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摘要:采用离子液体协同超高压微射流技术对雨生红球藻中虾青素(ＡＸＴ)进行提取ꎬ并利用单因素实验及 ＢＯＸ－Ｂｅｈｎｋｅｎ

响应面法对离子液体添加量、提取时间、提取压力、固液比提取工艺进行优化ꎬ得到最佳条件为:离子液体添加量为 ４５ ｍＬ、提取

压力为 ９６ ＭＰａ、提取时间为 １１０ ｓ、固液比为 １ ∶６５０ꎬ在此条件下 ＡＸＴ 提取率达(８１􀆰 ６６±０􀆰 １７)％ꎬ比传统的超高压微射流法提取

率提高了(１８􀆰 ９３±０􀆰 ７８)％ꎮ 抗氧化活性测定结果表明ꎬＡＸＴ 具有较好的抗氧化性ꎮ
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　 　 雨生红球藻是一种单细胞微藻[１]ꎬ由于含有虾青

素而备受人们青睐ꎬ其提取物虾青素(Ａｓｔａｘａｎｔｈｉｎꎬ
ＡＸＴ)是一种含 ４０ 个碳原子的碳氢化合物ꎬ而 ＡＸＴ
结构中两端含有共轭双键使其具有独特的化学性

质ꎬ如抗氧化、抗炎、抗肿瘤等ꎬ对心血管、炎症和神

经退行性疾病有益ꎮ 但是由于成熟的雨生红球藻细

胞壁较厚ꎬ由三层细胞壁组成ꎬ分别是保护套层、次
级壁层和第三壁层ꎬ坚硬的厚壁层对机械破坏细胞

具有极强的抵抗力ꎬ增大了 ＡＸＴ 的提取效率[２－３]ꎮ
因此ꎬ有效的破碎细胞壁是提取 ＡＸＴ 最关键的

一步ꎮ
离子液体(Ｉｏｎｉｃ ｌｉｑｕｉｄｓꎬＩＬｓ)又称绿色友好型溶

剂ꎬ其由阳离子和阴离子组成ꎮ 由于蒸汽压低、熔点

低、化学稳定性好等优点常常与其他试剂联用ꎬ常温

下形成低黏度的混合物体系来提取目标物[４]ꎮ 此

外ꎬ离子液体具有很高的溶解纤维素的能力ꎬ对破坏

厚重、坚硬的微藻细胞壁具有明显的优势ꎬ同时也能

提高微藻中生物活性的稳定性和溢出速率ꎮ
高压微射流技术是一项新型的复杂高压均质技

术ꎬ具有耗时短、提取效率高、操作简单等优势ꎬ主要

利用高压使液体物料快速进入反应腔中ꎬ之后在微

孔道腔中发生强烈撞击、高速剪切及振荡等一系列

作用[５]ꎮ 因此ꎬ笔者选用咪唑基溴盐离子液体软化

雨生红球藻细胞壁ꎬ在此基础上与高压微射流技术

相结合ꎬ最终实现细胞破碎ꎬ促进细胞内虾青素溢

出ꎬ从而提高虾青素的提取效率ꎮ

１　 材料试剂与仪器

１􀆰 １　 材料试剂

雨生红球藻粉(虾青素质量分数为 １􀆰 ８％)ꎬ中
科院武汉水生生物研究所生产ꎻ虾青素标品ꎬ上海源

叶生物科技有限公司生产ꎮ

􀅰１７１􀅰



现代化工 第 ４２ 卷第 ６ 期

无水乙醇、三氯甲烷ꎬ分析纯ꎬ天津市凯通化学

试剂厂生产ꎻ所有离子液体试剂均购于兰州物理化

学研究所ꎮ
１􀆰 ２　 仪器及设备

紫外分光光度计ꎬ北京普析通用仪器有限公司

生产ꎻ扫描电子显微镜ꎬ日本 ＪＥＯＬ 公司生产ꎻ超高

压微射流ꎬ永联生物科技上海有限公司生产ꎮ

２　 实验方法

２􀆰 １　 ＡＴＸ 提取工艺流程

ＡＴＸ 提取工艺流程如图 １ 所示ꎮ

图 １　 提取工艺流程

２􀆰 ２　 ＡＸＴ 标准曲线绘制

称取 ２􀆰 ５００ ｍｇ ＡＸＴ 标准品ꎬ用三氯甲烷配成

１０ μｇ / ｍＬ 的 ＡＸＴ 标准液ꎬ摇匀ꎬ备用ꎮ 分别将标准

液稀释至 ０􀆰 ５、１􀆰 ５、２􀆰 ５、３􀆰 ５、４􀆰 ５ μｇ / ｍＬꎬ在 ４９０ ｎｍ
处测定吸光度ꎮ
２􀆰 ３　 ＡＸＴ 含量的测定

用三氯甲烷萃取提取液ꎬ重复几次直至上清液

褪色ꎬ合并下层液ꎬ于 ４９０ ｎｍ 处测其吸光值ꎮ ＡＸＴ
提取率计算式为:

