
第 11 卷 第 17 期 食 品 安 全 质 量 检 测 学 报 Vol. 11 No. 17 

2020 年 9 月 Journal of Food Safety and Quality Sep. , 2020 

 

                            

基金项目: 广东省科技厅农业科技特派员项目 

Fund: Supported by Agricultural Science and Technology Commissioner Project of Guangdong Provincial Science and Technology Department 

*通讯作者: 李宝玉, 高级工程师, 主要研究方向为食品加工与食品安全。E-mail: lbysdyx@126.com 

*Corresponding author: LI Bao-Yu, Senior Engineer, College of Tropical Agriculture and Forestry, Guangdong AIB Polytechnic, Guangzhou 
510507, China. E-mail: lbysdyx@126.com 

 

响应面-频数法优化芦荟大黄素提取工艺 
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3. 广州合诚实业有限公司, 潮州  515600) 

摘  要: 目的  采用响应面-频数法优化芦荟大黄素的提取工艺。方法  在单因素的基础上, 选取盐酸浓度、

三氯化铁用量、反应时间 3 个因素, 以芦荟粉为原材料, 通过溶剂法提取分离芦荟苷, 再通过三氯化铁氧化法, 

制备芦荟大黄素。采用二次通用旋转组合设计, 以芦荟大黄素含量为评价指标, 建立三因素与指标的回归模

型, 最后运用频数法得出最优工艺参数组合。结果  芦荟大黄素的提取的最优工艺参数为: 盐酸浓度 3.842～

5.052 mol/L、氧化剂加入量 21.245～30.695 g、保温时间 7.736～8.954 h, 在此工艺条件下提取芦荟大黄素含

量大于 9.89 mg/L, 产品质量优良达到满意的效果。结论  响应面-频数法可以优化芦荟大黄素的提取工艺。盐

酸浓度、氧化剂用量和保温时间对提取芦荟粉中芦荟大黄素的的影响顺序为: 氧化剂用量＞盐酸浓度＞保温

时间。 

关键词: 芦荟大黄素; 三氯化铁氧化法; 响应面-频数法; 紫外可见分光光度法 

Optimization of extraction process of aloe emodin by response surface 
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ABSTRACT: Objective  To optimize the extraction process of aloe emodin by response surface frequency 

methodology. Methods  On the basis of single factor, three factors including hydrochloric acid concentration, ferric 

chloride dosage and reaction time were selected. Aloe vera powder was used as raw material to extract aloin by 

solvent method, and aloe rhubarb was prepared by ferric chloride oxidation method. A quadratic general rotation 

combination design was adopted, and the aloe-emodin content was used as the evaluation index to establish a 

regression model of 3 factors and indicators. Finally, the frequency combination method was used to obtain the 

optimal combination of process parameters. Results  The optimal process parameters for the extraction of 

aloe-emodin were: hydrochloric acid concentration 3.842~5.052 mol/L, oxidant addition amount 21.245~30.695 g, 

and holding time 7.736~8.954 h, under which condition, the content of aloe-emodin was more than 9.89 mg/L, and 

the product quality was satisfactory. Conclusion  Response surface frequency methodology can optimize the 

extraction process of aloe emodin. The order of the influence of hydrochloric acid concentration, oxidant dosage and 
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holding time on the extraction of aloe emodin from aloe powder was as follows: oxidant dosage > hydrochloric acid 

concentration > holding time. 

KEY WORDS: aloe emodin; ferric chloride oxidation; response surface frequency methodology; ultraviolet and 

visible spectrophotometry 
 
 

