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樟树叶木脂素和多酚超声辅助

同步提取工艺优化
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摘要：利用ＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎＤｅｓｉｇｎ（ＢＢＤ）分析提取时间、超

声时间、料液比和乙醇浓度对樟树叶中木脂素及多酚得

率的影响。结果表明：最优的提取条件为提取时间

７８ｍｉｎ，超声时间 ３ ｍｉｎ，料液比（犿樟树叶 ∶犞乙醇）１∶

２２（ｇ／ｍＬ），乙醇体积分数８０％。此条件下樟树叶木脂

素和多酚得率分别为４４．８９，４８．１７ｍｇ／ｇ。
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樟树系樟科樟属植物，主要分布于中国的长江流域

及南部区域［１］。樟树是中国经济价值较高的、优良的绿

化树种，具有四季常青、滞留烟尘、净化空气、美化环境等

优点，可用于园林绿化建设［２］。除了作为绿化树种，樟树

还是极为珍贵的药用材料和军用工业材料［３］。现代医学

研究［１］表明，樟树具有抑菌、杀虫、抗癌等多种功效。根

据现有的文献［４－６］报道，樟树中含有多种活性小分子物

质。目前学者们［７－８］已经成功从樟树叶中获得多酚类物

质和木脂素类物质。其中多酚类物质主要指类黄酮、酚

酸、木酚素；木脂素类物质主要是指芝麻素、细辛脂素等。

它们具有多种生物活性，例如 抗 癌、抗 氧 化 和 抑 菌

等［９－１１］，但是目前樟树落叶一般归为垃圾处理，不仅污染

环境，还造成了资源的浪费［１２］。

对于木脂素和多酚的提取方法主要有溶剂提取法、

微波辅助技术、超声波辅助技术、超临界技术、亚临界技

术。姜少娟等［１３］利用超声波辅助技术从香樟叶中提取总

黄酮，最优条件下黄酮提取率为４２．３５％；张峰
［１４］采用响

应面法优化超声波辅助酶解提取樟树去油枝叶中总多

酚，最优条件下总多酚提取率均值为２２．０８ｍｇ／ｇ；袁列江

等［１５］利用热回流工艺从樟树叶中提取木脂素类物质，最

优提取条件下，樟树叶木脂素的提取率最大为（４３．３９±

４．９１）ｍｇ／ｇ。

目前国内外研究［１６－１９］主要集中于对樟树叶木脂素

和多酚单独的提取方面，未见对两者同步提取的相关研

究。研究拟将超声波技术的提取时间短、提取率高的优

点应用于同步提取樟树叶中木脂素及多酚类物质，利用

超声波技术造成的“空洞”现象［２０－２２］破坏樟树叶细胞壁，

改善木脂素及多酚的选择性从而增加两者的得率。旨在
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为樟树叶的进一步开发利用提供相关的试验依据。