Ｙ(％) ＝ [(Ｃ × Ｖ × Ｎ) / (Ｍ × １􀆰 ８％)] × １００ (１)

式中: Ｙ 为 ＡＸＴ 提 取 率ꎻ Ｃ 为 ＡＸＴ 质 量 浓 度ꎬ
μｇ / ｍＬꎻＮ 为稀释倍数ꎻＶ 为提取液体积ꎬｍＬꎻＭ 为藻

粉质量ꎬｇꎮ
２􀆰 ４　 单因素实验

２􀆰 ４􀆰 １　 离子液体种类的筛选

咪唑基离子液体比吡啶基、铵基亲水强[６]ꎬ故
选择 ５ 种咪唑基离子液体作为辅助提取剂ꎮ 配置一

系列体积分数为 ０􀆰 １％的不同离子液体溶液ꎬ其他

条件为:提取压力为 １００ ＭＰａ、提取时间为 ９０ ｓ、固
液比为 １ ∶６００ꎮ 选择提取率最高的离子液体作为添

加辅助提取剂ꎮ
２􀆰 ４􀆰 ２　 离子液体添加量对 ＡＸＴ 提取率的影响

称取 ０􀆰 １００ ０ ｇ 雨生红球藻粉于 ２５０ ｍＬ 烧杯

中ꎬ在提取时间为 ９０ ｓ、固液比为 １ ∶６００、提取压力

为 １００ ＭＰａ 的条件下ꎬ探究离子液体用量对 ＡＸＴ 提

取率的影响ꎮ
２􀆰 ４􀆰 ３　 提取压力对 ＡＸＴ 提取率的影响

称取 ０􀆰 １００ ０ ｇ 的雨生红球藻粉于 ２５０ ｍＬ 烧杯

中ꎬ在提取时间为 ９０ ｓ、固液比为 １ ∶６００、离子液体

添加量为 ３５ ｍＬ 的条件下进行试验ꎬ探究提取压力

对 ＡＸＴ 提取率的影响ꎮ
２􀆰 ４􀆰 ４　 提取时间对 ＡＸＴ 提取率的影响

称取 ０􀆰 １００ ０ ｇ 的雨生红球藻粉于 ２５０ ｍＬ 烧杯

中ꎬ在提取压力为 １００ ＭＰａ、固液比为 １ ∶６００、离子液

体用量为 ４０ ｍＬ 时ꎬ探究提取时间对 ＡＸＴ 提取率的

影响ꎮ
２􀆰 ４􀆰 ５　 固液比对 ＡＸＴ 提取率的影响

称取 ０􀆰 １００ ０ ｇ 的雨生红球藻粉于 ２５０ ｍＬ 烧杯

中ꎬ在提取压力为 １００ ＭＰａ、提取时间为 ９０ ｓ、离子

液体添加量为 ４０ ｍＬ 时ꎬ探究固液比对 ＡＸＴ 提取率

的影响ꎮ
２􀆰 ５　 虾青素提取的工艺优化

采用 ４ 因素 ３ 水平方法进行响应面优化ꎬ以
ＡＸＴ 提取率为指标ꎬ选取提取压力、提取时间、固液

比及离子液体添加量为变量ꎬ进行提取工艺条件的

优化ꎬ结果如表 １ 所示ꎮ
表 １　 单因素水平设计

水平

因素

离子液体

添加量(Ａ) / ｍＬ
提取压力

(Ｂ) / ＭＰａ
提取时间

(Ｃ) / ｓ

固液比(Ｄ) /

(ｇ􀅰ｍＬ－１)
－１ ３０ ８０ ６０ １ ∶４００

０ ４０ １００ ９０ １ ∶６００

１ ５０ １２０ １２０ １ ∶８００

２􀆰 ６　 虾青素提取液皂化

参考孟昂等[７] 的皂化方法将离子液体－超高压

微射流处理得到 ＡＸＴ 提取液进一步皂化处理ꎬ处理

过程如图 ２ 所示ꎮ

图 ２　 皂化工艺流程
