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摘　 要:为研究采用超声波辅助法提取女贞子总黄酮提取工艺中乙醇浓度、超声时间、料液比、提取次数等因素对提取

效率的影响.基于单因素实验结果ꎬ研究采用 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ 中心组合设计原理ꎬ构建四因素三水平试验方案ꎬ通过响应面

分析法对超声波辅助提取女贞子总黄酮的工艺参数进行了优化.响应面分析结果表明ꎬ提取的最优条件为乙醇浓度６５ ％、
料液比 １∶４０ (ｇ / ｍＬ)、超声时间 ４５ ｍｉｎ、提取次数 ３ 次.经模型验证ꎬ在此条件下总黄酮提取量的预测值为 ３６.１５ ｍｇ / ｇꎬ与
实测值 ３６.１２ ｍｇ / ｇ 吻合度较高ꎬ表明优化的模型可靠性良好ꎬ可用于女贞子中总黄酮提取过程的预测与分析.
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　 　 女贞子(Ｌｉｇｕｓｔｒｉ Ｌｕｃｉｄｉ Ｆｒｕｃｔｕｓ)作为传统补益中

药ꎬ在«本草纲目»中记载具有“补中安五脏ꎬ养精神”
之效ꎬ其滋肝益肾、明目及调控毛发黑色素合成等功

效显著.现代药理学研究表明ꎬ女贞子富含黄酮类、三
萜类、苯乙醇苷类及环烯醚萜类等多种活性组分[１ꎬ２] .
女贞子中代表性活性成分的化学结构式参见图 １ꎬ其
中的黄酮类化合物具有抗氧化、抗炎、抗肿瘤、降血脂

及保护心血管等生物活性[３－７] .黄酮作为女贞子中重

要的活性成分ꎬ其含量的多少会影响药材质量和下游

应用效能ꎬ且黄酮类物质的提取效率易受原料预处

理、提取工艺以及参数条件等多种因素的制约.因此ꎬ
开发经济高效的提取技术并优化其工艺参数ꎬ对提升

黄酮得率、降低生产成本及保障产品质量都具有重要

意义.

图 １　 女贞子中代表性活性成分ꎬ齐果墩酸(Ａ)、酪醇(Ｂ)、槲皮素(Ｃ)、女贞苷(Ｄ)
Ｆｉｇ.１　 Ｒｅｐｒｅｓｅｎｔａｔｉｖｅ ｂｉｏａｃｔｉｖｅ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ ｉｎ Ｌｉｇｕｓｔｒｉ Ｌｕｃｉｄｉ Ｆｒｕｃｔｕｓ:Ｏｌｅａｎｏｌｉｃ ａｃｉｄ (Ａ)ꎬ

Ｔｙｒｏｓｏｌ (Ｂ)ꎬＱｕｅｒｃｅｔｉｎ (Ｃ)ꎬａｎｄ Ｌｉｇｕｓｔｒｏｓｉｄｅ (Ｄ)

　 　 目前ꎬ女贞子黄酮类化合物的提取分离方法主要

有溶剂浸提法、生物酶辅助法、微波场强化技术法和

超声空化萃取法等[８ꎬ９] .溶剂浸提法操作简单ꎬ但提取

时间通常需要 １２ ~ ４８ ｈꎬ耗时较长且溶剂消耗量

大[１０] .酶辅助提取法专一性较强ꎬ提取效率较溶剂浸

提法高ꎬ但是需要严格控制温度和酸碱度ꎬ且极易受

到外界条件的影响而失活[１１ꎬ１２] .微波辅助法可以利用

分子极化和介电加热加速提取ꎬ但对物料的均匀性要

求较高且存在局部过热的风险[１３ꎬ１４] .相比之下ꎬ超声

辅助提取法通过空化效应产生的微射流和剪切力可

快速破坏植物细胞壁ꎬ促进溶剂的渗透与目标成分的

溶出ꎬ具有提取时间短、溶剂用量少及可低温提取等

优势ꎬ适用于黄酮类物质的提取富集[１５ꎬ１６] .
尽管超声辅助提取技术具有一定的优势ꎬ但其对

有效成分的提取效率仍受提取溶剂、提取次数、提取

时间、溶剂浓度以及料液比等多因素交互作用影响.
传统单因素优化法无法揭示变量间的协同效应ꎬ而响

应面法(Ｒｅｓｐｏｎｓｅ Ｓｕｒｆａｃｅ ＭｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙꎬＲＳＭ)通过建

立数学模型可以系统地分析多变量之间的耦合关系ꎬ
精准预测最佳工艺参数条件.因此ꎬ本文拟采用超声

波辅助法提取女贞子中的总黄酮ꎬ通过单因素实验确

定关键参数边界条件ꎬ然后在此基础上运用 Ｂｏｘ－Ｂｅ￣
ｈｎｋｅｎ 设计通过响应面法优化提取工艺参数ꎬ建立预

测模型ꎬ得到最佳提取工艺条件ꎬ研究结果可为女贞

子总黄酮绿色提取工艺的研究与开发奠定理论基础.

