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摘要：以桉树叶为原料，总多酚提取量为衡量指标，利用单因

素试验和Ｂｏｘｂｅｈｎｋｅｎ中心组合试验对桉叶多酚连续相变

提取工艺条件进行筛选及优化，重点考察提取温度、提取时

间、乙醇浓度对桉叶多酚提取量的影响。结果表明：其最佳

连续相变提取工艺为提取温度８０℃，提取时间１２０ｍｉｎ，乙

醇浓度７８％，桉叶多酚提取量为（１１．５８±０．８３）ｇ／１００ｇ，与

理论预测值１２．０１ｇ／１００ｇ相近，相对偏差为３．６５％。说明

采用响应面分析法优化后得到桉叶多酚连续相变提取工艺

参数较为可信，对实际生产具有一定指导意义。
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　　桉树（犈狌犮犪犾狔狆狋狌狊狉狅犫狌狊狋犪犛犿犻狋犺）主要分布于亚洲、非洲

和中南美洲的热带、亚热带地区，具有生长快、适应能力强等

特点。于１８９０年引入中国，迄今已在广西、四川和广东等１７

个省（区）种植［１］。２０１３年，中国桉树人工林面积约４５０万ｈｍ２，

桉树叶产量超过２０００万ｔ
［２］。研究［３－６］表明：桉树叶中含有

多酚、精油等活性成分。其中，多酚是桉树叶中含量较高且

抗氧化性强的一类天然活性物质，其ＤＰＰＨ·清除率高于多

酚含量为５０％的茶多酚，与Ｖｃ相当
［７－１０］。但目前，只有少部

分桉树叶用于精油提取，资源未得到充分利用。

　　目前用于植物多酚提取的方法主要有溶剂浸提法、微

波、超声波辅助萃取和超临界萃取等［１１］。本实验室［７］前期

研究发现，运用溶剂浸提法提取桉叶，其多酚提取量为９．０～

９．５ｇ／１００ｇ，该法提取效率较低。同时，溶剂浸提法、微波和

超声波辅助萃取还存在提取后过滤困难，提取溶剂回收不便

等问题。超临界萃取法其设备制造成本和维护成本过高，且

极高的压力限制了设备容积的放大。连续相变提取装置是

一种新型高效流体提取装置［１２－１４］。利用提取溶剂的反复相

变，稳定、高效地连续萃取目标物。该方法较溶剂浸提法提

取效率高，溶剂回收方便，损失率低，粗提取液无需过滤，本

实验室利用该装置已经完成了多种天然活性物的中试提取

生产，如陈皮油等［１５］，已有产品在售。本试验拟用连续相变

提取装置提取桉叶多酚，探究提取温度、提取时间、乙醇浓度

对桉叶多酚提取量的影响，并通过响应面法优化分析，对相

关工艺进行优化，从而为桉叶多酚后续的应用效果评价提供

技术支持，推动桉叶废物再利用的发展。

１　材料与方法
１．１　材料与仪器

１．１．１　材料与试剂

　　桉树叶：“广林９号”桉树叶，２０１３年９月采自广东茂名；

　　乙醇：分析纯，天津富宇精细化工有限公司；

　　Ｎａ２ＣＯ３：化学纯，天津市福晨化学试剂厂；

　　福林—酚、没食子酸标准品：生化试剂，美国 Ｓｉｇｍａ

Ａｌｄｒｉｃｈ公司。

１．１．２　主要仪器设备

　　连续相变提取装置：本实验室自制；
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　　紫外可见分光光谱仪：ＳＫＦＧ０型，美国ＰｈａｒｍａｒｃｉａＢｉｏ

