
 

·628·          Chin JMAP,                                                   中国现代应用药学杂志 

响应面法优化椿皮中铁屎米-6-酮生物碱超声辅助提取工艺 
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摘要：目的  应用响应面法优化超声辅助提取椿皮中铁屎米-6-酮生物碱的工艺条件。方法  以铁屎米-6-酮生物碱提取量

为指标，在单因素考察乙醇提取铁屎米-6-酮的基础上，采用中心组合试验设计和响应面分析法优选提取工艺参数。结果  

最佳提取工艺条件为乙醇浓度 68%，液固比 32 mL·g，超声温度 54 ℃，超声时间 38 min，铁屎米-6-酮生物碱提取量为

26.19 µg·g，接近于模型预测值(26.31 µg·g)。结论  优选的超声提取工艺合理可靠，可为臭椿的开发应用提供实验依据。 
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ABSTRACT: OBJECTIVE  To optimize ultrasonic-assisted extraction technology of canthin-6-one from bark of Ailanthus 
altissima. METHODS  With yield of canthin-6-one as index, extraction technology parameters were optimized by central 
composite design-response surface methodology on the basis of the single factor investigation of conditions for extracting 
canthin-6-one by ethanol. RESULTS  Optimum extraction conditions were as follows: ethanol concentration 68%, liquid-solid 

ratio 32 mL·g , ultrasound temperature 54 ℃, extraction time 38 min. Under these conditions, yield of canthin-6-one was 

26.19 µg·g, which was close to the predicted value(26.31 µg·g). CONCLUSION  This optimized technology is reasonable 
and reliable to provide a basis for development and application of Ailanthus altissima. 
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椿皮，又称椿根皮、樗白皮，为苦木科臭椿

属植物臭椿Ailanthus altissima (Mill.) Swingle的干

燥根皮或干皮，是我国传统的中草药，具有清热

燥湿、收涩止带、止泻、止血等功效[1]。椿皮的主

要活性成分为苦木素类和吲哚生物碱类物质，其

吲哚生物碱类多为铁屎米酮型或卡波啉型，具有

较强的抗菌活性。许多研究表明铁屎米-6-酮生物

碱是很有潜力的抗真菌成分，在较低的质量浓度

(5~80 µg·mL)下就能表现出抗真菌活性，此外，

生物碱还具有抗病毒、抗肿瘤、抗寄生虫、抗溃疡

等生物活性，近年来逐渐成为臭椿研究的重点[2-3]。 

目前，国内外对于臭椿生物碱的研究多侧重

于结构鉴定和药理学方面[4-8]，而工业化提取方面

研究较少。相对于其他植物，椿皮中的生物碱类

化合物含量相对较低，传统的溶剂浸提方法存在

操作时间长、溶剂用量大、提取率低等缺点。超

声波辅助提取是近年来发展的一项新的提取技

术，普遍应用于提取植物中的生物活性成分，具

有提取时间短、产率高、避免有效成分被破坏等

优点[9-12]，但超声技术应用于提取椿皮中生物碱的

研究尚未见报道。本实验以椿皮为原料，乙醇为

提取溶剂，以铁屎米-6-酮生物碱提取量为评价指

标，在单因素试验基础上，采用中心组合试验设

计和响应面分析法优选椿皮中铁屎米-6-酮生物碱

的超声提取工艺，为椿皮药材的进一步开发利用

提供参考。 

1  材料与试剂 

Autobalance AD6000 型超微量天平(PerkinElmer
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公司)；FL2200Ⅱ型高效液相色谱仪(浙江福立分析

仪器股份有限公司)；SB-5200DNT 型超声波清洗

机(宁波新芝生物科技股份有限公司)；RE-52A 型

旋转蒸发仪(上海亚荣生化仪器厂)；GWA-UN5-30

型超纯水器(北京普析通用仪器有限责任公司)；

Eppendorf 微量移液器。 

椿皮药材样品购自安徽亳州药材市场，经赤

峰学院植物学刘铁志教授鉴定为苦木科植物臭椿

的干燥茎皮。铁屎米-6-酮对照品(陕西宝鸡市辰光

生物有限公司，批号：20170312，HPLC>98%)；

甲醇(天津市康科德科技有限公司，色谱纯)；乙腈

(天津市康科德科技有限公司，色谱纯)；冰醋酸(天

津市科密欧化学试剂有限公司，分析纯)；95%乙

醇(天津市恒兴化学试剂制造有限公司，分析纯)；

水为超纯水(自制，并经 0.22 μm 水系滤膜过滤)。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件  

Ultimate AQ-C18 色谱柱(250 mm×4. 6 mm，

5 µm)；流动相：乙腈-0.1%醋酸水溶液(35∶65)；

流速：1.0 mL·min；紫外检测波长：254 nm；柱

温：30 ℃；进样量：20 µL。见图 1。 

 
t/min 

 
t/min 

图 1  椿皮高效液相色谱图 
A对照品；B供试品；1铁屎米-6-酮。 

Fig. 1  HPLC chromatograms 
Acanthin-6-one control; Bsample; 1canthin-6-one. 