１　 实验部分

１.１　 实验试剂与仪器

具体实验试剂与仪器见表 １ 和表 ２.
表 １　 实验试剂

Ｔａｂｌｅ １　 Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｒｅａｇｅｎｔｓ

试剂 纯度 生产厂家

女贞子 ——— 四川省内江市威远县

芦丁对照品 ９７％ 阿拉丁试剂上海有限公司

乙醇 分析纯 成都金山化学试剂有限公司

氢氧化钠 分析纯 成都金山化学试剂有限公司

亚硝酸钠 分析纯 成都金山化学试剂有限公司

硝酸铝 分析纯 成都金山化学试剂有限公司

表 ２　 实验仪器

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ

仪器 型号 生产厂家

旋转蒸发仪 ＸＤ－５２ＡＡ 上海贤德实验仪器有限公司

电子天平 ＨＺＫ－ＪＡ５１０Ｓ 华志电子科技有限公司

循环水式真空泵 ＳＨＢ－ＩＩＩ 郑州长城科工茂有限公司

超声波清洗机 ＫＳ－１８０ＥＩ 宁波海曙科生超声设备
有限公司

紫外－可见
分光光度计

ＵＶ－６１００ＰＣ－ＤＳ２ 上海美普达仪器有限公司

５０４
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１.２　 实验方法

１.２.１　 提取工艺路线

具体提取工艺路线见图 ２.

图 ２　 提取工艺路线

Ｆｉｇ.２　 Ｓｃｈｅｍａｔｉｃ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｔｈｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｐｒｏｃｅｓｓ

１.２.２　 总黄酮标准曲线的绘制

以芦丁为代表性黄酮类化合物的提取ꎬ参照文

献[１７]方法并适当修正.精密称定芦丁标准品(２０.００±
０.０５ ｍｇ)于 ５０ ｍＬ 洁净的烧杯中ꎬ加入 ３０ ｍＬ ５０％乙醇

水溶液ꎬ经超声辅助溶解后ꎬ将溶液定量转移至 １００ ｍＬ
容量瓶中ꎬ用同样浓度的溶剂洗涤烧杯三次ꎬ合并洗

液后于室温条件下定容至刻度线ꎬ 制得浓度为

０.２ ｍｇ / ｍＬ的芦丁对照品储备液.
分别量取 ０ ｍＬ、 ５. ０ ｍＬ、 １０. ０ ｍＬ、 １５. ０ ｍＬ、

２０.０ ｍＬ、２５.０ ｍＬ 的芦丁对照品储备液ꎬ转移至５０ ｍＬ
容量瓶中ꎬ 分别根据对应浓度标记为 ０ ｍｇ / ｍＬ、
０.０２ ｍｇ / ｍＬ、０.０４ ｍｇ / ｍＬ、０.０６ ｍｇ / ｍＬ、０.０８ ｍｇ / ｍＬ、
０.１０ ｍｇ / ｍＬ.然后向上述标记浓度的各容量瓶中ꎬ依
次加入 ２５ ｍＬ、２０ ｍＬ、１５ ｍＬ、１０ ｍＬ、５ ｍＬ、０ ｍＬ 的

５０％ 乙醇水溶液ꎬ充分混合均匀.之后ꎬ向各容量瓶内

依次准确加入 １.５ ｍＬ １０ ％ Ａｌ(ＮＯ３) ３ꎬ经振荡混匀

后ꎬ室温静置 ６ ｍｉｎ.最后向各反应体系中定量注入

１０ ｍＬ １.０ ｍｏｌ / Ｌ 氢氧化钠溶液ꎬ使用 ５０％乙醇水溶

液准确定容至 ５０ ｍＬ 标线. 避光条件下静置显色

２０ ｍｉｎ后ꎬ以空白溶液为参比ꎬ于特征波长 ５１０ ｎｍ 处

测定吸光值.通过建立芦丁浓度(Ｘ)与吸光度值(Ｙ)
的线性回归方程ꎬ绘制总黄酮标准曲线.
１.２.３　 总黄酮提取量的计算

准确称取一定质量的女贞子原料ꎬ加入一定浓度

的乙醇水溶液ꎬ在一定料液比下ꎬ超声波辅助提取一

段时间后ꎬ减压过滤ꎬ浓缩干燥后用 ５０％乙醇水溶液

溶解ꎬ稀释一定倍数测量吸光度值ꎬ根据公式(１)计算

总黄酮提取量.

. (１)

式中:Ｗ 表示总黄酮提取量(ｍｇ / ｇ)ꎬ由紫外分光

光度法测定ꎻｃ 为根据标准曲线拟合方程计算得出的黄

酮质量浓度(ｍｇ / ｍＬ)ꎻＶ 为定容体积(ｍＬ)ꎻＤ 为提取液

在比色前的稀释倍数ꎻｍ 为女贞子原料的质量(ｇ).
１.２.４　 乙醇浓度变化对总黄酮提取量的影响

　 　 在固定提取时间 ４０ ｍｉｎ、提取次数 ３ 次、料液比

１ ∶４０(ｇ / ｍＬ)的实验条件下按照 １.２.１ 部分实验方法

从粉碎过筛的女贞子原料中提取总黄酮.精密称定１ ｇ
女贞子样品置于具塞锥形瓶中ꎬ分别以 ４０％、５０％、
６０％、７０％、８０％梯度浓度的乙醇水溶液为提取溶剂ꎬ
于 ２５ ℃下超声提取.合并各组提取溶液ꎬ浓缩干燥后