1  引  言 

芦荟是我国传统的天然药用植物, 具有几千年的种

植历史。最近几十年来, 尤其是在少数发达国家, 对芦荟

的研究和开发利用速度大大加快[1]。我国对芦荟的研究和

开发起步较晚, 始于 20 世纪 80 年代[2], 直到 90 年代以来, 

芦荟的研究和应用才逐渐受到国内学者们的关注。芦荟作

为一种药用价值很高的植物, 在我国南方普遍种植[3]。近

年来, 中药的生物活性成分越来越受到重视。芦荟大黄素

作为中药中的一种重要活性成分被国内外学者广泛关注, 

同时也是芦荟的主要功能成分之一[4]。芦荟大黄素是一种

含有多个酚羟基蒽醌类化合物, 对 O2ꞏ和ꞏOH 均具有很强

的清除能力, 且效果优于维生素 C, 是天然高效的自由基

清除剂。随着对其药理作用的深入研究, 学者们发现芦荟

大黄素具有心血管保护作用[5‒7], 抗肿瘤作用[8‒10], 保肝作

用[11], 皮肤调理作用[12], 机体免疫功能调节作用[13]以及抗

病原微生物与抗炎等作用[14‒19]。因此, 芦荟大黄素广泛地

应用于医药、保健、化妆品等领域[20]。 

目前我国芦荟产业面临着科研实力薄弱、基础研究不

够广泛、加工技术相对弱后、产业化程度不高等问题, 因

此优化提取芦荟大黄素的工艺对我国芦荟产业的发展具有

十分重要的意义。目前提取芦荟大黄素的方法主要包括溶

剂提取法、超声波提取法、微波提取法、超临界 CO2 萃取

法、大孔树脂吸附法、凝胶色谱分离法等。如秦加敏等[21]

等人利用盐酸从芦荟中提取得到芦荟苷, 再结合三氯化铁

氧化法得到芦荟大黄素; 马稳等[22]利用微波辅助正交实验

法研究了从芦荟中提取芦荟大黄素的最佳工艺; 唐维建等
[23]利用超声波多次提取法提取得到芦荟大黄素纯品; 朱俊

玲等[24]利用超临界 CO2 萃取法从芦荟中萃取得到芦荟大

黄素; 张旭东等[25]利用大孔树脂吸附和Sephadex LH-20葡

聚糖凝胶分离联合的技术从芦荟中提取得到芦荟大黄素。

不同的方法有着各自的优缺点, 由于溶剂提取法具有成本

低、得率高、可以实现大规模生产等优点, 因此本研究采

用溶剂提取法从芦荟中提取芦荟大黄素。 

本研究以芦荟粉为原材料, 以盐酸为溶剂提取出芦荟苷, 

再通过三氯化铁氧化法, 制备得到芦荟大黄素。通过正交实

验, 研究了盐酸浓度、氧化剂用量、保温时间等因素对芦荟

大黄素含量的影响, 并通过响应面-频数法优化得到了提取芦

荟大黄素的最佳工艺, 为工业化提取芦荟大黄素提供了借鉴, 

为芦荟保健产品开发提供了科学依据和技术支持。 

2  实验材料与方法 

2.1  实验材料与仪器 

2.1.1  实验材料 

芦荟粉(市售干燥芦荟粉末); 芦荟大黄素标准品(纯

度>98%, 金穗生物公司)。 

2.1.2  实验设备和仪器 

EL104 电子天平(梅特勒-托利多仪器(上海)有限公司); 

ML-1.8-4 Mb 型电热板(巩义市子华仪器有限公司); SHZ-D 

(Ⅲ)真空泵(巩义市子华仪器有限公司); UV752 紫外可见分

光光度计(上海奥谱勒仪器有限公司)以及玻璃器皿等。 

2.1.3  实验试剂 

浓盐酸(分析纯, 广州化学试剂厂); 三氯化铁(分析纯, 

上海谱振生物科技有限公司); 蒸馏水(分析纯, 广东农工

商职业技术学院); 甲醇(色谱纯, 北京迈瑞达科技有限公

司); 三乙醇胺(分析纯, 广州和为化工有限公司); K2HPO4、

KH2PO4(分析纯, 连云港沙英喜化工产品销售有限公司); 

