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摘要:采用星点设计－效应面法优化天然低共熔溶剂(ＮＡＤＥＳｓ)提取栀子中绿原酸、栀子苷、西红花苷Ⅰ、西红花苷Ⅱ的工

艺ꎬ合成了 １５ 种 ＮＡＤＥＳｓꎬ在单因素实验的基础上优选出最佳提取工艺并进行验证ꎮ 筛选出氯化胆碱(ＣｈＣｌ)－醋酸为最佳提取

溶剂ꎬ提取工艺经优化后得到最佳提取条件为:ＣｈＣｌ 与醋酸摩尔比为 １ ∶２、含水量 ４５％、固液比(栀子粉末与 ＮＡＤＥＳｓ 的比)
１ ｇ ∶１５ ｍＬ、超声时间 ４５ ｍｉｎ、超声温度 ５５℃ꎮ 此条件下绿原酸、栀子苷、西红花苷Ⅰ、西红花苷Ⅱ的提取率分别为 １􀆰 ４６、４８􀆰 ４４、
６􀆰 １７、０􀆰 ８１ ｍｇ / ｇꎬ总得率为 ５６􀆰 ８８ ｍｇ / ｇꎬ与模型理论值 ５７􀆰 ２１ ｍｇ / ｇ 的相对误差为 ０􀆰 ５８％ꎬ证明建立的模型能较为准确地预测实

验结果ꎮ
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　 　 栀子 ( Ｇａｒｄｅｎｉａ ｊａｓｍｉｎｏｉｄｅｓ Ｅｌｌｉｓ ) 是茜草科

(Ｒｕｂｉａｃｅａｅ)栀子属植物[１]的干燥成熟果实ꎬ是天然

色素的原料ꎬ具有抗炎、镇痛、抗氧化、调节血脂的作

用[２]ꎮ 栀子性味苦寒ꎬ有泻火除烦、清热利湿、凉血

散瘀的功效ꎬ广泛应用于各类中药处方中ꎬ主治热病

心烦、湿热黄疸、淋证涩痛、目赤肿痛和外伤扭挫伤

痛[３]ꎮ 栀子中富含环烯醚萜苷类、萜类、有机酸酯

类、黄酮类、多糖及色素类成分[４]ꎮ
绿色提取天然产物的关键在于保证活性化合物

的提取率、抗氧化活性、生物利用度的前提下做到提

取溶剂的绿色、高效、无残留ꎮ 为符合绿色化学的发

展趋势ꎬ利用天然低共熔溶剂(ＮＡＤＥＳｓ)提取植物

中活性成分的趋势日益显著[５]ꎮ ＮＡＤＥＳｓ 是由细胞

代谢物作为组成成分制备的溶剂ꎬ如氯化胆碱

(ＣｈＣｌ)、甜菜碱作为氢键受体(ＨＢＡ)ꎬ糖类、尿素、
醇类作为氢键供体(ＨＢＤ)ꎬ８０℃下磁力搅拌水浴加

热制备而成ꎮ ＮＡＤＥＳｓ 的化学特性优越ꎬ例如较高

的电导率ꎬ对酸性气体的分离、挥发性较低ꎬ不易燃ꎬ
与水不反应[６]ꎮ

研究多因素多水平的工艺优化通常采用正交设

􀅰８５２􀅰
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计、均匀设计法以及星点设计等方法ꎮ 本研究采用

