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黄精含硒多糖的分离提取及含硒量

分析技术研究

汪兴平 莫开菊 周大寨 单长海

(湖北民族学院生物科学与技术学院 湖北 恩施     445000)

摘   要 本文以富含硒元素恩施药材 黄精为原料 对黄精含硒多糖的分离提取技术进行了初步研究 实验采用

水浸提 乙醇醇析提取 sev a g e 脱蛋白 沉淀 真空冷冻干燥等方法研究黄精含硒多糖的提取工艺 并用蒽酮

比色法和原子吸收法对多糖含量 硒含量进行了测验 结果表明 黄精水溶性含硒多糖最佳提取参数为 温度90

提取时间4h 料液比1:50 提取次数为2 次 水溶性多糖含量为3.12% 硒的含量为0.5973 g/g
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Abstract This article used the medicinal material Polygonatum which was rich in senelium element as experimental material,

preliminarily studied the separating and extracting technology of Senelium polysaccharides.The experiments studied the extract-

ing technology by the methods of water extracting, preciptation with alcohol, sevage deproteinizing, preciptation,vacuum freezing

drying and the content of polysaccharides and senelium were determined by anthrone colorimetry and atomic absorption

spectrometry.The optimum parameters to extract soluble selenium polysaccarides in Rhizoma Polygonati were as follows:

temperature 90 , extracting time 4h, the ratio of water to material 1:50, extracting times 2,the content of soluble selenium

polysaccarides 3.12%.
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黄精是百合科黄柏属多种植物 具补肾 滋阴润

燥之功 用于滋补强身和治疗肾虚精亏 肺虚燥咳以及

脾胃虚弱之症已有很长历史 是中医常用药物之一 现

代药理学研究证明 黄精具有增强免疫 降低血脂 血

糖 延缓衰老等多种药理作用 对黄精化学成分的研究

表明 黄精含有黄精皂 多糖类 氨基类及微量元素

尤其对黄精多糖的研究取得一些很有意义的进展 如黄

精多糖具有免疫激发 增强免疫 延缓衰老 抗病毒

延长实验动物寿命 提高学习 记忆再现能力的作用
[3] 近年来对黄精的研究逐渐增多并不断深入[2]

硒是人体必需的微量元素 硒的生物学功能很多

诸如抗氧化 抗衰老功能 保护 修复细胞功能 硒

能提高红细胞的携氧能力 硒能提高人体免疫力 硒

具有解毒 排毒 抗污染作用[ 8 ] 近代研究表明 硒

具有预防癌变的功效 人类患癌 一是环境中致癌物

质(如黄曲霉素)入侵所致 二是由体内产生的自由基(俗

称体内垃圾)造成[9] 而硒既能抑制多种致癌物质的致癌

作用 又能及时清理自由基 使其不能损坏细胞膜结

构而趋向癌变 起着清道夫的作用 据报道 硒营养

状态与癌症密切相关 血硒水平低的人群癌症发生和死

亡率高 美国人防癌采取的措施是每人每天补充硒[10]

本文以富含硒元素恩施药材 黄精为原料 采用水
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浸提 乙醇醇析及恩酮比色法测定恩施黄精药材中的黄

精含硒多糖含量等工艺和方法 研究硒多糖的分离提取

技术 并用原子吸收法进行了原料和硒多糖的硒含量测

定 为硒多糖研究奠定基础

1 材料与方法

1.1 材料

黄精    采集于恩施双河

1.2 主要试剂

工业酒精 氯仿(AR) 亚丁醇(AR) 恩酮(AR)

硫脲(AR)