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２􀆰 ７　 ＦＴ－ＩＲ 分析

参考欧阳琴[８]所述方法进行 ＦＴ－ＩＲ 分析ꎬ采用

压片法ꎮ
２􀆰 ８　 抗氧化活性的测定

虾青素提取液经 ３５℃真空旋转蒸发浓缩ꎮ 浓

缩液保存在－１８℃用于抗氧化活性的测定ꎮ
２􀆰 ８􀆰 １　 ＤＰＰＨ􀅰的测定

将未皂化 ＡＸＴ 液、皂化 ＡＸＴ 液、Ｖｃ、Ｖｅ 配成质量

浓度分别为 ０􀆰 ００５、０􀆰 ０１、０􀆰 ０１５、０􀆰 ０２、０􀆰 ０２５ ｍｇ / ｍＬ 的

溶液ꎮ 取 ２􀆰 ５ ｍＬ 不同质量浓度的样品与等体积的

ＤＰＰＨ－乙醇溶液混合ꎬ３７℃ 反应 ３０ ｍｉｎꎮ 随后在

５１７ ｎｍ 处其吸光度值ꎮ 空白实验由 ２ ｍＬ ＤＰＰＨ－乙
醇溶液和 ２ ｍＬ 无水乙醇组成ꎮ

ＤＰＰＨ 清除率 ％ ＝ １ － [(Ａ１ － Ａ２) / Ａ０] × １００ (２)

式中:Ａ１ 为样品与 ＤＰＰＨ－乙醇溶液的吸光度ꎻＡ２ 为

不含 ＤＰＰＨ－乙醇溶液的样品的吸光度ꎻＡ０ 为不含

样品的 ＤＰＰＨ－乙醇溶液的吸光度ꎮ
２􀆰 ８􀆰 ２　 Ｆｅ３＋还原力测定

实验方法参照文献[９]中所述的方法进行ꎬ略
有改动ꎮ 取 ２􀆰 ５ ｍＬ 磷酸盐缓冲液和样品溶液

１ ｍＬꎬ加入 ２􀆰 ５ ｍＬ １％铁氰化钾溶液ꎬ水浴反应

２０ ｍｉｎꎮ 反 应 结 束 后 用 冷 水 终 止 反 应 并 加 入

２􀆰 ５ ｍＬ １０％ 三氯乙酸ꎬ 离心后静止ꎬ 取上清液

２􀆰 ５ ｍＬꎬ加 ２􀆰 ５ ｍＬ Ｈ２Ｏ 和 ０􀆰 ５ ｍＬ ０􀆰 １％三氯化铁溶

液ꎬ室温反应 １０ ｍｉｎꎬ于 ７００ ｎｍ 处测定吸光值ꎮ
Ｆｅ３＋还原力的计算式为:

Ｆｅ３＋
还原力 ＝ Ａ样品 － Ａ空白 (３)

２􀆰 ８􀆰 ３　 Ｏ－
２􀅰清除力测定

采用邻苯三酚自氧化法[１０]ꎬ稍有改动ꎮ ２􀆰 ８ ｍＬ
Ｔｒｉｓ－ ＨＣｌ 缓 冲 液 中 加 入 １ ｍＬ Ｈ２Ｏꎬ ２５℃ 保 温

１０ ｍｉｎꎬ随后加入预热的邻苯三酚 １ ｍＬꎬ在 ４２０ ｎｍ
处测定其吸光度值ꎬ每隔 ３０ ｓ 记录 １ 次数据ꎬ此 Ａｂｓ
记为 Ａ３ꎻ２􀆰 ８ ｍＬ Ｔｒｉｓ－ＨＣｌ 缓冲液中加入 １ ｍＬ 待测

样品ꎬ于 ２５℃保温 １０ ｍｉｎꎬ然后加入 １ ｍＬ ２５℃预温

的浓 ＨＣｌꎬ迅速摇匀使其停止反应ꎬ倒入比色杯中

４２０ ｎｍ 处测其吸光度值ꎬ每隔 ３０ ｓ 记录 １ 次数据ꎬ
此 Ａｂｓ 记为 Ａ４ꎻ２􀆰 ８ ｍＬ Ｔｒｉｓ － ＨＣｌ 缓冲液中加入

１ ｍＬ 待测样品ꎬ于 ２５℃保温 １０ ｍｉｎꎬ然后加入 １ ｍＬ
２５℃预温的邻苯三酚ꎬ倒入比色杯中 ４２０ ｎｍ 处测

其吸光度值ꎬ每隔 ３０ ｓ 记录 １ 次数据ꎬ此 Ａｂｓ 记为

Ａ５ꎮ 令 Ａ＝Ａ５－Ａ４ꎬ则 Ｏ－
２􀅰的清除率可表示为:

