
江苏农业学报(Ｊｉａｎｇｓｕ Ｊ.ｏｆ Ａｇｒ.Ｓｃｉ.)ꎬ２０１８ꎬ３４(１):１７２~１７８
ｈ ｔｔｐ: / / ｗ ｗｗ.ｊｓｎ ｙ ｘ ｂ .ｃ ｏ ｍ

张钟元ꎬ 朱翠平ꎬ李大婧ꎬ等. 不同干燥方式对牛蒡片多酚含量及抗氧化能力的影响[Ｊ].江苏农业学报ꎬ２０１８ꎬ３４(１):１７２￣１７８.
ｄｏｉ:１０.３９６９ / ｊ.ｉｓｓｎ.１０００￣４４４０.２０１８.０１.０２５

不同干燥方式对牛蒡片多酚含量及抗氧化能力的影响

张钟元１ꎬ　 朱翠平１ꎬ２ꎬ　 李大婧１ꎬ２ꎬ　 刘春泉１ꎬ 江 宁１ꎬ　 王晓燕１ꎬ２ꎬ　 聂梅梅１ꎬ２ 　
(１.江苏省农业科学院农产品加工研究所ꎬ江苏 南京 ２１００１４ꎻ ２.南京农业大学食品科技学院ꎬ江苏 南京 ２１００９５)

收稿日期:２０１７￣０６￣０１
基金项目:江苏省产学研合作前瞻性联合研究项目(ＢＹ２０１５０７３￣０２)
作者简介:张钟元(１９８３￣)ꎬ女ꎬ辽宁丹东人ꎬ博士ꎬ助理研究员ꎬ主要

从事果蔬加工与综合利用方面的研究ꎮ ( Ｔｅｌ ) ０２５￣
８４３９１５７０ꎻ(Ｅ￣ｍａｉｌ)ｚｚｙｓｚｙ２０１２＠ １６３.ｃｏｍ

通讯作者:刘春泉ꎬ(Ｅ￣ｍａｉｌ) ｌｉｕｃｈｕｎｑｕａｎ２００９＠ １６３.ｃｏｍ

　 　 摘要:　 本文研究热风干燥 (Ｈｏｔ ａｉｒ ｄｒｙｉｎｇꎬ ＡＤ) 、真空微波干燥 (Ｖａｃｕｕｍ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｄｒｙｉｎｇꎬ ＶＭＤ)、真空冷冻

干燥 ( Ｖａｃｕｕｍ ｆｒｅｅｚｅ ｄｒｙｉｎｇꎬ ＶＦＤ)、 热风联合真空微 波 干 燥 ( Ｈｏｔ ａｉｒ ｃｏｍｂｉｎｅｄ ｖａｃｕｕｍ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｄｒｙｉｎｇꎬ
ＡＤ＆ＶＭＤ)、真空冷冻联合真空微波干燥(Ｆｒｅｅｚｉｎｇ ｃｏｍｂｉｎｅｄ ｖａｃｕｕｍ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｄｒｙｉｎｇꎬ ＶＦＤ＆ＶＭＤ) ５ 种干燥方式对

干制牛蒡片干燥时间、能耗、总酚含量、多酚组分及抗氧化能力的影响ꎮ 结果表明:ＶＦＤ 和 ＡＤ 干燥牛蒡片所需时

间和能耗明显高于其他干燥方式ꎬ相比于单一干燥方式ꎬ联合干燥方式更利于单咖啡酰基奎宁酸的保留ꎬ其中

ＶＦＤ＆ＶＭＤ 干燥所得牛蒡片中 ５￣咖啡奎宁酸和绿原酸含量最高ꎬＶＦＤ 干燥更利于双咖啡酰基奎宁酸的保留ꎮ 抗氧

化能力方面ꎬＶＦＤ 干燥所得牛蒡片的清除 ＤＰＰＨ＋􀅰、ＡＢＴＳ＋􀅰和铁还原能力均最强ꎬＶＦＤ＆ＶＭＤ 干燥所得牛蒡片抗氧

化能力仅次于 ＶＦＤ 干燥所得样品ꎬ显著高于 ＡＤ、ＶＭＤ、ＡＤ＆ＶＭＤ 干燥所得样品ꎮ
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　 　 新鲜牛蒡根营养丰富ꎬ但组织中含有大量纤

维使其在生长后期及贮藏过程中极易纤维化而变
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空心ꎬ这一变化不但影响食用口感ꎬ并且使牛蒡营

