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摘要：通过单因素试验考察料液比、微波时间、微波温度、乙

醇浓度对木脂素得率的影响，利用ＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎＤｅｓｉｇｎ响应

面法优化提取工艺。结果表明：微波辅助提取樟叶木脂素的

最佳条件为微波时间５ｍｉｎ、料液比１∶２６（ｇ／ｍＬ）、乙醇浓度

８０％、微波温度６０℃，在此条件下实际测得樟叶中木脂素得

率为４２．６９ｍｇ／ｇ，回归模型预测得率理论值达４２．９５ｍｇ／ｇ，

实际值比理论值低０．６１％，说明了该模型的有效性。
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樟树属四季常青的樟科属，生长于中国长江以南地区。

樟树是传统中药，可用于治疗风湿病、扭伤、支气管炎等疾

病，其叶具有止痛、止痉挛的功效［１］。目前已有研究表明樟

树中含有木脂素类物质，如 Ｈｓｉｅｈ等
［２］从樟树茎中分离出细

辛脂素、芝麻素和（＋）ｄｉａｓｅｓａｍｉｎ；Ｔａｋａｏｋａ等
［３］从樟树木芯

中分离出（）反式２（３，４二甲氧基苄基）３（３，４，５三甲基

苄基）丁内酯；廖茅川等［４］从樟树叶中分离出 ｍａｃｕｌａｔｉｏｎ；王

智慧等［５］从樟树叶中分离出新芝麻脂素。木脂素是一类由

两分子苯丙素衍生物聚合而成的天然化合物，多数呈游离状

态，少数与糖结合成苷而存在。木脂素一般产于植物的根、

茎、皮、果实和种子中［６］。研究［７－９］表明木脂素具有保护肝

脏、抗凝血、抗炎、抗肿瘤、抗癌、抗氧化、抗菌抑菌等功效。

目前对木脂素的提取方法主要有溶剂提取法［１０］、微波

辅助提取法［１１］、超声波辅助提取法［１２］、超临界 ＣＯ２提取

法［１３］，但是溶剂提取法具有提取时间长，效率低，耗能大；超

声波提取法则噪音大，耗时长；超临界ＣＯ２提取法其装置比

较复杂，设备昂贵。微波利用分子极化或离子导电效应直接

对物质加热，而空气和容器对微波不吸收，因此热效率高，升

温快速均匀，大大缩短了提取时间，提高了提取效率［１４］。目

前中国未见樟树叶木脂素微波提取工艺的报道。

本研究拟用微波辅助法提取樟树叶中的木脂素，研究微

波时间、料液比、乙醇浓度和微波温度对木脂素得率的影响，

并通过响应面法优化提取条件获得最高的提取率，旨在为樟

树资源的开发利用提供一定的理论依据。

１　材料与方法
１．１　材料与试剂

樟树叶：小叶樟，于２０１４年５月采自中南林业科技

大学；

无水乙醇：分析纯，天津市恒兴化学试剂制造有限公司；

变色酸：分析级，上海恒远生化试剂有限公司；

浓硫酸：分析级，国药集团；

五味子酯甲标准品：纯度≥９８％，上海金穗生物科技有

限公司。

１．２　主要仪器

微波萃取仪：ＰｙＮＮ１３０７４５型，美国培安公司；
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紫外分光光度仪：ＵＶ１８００型，岛津公司；