Ｏ －
２ 􀅰清除率 ％ ＝ [(Ａ３ － Ａ) / Ａ３] × １００ (４)

３　 结果与分析

３􀆰 １　 ＡＸＴ 标准曲线的绘制

根据方法 ２􀆰 ２ 得出 ＡＸＴ 浓度与吸光值的关系

并绘制 ＡＸＴ 标准曲线ꎬ结果如图 ３ 所示ꎮ 可得回归

方程 ｙ ＝ ０􀆰 ２８１ ８ｘ ＋ ０􀆰 ０２８ ４ꎬＲ２ ＝ ０􀆰 ９９８ ７ꎬ相关性

良好ꎮ

图 ３　 ＡＸＴ 标准曲线图

３􀆰 ２　 萃取条件的优化

３􀆰 ２􀆰 １　 离子液体种类对 ＡＸＴ 提取率的影响

阳离子结构的不同对 ＡＸＴ 提取率的影响不一

样ꎬ因此选择一种结构合适的离子液体辅助提取

ＡＸＴ 是非常重要的ꎮ 离子液体种类对 ＡＸＴ 提取率

的影响如图 ４ 所示ꎮ

图 ４　 离子液体种类对 ＡＸＴ 提取率的影响

由图 ４ 可知ꎬ５ 种离子液体中[ＡＰＭＩｍ]Ｂｒ 离子

液体比其他离子液体作为辅助添加剂萃取 ＡＸＴ 效

果好ꎬ[ＡＰＭＩｍ] Ｂｒ 辅助提取 ＡＸＴ 时提取率可达

８６􀆰 ６３％ꎮ 此外ꎬ含有—ＮＨ２ 官能团的离子液体与

ＡＸＴ 有更好的溶解性能ꎬ且—ＮＨ２ 的存在可以使

ＡＸＴ 免受空气中的氧气氧化[１１]ꎮ 从而提高 ＡＸＴ 的

提取率ꎮ 故选择[ＡＰＭＩｍ]Ｂｒ 作为离子液体辅助添

加剂ꎮ
３􀆰 ２􀆰 ２　 离子液体用量对 ＡＸＴ 提取率的影响

离子液体用量对 ＡＸＴ 提取率的影响如图 ５
所示ꎮ

由图 ５ 中可以看出ꎬ当离子液体用量在 ２０ ~
４０ ｍＬ 范围内时ꎬＡＸＴ 的提取率随离子液体添加量

的增加而提高ꎮ 离子液体用量在 ４０ ｍＬ 时 ＡＸＴ 的
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图 ５　 离子液体用量对 ＡＸＴ 提取率的影响

提取率最高ꎬ可达 ８２􀆰 ３７％ꎮ 离子液体用量大于

４０ ｍＬ之后 ＡＸＴ 的提取率逐渐减小ꎬ这是由于离子

液体具有一定的黏度ꎬ增大了转移阻力ꎬ从而导致其

ＡＸＴ 提取率的降低[１２]ꎮ 故选择离子液体用量为

４０ ｍＬ 作为最优添加量ꎮ
３􀆰 ２􀆰 ３　 提取压力对 ＡＸＴ 提取率的影响

提取压力对 ＡＸＴ 提取率的影响如图 ６ 所示ꎮ

图 ６　 提取压力对 ＡＸＴ 提取率的影响

由图 ６ 可知ꎬ当压力为 ０ 时 ＡＸＴ 的提取率最

低ꎬ表明细胞壁破碎对提取 ＡＸＴ 非常重要ꎮ 当提取

压力在 ２０ ~ １００ ＭＰａ 范围内ꎬＡＸＴ 的提取率随着提

取压力的升高而显著增加ꎬ当提取压力为 １００ ＭＰａ
时 ＡＸＴ 的提取率最高ꎬ此时的提取率可达 ７７􀆰 ３１％ꎮ
说明在该提取压力下 ＡＸＴ 转移速率基本达到溶解