用 ５０％乙醇水溶液溶解ꎬ于 ５１０ ｎｍ 波长处测定提取

液中总黄酮含量ꎬ并根据公式(１)计算总黄酮提取量ꎬ
系统考察乙醇浓度变化对女贞子总黄酮提取量的影

响.
１.２.５　 料液比变化对总黄酮提取量的影响

在固定乙醇浓度为 ７０％、提取时间为 ４０ ｍｉｎ、提
取次数为 ３ 次的实验条件下按照 １.２.１ 部分实验方法

从粉碎过筛的女贞子原料中提取总黄酮.精确称定１ ｇ
女贞子样品置于具塞锥形瓶中ꎬ分别按照原料和提取

溶剂为 １∶１０(ｇ / ｍＬ)、１∶２０(ｇ / ｍＬ)、１∶３０(ｇ / ｍＬ)、１∶４０
(ｇ / ｍＬ)、１∶５０(ｇ / ｍＬ)的料液比于 ２５ ℃下超声提取.
合并各组提取溶液ꎬ浓缩干燥后用 ５０％乙醇水溶液溶

解ꎬ于 ５１０ ｎｍ 波长处测定提取液中总黄酮含量ꎬ并根

据公式(１)计算总黄酮提取量ꎬ分析料液比变化对女

贞子总黄酮提取量的影响.
１.２.６　 提取时间对总黄酮提取量的影响

在固定乙醇浓度为 ７０％、料液比为 １∶４０(ｇ / ｍＬ)、
提取次数为 ３ 次的实验条件下ꎬ按照 １.２.１ 部分实验方

法从粉碎过筛的女贞子原料中提取总黄酮.首先精确称

定 １ ｇ 女贞子样品置于具塞锥形瓶中ꎬ分别按照

１０ ｍｉｎ、２０ ｍｉｎ、３０ ｍｉｎ、４０ ｍｉｎ、５０ ｍｉｎ 的时间梯度于

６０４
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２５ ℃下超声提取.合并各组提取溶液ꎬ浓缩干燥后用

５０％乙醇水溶液溶解ꎬ于 ５１０ ｎｍ 波长处测定提取液中

总黄酮含量ꎬ并依据公式(１)计算总黄酮提取量ꎬ以此

评估提取时间变化对女贞子总黄酮提取量的影响.
１.２.７　 提取次数对总黄酮提取量的影响

在固定乙醇浓度为 ７０％、料液比为 １∶４０(ｇ / ｍＬ)、
提取时间为 ４０ ｍｉｎ 的实验条件下按照图 ２ 实验方法

从粉碎过筛的女贞子原料中提取总黄酮.精确称定１ ｇ
女贞子样品置于具塞锥形瓶中ꎬ分别按照提取次数为

１ 次、２ 次、３ 次、４ 次、５ 次于 ２５ ｏＣ 下超声提取.合并

各次提取溶液ꎬ浓缩干燥后用 ５０％乙醇水溶液溶解ꎬ
于 ５１０ ｎｍ 波长处测定提取液中总黄酮含量ꎬ根据公

式(１)计算总黄酮提取量ꎬ以此考察提取次数的改变

对女贞子总黄酮提取量的影响.
１.２.８　 响应面分析法优化工艺条件

基于单因素试验结果ꎬ研究采用响应面分析法对

工艺参数进一步优化.以乙醇浓度、料液比、提取时间

及提取次数作为独立变量ꎬ总黄酮提取量为响应值ꎬ
依据 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ 实验设计(ＢＢＤ)原理设计了四因

素三水平实验ꎬ其实验因素水平设计如表 ３ 所示.
表 ３　 ＢＢＤ 实验设计因素水平表

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｆａｃｔｏｒｓ ａｎｄ ｌｅｖｅｌｓ ｕｓｅｄ ｉｎ ＢＢＤ ｄｅｓｉｇｎ ｆｏｒ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

水平
因素

Ａ 乙醇浓度 / ％ Ｂ 料液比(ｇ / ｍＬ) Ｃ 提取时间 / ｍｉｎ Ｄ 提取次数 / 次
－１ ６５ １:３５ ３５ ２
０ ７０ １:４０ ４０ ３
１ ７５ １:４５ ４５ ４

２　 结果与分析

２.１　 总黄酮标准曲线的绘制

采用紫外分光光度法绘制的总黄酮标准曲线如

图 ３ 所示ꎬ经线性拟合获得回归方程 Ｙ ＝ ６. ２４７１Ｘ －
０.０１４ꎬ其相关系数 Ｒ２ ＝ ０.９９９ ８.实验数据表明ꎬ在０.０２
~０.１０ ｍｇ / ｍＬ 浓度范围内ꎬ吸光度值与芦丁浓度呈现

出良好的线性关系ꎬ同时回归方程的相关系数较高

(Ｒ２>０.９９９)ꎬ说明回归效果显著ꎬ可以用此方法分析

女贞子中总黄酮的含量.