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；

电子天平：ＧＲ２０２型，上海浦春计量仪器有限公司；

循环水式多用真空泵：ＳＨＢⅢ型，郑州长城科工贸有限

公司；

电热恒温水浴锅：ＨＷＳ２６型，上海一恒科学仪器有限

公司。

１．３　试验方法

１．３．１　标准曲线的绘制　参照文献［１５］。测定标准液的浓

度（狓 ｍｇ／Ｌ）与吸光度（狔）的标准曲线回归方程为：狔＝

０．００８８狓＋０．１３２８，犚２＝０．９９９２。

１．３．２　工艺流程

樟树叶→自然干燥→粉碎、过筛→微波辅助提取３次→

过滤合并滤液→测定总木脂素

１．３．３　单因素试验设计　以料液比、微波时间、微波温度、乙

醇浓度为因素，考察各因素对木脂素得率的影响。

（１）料液比对樟树叶总木脂素提取率的影响：以微波时

间１５ｍｉｎ，乙醇浓度９０％，微波温度６０℃为固定条件，考察

液料比分别为１∶１０，１∶１５，１∶２０，１∶２５，１∶３０（ｇ／ｍＬ）对

总木脂素提取率的影响。

（２）微波时间对樟树叶总木脂素提取率的影响：以料液

比１∶２０（ｇ／ｍＬ），乙醇浓度９０％，微波温度６０℃为固定条

件，考察微波时间为１，３，５，１０，１５，２０，２５ｍｉｎ时对樟树叶中

木脂素得率的影响。

（３）乙醇浓度对樟树叶总木脂素提取率的影响：以料液

比１∶２０（ｇ／ｍＬ），微波时间１５ｍｉｎ，微波温度６０℃为固定条

件，考察乙醇浓度为６０％，７０％，８０％，９０％，１００％时对樟树

叶中木脂素得率的影响。

（４）微波温度对木脂素得率的影响：以料液比１∶２０

（ｇ／ｍＬ）、微波时间１５ｍｉｎ、乙醇浓度９０％为固定条件，分别

考察微波温度为４０，５０，６０，７０℃时对樟树叶中木脂素得率

的影响。

１．３．４　响应面优化　根据单因素试验结果，选取微波时间、

料液比、乙醇浓度、浸提时间４个对木脂素得率影响显著的

因素。根据中心组合试验设计原理，以总木脂素得率为响应

值，进行响应面试验并对其数据进行回归分析，优化樟叶木

脂素最优的提取条件。

１．４　木脂素得率测定

根据１．３．１的方法检测各样品吸光度，根据标准曲线计

算样品中木脂素浓度。按式（１）计算样品中木脂素得率：

犢 ＝
犆×犞

犕×１０００
， （１）

式中：

犢———木脂素得率，ｍｇ／ｇ；

犆———木脂素浓度，ｍｇ／Ｌ；

犞———样品体积，ｍＬ；　

犕———樟树叶质量，ｇ。

２　结果与分析

２．１　单因素试验结果

２．１．１　料液比对木脂素得率的影响　由图１可知，当料液比

为１∶１０～１∶３０（ｇ／ｍＬ）时，随着溶剂与原料比值的增加木

脂素得率由２５．９ｍｇ／ｇ增加到３９．４５ｍｇ／ｇ，这是因为溶剂量的

增加会与物料的接触面积增加，木脂素从细胞中释放的量也

多。但料液比超过１∶２５（ｇ／ｍＬ）后，木脂素得率增加缓慢。

溶剂含量大不仅会降低木脂素的浓度还会造成资源的浪费，

因此从节约能源和成本出发应选择料液比为１∶２５（ｇ／ｍＬ）。

图１　料液比对木脂素得率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｓｏｌｉｄｔｏｌｉｑｕｉｄｒａｔｉｏｏｎｔｈｅ

ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｏｆｌｉｇｎａｎｓ（狀＝３）

２．１．２　微波时间对木脂素得率的影响　由图２可知，当微波时

间小于５ｍｉｎ时，随着微波时间的增加，木脂素得率由

１３．７４ｍｇ／ｇ增加到４１．８９ｍｇ／ｇ；当微波时间大于５ｍｉｎ时，随着

微波时间的增加，木脂素得率增加的幅度变缓。这是因为随着

时间的增加溶质与溶剂的接触时间随之增加，木脂素融入溶剂

的量增多，从而木脂素的得率增大［１６］。若微波时间过长将导致

木脂素被氧化。因此选择最适宜的微波时间为５ｍｉｎ。

图２　微波时间对木脂素得率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｍｉｃｒｏｗａｖｅｔｉｍｅｏｎｔｈｅｙｉｅｌｄ