养价值显著降低ꎮ 对牛蒡根进行干燥处理ꎬ可以

有效延长其货架期、降低贮运成本及丰富脱水产

品市场种类ꎮ 但牛蒡根中的热敏感性多酚类化合

物极易在干燥处理过程中氧化和降解ꎬ降低干制

牛蒡片的抗氧化能力ꎮ 已有研究结果表明ꎬ干燥

方式对多酚组成及抗氧化能力影响显著ꎮ 卢可可

等[１] 研究发现恒温热风干燥后香菇中游离酚和结

合酚含量损失较大ꎬ从而导致其抗氧化能力显著

降低ꎮ 陈玮琦等[２]研究不同干燥方式对苹果幼果

干酚类物质及其抗氧化性的影响ꎬ结果表明真空

冻干处理样品酚类物质含量最高ꎬ抗氧化能力最

强ꎮ 热干燥过程中由于较高温度和氧气存在导致

多酚 类 物 质 被 热 分 解ꎬ 从 而 影 响 其 抗 氧 化 活

性[３￣４] ꎮ 联合干燥是将 ２ 种或 ２ 种以上的干燥方式

以串连或并联的方式组合ꎬ在不同的脱水阶段选

择适宜的干燥方式ꎬ以此实现高效干燥过程ꎬ产出

高品质的产品ꎮ 目前联合干燥方式对物料多酚及

抗氧化能力的影响的研究尚不多见ꎮ
本研究采用热风干燥、真空微波干燥、真空冷冻

干燥、热风联合真空微波干燥、真空冷冻联合真空微

波干燥 ５ 种方式对牛蒡片进行干燥ꎬ分析不同干燥

方式生产的干制牛蒡片的多酚组成及抗氧化能力的

差异ꎬ旨在探讨联合干燥方式对牛蒡片的多酚组成

及抗氧化能力的影响ꎬ为牛蒡综合开发利用提供理

论依据和技术支撑ꎮ

１　 材料与方法

１.１　 材料与试剂

新鲜牛蒡(品种为柳川黄肌牛蒡)购于徐州市

牛蒡种植基地ꎬ储藏于 ４ ℃冰箱备用ꎻ分析纯乙醇、
Ｎａ２ＣＯ３、ＮａＯＨ、ＮａＮＯ２、Ａ１(ＮＯ３) ３、苯酚、没食子酸ꎬ
购于北京化学试剂公司ꎻＦｏｌｉｎ 酚试剂购于 Ｓｉｇｍａ￣
Ａｌｄｒｉｃｈ 上海贸易有限公司ꎮ
１.２　 仪器与设备

数显 １０１Ａ￣２ 型电热鼓风干燥箱(上海浦东荣

本科学仪器有限公司生产)ꎬＶＭＤ￣１ 型真空微波干

燥设备(南京孝马机电设备厂生产)ꎬＦＤ￣１Ａ￣５０ 冷冻

干燥机 (北京博医康实验仪器有限公司生产)ꎬ
ＭＰ２００２ 电子天平(上海舜宇恒平科学仪器有限公

司生产)ꎬＴＵ￣１８１０ 紫外可见分光光度计(北京普析

通用仪器有限责任公司生产)ꎬＴＧ１６￣ＷＳ 台式高速

离心机(长沙湘仪离心机仪器有限公司生产)ꎬＡｇｉ￣
ｌｅｎｔ １１００ＨＰＬＣ / ＭＳ(ＳＬ)联用仪(美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司

生产)ꎬ ＤＷ￣８６Ｌ８２８ 型超低温保存箱(青岛海尔股

份有限公司生产)ꎮ
１.３　 方法

１.３.１　 干燥方式　 热风干燥(Ｈｏｔ ａｉｒ ｄｒｙｉｎｇꎬ ＡＤ):
将预处理后的牛蒡片放入电热鼓风干燥箱中 ７０ ℃
干燥至水分含量为 ５％以下ꎻ真空微波干燥(Ｖａｃｕｕｍ
ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｄｒｙｉｎｇꎬ ＶＭＤ):将预处理后的牛蒡片放入

真空微波干燥设备中 ８ Ｗ / ｇ干燥至水分含量为 ５％
以下ꎻ真空冷冻干燥(Ｖａｃｕｕｍ ｆｒｅｅｚｅ ｄｒｙｉｎｇꎬ ＶＦＤ):
将预处理后的牛蒡片放入真空冷冻干燥设备中(绝
压 ２０ Ｐａ、加热板温度 ２５ ℃、冷阱温度－５８ ℃)干燥

至水分含量为 ５％以下ꎻ热风联合真空微波干燥

(Ｈｏｔ ａｉｒ ＆ ｖａｃｕｕｍ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｄｒｙｉｎｇꎬ ＡＤ＆ＶＭＤ):将
预处理后的牛蒡片放入电热鼓风干燥箱中(７０ ℃)
干燥 ３０ ｍｉｎ 后真空微波干燥(８ Ｗ / ｇ)至水分含量为

５％以下ꎮ 真空冷冻联合真空微波干燥 ( Ｖａｃｕｕｍ
ｆｒｅｅｚｅ＆ｖａｃｕｕｍ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｄｒｙｉｎｇꎬ ＶＦＤ＆ＶＭＤ):将预

处理后的牛蒡片真空冷冻干燥至水分含量为 ６０％ꎬ
真空微波干燥(８ Ｗ / ｇ)至水分含量为 ５％以下ꎮ
１.３.２　 水分含量测定 　 采用 ＧＢ ５００９.３￣２０１０ 食品

中水分的测定方法ꎮ
干基含水率＝(Ｍｔ－Ｍｓ) /Ｍｓ
式中:Ｍｔ:物料 ｔ 时刻对应的质量ꎻＭｓ:绝干物料

质量ꎮ
１.３.３　 能耗率测定 　 干燥过程所消耗的能量用能

耗率表示ꎬ其中干燥过程中单位时间所消耗的能量

用功率表测定ꎮ

能耗率＝ 干燥所需能量(ＫＷ􀅰ｈ)
干燥过程中失去的水分(ｋｇ)

１.３.４　 多酚的测定　 多酚含量采用 Ｆｏｌｉｎ￣Ｃｉｏｃａｌｔｅｕｓ
(ＦＣ)法测定[５]ꎮ 准确称取 １ ｇ 样品加 ２０ ｍｌ ３０％乙

醇ꎬ超声波 ２４０ Ｗ、４０ ℃、３０ ｍｉｎ 下提取ꎬ制得牛蒡

片粗提取液ꎬ取各提取液 １ ｍｌꎬ加蒸馏水补充至 ６
ｍｌꎬ加入稀释 １ 倍的 Ｆｏｌｉｎ￣酚试剂 １ ｍｌꎬ充分震荡后

静置 ３~４ ｍｉｎꎬ再分别加入 ３ ｍｌ ７􀆰 ５％ 碳酸钠溶液ꎬ
终体积为 １０ ｍｌꎬ摇匀置于 ２５ ℃恒温水浴中避光反

应 １ ｈꎬ以蒸馏水为空白做对照ꎬ于 ７６５ ｎｍ 条件下

测定吸光度ꎮ 酚含量以相当没食子酸毫克数表示ꎮ
　 　 没食子酸标准曲线:配制浓度为 ２ μｇ / ｍｌ、４
μｇ / ｍｌ、６ μｇ / ｍｌ、８ μｇ / ｍｌ和 １０ μｇ / ｍｌ的没食子酸溶
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液ꎬ吸取 １ ｍｌ 上述溶液于试管中ꎬ按照样品测定方