单因素实验结合星点设计 － 效应面法 ( ＣＣＤ －
ＲＳＭ) [７－８]优化提取工艺ꎮ ＣＣＤ－ＲＳＭ 主要考察独立

变量效果的 ５ 级实验设计ꎬ具有实验次数少、精度

高、预测性好的优势ꎮ 正交设计、均匀设计法是基于

线性数学模型的设计ꎬ而实际上不同变量相互间可

能是曲线关系ꎬ因此ꎬ上述两种方法存在一定的不准

确性ꎮ

１　 实验材料与设备

栀子:购自江西省ꎬ将粉碎过 ６０ 目筛的干燥栀

子粉末袋装保存ꎮ 试剂:绿原酸、栀子苷、西红花苷

Ⅰ、西红花苷Ⅱ(纯度均≥９８％ꎬ成都埃法有限公

司)ꎻＣｈＣｌ、丙二酸、乳酸、醋酸、丙三醇、乙二醇、尿
素(上海罗恩试剂有限公司)ꎻ乙酰丙酸、脯氨酸、甜
菜碱(上海麦克林生化科技有限公司)ꎮ

ＵＩｔｉｍａｔｅ ３０００ 系列高效液相色谱仪 ＤＡＤ 检测

器、Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ ＢＳＡ２２４Ｓ－ＣＷ 电子天平(赛多利斯科学

仪器有限公司)ꎻＡＳ１０２００ 超声波清洗器(昆山市超

声仪器有限公司)ꎻ磁力搅拌器(Ｈｅｉｄｏｌｐｈ ＭＲ Ｈｅｉ－
Ｔｅｃ)ꎻＴＤＺＳ－ＷＳ 多管架自动平衡离心机ꎮ

２　 实验方法

２􀆰 １　 色谱条件

ＳＨＩＭＡＤＺＵ－ Ｃ１８ 色谱柱 ( ４􀆰 ６ ｍｍ × ２５０ ｍｍꎬ
５ μｍ)ꎻ流动相为乙腈(Ａ) －０􀆰 １％磷酸水溶液(Ｂ)ꎬ
梯度洗脱 Ａ １０％平衡 ８ ｍｉｎꎬ０ ~ １３ ｍｉｎ Ａ １０％ ~
１３％ꎬ１３~２２ ｍｉｎ Ａ １３％~１８％ꎬ２２~２３ ｍｉｎ Ａ １８％ ~
２３％ꎬ２３~４０ ｍｉｎ Ａ ２３％~３７％[９]ꎻ柱温 ４０℃ꎻ检测波

长 ０~２３ ｍｉｎ ２３８ ｎｍꎬ２８~４０ ｍｉｎ ４４０ ｎｍ[１０－１１]ꎻ流速

０~２２ ｍｉｎ １ ｍＬ / ｍｉｎꎬ２３ ~ ４０ ｍｉｎ ０􀆰 ８ ｍＬ / ｍｉｎꎻ进样

量 １０ μＬꎮ
２􀆰 ２　 对照品溶液的制备

取适量绿原酸、栀子苷、西红花苷Ⅰ、西红花苷

Ⅱ对照品加 ７０％乙醇溶于 ５ ｍＬ 容量瓶中制成混合

对照品溶液ꎮ
２􀆰 ３　 供试品溶液的制备

取栀子粉末约 ０􀆰 ３ ｇꎬ精密称定后置于锥形瓶

中ꎬ加 ４􀆰 ５ ｍＬ ＮＡＤＥＳｓꎬ３５℃ 下超声提取 ３０ ｍｉｎꎬ
５ ０００ ｒ / ｍｉｎ 离心 １０ ｍｉｎꎬ取上清液用去离子水稀释

２ 倍体积ꎬ过 ０􀆰 ４５ μｍ 的滤膜ꎬ进高效液相色谱仪ꎮ
２􀆰 ４　 线性关系的考察

梯度稀释后的混合对照品溶液分别以进样量

１０ μＬ 进入高效液相色谱仪ꎬ记录色谱图ꎮ 以浓度

为横坐标、峰面积为纵坐标绘制标准曲线得到绿原

酸、栀子苷、西红花苷Ⅰ和西红花苷Ⅱ的回归方程、
相关系数和线性范围ꎮ ４ 个成分在选择的质量浓度

范围内线性度良好(表 １)ꎮ
表 １　 线性关系考察

成分 标准曲线 Ｒ２
线性范围 /

(μｇ􀅰ｍＬ－１)