图 ３　 芦丁标准曲线

Ｆｉｇ.３　 Ｓｔａｎｄａｒｄ ｃｕｒｖｅ ｏｆ ｒｕｔｉｎ

２.２　 单因素实验

２.２.１　 乙醇浓度变化对总黄酮提取量的影响

女贞子总黄酮提取量随乙醇浓度变化的规律如

图 ４ａ 所示.实验数据显示ꎬ总黄酮提取量与乙醇溶液

浓度呈现显著的非线性关系ꎬ说明提取溶液体系极性

的变化对总黄酮的溶出效率有一定影响.当乙醇浓度

从 ４０％增加至 ５０％时ꎬ总黄酮提取量明显提高ꎬ表明

适度增加溶剂极性可有效破坏植物细胞壁结构ꎬ促进

黄酮类物质的溶出.当乙醇溶液浓度为 ７０％时总黄酮

提取量最大ꎬ而乙醇溶液浓度达 ８０％时ꎬ总黄酮提取

量则相对最小.分析原因可能是:依据相似相溶原理ꎬ
女贞子总黄酮在乙醇浓度为 ７０％时溶解度最大.当乙

醇浓度大于 ７０％时ꎬ高浓度的乙醇会使植物细胞膜脂

质迅速溶解ꎬ致使表面蛋白变性凝固ꎬ形成致密的疏

水屏障ꎬ阻碍内部溶质的扩散.此外ꎬ高浓度乙醇会选

择性溶出如蜡质、萜类等脂溶性杂质ꎬ增加了提取液

的黏度ꎬ且可能黏附住总黄酮ꎬ降低其游离浓度[１８] .基
于上述结果ꎬ最终确定女贞子总黄酮的最佳提取溶剂

为 ７０％乙醇水溶液.
２.２.２　 料液比变化对总黄酮提取量的影响

料液比对女贞子总黄酮提取量的影响规律如图

４ｂ 所示.实验结果表明ꎬ当料液比从 １ ∶ １０ 增至 １ ∶ ４０
时ꎬ总黄酮提取量与料液比呈显著正相关ꎬ总黄酮提

取量显著提升.但超过临界值 １∶４０ 后ꎬ提取量呈现下

降趋势.这可能是由于在提取的初始阶段ꎬ料液比升

高使溶剂用量增加ꎬ传质动力增强ꎬ女贞子中总黄酮

的溶出量随之增多ꎬ提取率得以提升.然而ꎬ当料液比

７０４
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过高ꎬ过多的溶剂可能会削弱超声空化效应ꎬ降低能

量传递效率ꎬ进而影响总黄酮从女贞子基体向溶剂中

转移ꎬ同时更多杂质溶出ꎬ干扰了总黄酮的扩散ꎬ致使

提取率降低[１９] .综合权衡实验成本与提取效果等多方

面因素ꎬ选定 １∶４０(ｇ / ｍＬ)作为总黄酮提取的最优料

液比.
２.２.３　 提取时间对总黄酮提取量的影响

提取时间对总黄酮提取量的影响结果如图 ４ｃ 所

示.由图 ４ｃ 可见ꎬ提取时间在 １０ ~ ４０ ｍｉｎ 范围内ꎬ总

黄酮提取量与提取时长呈显著正相关.当提取时间超

过 ４０ ｍｉｎ 临界值后ꎬ总黄酮提取量呈现降低趋势.这
可能是由于刚开始提取时随着提取时间的延长ꎬ体系

内分子热运动加剧ꎬ促使更多的总黄酮进入溶剂ꎬ提
取率得以提升[１９] .另一方面ꎬ女贞子总黄酮可能长时

间在该提取环境条件下不稳定ꎬ或发生降解反应ꎬ或
因杂质的过度溶出对总黄酮的扩散形成阻碍[２０] .基于

实验所获数据及结果分析ꎬ最终确定 ４０ ｍｉｎ 为超声

辅助提取总黄酮的最佳时间.

图 ４　 单因素变量对总黄酮提取量的影响

Ｆｉｇ.４　 Ｔｈｅ ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｓｉｎｇｌｅ－ｆａｃｔｏｒ ｖａｒｉａｂｌｅｓ ｏｎ ｔｈｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｙｉｅｌｄ ｏｆ ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ

２.２.４　 提取次数对总黄酮提取量的影响

提取次数对总黄酮提取量的影响结果如图 ４ｄ 所

示.由图 ４ｄ 可知ꎬ当提取次数为 １ ~ ４ 次时ꎬ总黄酮提

取量随提取次数的增多而升高.当提取次数进一步增

加时ꎬ总黄酮提取量有所降低.这一现象可归因于:在
提取的初始阶段ꎬ随着提取次数的增加ꎬ女贞子总黄

酮更多地溶出并转移至乙醇溶液中.但随着提取次数

的不断增多ꎬ溶剂重复使用ꎬ杂质在提取过程中不断

累积ꎬ这些杂质可能对总黄酮从女贞子基体向乙醇溶

液的溶出过程产生干扰[２１] .由于提取 ４ 次所得总黄酮

提取量比提取 ３ 次所得总黄酮提取量的增值不大ꎬ综
合考量实验成本与提取效果ꎬ经权衡后以 ３ 次作为提

取女贞子中总黄酮的最佳提取次数.