法操作ꎬ测定吸光值ꎬ重复 ３ 次ꎮ 根据标准曲线ꎬ计
算样品中总酚含量ꎮ
１.３.５　 ２ꎬ２￣ｄｉｐｈｅｎｙｌ￣２￣ｐｉｃｒｙｌ￣ｈｙｄｒａｚｙｌ (ＤＰＰＨ) 清除

能力测定　 采用分光光度法进行样品测定ꎬ取稀释

不同浓度的牛蒡片粗提物 １００ μｌ 加入 １００ μｌ ０􀆰 ２
ｍｍｏｌ / Ｌ ＤＰＰＨ 溶液ꎬ混匀后于室温下避光反应 ３０
ｍｉｎ 后ꎬ测定其在 ５１７ ｎｍ 处的吸光值ꎮ 以无水乙醇

做空白ꎬ加入 １００ μｌ 无水乙醇的 ＤＰＰＨ 溶液做对

照ꎬ做一系列提取物浓度梯度试验ꎮ 牛蒡片提取物

清除 ＤＰＰＨ 自由基能力用 ＩＣ５０表示ꎬ即为当清除率

( Ｉ)达到 ５０％时提取物的浓度ꎮ
清除率( Ｉ) ＝ (Ａ０－Ａ１) / Ａ０×１００％
其中 Ｉ 为清除率ꎻＡ０为不加清除剂的吸光值ꎬＡ１

为加入清除剂后的吸光值ꎮ 用抗坏血酸当量表示抗

氧化能力(Ａｓｃｏｒｂｉｃ ａｃｉｄ ｅｑｕｉｖａｌｅｎｔ ａｎｔｉｏｘｉｄａｎｔ ｃａｐａｃ￣
ｉｔｙꎬ ＡＥＡＣ)ꎮ

ＡＥＡＣ (ｍｇ / ｇ)＝ ＶＣ的 ＩＣ５０(ｍｇ / ｍｌ) /样品的 ＩＣ５０

(ｍｇ / ｍｌ)×１０３

１.３.６ 　 铁离子还原能力( Ｆｅｒｒｉｃ ｒｅｄｕｃｉｎｇ ａｂｉｌｉｔｙ ｏｆ
ｐｏｗｅｒꎬＦＲＡＰ)的测定　 准确量取 ５０ μｌ 的牛蒡片粗

提液ꎬ加入 １５０ μｌ 三吡啶三吖嗪 (ｔｒｉｐｙｒｉｄｙｌ￣ｔｒｉａｚｉｎｅꎬ
ＴＰＴＺ)工作液(由 ０􀆰 ３ ｍｏｌ / Ｌ ｐＨ ３􀆰 ６ 的醋酸缓冲液

２５ ｍｌꎬ １０ ｍｍｏｌ / Ｌ ＴＰＴＺ 溶液 ２􀆰 ５ ｍｌꎬ ２０ ｍｍｏｌ / Ｌ
ＦｅＣｌ３溶液 ２􀆰 ５ ｍｌ 组成)ꎬ混匀后 ３７ ℃反应 １０ ｍｉｎꎬ
以甲醇为空白ꎬ测定混合液在 ５９３ ｎｍ 处的吸光

值[６]ꎮ ＶＣ 标准溶液: 配置浓度为 ２０ ｍｇ / ｍｌ、 ４０
ｍｇ / ｍｌ、６０ ｍｇ / ｍｌ、８０ ｍｇ / ｍｌ、１００ ｍｇ / ｍｌ、１２０ ｍｇ / ｍｌ、
１４０ ｍｇ / ｍｌ和 １６０ ｍｇ / ｍｌ的 ＶＣ标准溶液ꎬ分别取 ５０
μｌ 与 １５０ μｌ ＴＰＴＺ 工作液在相同条件下反应ꎬ测定

吸光值ꎮ
ＦＲＡＰ( ｍｇ / ｇ) ＝ 样品吸光值对应的 ＶＣ 浓度

(ｍｇ / ｍｌ) /样品此时的浓度( ｍｇ / ｍｌ)×１０３

１.３.７　 ２ꎬ ２０￣ａｚｉｎｏｂｉｓ￣(３￣ｅｔｈｙｌｂｅｎｚｏｔｈｉａｚｏｌｉｎｅ) ￣６￣ｓｕｌ￣
ｆｏｎｉｃ ａｃｉｄ (ＡＢＴＳ)自由基清除能力测定 　 将 ＡＢＴＳ
溶解于 ２０.００ ｍｍｏｌ / Ｌ、ｐＨ 为 ４.５ 的醋酸缓冲液中得