绿原酸 Ｙ＝ ０􀆰 ２９７１Ｘ－０􀆰 ３２９ ０􀆰 ９９９９ １１􀆰 ２~８９􀆰 ６

栀子苷 Ｙ＝ ０􀆰 ２９５８Ｘ－８􀆰 ８３１４ ０􀆰 ９９９９ ３５５􀆰 ６~２８４４􀆰 ８

西红花苷Ⅰ Ｙ＝ １􀆰 ４１３３Ｘ－５􀆰 ８２３５ ０􀆰 ９９９９ ４５􀆰 ８~３６６􀆰 ４

西红花苷Ⅱ Ｙ＝ １􀆰 ６１０９Ｘ－１􀆰 ３５３２ ０􀆰 ９９９９ ７􀆰 ８~６２􀆰 ４

２􀆰 ５　 ＮＡＤＥＳｓ 类型

ＮＡＤＥＳｓ 种类见表 ２ꎮ
表 ２　 ＮＡＤＥＳｓ 种类

编号 ＨＢＡ ＨＢＤ ｎ(ＨＢＡ) ∶ｎ(ＨＢＤ)

ＮＡＤＥＳ－１ ＣｈＣｌ 丙二酸 １ ∶１

ＮＡＤＥＳ－２ ＣｈＣｌ 乳酸 １ ∶２

ＮＡＤＥＳ－３ ＣｈＣｌ 醋酸 １ ∶２

ＮＡＤＥＳ－４ ＣｈＣｌ 乙酰丙酸 １ ∶２

ＮＡＤＥＳ－５ 丙三醇 乙酰丙酸 １ ∶１

ＮＡＤＥＳ－６ 乙二醇 乙酰丙酸 １ ∶１

ＮＡＤＥＳ－７ 脯氨酸 尿素 １ ∶２

ＮＡＤＥＳ－８ ＣｈＣｌ １ꎬ３－丙二醇 １ ∶４

ＮＡＤＥＳ－９ ＣｈＣｌ １ꎬ３－丁二醇 １ ∶４

ＮＡＤＥＳ－１０ 甜菜碱 １ꎬ３－丙二醇 １ ∶４

ＮＡＤＥＳ－１１ ＣｈＣｌ 苹果酸 １ ∶２

ＮＡＤＥＳ－１２ ＣｈＣｌ 柠檬酸 １ ∶２

ＮＡＤＥＳ－１３ ＣｈＣｌ 葡萄糖 １ ∶２

ＮＡＤＥＳ－１４ 苹果酸 丙二酸 １ ∶１

ＮＡＤＥＳ－１５ １ꎬ４－丁二醇 醋酸 １ ∶１

３　 单因素实验结果与分析

３􀆰 １　 ＮＡＤＥＳｓ 种类对 ４ 种活性成分提取率的影响

ＨＢＡ 和 ＨＢＤ 的类型决定着 ＮＡＤＥＳｓ 的黏度、
极性和氢键作用力大小ꎬ直接影响了提取效率ꎮ 选

择合适的提取溶剂是后续进行方法学验证的前提ꎮ
本研究共筛选了 １５ 种 ＮＡＤＥＳｓꎮ 由图 １ 可知ꎬ
ＮＡＤＥＳ－３ ＣｈＣｌ－醋酸(１ ∶２)、ＮＡＤＥＳ－６ 乙二醇－乙
酰丙酸(１ ∶１)、ＮＡＤＥＳ－１５ 醋酸－１ꎬ４－丁二醇(１ ∶１)
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的提取效果较优[１２]ꎬ其中 ＣｈＣｌ－醋酸(１ ∶２)的提取

效率最佳ꎮ

１—栀子苷ꎻ２—西红花苷Ⅰꎻ３—绿原酸ꎻ４—西红花苷Ⅱ

图 １　 ＮＡＤＥＳｓ 类型对 ４ 种活性成分

提取率的影响

３􀆰 ２　 摩尔比对 ４ 种活性成分提取率的影响

由图 ２ 可知ꎬ提取效率在 ＣｈＣｌ－醋酸摩尔比为

１ ∶２时达到最大值ꎮ ＣｈＣｌ 为碱性ꎬ醋酸为酸性ꎮ ４ 种

活性成分中摩尔比对栀子苷的提取率影响最显著ꎬ
表明栀子苷在酸性环境下的提取效果最佳[１３]ꎮ

１—栀子苷ꎻ２—西红花苷Ⅰꎻ３—绿原酸ꎻ４—西红花苷Ⅱ

图 ２　 摩尔比对 ４ 种活性成分提取率的影响

３􀆰 ３　 含水量对 ４ 种活性成分提取率的影响

黏度是影响 ＮＡＤＥＳｓ 提取效率的关键因素ꎬ可
以通过加适量的水来降低黏度ꎮ 由图 ３ 可知ꎬ含水

量为 ０ 时的提取效果极差ꎬ在含水量 ３０％时达到峰

值ꎬ之后略有下降ꎮ 这是因为较多的水会破坏

ＮＡＤＥＳｓ 的结构ꎬ过量稀释的 ＮＡＤＥＳｓ(大约 ５０％)
　 　 　 　 　 　 　