ｔｅｃｈ公司；

　　旋转蒸发器：Ｒ２０４Ｂ３型，上海申生科技有限公司；

　　超声波清洗器：Ｂ１５１０型，美国Ｂｒａｎｓｏｎｉｃ公司；

　　喷雾干燥仪器：ＨＬ２０００型，湖南海陵生物科技有限

公司。

１．２　试验方法

１．２．１　桉叶粗提物的制备　称取自然阴干，过２０～３０目筛

的桉叶粉末７００ｇ，装入连续相变提取装置，设定一定温度、

乙醇浓度进行连续提取若干时间。取醇提液喷雾干燥（进风

温度１８０℃，出风温度８０℃，雾化器转速１２０００ｒ／ｍｉｎ，供料

泵流量４Ｌ／ｈ），即得桉叶粗提物。４℃，密封状态下避光

保存。

１．２．２　多酚提取量的测定　参照文献［７］测定桉叶粗提物

的多酚含量，并按式（１）计算多酚提取量。

　　犚＝
犿×犮×１０
犕

（１）

　　式中：

　　犚———桉叶多酚提取量，ｇ／１００ｇ；

　　犿———桉叶粗提物质量，ｇ；

　　犕———待提取的桉叶质量，ｇ；

　　犆———桉叶粗提物中多酚含量，ｍｇ／ｇ。

１．２．３　单因素试验设计　在连续相变提取装置中，提取温

度、提取时间、溶剂溶度和提取压力是影响目标物提取率的

主要因素。根据前期试验探索及汤杰［１６］的研究结果，本试

验分别选取提取温度、提取时间、溶剂溶度为试验单因素进

行研究。每个水平重复试验３次。

　　（１）提取温度对多酚提取量的影响：称取自然阴干，过

２０～３０目筛的桉叶粉末约７００ｇ，装入提取釜中，在溶剂为

８０％乙醇的条件下，分设３０，４０，５０，６０，７０，８０℃共６个温度

梯度，提取时间为３０ｍｉｎ。提取液经喷雾干燥成粉后，保存

备用，待多酚含量测定，并计算桉叶多酚提取量。

　　（２）乙醇浓度对多酚提取量的影响：称取自然阴干，过

２０～３０目筛的桉叶粉末约７００ｇ，装入提取釜中，在６０℃下

分设４０％，６０％，７０％，８０％，９５％共５个乙醇浓度梯度，提取

时间为３０ｍｉｎ。后续步骤同１．２．３（１）。

　　（３）提取时间对多酚提取量的影响：称取自然阴干，过

２０～３０目筛的桉叶粉末约７００ｇ，装入提取釜中，在６０℃，

８０％乙醇为溶剂的条件下，分设２０，３０，５０，７０，１００，１２０ｍｉｎ

共６个提取时间梯度进行提取。后续步骤同１．２．３（１）。

１．２．４　响应面试验设计　根据单因素试验结果，以桉叶多

酚提取量为衡量指标，通过ＢｏｘＢｅｎｈｎｋｅｎ中心组合法来进

行试验设计，寻求桉叶多酚的最佳提取条件。

１．２．５　数据处理　使用ＳＰＳＳ１９．０对数据进行统计分析，

数据以平均值±标准差表示；利用Ｅｘｃｅｌ２０１０作图。

２　结果与讨论
２．１　单因素对桉叶多酚提取量的影响

２．１．１　提取温度的影响　由图１可知，提取温度从４０℃向

７０℃递变时，多酚提取量有所上升，影响趋势不明显；当温

度由７０℃升高至８０℃时，桉叶多酚的提取量明显升高。在

溶剂浸提法中，随着提取温度的逐渐上升（３０～７０℃），桉叶

中多酚提取量呈先上升后下降的趋势［１６］，这是因为溶剂浸

提法中温度升高会造成多酚氧化加速，而连续相变提取装置

在工作中为完全密闭且真空的状态，隔绝空气，多酚物质不

易发生氧化。考虑到连续相变提取装置中，采用循环水加

热，其提取温度最高为８０～９０℃。故选取４０，６０，８０℃作为

优化连续相变提取法的３个提取温度水平。

图１　提取温度对桉叶多酚提取量的影响

Ｆｉｇｕｒｅ１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎ

ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｙｉｅｌｄ

２．１．２　乙醇浓度的影响　由图２可知，乙醇浓度由４０％向

９５％升高的过程中，多酚提取量先升高（６．８０～７．４８ｇ／１００ｇ）

后降低（７．４８～２．７３ｇ／１００ｇ）。由于仪器客观条件所限，较

低乙醇浓度情况下，溶剂相变速度较慢，仪器无法连续工作。

综合各方面因素，选取４０％，６０％，８０％作为优化连续相变提

取法的３个乙醇浓度水平。

图２　乙醇浓度对桉叶多酚提取量的影响

Ｆｉｇｕｒｅ２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｓｏｌｖｅｎｔｐｅｒｃｅｎｔａｇｅ

ｏｎｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｙｉｅｌｄ

２．１．３　提取时间的影响　由图３可知，在提取时间由

２０ｍｉｎ升至７０ｍｉｎ的过程中，桉叶多酚的提取量呈显著上升

趋势（４．５２～８．０１ｇ／１００ｇ），７０～１２０ｍｉｎ过程中，桉叶多酚

的提取量变化趋势不明显。这是由于多酚类物质在７０ｍｉｎ

之内基本能够溶出。在溶剂浸提法中，桉叶多酚提取量呈先

上升后下降的趋势，１８０ｍｉｎ得到最高提取率
［１６］，这是因为

溶剂浸提法提取效率低，多酚提取液暴露在空气中时间长易

氧化。综合考虑选取３０，６０，９０ｍｉｎ作为优化连续相变提取

法的３个提取时间水平。
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图３　提取时间对桉叶多酚提取量的影响