到 ７.００ ｍｍｏｌ / Ｌ 的 ＡＢＴＳ 贮液ꎬ取 ５ ｍｌ ＡＢＴＳ 与 ５ ｍｌ
２􀆰 ４５ ｍｍｏｌ / Ｌ过硫酸钾混合ꎬ在室温(２０ ℃)避光反

应 １２~１６ ｈꎬ用之前稀释 ５５ 倍ꎬ使溶液在 ７３４ ｎｍ 吸

光值在 ０.７００±０􀆰 ００２ꎬ以此得到 ＡＢＴＳ 贮液ꎬ该工作

液现配现用ꎮ 取 ２０ μｌ 样品＋１８０ μｌ ＡＢＴＳ 工作液ꎬ
室温避光反应 ６０ ｍｉｎꎮ 以蒸馏水为空白对照ꎮ 自由

基清除能力用 Ｔｒｏｌｏｘ 等价抗氧化能力表示ꎬ单位:
ｍｇ / ｇꎮ
１.３.８　 液相分析条件　 色谱柱为 Ｚｏｒｂａｘ ＳＢ￣Ｃ１８ 反

相色谱柱(４.６ ｍｍ×２５０􀆰 ０ ｍｍꎬ５ μｍ)ꎬＤＡＤ 检测器

(检测波长为 ２８０ ｎｍ)ꎬ柱温 ３５ ℃ꎬ以含 ０.１％乙酸

的水为流动相 Ａꎬ含 ０.１％乙酸的乙腈为流动相 Ｂꎬ
进样量 ２０ μｌꎬ控制流速为 ０.５ ｍｌ / ｍｉｎꎬ按照如下梯

度洗脱: ０~ ５􀆰 ０ ｍｉｎ ９％~ １５％ Ｂꎬ ５.１~ １０􀆰 ０ ｍｉｎ
１５％~２０％ Ｂꎬ１０.１~ １５􀆰 ０ ｍｉｎ ２０％~ ２５％ Ｂꎬ１５.１~
１８􀆰 ０ ｍｉｎ ２５％~ ３０％ Ｂꎬ１８.１~ ２０􀆰 ０ ｍｉｎ ３０％~ ３２％
Ｂꎬ２０.１~２５􀆰 ０ ｍｉｎ ３２％~９％ Ｂꎮ
１.３.９　 质谱分析条件　 采用电喷雾负离子源ꎬ扫描

范围为１００~１ ０００ ｍ / ｚꎬ干燥气体 １０ Ｌ / ｍｉｎꎬ干燥气

体温度 ３５０ ℃ꎻ雾化气体 ３０ Ｐｓｉꎬ毛细管电压 ３􀆰 ０
ｋＶꎮ
１.３.１０　 牛蒡多酚组分定性定量分析方法　 通过比

较某一特征峰与时间的曲线面积、保留时间、出峰顺

序、相应色谱峰的 ＥＳＩ￣ＭＳ 质谱图特征碎片离子的相

对分子质量的信息对色谱峰进行结构解析ꎮ 对于有

标样的组分ꎬ对照保留时间的一致性进行确定ꎬ基于

外标法构建的回归方程对样品多酚各组分含量进行

量化分析ꎮ 因无法购买到 ５￣咖啡酰奎宁酸和 １ꎬ３￣
咖啡酰奎宁酸标准品ꎬ对其定量时参考相对应同分

异构体ꎬ５￣咖啡酰奎宁酸采用绿原酸标准曲线定量ꎬ
１ꎬ３￣咖啡酰奎宁酸采用 ３ꎬ５￣二咖啡酰奎宁酸标准曲

线定量ꎮ
１.４　 统计分析

单因素试验指标的差异采用 ＳＡＳ 统计软件中

ＡＮＯＶＡ 方差分析ꎬ由 Ｔｕｋｅｙ 分析均值差异的显著

性ꎬ显著水平Ｐ< ０􀆰 ０５ꎮ 应用 ＳＰＳＳ２０. ０ ( ＳＰＳＳ Ｉｎｃ.ꎬ
ＣｈｉｃａｇｏꎬＩＬ)作相关性分析ꎬＰ<０􀆰 ０５ 表示显著差异ꎬ
Ｐ<０􀆰 ０１ 表示极显著差异ꎮ

２　 结果与分析

２.１　 不同干燥方式对牛蒡片干燥时间及能耗的影响

　 　 由表 １ 可见ꎬＶＦＤ 干燥时间最长ꎬ为 １６􀆰 ３０ ｈꎬ耗
能最大ꎬ每干燥 １ ｋｇ 水ꎬ需要消耗 １０２􀆰 ８０ ＫＷ􀅰ｈ电
能ꎮ ＶＭＤ 干燥时间最短ꎬ为 ０􀆰 ４８ ｈꎬ能耗较小ꎮ ２
种联合干燥方式所需时间适中ꎬ耗能适中ꎬ其中

ＡＤ＆ＶＭＤ 与单一 ＡＤ 干燥相比ꎬ干燥时间缩短

９０􀆰 ０％ꎬ耗能降低 ８０􀆰 １％ꎬＶＦＤ＆ＶＭＤ 与单一 ＶＦＤ
干燥相比ꎬ干燥时间缩短 ５３􀆰 ９％ꎬ耗能降低 ５７􀆰 ９％ꎮ
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表 １　 不同干燥方式对牛蒡片干燥时间及能耗率影响

Ｔａｂｌｅ １　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｄｒｙｉｎｇ ｍｅｔｈｏｄｓ ｏｎ ｔｈｅ ｄｒｙｉｎｇ ｔｉｍｅꎬ ｄｒｙｉｎｇ ｅｎｅｒ￣
ｇｙ ｃｏｎｓｕｍｐｔｉｏｎ ｏｆ ｂｕｒｄｏｃｋ ｒｏｏｔ ｓｌｉｃｅｓ

干燥方式 干燥时间 (ｈ) 能耗率 [(ＫＷ􀅰ｈ) / ｋｇ]

ＡＤ ８.３０±０.３５ｂ ８４.４０±０.５８ｂ

ＶＭＤ ０.４８±０.０３ｅ １０.３０±０.３２ｅ

ＶＦＤ １６.３０±０.５０ａ １０２.８０±０.８０ａ

ＡＤ＆ＶＭＤ ０.８３±０.０９ｄ １６.８０±０.６０ｄ

ＶＦＤ＆ＶＭＤ ７.５２±０.１８ｃ ４３.２８±０.９０ｃ
ＡＤ:热风干燥ꎻＶＭＤ:真空微波干燥ꎻＶＦＤ:真空冷冻干燥ꎻＡＤ＆ＶＭＤ:
热风联合真空微波干燥ꎻＶＦＤ＆ＶＭＤ:真空冷冻联合真空微波干燥ꎮ
同一列数据后不同小写字母表示差异显著(Ｐ<０􀆰 ０５)ꎮ