２.３　 响应面分析法优化工艺条件

２.３.１　 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ 实验结果及方差分析

Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ 实验设计方案及结果如表 ４ 所示.
通过多项式回归分析对试验数据进行回归拟合ꎬ得到

超声波辅助提取女贞子中总黄酮提取量与各因素变

量间的多项式方程ꎬ如公式(２)所示.采用方差分析对

女贞子总黄酮提取工艺模型和参数进行系统评价ꎬ结
果如表 ５ 所示.
Ｙ＝ ３６.１０＋０.０１８９Ｃ＋０.０１３３ＡＢ＋０.０２６７ＡＤ＋
０.０２０６ＣＤ－０.０４４３Ａ－０.０１３７Ｂ－０.００６４Ｄ－０.０１７７ＡＣ
－０.００６８ＢＣ－０.００９２ＢＤ－０.０２２９－０.０３３０Ｂ２－０.００１６Ｃ２

－０.０１９５Ｄ２ .
(２)

８０４



第 ４ 期 尕让索安ꎬ等:基于响应面分析法优化超声辅助提取女贞子总黄酮工艺 　　　　　

表 ４　 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ 实验设计及结果

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｄｅｓｉｇｎ ａｎｄ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｖａｌｕｅｓ ｆｏｒ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

实验编号 Ａ 乙醇浓度 / ％ Ｂ 料液比(ｇ / ｍＬ) Ｃ 超声时间 / ｍｉｎ Ｄ 提取次数 / 次 黄酮提取量

１ ７０ ４０ ４０ ３ ３６.０９

２ ７０ ３５ ４０ ２ ３６.０６

３ ６５ ４５ ４０ ３ ３６.０７

４ ７０ ４０ ４５ ２ ３６.０８

５ ７５ ４０ ４０ ２ ３６.００

６ ７０ ４５ ４５ ３ ３６.０６

７ ７０ ４０ ４０ ３ ３６.１１

８ ７０ ３５ ４０ ４ ３６.０５

９ ７０ ３５ ４５ ３ ３６.１１

１０ ７０ ４０ ４０ ３ ３６.０９

１１ ７０ ４０ ４０ ３ ３６.１０

１２ ７０ ４０ ４５ ４ ３６.１２

１３ ７０ ４５ ３５ ３ ３６.０３

１４ ７０ ４５ ４０ ２ ３６.０６

１５ ７５ ４０ ３５ ３ ３６.０３

１６ ７５ ４５ ４０ ３ ３５.９９

１７ ７０ ４０ ３５ ４ ３６.０４

１８ ７５ ４０ ４０ ４ ３６.０４

１９ ６５ ４０ ４０ ４ ３６.０７

２０ ７０ ４５ ４０ ４ ３６.０２

２１ ７５ ４０ ４５ ３ ３６.０４

２２ ６５ ３５ ４０ ３ ３６.１２

２３ ７５ ３５ ４０ ３ ３５.９９

２４ ６５ ４０ ４５ ３ ３６.１５

２５ ６５ ４０ ３５ ３ ３６.０８

２６ ７０ ４０ ３５ ２ ３６.０８

２７ ６５ ４０ ４０ ２ ３６.１３

２８ ７０ ３５ ３５ ３ ３６.０６

２９ ７０ ４０ ４０ ３ ３６.１２

　 　 由表 ５ 可以看出ꎬ模型的 Ｐ 值小于０.０００ １ꎬ说明

模型的拟合效果优异.回归方程中失拟项的 Ｐ 值为

０.７２４ ９ꎬ失拟项不具备统计学显著性ꎬ这意味着该实

验所产生的误差较小ꎬ由此可推断试验结果具备较高

的可靠性.同时ꎬ模型的决定系数 Ｒ２ ＝ ９５.８５％ꎬ表明该

模型能够对 ９１.７１％的总黄酮提取量变动情况做出合

理阐释.进一步观察表 ５ 数据可以看出ꎬ一次项 Ａ、Ｂ、

Ｃ 与二次项 Ａ２、Ｂ２、Ｄ２的 Ｐ 值均小于 ０.０５ꎬ表明以上

变量对于总黄酮提取量的影响呈现出显著性.而交互

项 ＢＣ(Ｐ＝ ０.２４７ ６)、ＢＤ(Ｐ ＝ ０.１２３ ９)ꎬ其 Ｐ 值皆大于

０.０５ꎬ说明这些交互项对总黄酮提取量的影响在统计

学上不显著.此外ꎬ交互项 ＡＢ、ＡＣ、ＡＤ、ＣＤ 的 Ｐ 值小

于 ０.０５ꎬ表明上述项对总黄酮提取量的影响具有统计

学显著性.
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表 ５　 方差分析结果

Ｔａｂｌｅ ５　 Ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｖａｒｉａｎｃｅ ｆｏｒ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

来源 平方和 自由度 均方 Ｆ 值 ｐ 值

模型 ０.０４７ ８ １４ ０.００３ ４ ２６.９６ <０.０００ １ ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ

Ａ－乙醇浓度 ０.０２３ ６ １ ０.０２３ ６ １８５.９７ <０.０００ １ ∗∗

Ｂ－料液比 ０.００２ ３ １ ０.００２ ３ １７.７９ ０.０００ ９

Ｃ－提取时间 ０.００４ ３ １ ０.００４ ３ ３３.７６ <０.０００ １ ∗∗

Ｄ－提取次数 ０.０００ ５ １ ０.０００ ５ ３.８３ ０.０７０ ６

ＡＢ ０.０００ ７ １ ０.０００ ７ ５.６１ ０.０３２ ８ ∗

ＡＣ ０.００１ ３ １ ０.００１ ３ ９.９４ ０.００７ ０ ∗

ＡＤ ０.００２ ８ １ ０.００２ ８ ２２.４８ ０.０００ ３ ∗

ＢＣ ０.０００ ２ １ ０.０００ ２ １.４６ ０.２４７ ６

ＢＤ ０.０００ ３ １ ０.０００ ３ ２.６８ ０.１２３ ９

ＣＤ ０.００１ ７ １ ０.００１ ７ １３.３６ ０.００２ ６ ∗

Ａ２ ０.００３ ４ １ ０.００３ ４ ２６.７３ ０.０００ １ ∗

Ｂ２ ０.００７ １ １ ０.００７ １ ５５.６６ <０.０００ １ ∗∗

Ｃ２ ０ １ ０ ０.１３７ ５ ０.７１６ ４

Ｄ２ ０.００２ ５ １ ０.００２ ５ １９.４２ ０.０００ ６ ∗

残差 ０.００１ ８ １４ ０.０００ １

失拟项 ０.００１ １ １０ ０.０００ １ ０.６６０ ８ ０.７２９ ４ ｎｏｔ ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ

