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摘要# 目的!优化超临界CS# 萃取淫羊藿中总多酚工艺# 并评价其抗氧化活性& 方法!在单因素试验基础上# 以温
度’ 压力’ CS# 体积流量’ 时间为影响因素# 总多酚萃取量为评价指标# c8;)c/HE?/E 设计优化萃取工艺& 再测定总
多酚对VBB@自由基的清除作用& 结果!最佳条件为温度 %"<* d# 压力 &’<+ ]B3# CS# 体积流量 #*<& M>H# 时间
#<’- H# 总多酚萃取量 +&<++ 2=>=& #+’ "=>2M总多酚对 VBB@的清除率可达 ("<#*!# NC+’为 ""#<’* "=>2M&
结论!该方法稳定可靠# 可用于超临界CS# 萃取淫羊藿中抗氧化活性较强的总多酚&
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!!淫羊藿在我国有 %’ 余种# 大多数分布于陕西’
甘肃’ 山西’ 四川等地)"* # 主要含有多酚’ 多糖’
挥发油’ 生物碱等成分)#* # 具有强筋健骨’ 壮阳
补肾’ 祛风除湿等功效)&)+* # 所含的总多酚有着抗
氧化’ 防衰老’ 抗肿瘤等作用)*),* & 目前# 淫羊藿
活性成分的提取工艺有溶剂提取法’ 超声波>微波
辅助法’ 回流加热法’ 超临界萃取法等)()"%* # 但目

前鲜有超临界 CS# 萃取淫羊藿总多酚的报道& 因
此# 本实验采用该方法)"+*萃取淫羊藿总多酚# 并
通过c8;)c/HE?/E设计优化萃取工艺# 最后评价该
成分的抗氧化活性# 可为后续相关工业化生产提供
实验基础&
GH材料
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大学药学院赵鹏副教授鉴定为心叶淫羊藿 K@&D$%&E
NDI1$5&’+1/N ]3;42$的叶& 食用级 CS# "西安腾
龙气体有限公司$( 没食子酸 "天津科密欧化学试
剂有限公司$( _804E)C48730F/3P 试剂 "天津威一化
工科技有限公司$( "# ")二苯基)#)三硝基苯肼
"VBB@$ "美国 ^4=23公司$( 无水碳酸钠 "天津
化学试剂有限公司$( 乙醇 "西安化学试剂厂$#
以上试剂均为分析纯&
"<#!仪器!_J#’’% 电子分析天平 "上海恒平科学
仪器有限公司$( V_)"’"^ 集热式恒温水浴锅 "郑
州市中原科技玻璃仪器厂$( RI)"(’" 紫外可见分
光光度计 )北京北分瑞利分析仪器 "集团$ 公
司*( VT)"J)真空干燥箱 "天津市泰斯特仪器有
限公司$( @J"#’)+’)’" 超临界萃取装置 "江苏华
安超临界萃取设备有限公司$&
LH方法与结果
#<"!超临界 CS# 萃取工艺!将淫羊藿置于 +’ d
干燥箱中烘干 # H# 粉碎过筛# 装入密封袋保存#
再称取 "’ =置于萃取釜中# 加入 +’ 2M,+!乙醇
作为夹带剂# 通入 CS# 进行连续萃取& 分别调节
不同萃取温度 "&’’ &+’ %’’ %+’ +’ d$’ 压力
""+’ #’’ #+’ &’’ &+ ]B3$’ CS# 体积流量 ""’’
"+’ #’’ #+’ &’ M>H$’ 时间 "’<+’ "’ "<+’ #’
#<+ H$ 进行单因素试验# 最后过滤萃取液# 清洗
残渣&
#<#!总多酚萃取量测定!精密称取没食子酸
’<+’’ ’ =# 加入 "’ 2M蒸馏水溶解# 定容至
"’’ 2M# 取不同体积置于 +’ 2M量瓶中# 分别加
入 _804E)C48730F/3P 试剂 # 2M’ "’!G3#CS& 溶液
+ 2M# 置于 #+ d恒温水浴锅中显色 # H# 在
,*+ E2波长处测定吸光度# 以其为纵坐标 "A$#
总多酚质量浓度为横坐标 "*$ 进行回归# 得回归
方程为An’<’&+ (*m’<’#% * "># n’<--( *$# 在
’<’’+ e’<+ 2=>M范围内线性关系良好&

取萃取液 " 2M进行显色反应# 在相同条件下
测定吸光度# 根据回归方程测定总多酚质量浓度#

再计算其萃取量# 公式为 8a*b‘bJDb" ’’’ # 其中 8

为总多酚萃取量 "2=>=$# ‘为萃取液体积
"2M$# J为稀释倍数# D为药材质量 "=$&
#<&!抗氧化活性实验!向 " 2M萃取液加入 + 2M
VBB@乙醇溶液 "’<# 2280>M$# 振荡混匀# 于室
温下避光静置 &’ 24E# 在 +"’ E2波长处测定吸光
度& 为了减小实验误差# 以同体积蒸馏水代替萃取

