸膏得率的方差分析

方差来源 均方 F值 ;值

模型
(a\\ m#)

IN

La)!

)a))#

$

M

3

!a!N m#)

I\

)a)## )aL#^L

V

\âN m#)

IN

("a"O

)a)))"

$

!

(a\! m#)

IN

^aL#

)a)#!\

#

3V

#â) m#)

I"

)a"L )aNO#!

3!

(a## m#)

I"

)aOL )aN("L

V!

#aLN m#)

IN

Oa!!

)a)!)O

#

3

(

!aOL m#)

IN

#(a)N

)a))O

$

V

(

(aLO m#)

IN

LaO"

)a)###

#

!

(

\a"" m#)

IN

(NaO#

)a)))O

$

残差
!a)\ m#)

I"

* *

失拟项
(a#" m#)

IO

)a)!O )aLL^^

纯误项
"aL( m#)

I"

* *

总误项 * * *

MM注!

#

显著%

$

极显著#

该模型中$一次项V"二次项3

(

"!

( 对模型影响

极显著$!"V!"V

( 对模型影响显著#

响应面可直观反映 ( 个因素之间的交互作用以

及对响应面值的影响,#)-

$以液料比和回流时间对应

的干浸膏得率为例$当回流速度为 #) 1;P12.时$结

果如图 O 所示#

图 OM液料比和回流时间对干浸膏得率的影响

(a"a(M干浸膏得率工艺参数优化与预测

干浸膏得率最优工艺参数如表 " 所示#

表 $B响应面预测干浸膏得率工艺条件

液料比P

&1;(D

I#

'

回流时间P

0

回流速度P

&1;(12.

I#

'

干浸膏得率P

&D(D

I#

'

^ " ^aL )a#L(N

(a"a!M薯蓣皂苷含量数学模型拟合及方差分析

S,82D.I,FG,-9̂a)aO 中$数学模型包括 ;2.,-"

K74+-4923等模型$薯蓣皂苷含量数据拟合中$*%+,5

中;值均大于 )a)"$即薯蓣皂苷数据不能用以上方

法拟合$于是进行了 >fE模拟#

(a"aNM>fE模拟

>fE的核心思想是通过核函数&X4788径向基

函数'把低维非线性的关系转化至高维空间中$在

特征高维空间选择最优超平面进行线性拟合$建立

模型分析预测数据# 以 1为参数的 X4788径向基函

数为!

J&L$Lg' `,FG,&I

-

LTLN

-

(

'K1

(

'-

MM支持向量机拟合的优劣取决于核函数的选择$

核函数的参数 1选择决定了其回归的性能$支持向

量机的惩罚参数 !则决定模型的泛化能力# 为了

选取较优的参数 !和 1$引入粒子群优化算法# 粒

子群优化算法&W>?'源于鸟群"鱼群群体运动行为

的研究,##-

# 该算法是通过一群粒子不断的更新迭

代$从而在整个可解空间中进行全局寻优# 使用粒

子群算法优化 >fE参数!和 1$并使用该算法去寻

找 >fE模型的最优解$具体流程如图 \ 所示#

图 \M>fE建模流程图

以薯蓣皂苷含量 2

(

作为响应值$将 () 组试验

结果输入训练集进行 >fE建模# 惩罚参数与核函

数的寻优区间为,)a#$#))-$粒子群数量为 ")$优化

代数为 #))$以全体样本拟合的均方差&B+#'作为

W>?优化参数过程中的评价指标$经过 *4954C 运

算$得到优化参数# 选择平均B+#最接近理论值的

!和 1为优化的最适参数# 优化结果如表 O 所示#

使用优化的参数进行建模$最终得到最优 >fE模

型$真实值与预测值的相关性系数大于 )aL)$表明

该模型具有良好的拟合性能$可以较为客观地表述

! 种因素与响应值的关系#

表 EB0̀ M参数寻优结果

响应值 ! 1 B+#

8

(

2

(

)a!")( NaL(N )a)#N )aL(\!

支持向量回归是一种)黑箱子+算法$没有明确

的函数关系表达式$故不能从方程式上看出因素与

(N^(
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响应值之间的关系# 依据四维图像对 >fE拟合出

的模型进行简单的分析# 以薯蓣皂苷质量分数为响

应值的 >fE模型图如图 ^ 所示$显然等色面是一系

列曲面$薯蓣皂苷质量分数与三因素之间不是简单

的线性关系#

图 ^M>fE模型 N 维图

由图 ^ 可知$薯蓣皂苷质量分数存在 # 个最高

点# 通过W>?寻优算法$结果如表 \ 所示#

表 \B0̀ M预测薯蓣皂苷质量分数的工艺参数

液料比P

&1;(D

I#

'

回流时间P

0

回流速度P

&1;(12.

I#

'

薯蓣皂苷质量分数P

&1D(D

I#

'

\aO Na\ #)a! #!a"^

!NEB工艺验证

(aOa#M干浸膏得率工艺验证

干浸膏得率工艺验证结果如表 ^ 所示#

表 TB干浸膏得率工艺验证结果

序号 干浸膏得率P&D(D

I#

' 均值P&D(D

I#

'

# )a#L)" M

( )a#^LL )a#^LL

! )a#^LN M

干浸膏利率与预测值偏差为 #a!)c$差异较

小$工艺稳定可行#

(aOa(M薯蓣皂苷质量分数工艺验证

薯蓣皂苷质量分数工艺验证结果如表 L 所示#

表 aB薯蓣皂苷质量分数工艺验证结果

序号 薯蓣皂苷质量分数P&1D(D

I#

' 均值P&1D(D

I#

'

# #!aL( M

( #!âN #!â!

! #!a\! M

MM薯蓣皂苷质量分数与预测值偏差为 #âNc$差

异较小$工艺稳定可行#

CB讨论

&#'对穿山龙乙醇动态提取工艺进行了研究$

以干浸膏得率为评价指标$最佳工艺条件!液料比为

^ 1;PD$回流时间为 " 0$回流速度为 ^aL 1;P12.$

浸膏得率为 )a#^L L DPD#

&('>fE模型对薯蓣皂苷质量分数进行拟合$

得出薯蓣皂苷质量分数的最优值!液料比为 \aO$回

流时间为 Na\ 0$回流速度为 #)a! 1;P12.$薯蓣皂

苷质量分数为 #!â! 1DPD#

&!'模拟溶剂连续动态回流提取机组$可为穿

山龙乙醇动态连续提取提供一定的参考#
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