１　材料与方法
１．１　材料与仪器

樟树叶：２０１８年９月采自中南林业科技大学校内，清

洗晒干后粉碎以备用；

无水乙醇、变色酸、浓硫酸、焦性没食子酸：分析级，

中国医药集团总公司；

五味子酯甲标准品：质量分数≥９８％，上海源叶生物

科技有限公司；

电子天平：ＧＲ２０２型，上海浦春计量仪器有限公司；

摇摆式中药粉碎机：ＤＦＹ５００型，温岭市大机械有限

公司；

循环水式旋转蒸发仪：ＳＨＢⅢ型，巩义市予华仪器有

限责任公司；

电热恒温水浴锅：ＨＷＳ２６型，上海一恒科学仪器有

限公司；

超声波细胞粉碎机：ＪＹ９２１１型，宁波新芝生物科技

股份有限公司；

紫外分光光度仪：ＵＶ１８００型，日本岛津公司。

１．２　试验方法

１．２．１　焦性没食子酸标准曲线的绘制　参照文献［２３］。

１．２．２　五味子酯甲标准曲线的绘制　参照文献［２４］。

１．２．３　多酚及木脂素得率的计算

（１）多酚得率：按式（１）计算。

犢１＝
犿１１

犿１２
， （１）

式中：

犢１———多酚得率，ｍｇ／ｇ；

犿１１———多酚粗品中多酚的质量，ｍｇ；

犿１２———样品质量，ｇ。

（２）木脂素得率：按式（２）计算。

犢２＝
犿２１

犿２２
， （２）

式中：

犢２———木脂素得率，ｍｇ／ｇ；

犿２１———粗品中木脂素的质量，ｍｇ；

犿２２———样品质量，ｇ。

（３）总得率：按式（３）计算。

犢＝犢１＋犢２， （３）

式中：

犢———总得率，ｍｇ／ｇ；

犢１———多酚得率，ｍｇ／ｇ；

犢２———木脂素得率，ｍｇ／ｇ。

１．２．４　单因素试验设计

（１）料液比对樟树叶多酚及木脂素得率的影响：准确

称取一定质量干燥的樟树叶粉末。以超声波功率３００Ｗ，

超声时间２０ｍｉｎ，乙醇体积分数９０％为固定条件，考察料

液比（犿樟树叶∶犞乙醇）分别为１∶５，１∶１０，１∶１５，１∶２０，

１∶２５（ｇ／ｍＬ）时对多酚和木脂素得率的影响。

（２）超声时间对樟树叶多酚及木脂素得率的影响：准

确称取一定质量干燥的樟树叶粉末。分别以超声波功率

３００Ｗ，乙醇体积分数９０％，最优料液比为固定条件，考

察超声时间分别为２，３，４，６，８，１０ｍｉｎ时对樟树叶多酚和

木脂素得率的影响。

（３）乙醇体积分数对樟树叶多酚及木脂素得率的影

响：准确称取一定质量干燥的樟树叶粉末。超声波功率

３００Ｗ，最优料液比和超声提取时间为固定条件，考察乙

醇体积分数分别为５０％，６０％，７０％，８０％，９０％，１００％时

对多酚和木脂素得率的影响。

（４）提取时间对樟树叶多酚及木脂素得率的影响：准

确称取一定质量干燥的樟树叶粉末。以超声波功率

３００Ｗ，最优料液比、超声提取时间和乙醇体积分数为固

定条件，考察提取时间分别为４０，６０，８０，１００，１２０ｍｉｎ时

对多酚和木脂素得率的影响。

１．２．５　响应面分析设计　根据单因素试验结果，采用Ｄｅ

ｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ８．０．５软件中的中心组合试验设计原理进行

响应面试验设计，确定超声波辅助提取樟树叶木脂素、多

酚的最佳工艺条件。

１．３　数据统计分析

所有试验均进行３次。试验数据以Ｅｘｃｅｌ进行统计

分析，并通过Ｏｒｉｇｉｎ８．０作图；响应面试验通过Ｄｅｓｉｇｎｅｘ

ｐｅｒｔ８进行试验设计和数据统计分析。

２　结果与讨论
２．１　单因素试验

各因素对樟树叶中木脂素和多酚得率的影响如图１

所示。由图１可知，最佳的料液比（犿樟树叶∶犞乙醇）为１∶

２０（ｇ／ｍＬ）；最佳的超声时间为４．０ｍｉｎ；最佳的乙醇体积

分数为８０％；最佳的提取时间为８０ｍｉｎ。

２．２　响应面法优化分析

２．２．１　试验因素及水平　根据单因素试验结果，以樟树

叶木脂素、多酚的总得率为响应值，分别考察料液比、超

声时间、乙醇体积分数、提取时间４个因素对总得率的影

响。采用ＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎＤｅｓｉｇｎ中心组合试验设计原理进

行响应面试验，试验因素及水平取值见表１，结果见

表２、３。

２．２．２　回归模型的建立及显著性检验　通过 Ｄｅｓｉｇｎ

Ｅｘｐｅｒｔ８．０．５软件对表３中的试验结果进行多项拟合回

归，得到二次多项回归方程：

犢＝４４．４８＋１．５２犃－１．０２犅＋０．０３６犆－１．６０犇＋

１．３７犃犅－０．８７犃犆 －３．１８犃犇 ＋１．０５犅犆 －０．７３犅犇 －

２．３０犆犇－２．９７犃２－４．９４犅２－５．０１犆２－３．２６犇２。 （４）
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图１　单因素试验结果

Ｆｉｇｕｒｅ１　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｉｎｄｉｖｉｄｕａｌｆａｃｔｏｒｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