２.２　 不同干燥方式对牛蒡片多酚含量的影响

从图 １ 中可以看出ꎬ不同干燥方式对牛蒡片中

总酚含量影响显著ꎮ 干燥所得样品中总酚含量依次

为 ＶＦＤ>ＶＦＤ＆ＶＭＤ > ＶＭＤ>ＡＤ＆ＶＭＤ>ＡＤꎬ与 ＶＦＤ
样品相比ꎬＡＤ、ＶＭＤ、ＡＤ＆ＶＭＤ 干燥后产品中总酚

含量 分 别 减 少 了 ３０􀆰 １３％、 ２３􀆰 ２３％、 ２６􀆰 ３３％ꎬ 而

ＶＦＤ＆ＶＭＤ 干燥后产品中总酚含量与 ＶＦＤ 无显著

差异ꎮ 这是因为 ＶＦＤ 条件下ꎬ热不稳定的多酚不易

与氧接触ꎬ且在低温下干燥ꎬ因此酚类物质保留较

好[７]ꎮ ＶＦＤ＆ＶＭＤ 干燥前期 ＶＦＤ 干燥利于酚类物

质保留ꎬ后期 ＶＭＤ 干燥缩短干燥时间ꎬ因此总酚含

量较高ꎮ
２.３　 牛蒡片多酚各组分鉴定

图 ２ 为 ＨＰＬＣ￣ＤＡＤ 分析得到的牛蒡片中多酚

组成ꎬ通过分子量(一级质谱)以及特征结构碎片

(二级质谱)对其中 ４ 个主峰进行鉴定ꎬ并比对绿原

酸及 ３ꎬ５￣二咖啡酰奎宁酸标准品保留时间ꎬ获得鉴

定结果如表 ２ 所示ꎮ

ＡＤ:热风干燥ꎻ ＶＭＤ:真空微波干燥ꎻ ＶＦＤ: 真空冷冻干燥ꎻ
ＡＤ＆ＶＭＤ:热风联合真空微波干燥ꎻＶＦＤ＆ＶＭＤ:真空冷冻联合真

空微波干燥ꎮ 不同小写字母表示差异显著ꎮ
图 １　 不同干燥方法对牛蒡片总酚含量的影响

Ｆｉｇ.１　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｄｒｙｉｎｇ ｍｅｔｈｏｄｓ ｏｎ ｔｈｅ ｐｏｌｙｐｈｅｎｏｌｉｃ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ
ｄｒｉｅｄ ｂｕｒｄｏｃｋ ｒｏｏｔ ｓｌｉｃｅｓ

图 ２　 牛蒡多酚 ＨＰＬＣ 图(检测波长 ２８０ ｎｍ)
Ｆｉｇ.２　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｂｕｒｄｏｃｋ ｒｏｏｔ ｐｏｌｙｐｈｅｎｏｌｓ (２８０

ｎｍ)

表 ２　 牛蒡片多酚组分鉴定

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｂｕｒｄｏｃｋ ｒｏｏｔ ｐｏｌｙｐｈｅｎｏｌｓ

峰号
保留时间
(ｍｉｎ)

相对分子质量
[Ｍ￣Ｈ]￣ＭＳ (ｍ / ｚ)

碎片离子
[Ｍ￣Ｈ]￣ＭＳ￣ＭＳ (ｍ / ｚ)

吸收峰
(ｎｍ) 牛蒡多酚种类

１ １０.９７０ ３５３ １９１ꎬ１７９ ２４０ꎬ３００ꎬ３２８ ５￣咖啡酰奎宁酸

２ １３.２１７ ３５３ １９１ꎬ１７９ꎬ１７３ꎬ１３５ ２４０ꎬ３００ꎬ３２８ 绿原酸

３ １６.０３１ ５１５ ３５３ꎬ１９１ꎬ１７９ꎬ１３５ ２４０ꎬ３００ꎬ３３０ １ꎬ３￣二咖啡酰奎宁酸

４ ２３.０２１ ５１５ ３５３ꎬ１９１ꎬ１７９ꎬ１６１ꎬ１３５ ２４０ꎬ３００ꎬ３３０ ３ꎬ５￣二咖啡酰奎宁酸

　 　 峰 ２ 碎片离子 ｍ / ｚ 为 １９１ 是奎宁酸 １９２ 在质谱

负模式条件下失去一个氢离子而得ꎬ碎片离子 ｍ / ｚ
为 １７９ 是由咖啡酸在质谱负模式条件下失去一个氢

离子而得ꎬ准分子离子 ｍ / ｚ 为 ３５３＝ １９２＋１８０－１８－１ꎬ
３ 个离子碎片与 Ｃｌｉｆｆｏｒｄ 等[８] 报道的 ３￣咖啡酰奎宁

酸离子碎片一致ꎬ因此判断峰 ２ 为 ３￣咖啡酰奎宁酸ꎬ
即绿原酸ꎬ并通过对照标准品保留时间ꎬ确定该化合

物为绿原酸ꎮ
峰 １ 中碎片离子 ｍ / ｚ 为 １９１ꎬ是奎宁酸 １９２ 在

质谱负模式条件下失去了一个量数为 １ 的氢离子碎
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片ꎬ可以判断峰 １ 为绿原酸顺式异构体ꎮ 比对