净误差 ０.０００ ７ ４ ０.０００ ２

总离差 ０.０４９ ６ ２８

Ｒ２ ＝ ９５.８５％ꎻＡｄｊ２ ＝ ９１.７１％

　 　 注:∗Ｐ<０.０５ 为差异显著ꎻ∗∗Ｐ<０.０１ 为差异极显著.

２.３.２　 各因素之间交互作用分析

基于三维(３Ｄ)图形开展各因素间交互作用显著

性分析时ꎬ可将坡面陡峭程度作为关键判别依据.从
理论角度而言ꎬ坡面陡峭程度与因素间交互作用对响

应值的影响程度呈显著正相关关系.即当坡面陡峭度

较高时ꎬ表明因素间交互作用对响应值具有较强的影

响效应ꎬ若坡面较为平缓ꎬ则反映出因素间交互作用

对响应值的影响效应较弱.
乙醇浓度、料液比、提取时间和提取次数两两之

间交互作用对总黄酮提取量的影响结果如图 ５( ａ ~
ｆ)所示.图 ５ａ 呈现的曲面斜率较大ꎬ这一特征显示在

女贞子总黄酮提取过程中ꎬ乙醇浓度与料液比这两个

因素对总黄酮提取量有显著的影响ꎬ并且二者之间的

交互作用也较为显著(Ｐ＝ ０.０３２ ８).通过对图 ５ｂ 的曲

面形态进行观察ꎬ发现其斜率相对较为和缓ꎬ可推断

出乙醇浓度与提取时间这两个因素对总黄酮提取量

的影响显著程度较低(Ｐ＝ ０.０７０ ０).进一步观察图 ５ｃꎬ
该图中的曲面斜率较为陡峭ꎬ这一图形特征表明ꎬ乙
醇浓度与提取次数两个因素之间的交互作用对总黄

酮提取量的影响呈十分显著的水平(Ｐ ＝ ０.０００ ３).分
析图 ５ｄ 的曲面ꎬ其呈现出较为平缓的趋势ꎬ该曲面的

形态特征反映出料液比与提取时间这两个因素对总

黄酮提取量的影响程度不大ꎬ二者之间的交互作用也

不显著(Ｐ＝ ０.２４７ ６).图 ５ｅ 的曲面平缓程度与图 ５ｄ
相近ꎬ表明料液比和提取次数这两个因素对总黄酮提

取量的影响不显著(Ｐ＝ ０.１２３ ９).图 ５ｆ 中的曲面呈现

出较为陡峭的特征ꎬ表明在总黄酮的提取过程中ꎬ提
取时间与提取次数这两个因素对总黄酮提取量的影

响显著程度较高(Ｐ＝ ０.００２ ６).

０１４
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图 ５　 各因素间交互作用对黄酮提取量的影响

Ｆｉｇ.５　 Ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｐｌｏｔ ｏｆ ｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｎ ｆｌａｖｏｎｏｉｄ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ
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２.３.３　 最优提取工艺的确定及验证实验

运用 Ｄｅｓｉｇｎ Ｅｘｐｅｒｔ１３ 软件对实验模型开展回归

分析ꎬ得到超声波辅助法从女贞子中提取总黄酮工艺

的最佳参数条件为:乙醇浓度 ６５ ％、料液比 １∶４０ (ｇ /
ｍＬ)、提取时间 ４５ ｍｉｎ 、提取次数 ３ 次.在此条件下ꎬ
总黄酮提取量的预测值为 ３６.１５ ｍｇ / ｇ.为验证该预测

结果ꎬ在上述条件下进行 ３ 次平行实验ꎬ测得总黄酮

的平均提取量为 ３６.１２ ｍｇ / ｇ.实测值与预测值十分接

近ꎬ表明该模型可以应用于女贞子中总黄酮提取过程

的预测与分析.

３　 结论

　 　 本研究采用响应面分析法对超声波辅助提取女

贞子总黄酮的工艺参数进行了优化.通过单因素实验

确定关键参数阈值后ꎬ基于 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ 设计原理设

计四因素三水平试验并构建四元二次回归模型.实验

结果表明ꎬ乙醇浓度和提取时间对总黄酮提取量影响

最为显著ꎬ得到的最佳提取工艺条件为:乙醇浓度

６５ ％、料液比 １∶４０(ｇ / ｍＬ)、提取时间 ４５ ｍｉｎ、提取次

数 ３ 次ꎬ在此条件下总黄酮提取量为 ３６.１５ ｍｇ / ｇꎬ与
实测值相接近.研究结果可为女贞子总黄酮绿色提取

工艺的研究与开发奠定理论基础.