平衡ꎬ当压力增加至 １２０ ＭＰａ 时ꎬＡＸＴ 的提取率反

而降低ꎬ这是因为高压会破坏 ＡＸＴ 的结构导致失

活[１３]ꎮ 故选择 １００ ＭＰａ 作为最优的提取压力ꎮ
３􀆰 ２􀆰 ４　 提取时间对 ＡＸＴ 提取率的影响

提取时间对 ＡＸＴ 提取率的影响如图 ７ 所示ꎮ

图 ７　 提取时间对 ＡＸＴ 提取率的影响

由图 ７ 可知ꎬ在 ３０~９０ ｓ 内 ＡＸＴ 的提取率随提

取时间的增加逐渐提高ꎮ 提取时间在 ９０ ｓ 时 ＡＸＴ
的提取率最高ꎬ达 ６８􀆰 ３３％ꎮ 而提取时间继续增加

提取率反而降低ꎮ 这是因为 ＡＸＴ 超过耐受时间后ꎬ
虾青素的结构遭受破坏导致提取率降低ꎮ 此外ꎬ过
长时间的提取意味着 ＡＸＴ 在空气中暴露的时间长ꎮ
从而增加了 ＡＸＴ 与光、氧气的接触时间ꎮ 由于 ＡＸＴ
对光、热比较明显导致其 ＡＸＴ 结构的变化[１４]ꎮ 故

选择 ９０ ｓ 作为最优的提取时间ꎮ
３􀆰 ２􀆰 ５　 固液比对 ＡＸＴ 提取率的影响

固液比对 ＡＸＴ 提取率的影响如图 ８ 所示ꎮ

图 ８　 固液比对 ＡＸＴ 提取率的影响

由图 ８ 可知ꎬ固液比为 １ ∶２００ 时 ＡＸＴ 的提取率

最低ꎬ这是由于雨生红球藻粉过多增加了转移阻力ꎬ
降低了转移速率[１５]ꎮ 固液比为 １ ∶２００ 后 ＡＸＴ 的提

取率随固液比的增加而呈现先升高后降低的趋势ꎮ
固液比在 １ ∶６００ 时 ＡＸＴ 的提取率最高ꎬ这是因为此

时具有最好的转移速度ꎬ因而有较高的提取率ꎬ此时

的 ＡＸＴ 提取率可达 ６３􀆰 ４３％ꎮ 故选择最佳的固液比

为 １ ∶６００ꎮ
３􀆰 ３　 响应面法优实验

３􀆰 ３􀆰 １　 响应面实验分析及结果

根据单因素实验ꎬ按 Ｂｏｘ－ｂｅｈｎｋｅｎ 设计实验ꎬ实
验设计及结果如表 ２ 所示ꎮ

表 ２　 响应面实验设计及结果

序号 Ａ / ｍＬ Ｂ / ＭＰａ Ｃ / ｓ Ｄ / (ｇ􀅰ｍＬ－１) ＡＸＴ 提取率 / ％

１ ０􀆰 ００ １􀆰 ００ １􀆰 ００ ０􀆰 ００ ６５􀆰 ７０

２ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ８６􀆰 １５

３ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ １􀆰 ００ －１􀆰 ００ ６４􀆰 ４２

４ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ １􀆰 ００ １􀆰 ００ ６７􀆰 ８２

５ １􀆰 ００ ０􀆰 ００ －１􀆰 ００ ０􀆰 ００ ６０􀆰 ８５

６ －１􀆰 ００ １􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ６９􀆰 ６３

７ １􀆰 ００ ０􀆰 ００ １􀆰 ００ ０􀆰 ００ ７２􀆰 ８５

８ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ８５􀆰 ７１

９ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ７９􀆰 ５２

１０ １􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ １􀆰 ００ ５９􀆰 ８７

１１ －１􀆰 ００ ０􀆰 ００ －１􀆰 ００ ０􀆰 ００ ６６􀆰 ９３

１２ －１􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ １􀆰 ００ ６９􀆰 ４２
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续表