Ｎｉｒａｎｊａｎ 等[９]的研究结果ꎬ确定峰 １ 为 ５￣咖啡酰奎

宁酸即新绿原酸ꎮ
峰 ３、峰 ４ 具有二咖啡酰奎宁酸的光谱特征ꎬ其

中峰 ４ 二级质谱图的准分子离子峰[Ｍ￣Ｈ]￣的 ｍ / ｚ
为 ５１５ꎬ离子碎片[Ｍ￣Ｃ９Ｈ６Ｏ３] －([Ｍ￣Ｈ￣１６２(咖啡酰

基) ]￣ )的 ｍ / ｚ 为 ３５３ (咖啡酰奎宁酸)ꎬ离子碎片

[Ｍ￣Ｈ￣２Ｃ９Ｈ６Ｏ３]￣的 ｍ / ｚ 为 １９１ꎬ通过对照标准品保

留时间ꎬ确定该化合物为 ３ꎬ５￣二咖啡酰奎宁酸ꎮ 峰

３ 和峰 ４ 的二级质谱信息相似ꎬ是 ｍ / ｚ 为 ３５３ 的咖

啡酰奎宁酸离子碎片经能量更高的碰撞进一步形成

ｍ / ｚ １９１ 和 １７９ 的特征离子碎片ꎬ比对文献[１０]、
[１１]可确定峰 ３ 为 １ꎬ３￣二咖啡酰奎宁酸ꎮ
２.４　 不同干燥方式对牛蒡片多酚各组分的影响

从表 ３ 中可以看出不同干燥方式得到的牛蒡片

多酚物质组成较一致ꎬ但各组分间含量差异显著ꎮ
ＶＦＤ＆ＶＭＤ 干燥所得样品中 ５￣咖啡奎宁酸和绿原酸

含量均最高ꎬ达３ ２１９.９ μｇ / ｇ、３ ５７８.４ μｇ / ｇꎬ其中绿

原酸含量是 ＶＦＤ 干燥的 １􀆰 １７ 倍ꎬ可见联合真空冷

冻与真空微波干燥更利于单咖啡酰奎宁酸的保留ꎮ
这是因为前半段真空冷冻干燥低温利于酚类物质保

留ꎬ而后半段采用真空微波干燥显著缩短了干燥时

间ꎬ使酚类物质得到较高保留ꎮ ＶＦＤ 干燥的牛蒡片

中 １ꎬ３￣二咖啡酰奎宁酸和 ３ꎬ５￣二咖啡酰奎宁酸含

量显著高于其他干燥方式ꎬ其中 ３ꎬ５￣二咖啡酰奎宁

酸含量是热风干燥的 ２􀆰 ０８ 倍ꎮ 这与 Ｊｅｎｇ 等[１１]的研

究结果相似ꎬ即双咖啡酰基奎宁酸比单咖啡酰基奎

宁酸对热更敏感ꎬ前者在低温条件下更稳定ꎬ而高温

条件下更易降解ꎮ

表 ３　 不同干燥方式对牛蒡片多酚各组分含量的影响

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｄｒｙｉｎｇ ｍｅｔｈｏｄｓ ｏｎ ｔｈｅ ｐｏｌｙｐｈｅｎｏｌ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｄｒｉｅｄ ｂｕｒｄｏｃｋ ｒｏｏｔ ｓｌｉｃｅｓ

多酚组分　 　 　 　 　
干燥方式

ＡＤ ＶＭＤ ＶＦＤ ＡＤ＆ＶＭＤ ＶＦＤ＆ＶＭＤ

５￣咖啡酰奎宁酸 (μｇ / ｇ) ２ ６２９.６±９５.０ｃ ２ ５３５.５±３４.０ｃ ２ ０７５.６±４６.６ｄ ２ ９２６.７±４４.６ｂ ３ ２１９.９±１５２.０ａ

绿原酸 (μｇ / ｇ) ２ １６０.７±１８.８ｄ ２ １５７.８±２１.５ｄ ３ ０４７.６±５４.０ｂ ２ ７８５.１±８０.５ｃ ３ ５７８.４±３５９.９ａ

１ ３￣二咖啡酰奎宁酸 (μｇ / ｇ) １ ０７３.４±１３.８ｂ ６６２.１±３６.６ｃ １ ３７６.２±５９.２ａ １ ００８.９±３８.０ｂ １ １４８.１±２０４.３ ｂ

３ ５￣二咖啡酰奎宁酸 (μｇ / ｇ) ８２６.１±３３.１ｂ ８９８.９±３３７.５ｂ １ ７１９.５±８４.２ａ １ ０４４.５±５２.１ｂ １ ５９４.８±８.２ａ
ＡＤ:热风干燥ꎻＶＭＤ:真空微波干燥ꎻＶＦＤ:真空冷冻干燥ꎻＡＤ＆ＶＭＤ:热风联合真空微波干燥ꎻＶＦＤ＆ＶＭＤ:真空冷冻联合真空微波干燥ꎮ 同一行
数据后不同小写字母表示差异显著(Ｐ<０.０５)ꎮ

２.５　 不同干燥方式对牛蒡片抗氧化能力的影响

从表 ４ 可知ꎬ不同干燥方式得到的牛蒡片

ＤＰＰＨ＋􀅰清除能力、Ｆｅ３＋还原能力及 ＡＢＴＳ＋􀅰清除能

力有显著差异ꎮ 真空冷冻干燥的牛蒡片清除 ＤＰ￣
ＰＨ＋􀅰的 ＩＣ５０ 值最低ꎬ为 ０􀆰 ７６ ｍｇ / ｍｌꎮ ＡＤ、ＶＭＤ、
ＶＦＤ、ＡＤ＆ＶＭＤ、ＶＦＤ＆ＶＭＤ 干燥牛蒡片清除 ＤＰ￣
ＰＨ＋􀅰自由基的抗氧化能力分别为 ５􀆰 ９１ ｍｇ / ｇꎬｄｗ、
６􀆰 ５３ ｍｇ / ｇꎬｄｗ、 １０􀆰 ０４ ｍｇ / ｇꎬｄｗ、 ６􀆰 ４６ ｍｇ / ｇꎬｄｗ、
８􀆰 ２６ ｍｇ / ｇꎬｄｗꎮ 铁 还 原 能 力 依 次 为: ＶＦＤ>
ＶＦＤ＆ＶＭＤ>ＶＭＤ>ＡＤ＆ＶＭＤ>ＡＤꎬ其中真空冷冻干