2.2  标准曲线的建立 

精密称取铁屎米-6-酮 0.657 8 mg，以甲醇定

容制成对照品溶液，精密吸取一定量对照品溶液，

以甲醇配制成 1.10，2.19，4.39，6.58，8.77，10.96，

13.16，15.35 μg·mL的系列浓度，按“2.1”项下

色谱条件进样，以峰面积 Y 与进样浓度 X 进行回

归 分 析 ， 得 方 程 Y=10 026.52+70 252.688X(r= 

0.999 4)，线性范围为 1.10~15.35 μg·mL。 

2.3  供试品溶液的制备 

准确称取一定量的过 80 目筛的椿皮粉末置于

锥形瓶中，在不同的超声条件下提取，提取液抽

滤，滤液减压浓缩后定容，用 0.22 μm 的微孔滤膜

过滤，即得供试品溶液。 

2.4  单因素试验考察 

2.4.1  液固比  称取椿皮粉末 5 份，每份 3.000 g，

固定乙醇浓度 95%，超声时间 20 min，超声温度

30 ℃，分别用 10，20，30，40，50 mL·g 的乙醇

溶液提取，按“2.3”项下方法制备供试品溶液，

按“2.1”项下色谱条件进样。铁屎米-6-酮生物碱

提取量分别为 10.26， 12.08， 15.22， 14.28，

14.13 µg·g ， 根 据 测 定 结 果 ， 选 择 液 固 比

20~40 mL·g 。 

2.4.2  超声时间   称取椿皮粉末 5 份，每份

3.000 g，固定乙醇浓度 95%，液固比 10 mL·g ，

超声温度 30 ℃，分别提取 20，30，40，50，60 min，

按“2.3”项下方法制备供试品溶液，按“2.1”项

下色谱条件进样。铁屎米-6-酮生物碱提取量分别

为 10.71，11.25，13.58，13.77，13.87 µg·g，根

据测定结果，选择提取时间 30~50 min。 

2.4.3  超声温度   称取椿皮粉末 5 份，每份

3.000 g，固定乙醇浓度 95%，液固比 10 mL·g ，

超声时间 20 min，超声温度分别为 0，30，40，50，

60 ℃，按“2.3”项下方法制备供试品溶液，按“2.1”

项下色谱条件进样。铁屎米-6-酮生物碱提取量分

别为 6.17，10.09，15.00，20.65，21.67 µg·g，根

据测定结果，选择提取温度 40~60 ℃。 

2.4.4  乙醇浓度   称取椿皮粉末 5 份，每份

3.000 g，固定液固比 10 mL·g ，超声时间 20 min，

超声温度 30 ℃，分别用 55%，65%，75%，85%，

95%的乙醇溶液提取，按“2.3”项下方法制备供

试品溶液，按“2.1”项下色谱条件进样。铁屎米

-6-酮生物碱提取量分别为 14.72，19.37，16.54，

14.79，9.41 µg·g，根据测定结果，选择乙醇浓度

55%~75%。 

2.5  响应面试验  

根据单因素试验，采用 Design-Expert 8.0.6.1

软件进行中心组合试验设计，以乙醇浓度、液固
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比、超声温度、超声时间为自变量，铁屎米-6-酮