Tween-80(分析纯, 上海源叶生物科技有限公司)。 

2.2  实验方法 

2.2.1  实验设计 

1)因素水平表 

在单因素实验的基础上, 挑选出盐酸浓度(X1)、氧化

剂用量(X2)、保温时间(X3)3 个主因素作为输入变量, 并以

芦荟大黄素含量(Y)作为输出指标, 进行三因子二次通用旋

转组合设计。将这 3 个因素在单因素实验中选出的最佳水

平定为二次通用旋转组合设计时的零水平。实验因素水平

编码见表 1。 
 

表 1  因素水平编码表 
Table 1  Factor level code table 

编码值 
X1:盐酸浓度

/(mol/L) 
X2:氧化剂用量

/g 
X3:保温时间

/min 

–1.68 0.64 16.6 278 

–1 2.00 20.0 360 

0 4.00 25.0 480 

1 6.00 30.0 600 

1.68 7.36 33.4 682 
 

2)芦荟大黄素制备工艺流程 

本研究以芦荟粉为原材料, 以盐酸为溶剂提取出芦

荟苷, 再通过三氯化铁氧化法, 制备得到芦荟大黄素。具

体实验流程如下:  
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3)操作要点 

a 称取  称取 2.280 g 芦荟粉于 250 mL 平底烧瓶中。 

b 溶解  用 100 mL 量筒量取 50 mL 不同浓度的盐酸

溶液于平底烧瓶中溶解芦荟粉。 

c 加热至沸腾  芦荟粉完全溶解后, 组装回流装置, 

加热至沸腾, 回流保温 0.5 h。 

d 抽滤、定容  冷却至室温, 抽滤, 滤渣用去离子水

洗涤, 合并滤液, 定容至 100 mL。 

e 三氯化铁溶解  称取不同定量的三氯化铁于小烧

杯中, 加入 15 mL 去离子水溶解后, 缓慢滴加进入沸腾的

芦荟苷盐酸溶液中, 保温, 得到芦荟大黄素溶液。 

2.2.2  指标分析测定方法 

(1)芦荟大黄素标准曲线绘制 

a 标准溶液配制 

精密称取芦荟大黄素标品 27.0 mg, 加少量甲醇溶液溶解, 

用甲醇溶液定容至 100 mL 容量瓶中, 混匀, 得到浓度为 270 

mg/L 的储备液。精确移取 10.00 mL 储备液于 100 mL 容量瓶

中, 用甲醇溶液定容, 得浓度为27 mg/L 的芦荟大黄素标准液。 

b 标准曲线的制作  

在 50 mL 比色管中依次加入 0.05 mol/L 三乙醇胺 0.13 

mL, 0.1 mol/L K2HPO4-KH2PO4 缓冲液 2.50 mL, 1% 

Tween-80 溶液 1.25 mL, 以及定量的芦荟大黄素标准溶液

(0.00、3.00、6.00、9.00、12.00、15.00 和 18.00 mL), 静置

至无絮状物, 再加蒸馏水稀释至 25 mL, 摇匀, 静置 5 min。

用 1 cm 石英比色皿于 431 nm 波长处, 以空白试剂为参比

测定吸光度值(A)。以吸光度值(A)为纵坐标, 以芦荟大黄素

浓度(mg/L)为横坐标, 绘制标准曲线。 

(2)芦荟大黄素的含量测定 

在 50 mL 比色管中依次加入 0.05 mol/L 三乙醇胺 

0.13 mL, 0.1 mol/L K2HPO4-KH2PO4 缓冲液 2.50 mL, 1% 

Tween-80 溶液 1.25 mL, 芦荟大黄素提取液 1.00 mL, 静置

至无絮状物, 再以水稀释至 25 mL, 摇匀, 静置数分钟。用

1 cm 石英比色皿于 431 nm 波长处, 以空白试剂为参比测

定芦荟大黄素提取液的吸光度值(A), 再根据线性回归方

程计算提取液中芦荟大黄素的含量。 

2.2.3  统计分析 

采用 DPSV 7.55 软件对实验数据进行处理分析, 采用

Design Expert 8.06 软件进行响应面分析。 

3  结果与分析 

3.1  绘制标准曲线 

按 2.2.2 中(1)的操作方法进行测定, 分光光度实验数

据见表 2。 

以芦荟大黄素含量(mg/L)为横轴, 以吸光度值(A)为

纵轴, 绘制标准曲线, 得线性回归方程。线性回归方程为

Y=0.038X+0.0450127, 相关系数为 0.98129989, 方法线性

关系良好。 

 

 
 

表 2  绘制标准曲线实验数据 
Table 2  Draw standard curve experimental data 

样液/mL 0.00(空白) 3.00 6.00 9.00 12.00 15.00 18.00 

含量/(mg/L) 0.00 3.24 6.48 9.72 12.96 16.20 19.44 

测得吸光值 0.000 0.139  0.266  0.390  0.504  0.633  0.739 

–0.00 吸光值 0.000 0.139  0.266  0.390  0.504  0.633  0.739 
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3.2  实验结果 