１—栀子苷ꎻ２—西红花苷Ⅰꎻ３—绿原酸ꎻ４—西红花苷Ⅱ

图 ３　 含水量对 ４ 种活性成分提取率的影响

打破了组分之间分子的相互作用ꎬ失去了其溶剂化

性质[１４]ꎮ
３􀆰 ４　 固液比对 ４ 种活性成分提取率的影响

由图 ４ 可知ꎬ固液比在 １ ∶１５ 时提取量达到最大

值ꎬ之后随着提取溶剂的增加基本保持不变ꎮ

１—栀子苷ꎻ２—西红花苷Ⅰꎻ３—绿原酸ꎻ４—西红花苷Ⅱ

图 ４　 固液比对 ４ 种活性成分提取率的影响

３􀆰 ５　 超声时间对 ４ 种活性成分提取率的影响

由图 ５ 可知ꎬ超声时间在 ５０ ｍｉｎ 时提取效率达

到最大值ꎬ之后基本保持不变ꎮ 为节约能源选择

５０ ｍｉｎ 为最佳超声时间ꎮ

１—栀子苷ꎻ２—西红花苷Ⅰꎻ３—绿原酸ꎻ４—西红花苷Ⅱ

图 ５　 超声时间对 ４ 种活性成分得率的影响

３􀆰 ６　 超声温度对 ４ 种活性成分提取率的影响

提取温度的升高可以促进有效成分的溶出ꎬ降
低 ＮＡＤＥＳｓ 的黏度ꎮ 由图 ６ 可知ꎬ提取效率在 ６０℃
时达到最大值后在 ８０℃时显著下降ꎮ 这是因为较

高的温度可能会导致目标成分被破坏ꎬ提取效率

降低ꎮ

１—栀子苷ꎻ２—西红花苷Ⅰꎻ３—绿原酸ꎻ４—西红花苷Ⅱ

图 ６　 超声温度对 ４ 种活性成分得率的影响
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４　 ＣＣＤ－ＲＳＭ 优化提取工艺

４􀆰 １　 ＣＣＤ－ＲＳＭ 实验结果

在单因素实验结果的基础上ꎬ以绿原酸、栀子

苷、西红花苷Ⅰ、西红花苷Ⅱ的提取率为响应值ꎻ选
取 Ａ 含水量、Ｂ 超声时间、Ｃ 超声温度为考察因素水

平ꎻ每组平行 ３ 次实验ꎬ取平均值作为响应值ꎬ共 ２０
个实验点[１５－１６]ꎮ ＣＣＤ－ＲＳＭ 实验因素水平见表 ３ꎮ
ＣＣＤ－ＲＳＭ 实验设计结果见表 ４ꎮ

表 ３　 ＣＣＤ－ＲＳＭ 实验因素水平

水平值 Ａ 含水量 / ％ Ｂ 超声时间 / ｍｉｎ Ｃ 超声温度 / ℃

＋１􀆰 ６８２ ５５􀆰 ２２７ ８３􀆰 ６３６ ７６􀆰 ８１８

＋１ ４５ ７０ ７０

０ ３０ ５０ ６０

－１ １５ ３０ ５０

－１􀆰 ６８２ ４􀆰 ７７３ １６􀆰 ３６４ ４３􀆰 １８２

表 ４　 ＣＣＤ－ＲＳＭ 实验设计及结果

编号

Ａ 含

水量 /
％

Ｂ 超声

时间 /
ｍｉｎ

Ｃ 超声

温度 /
℃

绿原酸 /
(ｍｇ􀅰

ｇ－１)

栀子苷 /
(ｍｇ􀅰

ｇ－１)

西红花

苷Ⅰ/
(ｍｇ􀅰

ｇ－１)