液作为空白试验# 以同体积乙醇溶液代替VBB@乙
醇溶液作为对照试验# 计算VBB@清除率# 公式为

Ua " c
AcA"
A( )
’

b"’’!# 其中 U为 VBB@清除率

"!$# A为以萃取液为基准的吸光度# A" 为以乙
醇为基准的吸光度# A’ 为以蒸馏水为基准的吸
光度&
#<%!单因素试验
#<%<"!温度!图 " 显示# 随着温度升高# 总多酚
萃取量迅速上升# 在 %’ d时最高# 之后略有降低#
这是因为温度升高可增加该成分扩散速率# 提高其
萃取效果( 但温度过高可能破坏已萃取出的多酚结
构# 也可能降低 CS# 密度# 使得萃取效果变差#
最终导致总多酚含有量降低)"** & 因此# 选择温度
为 %’ d&

图 GH温度对总多酚萃取量的影响
N#&JGH>--%.*/"-*%65%+)*’+%"3*"*)(5"(,52%3"(/%U*+).O

*#"3."3*%3*

#<%<#!压力!图 # 显示# 总多酚萃取量随压力升
高而增大# 但后期增幅较小# 这是因为压力升高时
增加CS# 密度# 减少分子间传质距离# 从而提高
萃取效果)",* ( 继续增大压力时# CS# 黏度也会增
大# 从而减弱萃取效果& 因此# 选择压力为
&’ ]B3&
#<%<&!CS# 体积流量!图 & 显示# 随着 CS# 体积
流量增加# 总多酚萃取量呈先增大后略有减小的趋
势# 这是因为增大 CS# 体积流量有利于总多酚的
萃取# 但其过大时不仅减少传质接触时间# 降低萃
取效果# 而且增大了 CS# 用量# 造成浪费)"(* & 因
此# 选择CS# 体积流量为 #+ M>H&
#<%<%!时间!图 % 显示# 在萃取开始 # H 内# 总
多酚萃取量达到最大# 为 %*<# 2=>=# 之后略有减
小# 这是因为此时其萃取量已达到饱和# 时间延长
可能使该成分发生氧化# 导致其含有量反而降低&
因此# 选择时间为 # H&
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图 LH压力对总多酚萃取量的影响
N#&JL H >--%.*/ "- 5+%//’+% "3 *"*)( 5"(,52%3"(/

%U*+).*#"3."3*%3*

图 MH;@L 体积流量对总多酚萃取量的影响

N#&JMH>--%.*/"-;@L ["(’6%-("Y+)*%"3*"*)(5"(,52%O

3"(/%U*+).*#"3."3*%3*

图 VH时间对总多酚萃取量的影响
N#&JVH>--%.*/"-*#6%"3*"*)(5"(,52%3"(/%U*+).*#"3."3*%3*

#<+!c8;)c/HE?/E设计""-)#’#!以温度 "‘"$’ 压力
"‘#$’ CS# 体积流量 "‘& $’ 时间 "‘% $ 为影响
因素# 总多酚萃取量为评价指标 "O$# c8;)c/)
HE?/E设计优化萃取工艺& 因素水平见表 "# 结果
见表 #&
!!然后# 对以上数据进行拟合# 得到多元二次回
归方程为 8n+#<’’ m%<%#X" m"<*,X# m&<("X& m
#<%"X% m’<"’X"X# i’<(#X"X& i’<%&X"X% i

!!!! 表 GH因素水平
:)IJGHN).*"+/)3!(%[%(/

水平
‘"温度>
d

‘#压力>
]B3

‘&CS# 体积
流量>"M/H i"$

‘%时间>
H

i" &+ #+ #’ "<+
’ %’ &’ #+ #
" %+ &+ &’ #<+

表 LH试验及设计结果
:)IJLH1%/#&3)3!+%/’(*/"-*%/*/

试验号 ‘" ‘# ‘& ‘%
O总多酚萃取量>

"2=/=i"$
" i" i" ’ ’ &&<’
# " i" ’ ’ %#<(
& i" " ’ ’ &+<*
% " " ’ ’ %+<(
+ ’ ’ i" i" &&<+
* ’ ’ " i" &-<+
, ’ ’ i" " &*<,
( ’ ’ " " %%<*
- i" ’ ’ i" &#<%
"’ " ’ ’ i" %#<"
"" i" ’ ’ " &,<%
"# " ’ ’ " %+<%
"& ’ i" i" ’ &"<(
"% ’ " i" ’ &(<"
"+ ’ i" " ’ %&<&
"* ’ " " ’ %%<&
", i" ’ i" ’ &"<+
"( " ’ i" ’ %’<(
"- i" ’ " ’ %’<#
#’ " ’ " ’ %*<#
#" ’ i" ’ i" &%<#
## ’ " ’ i" &(<-
#& ’ i" ’ " %"<+
#% ’ " ’ " %&<-
#+ ’ ’ ’ ’ +"<*
#* ’ ’ ’ ’ +#<#
#, ’ ’ ’ ’ +"<%
#( ’ ’ ’ ’ +#<(
#- ’ ’ ’ ’ +#<’