ｏｆｌｉｇｎａｎｓ（狀＝３）

２．１．３　乙醇浓度对木脂素得率的影响　由图３可知，乙醇浓

度在６０％～８０％时，随着乙醇浓度的增加，木脂素得率由

３０．７４ｍｇ／ｇ增加到４１．２８ｍｇ／ｇ，振幅为３４．２９％；当乙醇浓度

大于８０％时，木脂素得率增加得比较缓慢甚至呈现下降趋

势。这是因为木脂素类物质是中等极性，乙醇浓度从６０％提

高至１００％时，溶剂的极性逐渐降低，使得木脂素得溶出量逐

渐增加，但是在１００％的乙醇时溶剂的极性最低，木脂素的溶

出量也下降。因此选择乙醇浓度８０％。
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图３　乙醇浓度对木脂素得率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ３　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｅｔｈａｎｏｌｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｎｔｈｅ

ｙｉｅｌｄｏｆｌｉｇｎａｎｓ（狀＝３）

２．１．４　微波温度对木脂素得率的影响　由图４可知，温度小

于５０℃时，随着温度的提高，木脂素得率由３３．３５ｍｇ／ｇ增

加到４０．６３ｍｇ／ｇ；温度达到５０℃时，木脂素得率达到最高

值，之后有所下降。这是因为在一定范围内温度的增加使得

植物细胞内分子运动剧烈，破坏了细胞结构，有利于木脂素

的溶出［１７］。但是随着温度逐渐增加，木脂素活性受到影响

并且杂质的溶出量增加，不利于后续操作［１８］。因此适宜的

微波温度为５０℃。

图４　微波温度对木脂素得率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ４　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｍｉｃｒｏｗａｖｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｔｈｅ

ｙｉｅｌｄｏｆｌｉｇｎａｎｓ（狀＝３）

２．２　响应面优化分析

２．２．１　响应面分析结果　采用 Ｄｅｓｉｇｎｅｘｐｅｒｔ软件中Ｂｏｘ

Ｂｅｎｈｎｋｅｎ试验设计，在单因素试验的基础上采用４因素３

水平的响应面分析方法。各因素及水平见表１，试验设计及

结果见表２。

通过Ｄｅｓｉｇｎｅｘｐｅｒｔ软件进行响应面回归分析，得到多元

二次响应面回归方程：

犢＝４２．５９＋０．６４犃＋０．７２犅＋０．５９犆＋０．９７犇－０．９５犃２－

０．３３犃犅－０．４１犃犆－０．０９５犃犇－０．９０犅２－０．２０犅犆－０．４０犅犇－

１．１２犆２－０．０２５犆犇－０．９７犇２。 （２）

表１　响应面试验因素与水平

Ｔａｂｌｅ１　Ｆａｃｔｏｒｓａｎｄｌｅｖｅｌｓｏｆｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

水平
Ａ微波时

间／ｍｉｎ

Ｂ料液比

（ｇ·ｍＬ－１）

Ｃ乙醇浓

度／％

Ｄ微波温

度／℃

－１ ３ １２２ ７５ ４５

０ ５ １２５ ８０ ５５

１ ７ １２８ ８５ ６５

表２　响应面试验方案与结果

Ｔａｂｌｅ２　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｄｅｓｉｇｎａｎｄｒｅｓｐｏｎｓｅｓｖａｌｕｅｓｆｏｒ

ｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅａｎａｌｙｓｉｓ

试验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
木脂素得率／

（ｍｇ·ｇ－１）

１ －１ －１ ０ ０ ３８．８６

２ －１ １ ０ ０ ４０．９６

３ １ －１ ０ ０ ４０．８１

４ １ １ ０ ０ ４１．６１

５ ０ ０ －１ －１ ３８．６０

６ ０ ０ －１ １ ４１．０３

７ ０ ０ １ －１ ３９．６５

８ ０ ０ １ １ ４１．９８

９ －１ ０ ０ －１ ３９．２８

１０ －１ ０ ０ １ ４１．１３

１１ １ ０ ０ －１ ４０．６６

１２ １ ０ ０ １ ４２．１３

１３ ０ －１ －１ ０ ３９．１８

１４ ０ －１ １ ０ ４０．９７

１５ ０ １ －１ ０ ４０．８１

１６ ０ １ １ ０ ４１．８２

１７ －１ ０ －１ ０ ３８．９１

１８ －１ ０ １ ０ ４０．８７

１９ １ ０ －１ ０ ４１．０８

２０ １ ０ １ ０ ４１．４０

２１ ０ －１ ０ －１ ３８．６５

２２ ０ －１ ０ １ ４１．２４

２３ ０ １ ０ －１ ４１．０８

２４ ０ １ ０ １ ４２．０８

２５ ０ ０ ０ ０ ４２．５１

２６ ０ ０ ０ ０ ４２．５４

２７ ０ ０ ０ ０ ４２．４５

２８ ０ ０ ０ ０ ４２．４９

２９ ０ ０ ０ ０ ４２．９７

犉 检验判定回归方程中各变量对响应值影响的显著性，

概率Ｐ（犉＞犉α）的值越小，则相应变量的显著性越明显
［１９］。

回归方程是高度显著的，相关系数犚２＝９７．７５％，说明该模型

拟合较好。表３中所示失拟项（Ｐ＞０．０５）不显著，表明方程

模拟得比较好，可以很好地分析以后的数据。犚２＝０．９７６９，

说明响应值与预测值之间具有良好的拟合关系；犚２ａｄｊ＝

０．９５３９，说明该模型能够解释９５．３９％响应值的变化
［２０］。回

归方程可以较好地描述各因素与响应值之间的关系，所以将

利用该回归方程确定最佳工艺条件。一次项系数大小表示

各自变量对响应值的影响顺序，由方程（２）可知，Ｄ（微波温

度）＞Ｂ（微波时间）＞Ａ（料液比）＞Ｃ（乙醇浓度）。

２．２．２　响应面曲面分析　由表３可知，料液比与微波时间，

料液比与微波温度，乙醇浓度与微波时间之间的交互作用对

木脂素得率的影响具有差异性。图５～７表示因素交互作用
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表３　方差分析表


Ｔａｂｌｅ３　Ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｖａｒｉａｎｃｅｔａｂｌｅ

方差来源 自由度 平方和 均方 犉 值 Ｐ值 显著性

模型 １４ ４４．９７０ ３．２１０ ４２．３７０ ０．０００１ 

Ａ １ ４．９２０ ４．９２０ ６４．８４０ ０．０００１ 

Ｂ １ ６．２４０ ６．２４０ ８２．２６０ ０．０００１ 

Ｃ １ ４．１８０ ４．１８０ ５５．１１０ ０．０００１ 

Ｄ １ １１．３５０ １１．３５０ １４９．７２０ ０．０００１ 

Ａ２ １ ５．８５０ ５．８５０ ７７．１９０ ０．０００１ 

ＡＢ １ ０．４２０ ０．４２０ ５．５７０ ０．０３３３ 

ＡＣ １ ０．６７０ ０．６７０ ８．８７０ ０．０１０６ 

ＡＤ １ ０．０３６ ０．０３６ ０．４８０ ０．５０８３

Ｂ２ １ ５．２９０ ５．２９０ ６９．８５０ ０．０００１ 

ＢＣ １ ０．１５０ ０．１５０ ２．０１０ ０．１７８５

ＢＤ １ ０．６３０ ０．６３０ ８．３４０ ０．０１１９ 

Ｃ３ １ ８．２１０ ８．２１０ １０８．２５０ ０．０００１ 

ＣＤ １ ２．５００Ｅ－００３２．５００Ｅ－００３ ０．０３３ ０．８５８５

Ｄ２ １ ６．１５０ ６．１５０ ８１．１００ ０．０００１ 

残差 １４ １．０６０ ０．０７６


失拟项 １０ ０．８８０ ０．０８８ １．９２０ ０．２７６９

纯误差 ４ ０．７６０ ０．１９０

总变异 ２８ ４８．２８０

　　．显著性差异（Ｐ＜０．０５），．极显著性差异（Ｐ＜０．０１），犚２

＝０．９７６９，犚２ａｄｊ＝０．９５３９。

图５　微波时间和料液比对樟叶木脂素得率的影响

的曲面图和等高线图

Ｆｉｇｕｒｅ５　Ｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅａｎｄｃｏｎｔｏｕｒｓｓｈｏｗｉｎｇｔｈｅｅｆｆｅｃｔ