表１　樟树叶木脂素试验设计因素与水平

Ｔａｂｌｅ１　ＦａｃｔｏｒｓａｎｄｌｅｖｅｌｓｏｆＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

ｄｅｓｉｇｎｏｆｌｉｇｎａｎｓ

水平
Ａ料液比

（ｇ／ｍＬ）

Ｂ超声时

间／ｍｉｎ

Ｃ乙醇体积

分数／％

Ｄ提取时

间／ｍｉｎ

－１ １∶１５ ３．５ ７５ ７５

０ １∶２０ ４．０ ８０ ８０

１ １∶２５ ４．５ ８５ ８５

　　据表３中模型概率可知：同步提取得到关于总得率

的模型极显著；模型确定系数犚２为０．９８９９，表明仅有

１．０１％ 的变量无法用该模型进行预测。失拟项不显著表

明方程模拟得较好，可以很好地分析以后的数据。调整

系数犚２Ａｄｊ为０．９７２３，也表明模型显著
［２５］。由表３及图２

可知，料液比、超声时间、提取时间对总得率的影响均大

于乙醇体积分数。

　　对所得的回归拟合方程（４）中的变量分别求一阶偏

导数，得到一组二元一次方程组，以得到提取樟树叶木脂

素、樟树叶多酚的最佳料液比、超声时间、乙醇体积分数

和提取时间［２６］。在此基础上对方程组进行求解，最终得

到提取樟树叶木脂素和多酚总得率的最优条件为料液比

（犿樟树叶∶犞乙醇）１∶２２（ｇ／ｍＬ），超声时间３ｍｉｎ，乙醇体

积分数８０％，提取时间７８ｍｉｎ，在该条件下总得率的理论

最大值达到９３．１４ｍｇ／ｇ。

为了检验试验结果的可靠性和稳定性，在此最优条

件下进行５次平行实验分别测定樟叶木脂素得率、多酚

得率、总得率。经测定木脂素得率为４４．８９ｍｇ／ｇ；多酚得

率为４８．１７ｍｇ／ｇ；总得率为９３．０６ｍｇ／ｇ，相对误差为

０．０９％。结果表明超声波辅助同步提取樟树叶木脂素和

多酚工艺条件可行。

２．３　超声波辅助法与微波辅助法提取效果比较

目前已有研究进行了微波法辅助提取樟树叶中木脂

素［１６］和多酚类物质［１７］，现将其与超声波辅助法进行比

较，结果如表４所示。

　　由表４可知，超声波辅助提取技术比微波辅助提取

技术效果好。这是因为两者的作用机理不同：超声波辅

助法主要是利用超声的空化效应、热效应以及机械效应

来破坏樟树叶的细胞结构进行提取；微波主要利用分子

间的氢键断裂和分子间的碰撞以及破坏细胞膜进行

提取［２７］。
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表２　ＢｏｘＢｅｎｈｎｋｅｎ试验设方案及结果

Ｔａｂｌｅ２　ＴｈｅｐｒｏｇｒａｍａｎｄｒｅｓｕｌｔｏｆＢｏｘＢｅｎｈｎｋｅｎｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｄｅｓｉｇｎ

序号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
木脂素得率／

（ｍｇ·ｇ－１）

多酚得率／

（ｍｇ·ｇ－１）

总得率犢／

（ｍｇ·ｇ－１）
序号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ

木脂素得率／

（ｍｇ·ｇ－１）

多酚得率／

（ｍｇ·ｇ－１）

总得率犢／

（ｍｇ·ｇ－１）

１ －１ －１ 　０ 　０ ３８．９６ ４３．２６ ８２．２２ １６ ０ １ １ ０ ３５．１５ ４１．６４ ７６．７９

２ －１ １ ０ ０ ３４．８０ ４０．１７ ７４．９７ １７ －１ ０ －１ ０ ３７．００ ４２．３０ ７９．３０

３ １ －１ ０ ０ ３６．７７ ４２．９０ ７９．６７ １８ －１ ０ １ ０ ３６．６５ ４１．６７ ７８．３２

４ １ １ ０ ０ ３７．７６ ４２．３０ ８０．０６ １９ １ ０ －１ ０ ３８．１２ ４４．０３ ８２．１５

５ ０ ０ －１ －１ ３４．０４ ４１．２８ ７５．３２ ２０ １ ０ １ ０ ３４．３３ ４１．０３ ７５．３６

６ ０ ０ －１ １ ３７．７７ ４２．４４ ８０．２１ ２１ ０ －１ ０ －１ ３５．３５ ３９．４３ ７４．７８

７ ０ ０ １ －１ ３９．２２ ４２．９５ ８２．１７ ２２ ０ －１ ０ １ ３６．５６ ４４．１５ ８０．７１

８ ０ ０ １ １ ３３．９４ ４２．８２ ７６．７６ ２３ ０ １ ０ －１ ３７．４６ ４４．３０ ８１．７６

９ －１ ０ ０ －１ ３５．７６ ４３．１６ ７８．９２ ２４ ０ １ ０ １ ３５．１５ ４１．３０ ７６．４５

１０ －１ ０ ０ １ ４０．０３ ４４．５５ ８４．５８ ２５ ０ ０ ０ ０ ４４．８７ ４６．９０ ９１．７７

１１ １ ０ ０ －１ ４２．２６ ４７．３６ ８９．６２ ２６ ０ ０ ０ ０ ４４．３８ ４６．９１ ９１．２９

１２ １ ０ ０ １ ３４．５９ ４２．３４ ７６．９３ ２７ ０ ０ ０ ０ ４４．６８ ４６．９２ ９１．６０

１３ ０ －１ －１ ０ ３５．９４ ４０．２５ ７６．１９ ２８ ０ ０ ０ ０ ４４．７９ ４６．９１ ９１．７０

１４ ０ －１ １ ０ ３３．４７ ３９．６０ ７３．０７ ２９ ０ ０ ０ ０ ４４．７０ ４６．９１ ９１．６１

１５ ０ １ －１ ０ ３３．４２ ３９．２６ ７２．６８

表３　木脂素得率的ＡＮＯＶＡ分析结果


Ｔａｂｌｅ３　ＡＮＯＶＡａｎａｌｙｓｉｓｏｆｔｈｅｙｉｅｌｄｏｆｌｉｇｎａｎｓ

方差来源 平方和 自由度 均方 犉 值 Ｐｒｏｂ＞Ｐ

模型 ４４８．９５ １４ ３２．０７ １４２．８４ ＜０．０００１

Ａ ２７．７８ １ ２７．７８ １２３．７４ ＜０．０００１

Ｂ １２．４２ １ １２．４２ ５５．３４ ＜０．０００１

Ｃ ０．０１ １ ０．０１ ０．０６ ０．７９７６

Ｄ ３０．９０ １ ３０．９０ １３７．６２ ＜０．０００１

ＡＢ ７．４５ １ ７．４５ ３３．２０ ＜０．０００１

ＡＣ ３．０５ １ ３．０５ １３．５９ ０．００２４

ＡＤ ４０．５６ １ ４０．５６ １８０．６８ ＜０．０００１

ＢＣ ４．４４ １ ４．４４ １９．７９ ０．０００６

ＢＤ ２．１４ １ ２．１４ ９．５５ ０．００８０

ＣＤ ２１．２２ １ ２１．２２ ９４．５２ ＜０．０００１

Ａ２ ５７．３２ １ ５７．３２ ２５５．３２ ＜０．０００１

Ｂ２ １５８．５５ １ １５８．５５ ７０６．２１ ＜０．０００１

Ｃ２ １６２．５４ １ １６２．５４ ７２４．００ ＜０．０００１

Ｄ２ ６９．０９ １ ６９．０９ ３０７．７３ ＜０．０００１

残差 ３．１４ １４ ０．２２


失拟项 ２．５７ １０ ０．２６ １．８０ ０．３０１０

误差 ０．５７ ４ ０．１４

总变异 ４５２．１０ ２８

　　　　　　　　　　　　　　　“”为极显著（Ｐ＜０．０１），“”为显著（Ｐ＜０．０５）；犚２＝０．９８９９，

犚２Ａｄｊ＝０．９７２３。
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图２　各因素间交互作用对总得率影响的曲面图

Ｆｉｇｕｒｅ２　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎａｍｏｎｇｖａｒｉｏｕｓｆａｃｔｏｒｓｏｎｔｏｔａｌｙｉｅｌｄｆｒｏｍｕｌｔｒａｓｏｎｉｃｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

表４　超声波辅助同步提取和微波辅助提取樟叶木脂素和多酚的比较


Ｔａｂｌｅ４　Ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃａｓｓｉｓｔｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｏｆｌｉｇｎａｎｓ，ｐｏｌｙｐｈｏｎｅｌｓａｎｄｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｍｉｃｒｏｗａｖｅａｓｓｉｓｔｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

方法
微波时

间／ｍｉｎ

超声时

间／ｍｉｎ

提取时

间／ｍｉｎ

乙醇体积

分数／％

料液比

（ｇ／ｍＬ）

微波温

度／℃

木脂素得率／

（ｍｇ·ｇ－１）

多酚得率／

（ｍｇ·ｇ－１）

微波辅助　
５ － － ８０ １∶２６ ６０ ４２．６９ －

６ － － ７０ １∶５０ ６０ － ３５．０４

超声波辅助 － ３ ７８ ８０ １∶２２ － ４４．８９ ４８．１７

　　“－”为试验未涉及。

３　结论
研究利用超声波辅助同步提取樟树落叶中的木脂素

及多酚，使用响应面法优化及分析，最终确定最佳值为料

液比（犿樟树叶∶犞乙醇）１∶２２（ｇ／ｍＬ），超声时间３ｍｉｎ，乙

醇体积分数８０％，提取时间７８ｍｉｎ，在此条件下木脂素和

多酚得率预测值分别为４４．８９，４８．１７ｍｇ／ｇ。超声波辅助

同步提取樟叶木脂素和多酚法具有提取溶剂少，提取效

率高、可以有效降低单个活性的提取成本的特点；同时木

脂素、多酚的提取使得樟树叶变费为宝，利于环境的保

护，降低环境污染。
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