序号 Ａ / ｍＬ Ｂ / ＭＰａ Ｃ / ｓ Ｄ / (ｇ􀅰ｍＬ－１) ＡＸＴ 提取率 / ％

１３ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ －１􀆰 ００ １􀆰 ００ ５４􀆰 ０４

１４ １􀆰 ００ －１􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ７１􀆰 ４４

１５ ０􀆰 ００ －１􀆰 ００ ０􀆰 ００ １􀆰 ００ ５７􀆰 ６９

１６ －１􀆰 ００ ０􀆰 ００ １􀆰 ００ ０􀆰 ００ ６６􀆰 ０４

１７ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ －１􀆰 ００ －１􀆰 ００ ６６􀆰 １８

１８ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ８２􀆰 ０４

１９ ０􀆰 ００ －１􀆰 ００ ０􀆰 ００ －１􀆰 ００ ６７􀆰 ６４

２０ ０􀆰 ００ １􀆰 ００ －１􀆰 ００ ０􀆰 ００ ６６􀆰 １５

２１ １􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ －１􀆰 ００ ７３􀆰 １６

２２ －１􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ －１􀆰 ００ ６２􀆰 ２４

２３ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ８１􀆰 ８５

２４ －１􀆰 ００ －１􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ６１􀆰 ９３

２５ ０􀆰 ００ －１􀆰 ００ １􀆰 ００ ０􀆰 ００ ７１􀆰 １１

２６ ０􀆰 ００ １􀆰 ００ ０􀆰 ００ －１􀆰 ００ ６１􀆰 ８２

２７ ０􀆰 ００ －１􀆰 ００ －１􀆰 ００ ０􀆰 ００ ６１􀆰 ５６

２８ ０􀆰 ００ １􀆰 ００ ０􀆰 ００ １􀆰 ００ ６３􀆰 ７３

２９ １􀆰 ００ １􀆰 ００ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００ ６２􀆰 １１

３􀆰 ３􀆰 ２　 响应面回归模型的建立与方差分析

对表 ２ 进行多元线性回归拟合后ꎬ得 ＡＸＴ 提取

率＝ ＋８３􀆰 ０５＋０􀆰 ３４Ａ－０􀆰 １９Ｂ＋２􀆰 ６９Ｃ－１􀆰 ９１Ｄ－４􀆰 ２６ＡＢ＋
３􀆰 ２２ＡＣ － ５􀆰 １２ＡＤ － ２􀆰 ５０ＢＣ ＋ ２􀆰 ９６ＢＤ ＋ ３􀆰 ８９ＣＤ －
７􀆰 １５Ａ２－９􀆰 １４Ｂ２ －８􀆰 ７５Ｃ２ －１０􀆰 ７０Ｄ２ꎮ 对回归方程进

行方差分析ꎬ结果如表 ３ 所示ꎮ
表 ３　 回归模型方差分析

方差来源 平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｐ 值 显著性

Ｍｏｄｅｌ １８４４􀆰 ４７ １４ １３１􀆰 ７５ ４０􀆰 ４６ <０􀆰 ０００１ ∗∗

Ａ １􀆰 ３９ １ １􀆰 ３９ ０􀆰 ４３ ０􀆰 ５２３５ 　

Ｂ ０􀆰 ４１ １ ０􀆰 ４１ ０􀆰 １３ ０􀆰 ７２６６ 　

Ｃ ８６􀆰 ５６ １ ８６􀆰 ５６ ２６􀆰 ５８ ０􀆰 ０００１ ∗∗

Ｄ ４３􀆰 ６６ １ ４３􀆰 ６６ １３􀆰 ４１ ０􀆰 ００２６ ∗∗

ＡＢ ７２􀆰 ５１ １ ７２􀆰 ５１ ２２􀆰 ２７ ０􀆰 ０００３ ∗∗

ＡＣ ４１􀆰 ５４ １ ４１􀆰 ５４ １２􀆰 ７６ ０􀆰 ００３１ ∗∗

ＡＤ １０４􀆰 ７６ １ １０４􀆰 ７６ ３２􀆰 １７ <０􀆰 ０００１ ∗∗

ＢＣ ２５􀆰 ００ １ ２５􀆰 ００ ７􀆰 ６８ ０􀆰 ０１５０ ∗

ＢＤ ３５􀆰 １６ １ ３５􀆰 １６ １０􀆰 ８０ ０􀆰 ００５４ ∗∗

ＣＤ ６０􀆰 ３７ １ ６０􀆰 ３７ １８􀆰 ５４ ０􀆰 ０００７ ∗∗

Ａ２ ３３１􀆰 ４８ １ ３３１􀆰 ４８ １０１􀆰 ８０ <０􀆰 ０００１ ∗∗

Ｂ２ ５４２􀆰 ３１ １ ５４２􀆰 ３１ １６６􀆰 ５４ <０􀆰 ０００１ ∗∗

Ｃ２ ４９６􀆰 ７５ １ ４９６􀆰 ７５ １５２􀆰 ５５ <０􀆰 ０００１ ∗∗

Ｄ２ ７４３􀆰 １５ １ ７４３􀆰 １５ ２２８􀆰 ２１ <０􀆰 ０００１ ∗∗

残差 ４５􀆰 ５９ １４ ３􀆰 ２６ 　 　 　

失拟项 １３􀆰 ９８ １０ １􀆰 ４０ ０􀆰 １８ ０􀆰 ９８７９ 不显著

纯误差 ３１􀆰 ６１ ４ ７􀆰 ９０ 　 　 　

总商差 １８９０􀆰 ０６ ２８ 　 　 　 　

　 　 由表 ３ 可知ꎬ该模型 Ｆ＝ ４０􀆰 ４６ꎬＰ<０􀆰 ０００ １ 说明

该模型达到极显著水平ꎬ模拟失拟 Ｐ ＝ ０􀆰 ９８７ ９ >
０􀆰 ０５ꎬ不显著ꎬ表明建模成功ꎮ 模型的调整决定系

数 Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９７５ ９ꎬ校正决定系数 Ｒ２
Ａｄｊ为 ０􀆰 ９５１ ８ꎬ表明