ｏｆｔｈｅｍｉｃｒｏｗａｖｅｔｉｍｅ，ｌｉｑｕｉｄｔｏｓｏｌｉｄｒａｔｉｏｏｎｔｈｅ

ｒｅｓｐｏｎｓｅｙｉｅｌｄ

图６　微波时间和乙醇浓度对樟叶木脂素得率的

影响的曲面图和等高线图

Ｆｉｇｕｒｅ６　Ｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅａｎｄｃｏｎｔｏｕｒｓｓｈｏｗｉｎｇｔｈｅｅｆｆｅｃｔ

ｏｆｔｈｅｍｉｃｒｏｗａｖｅｔｉｍｅ，ｅｔｈａｎｏｌｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｎ

ｔｈｅｒｅｓｐｏｎｓｅｙｉｅｌｄ

图７　料液比和微波温度对樟叶木脂素得率的影响的

曲面图和等高线图

Ｆｉｇｕｒｅ７　Ｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅａｎｄｃｏｎｔｏｕｒｓｓｈｏｗｉｎｇｔｈｅｅｆｆｅｃｔ

ｏｆｔｈｅｌｉｑｕｉｄｔｏｓｏｌｉｄｒａｔｉｏ，ｍｉｃｒｏｗａｖｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

ｏｎｔｈｅｒｅｓｐｏｎｓｅｙｉｅｌｄ

对樟叶木脂素得率影响显著的曲面图和等高线图。从响应

面的最高点和等高线可以看出，在所选的范围内存在最大
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值，即响应面的最高点，同时也是等高线最小椭圆的中心

点［２１］。等高线形状越扁平表明因素之间的交互作用越显

著，对响应值的影响越大［２２］。由图５～７可知，料液比与微

波时间，微波时间与乙醇浓度，料液比与微波温度之间的交

互作用的等高线均呈椭圆，扁平状，表明上述因素的交互作

用均对木脂素得率有显著性影响。

２．３　最佳条件预测及验证实验

通过Ｄｅｓｉｇｎｅｘｐｅｒｔ软件的数据分析，得到微波辅助提取

樟树叶中木脂素的最佳工艺条件为：微波时间５．３３ｍｉｎ，料

液比１２５．８（ｇ／ｍＬ），乙醇浓度８１．２％，微波温度５９．６℃。

考虑到实际操作的便利，将微波辅助提取木脂素的最佳条件

修正为微波时间５ｍｉｎ，料液比１２６（ｇ／ｍＬ），乙醇浓度

８０％，微波温度６０℃。在此修正条件下进行３次验证实验，

木脂素得率分别为 ４２．１３，４２．５６，４３．３８，其平均得率为

４２．６９ｍｇ／ｇ，回归模型预测得率理论值可达４２．９５ｍｇ／ｇ，相

对误差为０．６１％，说明该模型的可靠性。

３　结论
本试验研究了微波时间、料液比、乙醇浓度、微波温度对

微波辅助提取樟树叶木脂素的影响，并在此基础上通过响应

面法优化提取条件。结果表明在微波时间５ｍｉｎ，料液比

１２６（ｇ／ｍＬ），乙醇浓度８０％，微波温度６０℃的工艺条件下

木脂素得率为４２．６９ｍｇ／ｇ。传统乙醇回流法在提取时间

２ｈ，乙醇浓度１００％，料液比１∶４（ｇ／ｍＬ）的条件下，樟叶中

木脂素提取率为３９．２１％。微波辅助提取法与其相比较具有

高效、省时的优点。

本试验未对微波功率对木脂素提取率的影响方面进行

研究，下一步可针对该不足之处进行深入的探索。
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