"<&&X#X& i’<+,X#X% m’<%,X&X% i*<"*X
#
" i

*<"*X## i*<+’X
#
& i*<++X

#
%# 方差分析见表 && 由表

可知# 模型Hh’<’’’ "# 表明具有高度显著关系(
失拟误差Hk’<’+# 表明不存在失拟因素( 决定系
数># 为 ’<--’ +# 表明各因素与总多酚萃取量之间
的线性关系高度显著( 校正系数 >#39K为 ’<-(" ’#
预测系数>#ZX/为 ’<-%- *# 均较合理( 一次项"‘" e
‘%$’ 二次项 "‘#" e‘

#
%$ Hh’<’’’ "# 具有高度显

著性& 同时# 各因素影响程度依次为温度kCS# 体
积流量k时间k压力&
!!响应面分析见图 +# 可知对总多酚萃取量影响
程度最大的因素是温度# 其次是 CS# 体积流量’
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图 RH各因素响应面图
N#&JRH$%/5"3/%/’+-).%5("*/-"+[)+#"’/-).*"+/

表 MH方差分析
:)IJMH73)(,/#/"-[)+#)3.%

来源 离均差平方和 自由度 均方 S值 H值
模型 " "-’<-+ "% (+<’, "’%<+# h’<’’’ "
‘" #&%<’( " #&%<’( #(,<*# h’<’’’ "
‘# &&<&& " &&<&& %’<-* h’<’’’ "
‘& ",%<’% " ",%<’% #"&<(% h’<’’’ "
‘% *-<*’ " *-<*’ (+<+# h’<’’’ "
‘"‘# ’<’% " ’<’% ’<’+ ’<(#, (
‘"‘& #<,# " #<,# &<&+ ’<’(( (
‘"‘% ’<,# " ’<,# ’<(- ’<&*# "
‘#‘& ,<’# " ,<’# (<*& ’<’"’ (
‘#‘% "<&# " "<&# "<*# ’<##& #
‘&‘% ’<-’ " ’<-’ "<"" ’<&"’ #
‘#" #%*<&& " #%*<&& &’#<*, h’<’’’ "
‘## #%*<&& " #%*<&& &’#<*, h’<’’’ "
‘#& #,%<’+ " #,%<’+ &&*<,& h’<’’’ "
‘#% #,(<#- " #,(<#- &%"<-& h’<’’’ "
残差 ""<&- "% ’<(" % %

失拟误差 "’<"- "’ "<’# &<%’ ’<"#% -
纯误差 "<#’ % ’<&’ % %
总离差 " #’#<&% #( % % %

时间’ 压力# 与方差分析结果一致&
由此可知# 最优工艺为温度 %"<*, d# 压力

&’<+" ]B3# CS# 体 积 流 量 #*<&% M>H# 时 间
#<’- H# 考虑到实际操作情况# 将其修正为温度
%"<* d# 压力 &’<+ ]B3# CS# 体积流量 #*<& M>H#
时间 #<’- H& 再进行 & 批验证试验# 测得总多酚萃
取量为 +&<++ 2=>=# 误差均在 +!以内# 表明该工
艺准确可靠&
#<*!抗氧化活性实验!图 * 显示# 随着总多酚质
量浓 度 增 加# VBB@ 清 除 率 逐 渐 上 升# 在

#+’ "=>2M时其清除率达到 ("<#*!# 之后增幅不
明显& 此外# 通过 M8=4F法测得清除 VBB@自由基
的NC+’为 ""#<’* "=>2M&

图 ZH抗氧化活性实验结果
N#&JZH$%/’(*/"-)3*#"U#!)*#[%).*#[#*, *%/*/

MH结论
本实验通过c8;)c/HE?/E 设计优化超临界 CS#

萃取淫羊藿总多酚工艺# 得到最佳条件为温度
%"<* d# 压力 &’<+ ]B3# CS# 体积流量 #*<& M>H#
时间 #<’- H# 总多酚萃取量 +&<++ 2=>=& 同时还
发现# #+’ "=>2M总多酚对 VBB@的清除率可达
("<#*!# NC+’为 ""#<’* "=>2M# 表明该成分具有
较强的抗氧化活性& 该方法不仅稳定可靠# 产率
高# 而且能有效保护淫羊藿总多酚的结构和活性#
可为相关工业化生产提供实验基础&
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