燥提取物的铁还原能力最强ꎬ为 ９􀆰 ６２ ｍｇ / ｇꎬｄｗꎬ是
ＡＤ 干燥的 １􀆰 ３７ 倍ꎮ 真空冷冻干燥牛蒡片清除

ＡＢＴＳ＋􀅰自由基能力最强ꎬ为 ３６􀆰 ４５ ｍｇ / ｇꎬｄｗꎬ真空

冷冻联合真空微波干燥其次ꎬ是热风干燥的 １􀆰 ７５
倍ꎮ

以上研究不难发现ꎬ所有干燥方式中 ＶＦＤ 所得

牛蒡片各项抗氧化能力均最强ꎬ对比各干燥条件下

多酚组分发现ꎬＶＦＤ 干燥条件下双咖啡酰基奎宁酸

含量显著高于其他干燥方式ꎮ 这是因为 １ꎬ３￣二咖

啡酰奎宁酸和 ３ꎬ５￣二咖啡酰奎宁酸这 ２ 种物质具有

清除自由基的多个酚羟基基团ꎬ供电子能力较强ꎬ导
致其抗氧化能力提高[１２￣１３]ꎮ ＶＦＤ＆ＶＭＤ 干燥所得牛

蒡片的抗氧化能力仅次于 ＶＦＤ 干燥条件ꎬ但在干燥

时间和能耗方面具有显著的优势ꎮ
２.６　 不同干燥方式下牛蒡片多酚组分与抗氧化能

力之间相关性分析

　 　 将不同干燥方式所得牛蒡片中多酚组分与抗氧

化能力进行相关性分析ꎬ结果(表 ５)表明ꎬ３ꎬ５￣二咖

啡酰奎宁酸含量与清除 ＤＰＰＨ＋􀅰自由基能力、铁还

原能力及清除 ＡＢＴＳ＋􀅰 自由基能力均呈显著相关

性ꎬ这表明产品中 ３ꎬ５￣二咖啡酰奎宁酸含量越高ꎬ
产品的抗氧化能力越强ꎬ营养价值越高ꎮ
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表 ４　 不同干燥方式对牛蒡片抗氧化性的影响

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｄｒｙｉｎｇ ｍｅｔｈｏｄｓ ｏｎ ｔｈｅ ａｎｔｉｏｘｉｄａｎｔ ａｃｔｉｖｉｔｙ ｏｆ ｂｕｒｄｏｃｋ ｒｏｏｔ ｓｌｉｃｅｓ

干燥方式

ＡＤ ＶＭＤ ＶＦＤ ＡＤ＆ＶＭＤ ＶＦＤ＆ＶＭＤ

ＤＰＰＨ＋􀅰 ＩＣ５０(ｍｇ / ｍｌ) １.３０±０.０６ａ １.１７±０.０１ｂ ０.７６±０.０１ｃ １.１９±０.０１ｂ ０.９３±０.０１ｃ

ＤＰＰＨ＋􀅰(ｍｇ / ｇꎬ ｄｗ) ５.９１±０.２８ｄ ６.５３±０.０３ｃ １０.０４±０.１０ａ ６.４６±０.０４ｃ ８.２６±０.０５ｂ

ＦＲＡＰ (ｍｇ / ｇꎬ ｄｗ) ７.０３±０.１４ｄ ７.７０±０.１９ｃ ９.６２±０.１２ａ ７.２９±０.１６ｃｄ ８.９８±０.５８ｂ

ＡＢＴＳ＋􀅰(ｍｇ / ｇꎬ ｄｗ) １９.３２±０.８４ｅ ２４.９１±０.６６ｃ ３６.４５±０.７５ａ ２２.１７±１.５９ｄ ３３.８８±０.９０ｂ

ＡＤ:热风干燥ꎻＶＭＤ:真空微波干燥ꎻＶＦＤ:真空冷冻干燥ꎻＡＤ＆ＶＭＤ:热风联合真空微波干燥ꎻＶＦＤ＆ＶＭＤ:真空冷冻联合真空微波干燥ꎮ 同一行
数据后不同小写字母表示差异显著(Ｐ<０.０５)ꎮ

表 ５　 不同干燥方式下牛蒡片多酚各组分与抗氧化的相关性

Ｔａｂｌｅ ５　 Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｎ ｅｖａｌｕａｔｉｏｎ ｉｎｄｉｃａｔｏｒｓ ｏｆ ｂｕｒｄｏｃｋ ｓｌｉｃｅｓ ｐｏｌｙｐｈｅｎｏｌ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ ｂｙ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｄｒｙｉｎｇ ｍｅｔｈｏｄｓ

ｘ１ ｘ２ ｘ３ ｘ４ ｘ５ ｘ６ ｘ７ ｘ８

ｘ１ １.０００

ｘ２ ０.３７４ １.０００

ｘ３ －０.２２３ ０.６２４ １.０００

ｘ４ －０.１０８ ０.８７５ ０.７５５ １.０００

ｘ５ ０.３０５ －０.７４８ －０.６７３ －０.９７０∗∗ １.０００

ｘ６ －０.３９７ ０.６９３ ０.７３０ ０.９５４∗ －０.９９２∗∗ １.０００

ｘ７ －０.２７５ ０.７４１ ０.６４０ ０.９６３∗∗ －０.９９１∗∗ ０.９７８∗∗ １.０００

ｘ８ －０.１９４ ０.７７９ ０.５９２ ０.９６４∗∗ －０.９８３∗∗ ０.９５８∗ ０.９９５∗∗ １.０００

ｘ１ ~ ｘ８分别表示 ５￣咖啡奎宁酸含量、绿原酸含量、１ꎬ３￣二咖啡酰奎宁酸含量、３ꎬ５￣二咖啡酰奎宁酸含量、ＤＰＰＨ＋􀅰 ＩＣ５０、ＤＰＰＨ＋􀅰 ＡＥＡＣ、 ＦＲＡＰ
ＡＥＡＣ、ＡＢＴＳ＋􀅰 ＴＥＡＣꎮ∗表示显著相关ꎻ∗∗表示极显著相关ꎮ