Ｆｉｇｕｒｅ３　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｏｎｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｙｉｅｌｄ

２．２　响应面优化提取工艺条件

２．２．１　响应面试验设计与结果　根据 ＢｏｘＢｅｎｈｎｋｅｎ中心

组合来进行试验设计，结合单因素试验结果，以提取温度、提

取时间、乙醇浓度为因素，采用三因素三水平的响应面分析

方法进行试验优化，试验因素水平设计见表１，试验结果见

表２。

　　采用ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ８．０５ｂ软件对表２数据进行处理，得

线性回归方程：

　　犢＝７．９２＋０．７１犡１＋１．１１犡２＋０．５７犡３＋１．０９犡１犡２＋

０．１１犡１犡３－０．１４犡２犡３－０．３５犡
２
１－０．２５犡

２
２－０．０６犡

２
３ （２）

２．２．２　显著性分析　由表３可知，模型为极显著（Ｐ＝

０．００７８＜０．０１），回归决定系数犚２＝０．９０４１，说明响应值的

变化有９０．４１％来自所选因素，由失拟项系数（Ｐ＝０．５２５７＞

０．０５）不显著，可知该回归方程拟合度较好，可以利用该回归

方程确定连续相变提取桉叶多酚的最佳工艺条件。各因素

中，一次项Ｘ２影响极显著（Ｐ＜０．０１），Ｘ１、Ｘ３影响显著（Ｐ＜

０．０５）。交互项Ｘ１Ｘ２的影响也是极显著的（Ｐ＜０．０１），说明

各单因素对响应值的影响存在非线性的关系。

表１　响应面试验因素水平表

Ｔａｂｌｅ１　Ｆａｃｔｏｒｓａｎｄｌｅｖｅｌｓｏｆｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ

水平 Ｘ１提取温度／℃ Ｘ２提取时间／ｍｉｎ Ｘ３乙醇浓度／％

１ ８０ ９０ ８０

０ ６０ ６０ ６０

－１ ４０ ３０ ４０

２．２．３　响应面分析及优化　由表３以及图４、５可知，３个因

素对于多酚提取量（犢）的影响皆显著，影响强弱大小为提取

时间＞提取温度＞乙醇浓度。提取时间与乙醇溶度、提取温

度与提取时间之间交互作用等高线图呈椭圆形，说明提取时

间与乙醇溶度、提取温度与提取时间的交互作用对桉叶多酚

提取量存在影响，但前者影响极显著，后者影响不显著。

　　根据ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ８．０５ｂ软件分析得出，在提取温度

７９．９９℃、提取时间１１９．９８ｍｉｎ、乙醇浓度７８．１３％的条件下，桉

叶多酚提取量有最大值，其理论预测值为１２．０１ｇ／１００ｇ。

表２　 响应面试验结果

Ｔａｂｌｅ２　Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ

试验号 Ｘ１ Ｘ２ Ｘ３
多酚提取量Ｙ／

（１０－２ｇ·ｇ）

１ ０ １ １ ８．６９±０．５４

２ ０ １ －１ ８．２５±０．８７

３ ０ －１ １ ７．２５±０．４７

４ ０ －１ －１ ６．２６±０．１２

５ １ １ ０ １０．３±０．５９

６ １ ０ １ ９．２０±０．９７

７ １ －１ ０ ５．４９±０．４３

８ １ ０ －１ ７．４１±０．４２

９ －１ ０ －１ ６．０３±０．２９

１０ －１ －１ ０ ６．４４±０．５５

１１ －１ ０ １ ７．３８±０．３２

１２ －１ １ ０ ６．９７±０．５４

１３ ０ ０ ０ ８．２４±０．６７

１４ ０ ０ ０ ７．７４±０．５６

１５ ０ ０ ０ ７．７３±０．９１

１６ ０ ０ ０ ８．７３±０．７０

１７ ０ ０ ０ ７．１５±０．６４

表３　回归分析结果

Ｔａｂｌｅ３　Ａｎａｌｙｓｉｓｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎａｎｄｖａｒｉａｎｃｅ