参考文献

[１]ＺＨＡＯ Ｘ ＹꎬＬＩＵ Ｊ Ｗ.Ｃｈｅｍｉｃａｌ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ ｆｒｏｍ ｔｈｅ ｆｒｕｉｔｓ ｏｆ Ｌｉｇｕｓｔｒｕｍ

ｌｕｃｉｄｕｍ Ｗ.Ｔ.Ａｉｔｏｎ ａｎｄ ｔｈｅｉｒ ｒｏｌｅ ｏｎ ｔｈｅ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ[Ｊ] .Ｎａｔｕ￣

ｒａｌ Ｐｒｏｄｕｃｔ Ｃｏｍｍｕｎｉｃａｔｉｏｎｓꎬ２０２０ꎬ１５(４):１９３４５７８Ｘ２０９２２３３８.

[２]ＣＡＯ ＭꎬＷＵ ＪꎬＰＥＮＧ Ｙꎬｅｔ ａｌ.Ｌｉｇｕｓｔｒｉ ｌｕｃｉｄｉ ｆｒｕｃｔｕｓꎬａ ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｃｈｉ￣

ｎｅｓｅ ｍｅｄｉｃｉｎｅ:Ｃｏｍｐｒｅｈｅｎｓｉｖｅ ｒｅｖｉｅｗ ｏｆ ｂｏｔａｎｙꎬｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ ｕｓｅｓꎬｃｈｅｍｉ￣

ｃａｌ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎꎬｐｈａｒｍａｃｏｌｏｇｙꎬａｎｄ ｔｏｘｉｃｉｔｙ [ Ｊ] . Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｅｔｈｎｏｐｈａｒ￣

ｍａｃｏｌｏｇｙꎬ２０２３ꎬ３０１:１１５７８９.

[３]ＬＩＵ Ｊ ＬꎬＫＯＮＧ Ｙ ＣꎬＭＩＡＯ Ｊ Ｙꎬｅｔ ａｌ.Ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ ａｎｄ ｍｏｌｅｃｕｌａｒ ｄｏｃ￣

ｋｉｎｇ ａｎａｌｙｓｉｓ ｒｅｖｅａｌ ｓｔｒｕｃｔｕｒａｌ ｓｐｅｃｉｆｉｃｉｔｙ ｏｆ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｉｎ ｔｈｅ ｉｎｈｉｂｉｔｉｏｎ

ｏｆ α－ｇｌｕｃｏｓｉｄａｓｅ ａｃｔｉｖｉｔｙ[ Ｊ] .Ｉｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌ Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｂｉｏｌｏｇｉｃａｌ Ｍａｃｒｏ￣

ｍｏｌｅｃｕｌｅｓꎬ２０２０ꎬ１５２:９８１－９８９.

[４]ＴＵＭＩＬＡＡＲ Ｓ ＧꎬＨＡＲＤＩＡＮＴＯ ＡꎬＤＯＨＩ Ｈꎬｅｔ ａｌ.Ａ ｃｏｍｐｒｅｈｅｎｓｉｖｅ ｒｅ￣

ｖｉｅｗ ｏｆ ｆｒｅｅ ｒａｄｉｃａｌｓꎬｏｘｉｄａｔｉｖｅ ｓｔｒｅｓｓꎬａｎｄ ａｎｔｉｏｘｉｄａｎｔｓ:Ｏｖｅｒｖｉｅｗꎬｃｌｉｎｉ￣

ｃａｌ ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｓꎬｇｌｏｂａｌ ｐｅｒｓｐｅｃｔｉｖｅｓꎬｆｕｔｕｒｅ ｄｉｒｅｃｔｉｏｎｓꎬａｎｄ ｍｅｃｈａｎｉｓｍｓ

ｏｆ ａｎｔｉｏｘｉｄａｎｔ ａｃｔｉｖｉｔｙ ｏｆ ｆｌａｖｏｎｏｉｄ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ[Ｊ] .Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙꎬ

２０２４ꎬ２０２４:５５９４３８６.

[５]ＷＡＮＧ Ｚ ＣꎬＷＡＮＧ ＬꎬＨＵＡＮＧ Ｈ Ｔꎬｅｔ ａｌ.Ｉｎ ｖｉｔｒｏ ａｎｔｉｏｘｉｄａｎｔ ａｎａｌｙｓｉｓ

ｏｆ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｅｘｔｒａｃｔｅｄ ｆｒｏｍ Ａｒｔｅｍｉｓｉａ ａｒｇｙｉ ｓｔｅｍ ａｎｄ ｔｈｅｉｒ ａｎｔｉ－ｉｎｆｌａｍ￣

ｍａｔｏｒｙ ａｃｔｉｖｉｔｙ ｉｎ ｌｉｐｏｐｏｌｙｓａｃｃｈａｒｉｄｅ－ｓｔｉｍｕｌａｔｅｄ ＲＡＷ ２６４.７ ｍａｃｒｏｐｈａ￣

ｇｅｓ[Ｊ] .Ｆｏｏｄ Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙꎬ２０２３ꎬ４０７:１３５１９８.