３　 结 论

不同干燥方式干燥牛蒡片所需时间和耗能趋势

相同ꎬ且差异显著ꎬ依次为 ＶＦＤ>ＡＤ>ＶＦＤ＆ＶＭＤ>
ＡＤ＆ＶＭＤ>ＶＭＤꎮ 利用 Ｃ３０￣ＨＰＬＣ￣ＤＡＤ￣ＭＳ / ＭＳ 分

析方法共鉴定出牛蒡片中 ４ 种咖啡酸的衍生物ꎬ即
５￣咖啡奎宁酸、绿原酸、１ꎬ３￣二咖啡酰奎宁酸和 ３ꎬ５￣
二咖啡酰奎宁酸ꎮ 相比于单一干燥方式ꎬ联合干燥

方式 更 利 于 单 咖 啡 酰 基 奎 宁 酸 的 保 留ꎬ 其 中

ＶＦＤ＆ＶＭＤ 干燥所得牛蒡片中 ５￣咖啡奎宁酸和绿原

酸含量最高ꎬＶＦＤ 干燥所得牛蒡片中 １ꎬ３￣二咖啡酰

奎宁酸和 ３ꎬ５￣二咖啡酰奎宁酸含量最高ꎻＶＦＤ 干燥

所得牛蒡片的清除 ＤＰＰＨ＋􀅰、ＡＢＴＳ＋􀅰和铁还原能力

均最强ꎬＶＦＤ＆ＶＭＤ 干燥所得牛蒡片抗氧化能力仅

次于 ＶＦＤ 干燥所得样品ꎬ 显著高于 ＡＤ、 ＶＭＤ、
ＡＤ＆ＶＭＤ 干燥所得样品ꎮ
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ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｐｏｌｙｐｈｅｎｏｌｓ ｉｎ Ａｒｔｅｍｉｓｉａ ｐａｌｌｅｎｓ Ｌ.[Ｊ] .Ａｃｔａ Ｃｈｒｏ￣
ｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃａꎬ ２００９ꎬ ２１(１):１０５￣１１６.

[１０] ＷＥＩＳＺＧ ＭꎬＫＡＭＭＥＲＥＲ Ｄ Ｒꎬ ＣＡＲＬＥ Ｒ. Ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ａｎｄ
ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｐｈｅｎｏｌｉｃ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ ｆｒｏｍ ｓｕｎｆｌｏｗｅｒ ( Ｈｅｌｉａｎ￣

ｔｈｕｓ ａｎｎｕｕｓ Ｌ.) ｋｅｒｎｅｌｓ ａｎｄ ｓｈｅｌｌｓ ｂｙ ＨＰＬＣ￣ＤＡＤ / ＥＳＩ￣ＭＳ
[ Ｊ] . Ｆｏｏｄ Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙꎬ２００９ꎬ１１５( ２) :７５８￣７６５.

[１１] ＫＲＩＺＭＡＮ ＭꎬＢＡＲＩＣＥＶＩＣ ＤꎬＰＲＯＳＥＫ Ｍ.Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｐｈｅ￣
ｎｏｌｉｃ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ ｉｎ ｆｅｎｎｅｌ ｂｙ ＨＰＬＣ ａｎｄ ＨＰＬＣ￣ＭＳ ｕｓｉｎｇ ａ ｍｏｎｏ￣
ｌｉｔｈｉｃ ｒｅｖｅｒｓｅｄ￣ｐｈａｓｅ ｃｏｌｕｍｎ[Ｊ] .Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌ ａｎｄ Ｂｉ￣
ｏｍｅｄｉｃａｌ Ａｎａｌｙｓｉｓꎬ２００７ꎬ４３(２):４８１￣４８５.

[１２] ＪＥＮＧ Ｔ ＬꎬＬＡＩ Ｃ ＣꎬＬＩＡＯ Ｔ Ｃꎬｅｔ ａｌ. Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｒｙｉｎｇ ｏｎ ｃａｆ￣
ｆｅｏｙｌｑｕｉｎｉｃ ａｃｉｄ ｄｅｒｉｖａｔｉｖｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ａｎｄ ａｎｔｉｏｘｉｄａｎｔ ｃａｐａｃｉｔｙ ｏｆ
ｓｗｅｅｔ ｐｏｔａｔｏ ｌｅａｖｅｓ[Ｊ] .Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｆｏｏｄ ａｎｄ Ｄｒｕｇ Ａｎａｌｙｓｉｓꎬ２０１５ꎬ
２３ (４):７０１￣７０８.

[１３] ＸＩＡＮＧ ＺꎬＮＩＮＧ Ｚ.Ｓｃａｖｅｎｇｉｎｇ ａｎｄ ａｎｔｉｏｘｉｄａｎｔ ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ ｏｆ ｃｏｍ￣
ｐｏｕｎｄ ｄｅｒｉｖｅｄ ｆｒｏｍ ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ ａｃｉｄ ｉｎ Ｓｏｕｔｈ￣Ｃｈｉｎａ ｈｏｎｅｙｓｕｃｋｌｅ
[Ｊ] .ＬＷＴ￣Ｆｏｏｄ Ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙꎬ２００８ꎬ４１(７):１１８９￣１２０３.
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