1.3 主要仪器设备

电子天平 FA2014    上海天平仪器厂 分光光度计

UV 755B    上海分析仪器厂 大容量离心机 8008    上

海安享科学仪器厂 旋转蒸发器 R201    上海申科机械研

究所 原子吸收分光光度计 红外光谱仪    傅利叶变

换红外光谱仪

1.4 黄精含硒多糖提取的方法

1.4.1 工艺流程

黄精原料 烘干 粉碎 石油醚回流脱脂 药渣

一定浓度的乙醇浸提 药渣 水提 过滤 浓缩

sevage 脱蛋白 分离液95%乙醇醇析 沉淀洗涤 真空

冷冻干燥

1.4.2 操作要点

1.4.2.1 原料粉碎    黄精是一种粘性很强的物质 粉

碎前应先将其切成小块 于50 的烘1 2d 直到烘干

为止 然后用万能粉碎机粉碎 过40 目筛 将原料置

于原瓶中

1.4.2.2 脱脂    将原料置于滤纸筒中 放入索氏提取

器内 连接已干燥到恒重的脂肪接受瓶 由冷凝管上

端加入石油醚 体积为接受瓶的2/3 于水浴上加热使

石油醚不断的回流提取

1.4.2.3 水提    将药渣装入三角瓶中 按一定比例加

入蒸馏水 封住瓶口 在一定温度的水浴中抽取一定

时间 若提取几次 则可滤出水后 加入同样的水按

以上同样的方法操作

1.4.2.4 离心分离    将水提液加到离心管中 离心8min

左右 倒出上层液 即分离了药渣

1.4.2.5 浓缩    将水浴锅内加3/4的水 加热到75

左右 然后将水提液移入到圆底烧瓶中 不得超过 2 /

3 操作过程中要防止倒吸 一般浓缩到原体积的1/4

左右为止取出

1.4.2.6 sevage脱蛋白    采用5:2的氯仿 丁醇溶液按

1:1 的比例加入到浓缩液中充分混合 静止50min 左右

后倒入分液漏斗中 静止后分离下层的有机溶剂 从

上面倒出水溶液[ 1 1 ]

1.4.2.7 醇析    用 95% 的乙醇与分离液充分混合 搅

拌 使其浓度达到6 0 % 左右 静止 4 h 便析出多糖

1.4.2.8 离心分离    将多糖液用离心机分离 倒出半

固体多糖 残留的少量用少量的蒸馏水洗出

1.4.2.9 真空冷冻干燥    将湿多糖置于干燥盘内 于

真空度为 20MPa 温度为 30 下干燥2h

1.5 多糖的含量测定    采用蒽酮比色法[12]

1.6 硒的测定    原子吸收法[13]

称取一定量的样品 放入消化瓶中 加入7m l 硝

酸和2ml 过氧化氢 静置30min 放入微波消解系统中

消化 将消化后的样品定容到100ml 上机测定(设定波

长为196.0nm 狭缝宽度2.0L)

1.7 黄精含硒多糖的红外光谱分析

黄精含硒多糖制品采用溴化钾(KBr)压片 用傅利

叶红外光谱仪进行扫描

2 结果与分析

2.1 提取率的分析

2.1.1 不同料液比对黄精含硒多糖提取率的影响

实验取40 目黄精原料分别配备料液比例为 1:20

1:30 1:40 1:50 1:60 1:70 的料液 在相同的温度

下(90 )提取5h 得到不同料液比对提取率的影响 结

果见图 1
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图1     不同料液比的提取率

Fig.1    The extraction in different ratio of material and

solution

由上图可以看出 黄精含硒多糖提取率随着料液比

的增加而增加 当料液比在1:50 以后便趋于缓和 但

蒸馏水的用量过多反而对实验带来方便 从综合的因素

考虑 料液比定在 1:50 最佳

2.1.2 温度对黄精含硒多糖提取率的影响
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实验取40 目黄精原料以一定的料液比(1:50)准备

7 8 份一样的样品 分别在 3 0 4 0 5 0 6 0

7 0 8 0 9 0 1 0 0 的温度下提取 探讨温度对黄

精含硒多糖提取率的影响 结果见图 2
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图2    不同温度的提取率

Fig.2    The extraction in different ratio temperature of

material and solution

由以上实验结果可以看出 黄精含硒多糖提取率随

着温度的升高而提高 当温度在8 0 趋于缓和 从

综合的因素考虑 温度在 9 0 为最佳

2.1.3 提取时间对黄精含硒多糖提取率的影响

实验取40 目黄精原料按1:50的料液比 在90 下

分别提取 1 2 3 4 5 6 h 得出提取时间对黄

精含硒多糖提取率的影响见表3
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图3    不同时间下的提取率

Fig.3    The extraction in different time of material and

solution

由图 3 可以看出 提取的时间越长 黄精含硒多

糖提取率越高 在2h 以后对结果影响不大 若提取时

间过长 反而会造成更多不必的反应  所以从综合考虑

可得 4 h 为益

2.1.4 提取次数对黄精含硒多糖提取率的影响

实验取40 目黄精原料按料液比1:50提取4h 分别

提取 1 2 3 次 结果见图 4

由图 4 结果可以看出 随提取次数的增加 黄精

含硒多糖提取率上升 但提取率上升率不大 综合考

虑认为提以 2 次为好

2.1.5 提取黄精含硒多糖工艺条件的优化[14]