以 2.2.2 中的(2)所述方法进行实验, 结果见表 3。由

表 3 可得, 当盐酸浓度、氧化剂用量及保温时间三者水平

编码均为-1 时, 芦荟大黄素的含量最低, 为 6.71 mg/L, 这

可能由于当这三者处于低值时, 芦荟苷转化率较低, 故芦

荟大黄素的含量较低; 当盐酸浓度、氧化剂用量及保温时

间三者水平编码均为 1 时, 芦荟大黄素的含量最高, 可能

由于此因素组合与芦荟苷转化率呈正相关, 故芦荟大黄素

含量较高。该结果与晏正[26]的研究结果相似, 其研究发现

随着盐酸浓度的增加、预处理温度的提高、氧化剂用量的

增加、反应时间的延长, 芦荟苷转化率先不断增加, 随后

保持稳定或稍微下降。芦荟苷是一种不稳定的物质, 容易

受到各种因素的影响而发生转变, 从而产生芦荟大黄素。

曹元元[27]研究发现高温、碱性条件、氯化钙、羧甲基纤维、

金属离子等可加速芦荟苷的转化, 转化生成异芦荟苷、芦

荟大黄素、10-羟基芦荟大黄素苷 B 和 10-羟基芦荟大黄素

苷 A 等不同物质。因此在不同的条件下, 芦荟苷转化生成

芦荟大黄素的含量存在差异。 

 
表 3  二次通用旋转组合实验设计及结果 

Table 3  Design and results of quadratic universal rotational 
combination experiment 

序号 X1/(mol/L) X2/g X3/min Y/(mg/L) 

1 1 1 1 17.15 

2 –1 1 1 12.08 

3 1 1 –1 11.28 

4 –1 1 –1 9.97 

5 1 –1 1 10.27 

6 –1 –1 1 7.63 

7 1 –1 –1 8.34 

8 –1 –1 –1 6.71 

续表 3 

序号 X1/(mol/L) X2/g X3/min Y/(mg/L) 

9 0 –1.68 0 7.24 

10 0 1.68 0 12.35 

11 0 0 –1.68 10.15 

12 0 0 1.68 10.48 

13 –1.68 0 0 9.41 

14 1.68 0 0 10.57 

15 0 0 0 10.12 

16 0 0 0 8.16 

17 0 0 0 8.31 

18 0 0 0 9.68 

19 0 0 0 9.23 

20 0 0 0 8.73 

注: X1—盐酸浓度; X2—氧化剂用量; X3—保温时间; Y—芦荟大黄

素含量。 

 
3.3  回归方程及其参数分析 

对表 3 中的实验数据进行回归系数及变量分析, 见表

4, 得到各个因素与芦荟大黄素提取量的多元二次回归方

程式如下:  

Y=9.04812+0.92253X1+1.91221X2+0.83360X3+0.39714X

1
2+0.32835X2

2+0.51180X3
2+0.26375X1X2+0.59625X1X3+0.641

25X2X3 

由方差分析可知, 3 个因素 X1、X2、X3 对响应值影响

极显著; 二次项 X3
2 对响应值曲线效应影响显著; 交互项

X2X3 对响应值影响显著, 其他二次项和交互项对响应值均

无显著性影响。3 个因素对提取得到芦荟大黄素含量的影

响顺序为: X2＞X1＞X3, 即氧化剂用量＞盐酸浓度＞保温

时间。 
 

表 4  实验结果方差分析表 
Table 4  Test results variance analysis table 

变异来源 平方和 自由度 均方 比值 F P 值 显著性 

X1 27.4428 1 27.4428 19.2717 0.0014 ** 

X2 117.9081 1 117.9081 82.801 0.0001 ** 

X3 22.4073 1 22.4073 15.7356 0.0027 ** 

X1
2 5.3669 1 5.3669 3.7689 0.0809 – 

X2
2 3.6685 1 3.6685 2.5762 0.1396 – 

X3
2 8.9132 1 8.9132 6.2593 0.0314 * 

X1X2 1.314 1 1.314 0.9228 0.3594 – 

X1X3 6.7153 1 6.7153 4.7158 0.055 – 

X2X3 7.7672 1 7.7672 5.4545 0.0417 * 

注: **表示极显著水平 P<0.01, *表示显著水平 P<0.05, –表示无显著性差异。 
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3.4  响应面分析 