[６]ＺＨＡＮＧ ＹꎬＨＵ Ｘ ＺꎬＺＯＵ Ｌ Ｑ.Ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ａｓ ｔｈｅｒａｐｅｕｔｉｃ ａｇｅｎｔｓ ｆｏｒ ｅｐｉ￣

ｌｅｐｓｙ:Ｕｎｖｅｉｌｉｎｇ ａｎｔｉ－ ｉｎｆｌａｍｍａｔｏｒｙ ａｎｄ ａｎｔｉｏｘｉｄａｎｔ ｐａｔｈｗａｙｓ ｆｏｒ ｎｏｖｅｌ

ｔｒｅａｔｍｅｎｔｓ[Ｊ] .Ｆｒｏｎｔｉｅｒｓ ｉｎ Ｐｈａｒｍａｃｏｌｏｇｙꎬ２０２４ꎬ１５:１４５７２８４.

[７]ＬＩ ＺꎬＸＩＥ ＨꎬＴＡＮＧ Ｃ Ｐꎬｅｔ ａｌ.Ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｆｒｏｍ ｔｈｅ ｒｏｏｔｓ ａｎｄ ｒｈｉｚｏｍｅｓ ｏｆ

Ｓｏｐｈｏｒａ ｔｏｎｋｉｎｅｎｓｉｓ ａｎｄ ｔｈｅｉｒ ｉｎ ｖｉｔｒｏ ａｎｔｉ－ＳＡＲＳ－ＣｏＶ－２ ａｃｔｉｖｉｔｙ[ Ｊ] .

Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｎａｔｕｒａｌ Ｍｅｄｉｃｉｎｅｓꎬ２０２３ꎬ２１(１):６５－８０.

[８]徐源ꎬ杨立军ꎬ李冰洁ꎬ等.超声辅助双水相提取紫苏叶总黄酮工艺

优化及其抗氧化活性分析 [ Ｊ] .粮食与油脂ꎬ２０２５ꎬ３８(０２):１５８－

１６２.

[９]尹翔宇ꎬ王宝山ꎬ罗宝军ꎬ等.甘青铁线莲总黄酮提取、纯化及抗氧

化活性研究[Ｊ] .中兽医医药杂志ꎬ２０２５ꎬ４４(１):１８－２５.

[１０]袁园.苦荞麸皮中黄酮的超声水提法研究[Ｊ] .食品安全导刊ꎬ２０２２

(２１):１５１－１５３.

[１１]居秀荣ꎬ李加友ꎬ于建兴ꎬ等.酶辅助提取植物天然活性物质的研

究进展[Ｊ] .食品研究与开发ꎬ２０２４ꎬ４５(９):２０２－２１１.

[１２]马永强ꎬ牛绩超ꎬ尤婷婷ꎬ等.超声辅助复合酶法提取叶黄素及其

抗氧化活性研究 [Ｊ] .中国调味品ꎬ２０２４ꎬ４９(１１):１８７－１９４＋２２０.

[１３]张欣莉ꎬ李思仪ꎬ孙嘉咛ꎬ等.响应面优化百香果果皮总黄酮提取

工艺及其抗氧化性 [Ｊ] .饲料研究ꎬ２０２２ꎬ４５(１６)ꎻ８３－８８.

[１４]李少华ꎬ高愿军ꎬ李翠翠ꎬ等.微波辅助酶法提取葛根黄酮的工艺

优化及抗氧化活性研究 [ Ｊ] .食品安全质量检测学报ꎬ２０２２ꎬ１３

(０１):２１７－２２２.

[１５]冯拓ꎬ李超ꎬ单培ꎬ等.超声波辅助碱提香菇柄中水溶性蛋白的工

艺[Ｊ] .食品工业ꎬ２０１９ꎬ４０(７):１６－２０.

[１６]程涛ꎬ李仕鲁ꎬ陈德勇ꎬ等.超声辅助提取竹叶黄酮及提取机理研

究 [Ｊ] .中国调味品ꎬ２０２４ꎬ４９(０７):１８４－１９１.

[１７]何君强ꎬ熊雯宇ꎬ黄莹ꎬ等.灰树花醇提物化学成分及其生物活性

研究 [Ｊ] .食品与生物技术学报ꎬ２０２４ꎬ４３(０５):５４－６３.

[１８]姜登钊ꎬ刘可越ꎬ曾明ꎬ等.响应面法(ＲＳＭ)及响应面－人工神经网

络(ＲＳＭ－ＡＮＮ)混合模型优化地耳草总黄酮提取工艺[ Ｊ] .中国野

生植物资源ꎬ２０２４ꎬ４３(１２):１９－２６.

[１９]浦乾琨ꎬ江海都ꎬ杨一山ꎬ等.３ 种金花茶叶总黄酮提取工艺及其体

外抗氧化活性研究[Ｊ] .粮食与油脂ꎬ２０２４ꎬ３７(１１):１１７－１２２＋１３４.

[２０]唐婷范ꎬ徐紫薇ꎬ李霞清ꎬ等.超声波辅助提取广陈皮黄酮的工艺

优化及其抗氧化活性的研究[ Ｊ] .中国调味品ꎬ２０２４ꎬ４９(３):１５－

１９.

[２１]朱嘉杰ꎬ林捷ꎬ刘军ꎬ等.慈竹总黄酮提取工艺优化及抗氧化活性

分析 [Ｊ] .食品科技ꎬ２０２４ꎬ４９(１０):２４７－２５６.

(责任编辑:肖丽ꎬ殷锋ꎬ付强ꎬ张阳ꎬ和力新ꎻ英文编辑:周序林ꎬ郑玉才)

２１４