图4    不同提取次数下的提取率

Fig.4    The extraction in different times of material and

solution
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提取黄精含硒多糖正交实验的因素和水平的确定

根据以上单因素实验对提取黄精含硒多糖进行了正交实

验(设计方案见表1)以获得最佳提取方案 结果见表2和

图 5

表1    正交实验的因素和水平表

Table 1    The factors and levers of orthogonal design

水平
                      因素

A 料液比 B温度( ) C时间(h) D 提次数

1 1:40 80 4 1

2 1:50 90 5 2

3 1:60 100 6 3

实验号 A B( ) C(h) D 吸光度 得率(%)

1 1:40 80 4 1 0.114 2.41

2 1:40 90 5 2 0.141 2.92

3 1:40 100 6 3 0.091 1.81

4 1:50 80 5 3 0.103 2.05

5 1:50 90 6 1 0.086 1.63

6 1:50 100 4 2 0.165 3.12

7 1:60 80 6 2 0.133 2.54

8 1:60 90 4 3 0.145 2.71

9 1:60 100 5 1 0.121 2.11

K 1 7.14 7.00 8.24 6.15

K 2 6.80 7.26 7.08 8.17

K 3 7.36 7.04 5.98 6.98

k1 2.38 2.33 2.75 2.05

k2 2.27 2.42 2.36 2.71

k3 2.45 2.32 1.99 2.32

R 0.18 0.09 0.76 0.66

表2    正交实验的参数表

Table 2    The result parameter of orthogonal design



     2004, Vol. 25, No. 10 食品科学 工艺研究122

从表2 和图5 可以看出 黄精含硒多糖提取技术最

佳工艺方案为A 3B 2C 1D 2 其中影响因素依次是 C D

A  B 其中影响最大的是C(浸提时间) 其次是D(提

取次数) 其他因素影响不太明显 黄精含硒多糖的

最佳提取的工艺条件为 浸提温度为 90 料液比为

1:5 0 浸提时间为 4h 次数为2 次

2.2 含硒量分析

试验分别称取黄精原料和黄精含硒多糖一定量的样

品 放入消化瓶中 加入7ml 硝酸和2ml 过氧化氢 静

置30min 放入微波消解系统中消化 将消化后的样品

定容到100ml 上机测定(设定波长为196.0nm 狭缝宽

度2.0L) 结果见表3
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图5      黄精多糖的k值图

Fig.5     The k figure of polygonatum polysaccharides

表3    黄精含硒多糖含硒量检测结果

Table 3     The testing result of selenium(Se) content in

polygonatum polysaccarides

原料( g/g) 黄精多糖( g/g)

0.1770 0.5973

从表3可以看出, 黄精原料中含有0.1771 g/g的硒

而黄精多糖中含有0.5973 g/g的硒 说明黄精多糖有硒

的存在 但是黄精含硒多糖中硒的形态 价态及硒与

多糖的结合方式仍然不清楚 有待于今后研究

2.3 黄精含硒多糖的结构分析

实验分别取黄精含硒多糖10 20mg 进行溴化钾压

片 用傅利叶红外光谱仪在4000 500cm-1区进行红外扫

描 结果见图 6

图6表明黄精含硒多糖在4000 500cm-1内具有多糖

性质的一般特征吸收 即3600 3300cm-1处为-OH 和 -

NH2的吸收峰 3000cm-1左右为C-H 的伸缩振动吸收峰

1600cm-1左右为的酰胺的振动峰 1400cm-1左右为C-H的

弯曲振动吸收峰 1000cm-1左右为吡喃环结构中C=O 的

吸收峰 但从图6 中可以看出 黄精含硒多糖红外光谱

图尚有一些特殊吸收峰的出现 其原因和黄精含硒多糖

组成 结构有待进一步分析研究

3 结    论

3.1 采用水提醇析的方法从黄精中提取水溶性多糖

经过去色素 脱蛋白后 等工艺条件可以初步确定黄

精中水溶性多糖含量约为3.12%

3.2 黄精含硒多糖的最佳浸提条件是 浸提温度的 90

料液比为1:50 浸提时间为4h 浸提次数为2 次

3.3 黄精含硒多糖硒含量为0.5973 g/g,至于黄精含硒

多糖硒的形态及硒的价态有待进一步研究

3.4 黄精含硒多糖的组成及黄精多糖与硒的结合形态和

黄精含硒多糖的生理功能有待今后进一步研究
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图6    黄精含硒多糖红外光谱图

Fig.6     IR of polygonatum polysaccarides of selenium
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