该模型拟合度高ꎮ 变异系数 ＣＶ ＝ ２􀆰 ６４％<５％ꎬ表明

模型具有较高的信度和较好的重现性ꎮ 对表 ３ 回归

模型系数的显著性分析得各因素对 ＡＸＴ 提取率的

影响大小顺序为:Ｃ>Ｄ>Ａ>Ｂꎮ
３􀆰 ３􀆰 ３　 响应面分析及最佳工艺条件确定

不同因素交互作用的响应面图如图 ９ 所示ꎮ

(ａ)离子液体添加量和提取时间对 ＡＸＴ 提取率影响的 ３Ｄ 图

(ｂ)离子液体添加量和提取压力对 ＡＸＴ 提取率影响的 ３Ｄ 图

(ｃ)离子液体添加量和固液比对 ＡＸＴ 提取率影响的 ３Ｄ 图

(ｄ)提取时间和固液比对 ＡＸＴ 提取率影响的 ３Ｄ 图
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(ｅ)提取压力和固液比对 ＡＸＴ 提取率影响的 ３Ｄ 图

(ｆ)提取压力和提取时间对 ＡＸＴ 提取率影响的 ３Ｄ 图

图 ９　 ＡＸＴ 提取率的 ３Ｄ 响应面图

根据拟合模型方程得到 ＡＸＴ 提取率的最佳条件

为:离子液体用量为 ４５􀆰 ８ ｍＬ、提取时间为 １１０􀆰 ４ ｓ、提
取压力为 ９６ ＭＰａ、固液比为 １ ∶６４８ꎬ此时 ＡＸＴ 预测

提取率为 ７９􀆰 １２％ꎮ 为了验证模型的可靠性ꎬ从实

际情况出发ꎬ对最佳条件进行调整:离子液体用量为

４５ ｍＬ、提取时间为 １１０ ｓ、提取压力为 ９６ ＭＰａ、固液

比为 １ ∶６５０ꎬ最终得到 ＡＸＴ 实际提取率为(８１􀆰 ６６±
０􀆰 １７)％ꎮ 与理论预测值的相对误差为 ( ３􀆰 １１ ±
０􀆰 ５４)％ꎬ表明结果可行ꎬ该模型可靠ꎮ
３􀆰 ４　 ＦＴ－ＩＲ 分析

ＡＸＴ 标品及 ＡＸＴ 皂化品的红外光谱如图 １０
所示ꎮ

１—ＡＸＴ 标品ꎻ２—ＡＸＴ 皂化品

图 １０　 ＡＸＴ 标品及 ＡＸＴ 皂化品的红外光谱

由图 １０ 中可以看出ꎬ皂化后 ＡＸＴ 的主要特征

峰有:３ ３８０ ｃｍ－１处的峰是 ＡＸＴ 六元环上—ＯＨ 的伸

缩振动吸收峰ꎻ３ ０１０ ｃｍ－１处的弱吸收峰是六元环上

Ｃ—Ｈ 的伸缩振动吸收峰ꎻ２ ９３０ ｃｍ－１和 ２ ８６０ ｃｍ－１

处的强吸收峰是—ＣＨ２ 的吸收峰ꎻ１ ７５０ ｃｍ－１处的强

吸收峰是 ＡＸＴ 六元环上 Ｃ􀪅􀪅Ｏ 的伸缩振动吸收峰ꎻ
１ ４７０ ｃｍ－１处中等强度的吸收峰是 Ｃ􀪅􀪅Ｃ 双键的伸

缩振动吸收峰ꎻ１ １８０ ｃｍ－１处的弱吸收峰是 ＡＸＴ 六

元环上仲醇的吸收峰ꎻ７３０ ｃｍ－１ 处的弱吸收峰是

ＡＸＴ 环上 Ｃ􀪅􀪅Ｃ 双键面内摇摆振动引起的ꎮ 该分析

结果与华杰等[１６]、欧阳琴[８]的研究结论一致ꎬ此外ꎬ
通过与虾青素标准品的红外光谱图进行比对可知ꎬ
两者谱图基本吻合ꎬ表明纯化效果较好ꎮ
３􀆰 ５　 抗氧化活性结果与分析