响应面和等值线可以直观的看到各因素间的交互作

用情况, 其中等值线的形状可以反映因素间交互效应的强

弱。圆形表示 2 因素间交互作用不明显, 椭圆形则表示较

明显, 响应面图坡度大表明因素对响应值影响较大, 反之

则影响较小。 

由图 1 可知, 响应曲面坡度沿盐酸浓度方向比氧化剂

用量方向的坡度更大, 等高线更加密集, 这表明盐酸浓度

对提取芦荟粉中芦荟大黄素的贡献更大; 等高线趋向椭圆, 

这表明盐酸浓度与氧化剂用量交互作用明显。同理, 由图

2 可知, 相比于保温时间, 盐酸浓度对提取芦荟粉中芦荟

大黄素的贡献更大; 等高线趋向圆形, 这表明氧化剂用量

和保温时间交互作用不明显。由图 3 可知, 相比于盐酸浓

度, 氧化剂用量对提取芦荟粉中芦荟大黄素的贡献更大;

等高线形状趋向圆形, 这表明盐酸浓度和氧化剂用量交互

作用不明显。结果整体上与 3.3 的结果相似, 即 3 个因素

对芦荟大黄素含量的影响顺序为: 氧化剂用量＞盐酸浓度

＞保温时间。 

 
 

 
 

 
 

图 1  氧化剂用量、保温时间对芦荟大黄素含量的影响 

Fig.1  Effect of oxidant dosage and holding time on the content 
of aloe-emodin 

 
图 2  盐酸浓度、保温时间对芦荟大黄素含量的影响 

Fig.2  Effect of hydrochloric acid concentration and holding time 
on the content of aloe-emodin 

 

 
 

图 3  盐酸浓度、氧化剂用量对芦荟大黄素含量的影响 

Fig.3  Effect of hydrochloric acid concentration and oxidant 
dosage on the content of aloe-emodin 

 

3.5  工艺参数优化 

当芦荟大黄素的提取量大于 9.89 mg/L 时, 根据上述

回归方程, 应用频数分析法, 进行计算机模拟, 寻找操作

参数的最优组合方案。结果表明(表 5), 共有 66 个方案满

足要求, 当盐酸浓度 3.842～5.052 mol/L、氧化剂加入量

21.245～30.695 g、保温时间 7.736～8.954 h, 芦荟大黄素

的含量有 95%的可能性高于 9.89 mg/L。 

 
表 5  应用频数分析法对工艺参数的优化结果 

Table 5  Optimization results of process parameters using frequency analysis 

因素 
盐酸浓度/( mol/L) 氧化剂用量/g 保温时间/h 

X1 频数 X2 频数 X3 频数 

水平 

–1.6818 11 0.1667 1 0.0152 12 0.1818 

–1 11 0.1667 3 0.0455 11 0.1667 

0 12 0.1818 12 0.1818 12 0.1818 

1 14 0.2121 25 0.3788 14 0.2121 

1.6818 18 0.2727 25 0.3788 17 0.2576 

加权平均数 0.2240 0.9450 0.1730 

标准误差 0.1540 0.0990 0.1550 

95%置信区间 –0.079~0.526 –0.751~1.139 –0.132~0.477 

操作参数的范围 3.842~5.052 21.245~30.695 7.736~8.954 
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3.6  验证实验 

经实验验证, 在此工艺条件下提取芦荟大黄素含量

大于 9.89 mg/L, 产品质量优良达到满意的效果, 通过响应

面-频数法, 达到了优化的目的。 

4  结  论 

本研究采用响应面-频数法对芦荟大黄素的提取工艺

进行了优化。得出芦荟大黄素的提取的最优工艺参数为: 

盐酸浓度 3.842～5.052 mol/L、氧化剂加入量 21.245～

30.695 g、保温时间 7.736～8.954 h, 此条件下提取率最高, 

芦荟大黄素的含量高于 9.89 mg/L。此外, 盐酸浓度、氧化

剂用量和保温时间对提取芦荟粉中芦荟大黄素的的影响顺

序为: 氧化剂用量＞盐酸浓度＞保温时间。本研究优化的

提取工艺可以为未来医药领域、保健食品领域等提供一定

的理论基础。 
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