来源 平方和 自由度 均方 犉值 Ｐ值 显著性

Ｘ１ ４．００ １ ４．００ １１．９３ ０．０１０６ 

Ｘ２ ９．７９ １ ９．７９ ２９．１８ ０．００１０ 

Ｘ３ ２．６１ １ ２．６１ ７．７８ ０．０２６９ 

Ｘ１Ｘ２ ４．７５ １ ４．７５ １４．１６ ０．００７０ 

Ｘ１Ｘ３ ０．０５ １ ０．０５ ０．１４ ０．７１５４

Ｘ２Ｘ３ ０．０８ １ ０．０８ ０．２３ ０．６４９４

Ｘ２１ ０．５２ １ ０．５２ １．５６ ０．２５１６

Ｘ２２ ０．２５ １ ０．２５ ０．７５ ０．４１３８

Ｘ２３ ０．０２ １ ０．０２ ０．０５ ０．８３７１

模型 ２２．１４ ９ ２．４６ ７．３３ ０．００７８ 

失拟项


０．９３ ３ ０．３１ ０．８７ ０．５２５７

误差 １．４２ ４ ０．３５

总和 ２４．４９ １６
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图４　提取时间和乙醇浓度对桉叶多酚提取量的影响
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图５　提取温度和提取时间对桉叶多酚的影响

Ｆｉｇｕｒｅ５　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

ｔｉｍｅｏｎｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｙｉｅｌｄ

２．２．４　验证实验　为方便操作对优化得到的工艺参数进行

修整：提取温度取８０℃，提取时间取１２０ｍｉｎ，乙醇浓度取

７８％。并按修整后的条件进行３次验证实验，其桉叶多酚提

取量为（１１．５８±０．８３）ｇ／１００ｇ，与理论预测值相近，相对偏

差为３．６５％。说明采用响应面分析法优化后得到桉叶多酚

连续相变提取工艺参数较为可信，对实际生产具有一定指导

意义。

２．２．５　连续相变提取法与超声波辅助提取法提取桉叶多酚

的对比　由表４可知，本方法通过优化得到的最佳提取条

件，相较超声波辅助提取法有更高的提取率，更少的提取时

间和提取次数，并且提取之后无需过滤、浓缩等步骤，即可通

过喷雾干燥制成桉叶多酚产品，极大降低了多酚提取的成

本。连续相变提取法较超声波辅助提取法（超声波辅助提取

装置、过滤装置、浓缩装置等）在前期设备投入方面相差不

大，但具有较大节约生产成本的优势。

表４　连续相变提取法与超声波辅助提取法

提取桉叶多酚的对比

Ｔａｂｌｅ４　Ｔｈｅｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｃｏｎｔｉｎｕｏｕｓｐｈａｓｅｔｒａｎｓｉｔｉｏｎ

ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｐｒｏｇｒｅｓｓａｎｄＵｌｔｒａｓｏｎｉｃａｓｓｉｓｔｅｄ

ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙｏｎｅｕｃａｌｙｐｔｕｓ

ｐｏｌｙｐｈｅｎｏｌｓｒａｔｅ

提取方法 主要参数 提取率／（１０－２ｇ·ｇ）

连续相变提

取法

提取时间６０ｍｉｎ，提取次数１，

料液比１∶２０（犿∶犞）
１０．３０

超声波辅助溶

剂浸提法［７］

提取２次，每次６０ｍｉｎ，料液比

１∶２０（犿∶犞），过滤，浓缩
９．７６

３　结论
　　（１）本试验研究了提取温度、时间和乙醇溶度对连续相

变技术提取桉叶多酚得率的影响。结果表明，最佳的提取工

艺条件为：提取温度８０ ℃，提取时间１２０ｍｉｎ，乙醇浓度

７８％，桉叶多酚提取量为（１１．５８±０．８３）ｇ／１００ｇ。

　　（２）连续相变提取法较微波辅助、超声辅助方法提取效

率稍高，且省去过滤、浓缩步骤，生产成本低。由于连续相变

提取装置的限制（循环水加热），提取温度有一定限度（８０～

９０℃），本试验在提取温度优化方面还有一定不足。
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