生物碱提取量为响应值，优化超声波辅助提取椿

皮中铁屎米-6-酮生物碱工艺。试验因素水平见表

1，试验安排及结果见表 2。 

表 1  试验因素水平设计表 

Tab. 1  Factors and levels of response surface test 
水

平 

A 乙醇浓度/ 

% 

B 液固比/ 

mL·g  

C 超声温度/ 

℃ 

D 超声时间/

min 

2 55 20 40 30 

 60 25 45 35 

 0 65 30 50 40 

 1 70 35 55 45 

 2 75 40 60 50 

表 2  中心组合试验安排及结果 

Tab. 2  Central composite design and results 

试验号 
因素 铁屎米-6-酮 

提取量/µg·gA B C D 

 1 60 25 45 35 24.41 

 2 70 25 45 35 23.92 

 3 60 35 45 35 24.30 

 4 70 35 45 35 23.76 

 5 60 25 55 35 24.39 

 6 70 25 55 35 24.85 

 7 60 35 55 35 25.28 

 8 70 35 55 35 25.69 

 9 60 25 45 45 24.04 

10 70 25 45 45 23.90 

11 60 35 45 45 23.93 

12 70 35 45 45 23.96 

13 60 25 55 45 23.28 

14 70 25 55 45 23.85 

15 60 35 55 45 24.49 

16 70 35 55 45 25.42 

17 55 30 50 40 24.84 

18 75 30 50 40 25.77 

19 65 20 50 40 23.50 

20 65 40 50 40 24.42 

21 65 30 40 40 24.04 

22 65 30 60 40 25.28 

23 65 30 50 30 25.14 

24 65 30 50 50 23.77 

25 65 30 50 40 26.09 

26 65 30 50 40 25.93 

27 65 30 50 40 26.22 

28 65 30 50 40 25.51 

29 65 30 50 40 26.19 

30 65 30 50 40 26.23 

应用 Design-Expert 8.0.6.1 软件对表 2 中数据

进行多元回归分析，得回归方程 Y=26.03+0.13A+ 

0.25B+0.31C+0.27D+0.026AB+0.22AC+0.097AD+ 
0.30BC+0.080BD+0.16CD+0.22A2+0.56B2+0.38C2+

0.44D2。 

对建立的模型进行方差分析，结果见表 3。由

方差分析可知，一次项中的 B，C，D，交叉项 AC，

BC 及各因素二次项对响应值的影响极显著，A，

CD 项对响应值的影响显著，AB，AD，BD 项对响

应值的影响不显著，说明响应值与自变量之间不

是简单的线性关系。在本试验范围内，该模型的

决定系数R2为 0.959 0，校正后的决定系数0.920 7，

模型极显著，失拟项不显著，说明回归方程拟合

度良好，能较好地描述试验结果。 

表 3  响应面模型的方差分析 

Tab. 3  Anova for response surface quadratic model 

来源 平方和 自由度 均方 F 值 P 值 显著性

模型 23.11 14 1.65 25.05 <0.000 1 极显著

A 0.4 1 0.40 6.08  0.026 2 显著

B 1.52 1 1.52 23.05  0.000 2 极显著

C 2.35 1 2.35 35.73 <0.000 1 极显著

D 1.74 1 1.74 26.37  0.000 1 极显著

AB 0.011 1 0.011 0.17  0.688 3  

AC 0.77 1 0.77 11.72  0.003 8 极显著

AD 0.15 1 0.15 2.26  0.153 2  

BC 1.45 1 1.45 22.06  0.000 3 极显著

BD 0.10 1 0.10 1.56  0.230 4  

CD 0.43 1 0.43 6.51  0.022 1 显著

A2 1.36 1 1.36 20.59  0.000 4 极显著

B2 8.57 1 8.57 130.14 <0.000 1 极显著

C2 4.06 1 4.06 61.65 <0.000 1 极显著

D2 5.20 1 5.20 78.90 <0.000 1 极显著

残差 0.99 15 0.066    

失拟 0.61 10 0.061 0.8  0.642 3 不显著

误差 0.38 5 0.076    

总和 24.10 29     

根据回归方程作响应面和等高线，考察各因

素对铁屎米-6-酮生物碱提取量的影响。通过观察

响应曲面的倾斜度和等高线形状密度，判断两者

交互作用的显著性。响应曲面的坡度陡峭，表明

形成该曲面的因素对响应值影响显著且存在较强

交互作用；等高线密集成椭圆形，表明两因素对

响应值影响显著且存在较强交互作用[13-14]。结果

见图 2~4。从图中可以看出 AC，BC，CD 项形成

的曲面较陡峭，且等高线呈椭圆形，说明 AC，BC，

CD 项交互作用较显著，对铁屎米-6-酮生物碱提取

量影响显著。 
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图 2  乙醇浓度与超声温度对铁屎米-6-酮提取量的响应面

及等高线 

Fig. 2  Response surface and contour plots of ethanol 
concentration and temperature on the extraction rate of 
canthin-6-one 

 
图 3  液固比与超声温度对铁屎米-6-酮提取量的响应面及

等高线 

Fig. 3  Response surface and contour plots of material-to- 
liquid and temperature on the extraction rate of canthin-6-one 

 
图 4  超声温度与超声时间对铁屎米-6-酮提取量的响应面

及等高线 

Fig. 4  Response surface and contour plots of extraction 
temperature and time on the extraction rate of canthin-6-one 

2.6  验证试验 

利用 Design-Expert 8.0.6.1 软件对回归方程进

行分析，获得最佳提取工艺条件为乙醇浓度

68.28%，液固比 32.21 mL·g ，超声温度 54.21 ℃，

超声时间 38.23 min，铁屎米-6-酮生物碱提取量为

26.31 µg·g。考虑实际操作，将工艺条件修正为

乙醇浓度 68%，液固比 32 mL·g ，超声温度

54 ℃，超声时间 38 min，按该工艺进行验证试验，

结果铁屎米 -6-酮生物碱提取量为 26.19 µg·g 

(RSD=2.3%)，与模型预测值较为接近，表明建立

的模型可靠，具有较好的预测性。

3  讨论 

相对于其他植物，椿皮中的生物碱类化合物

含量相对较低，采用超声波辅助提取，可节省时

间，提高效率，并且工艺简单，适合大批量生产。

通过响应面法优化超声辅助提取椿皮生物碱工

艺，具有精确度高，模型预测性好的特点，得到

了最佳工艺参数，对臭椿植物资源的进一步开发

利用具有重要的参考价值。 

本试验只考察了同一批次椿皮药材的提取工

艺优化，由于药材的产地、采收时节、生长环境、
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存储加工等因素，椿皮中铁屎米-6-酮生物碱的含

量可能存在较大的变化，这些因素与椿皮铁屎米

-6-酮生物碱含量之间的关系，还需要进一步的

研究。 
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