３􀆰 ５􀆰 １　 ＤＰＰＨ􀅰的分析

ＤＰＰＨ 自由基清除能力的比较结果如图１１ 所示ꎮ

１—未纯化 ＡＸＴꎻ２—纯化 ＡＸＴꎻ３—Ｖｅꎻ４—Ｖｃ

图 １１　 ＤＰＰＨ 自由基清除能力的比较结果

从图 １１ 中可以看出ꎬ在实验质量浓度范围内ꎬ
ＤＰＰＨ 自由基清除能力依次为:Ｖｃ>Ｖｅ>纯化 ＡＸＴ>
未纯化 ＡＸＴꎮ 当质量浓度为 ０􀆰 ０２５ ｍｇ / ｍＬ 时ꎬ未纯

化的 ＡＸＴ 清除率为 ４９􀆰 ８７％ꎮꎬ纯化的 ＡＸＴ 清除率

可达 ９０􀆰 ６５％ꎬ其清除率提高了 ０􀆰 ８２ 倍ꎮ 表明皂化

对提高 ＡＸＴ 的 ＤＰＰＨ 自由基清除能力非常重要ꎬ进
一步表明 ＡＸＴ 具有显著的抗氧化活性ꎮ
３􀆰 ５􀆰 ２　 还原能力的分析

ＤＰＰＨ 自由基还原能力的比较结果如图 １２
所示ꎮ

１—Ｖｅꎻ２—Ｖｃꎻ３—皂化 ＡＸＴꎻ４—未皂化 ＡＸＴ

图 １２　 还原能力的比较

由图 １２ 可知ꎬ在设定的实验质量浓度范围内ꎬ
不同种类的还原能力依次为:Ｖｅ>Ｖｃ>纯化 ＡＸＴ>未
纯化 ＡＸＴꎬ各物质的还原能力随着质量浓度的增加

其还原能力也在增加ꎮ 当质量浓度为 ０􀆰 ０２５ ｍｇ / ｍＬ
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时ꎬ未纯化的 ＡＸＴ 的吸光度值为 ０􀆰 １４５ꎬ纯化的

ＡＸＴ 吸光度值达 ０􀆰 １６６ꎬ此时纯化后的 ＡＸＴ 与 Ｖｃ
的吸光值相差甚小ꎬ表明纯化后的 ＡＸＴ 与 Ｖｃ 的还

原能力比较接近ꎬ进一步说明 ＡＸＴ 具有较好的还原

能力ꎮ
３􀆰 ５􀆰 ３　 超氧阴离子清除率的分析

未皂化、皂化 ＡＸＴ 的超氧阴离子清除率如图 １３
所示ꎮ

(ａ)皂化 ＡＸＴ

(ｂ)未皂化 ＡＸＴ

１—５ ｍｇ / Ｌꎻ２—１０ ｍｇ / Ｌꎻ３—１５ ｍｇ / Ｌꎻ４—２０ ｍｇ / Ｌꎻ５—２５ ｍｇ / Ｌ

图 １３　 未皂化、皂化 ＡＸＴ 的超氧阴离子清除率

从图 １３ 中可以看出ꎬ 在实验时间范围内ꎬ
０􀆰 ５ ｍｉｎ 时的超氧阴离子清除率最好ꎬ当质量浓度

为 ０􀆰 ０２５ ｍｇ / ｍＬ 时ꎬ未处理和处理的 ＡＸＴ 清除率分

别是 ８８􀆰 ０６％和 ９４􀆰 ６４％ꎮ 此外ꎬ在同一时间下质量

浓度越高其 Ｏ－
２􀅰清除率越高ꎮ表明皂化后的 ＡＸＴ 对

Ｏ－
２􀅰有较好的清除能力ꎮ

４　 结论

采用离子液体协同超高压微射流法提取雨生红

球藻中的 ＡＸＴꎬ在离子液体用量为 ４５ ｍＬ、提取时间

为 １１０ ｓ、提取压力为 ９６ ＭＰａ、固液比为 １ ∶６５０ 的条

件下ꎬ虾青素提取率达(８１􀆰 ６６±０􀆰 １７)％ꎬ比传统的

超高压微射流法提取率提高了(１８􀆰 ９３ ± ０􀆰 ７８)％ꎮ
将 ＡＸＴ 提取液进一步纯化并进行抗氧化试验ꎬ结果

表明ꎬＡＸＴ 对 ＤＰＰＨ􀅰、Ｏ－
２􀅰及 Ｆｅ３＋均具有较强的清除

能力ꎬ表明其具有良好的抗氧化活性ꎮ
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