西红花

苷Ⅱ/
(ｍｇ􀅰

ｇ－１)

１ １５ ３０ ５０ １􀆰 ２９ ４０􀆰 ５３ ５􀆰 ５６ ０􀆰 ７８

２ ４５ ３０ ５０ １􀆰 ４０ ４６􀆰 ８４ ５􀆰 ８６ ０􀆰 ７９

３ １５ ７０ ５０ １􀆰 ３０ ４３􀆰 ７６ ５􀆰 ５２ ０􀆰 ７９

４ ４５ ７０ ５０ １􀆰 ３５ ４６􀆰 ８２ ５􀆰 ６０ ０􀆰 ７６

５ １５ ３０ ７０ １􀆰 ２２ ４３􀆰 ０５ ４􀆰 ８８ ０􀆰 ６９

６ ４５ ３０ ７０ １􀆰 ３７ ４８􀆰 ６９ ５􀆰 ４５ ０􀆰 ７３

７ １５ ７０ ７０ １􀆰 ２２ ４３􀆰 ６０ ４􀆰 ３８ ０􀆰 ６４

８ ４５ ７０ ７０ １􀆰 ２７ ４６􀆰 ４９ ４􀆰 ９０ ０􀆰 ６７

９ ４􀆰 ７７３１ ５０ ６０ １􀆰 ２２ ４１􀆰 ４０ ５􀆰 ４１ ０􀆰 ７６

１０ ５５􀆰 ２２６９ ５０ ６０ １􀆰 ４０ ４８􀆰 ９２ ５􀆰 ８５ ０􀆰 ８０

１１ ３０ １６􀆰 ３６４１ ６０ １􀆰 ３１ ４１􀆰 ６７ ５􀆰 ３３ ０􀆰 ７６

１２ ３０ ８３􀆰 ６３５９ ６０ １􀆰 ３０ ４１􀆰 ９１ ５􀆰 １８ ０􀆰 ７１

１３ ３０ ５０ ４３􀆰 １８２１ １􀆰 ３３ ４７􀆰 ６５ ５􀆰 ９０ ０􀆰 ７９

１４ ３０ ５０ ７６􀆰 ８１７９ １􀆰 １７ ４９􀆰 ２６ ４􀆰 ６６ ０􀆰 ６４

１５ ３０ ５０ ６０ １􀆰 ４３ ４７􀆰 ９２ ５􀆰 ７７ ０􀆰 ８０

１６ ３０ ５０ ６０ １􀆰 ３６ ４７􀆰 ９８ ５􀆰 ８０ ０􀆰 ８０

１７ ３０ ５０ ６０ １􀆰 ３６ ４７􀆰 ９９ ５􀆰 ７６ ０􀆰 ７９

１８ ３０ ５０ ６０ １􀆰 ３７ ４８􀆰 ００ ５􀆰 ７９ ０􀆰 ８０

１９ ３０ ５０ ６０ １􀆰 ３７ ４８􀆰 ０８ ５􀆰 ６６ ０􀆰 ７９

２０ ３０ ５０ ６０ １􀆰 ３８ ４８􀆰 １５ ５􀆰 ６４ ０􀆰 ７９

　 　 ＣＣＤ－ＲＳＭ 二次模型方差分析见表 ５ꎮ
表 ５　 方差结果分析

方差

来源

绿原酸 栀子苷

方差 Ｆ 值 Ｐ 值 方差 Ｆ 值 Ｐ 值

模型 ０􀆰 ０１００ １５􀆰 ２０ ０􀆰 ０００１ １７􀆰 ９０ １５４３􀆰 ５５ <０􀆰 ０００１

Ａ ０􀆰 ０３ ４８􀆰 ６９ <０􀆰 ０００１ ６８􀆰 ３３ ５８９２􀆰 ４６ <０􀆰 ０００１

Ｂ ０􀆰 ００１８ ２􀆰 ７３ ０􀆰 １２９７ ０􀆰 ２８２３ ２４􀆰 ３５ ０􀆰 ０００６

Ｃ ０􀆰 ０２ ３１􀆰 ０３ ０􀆰 ０００２ ３􀆰 １８ ２７４􀆰 ０５ <０􀆰 ０００１

ＡＢ ０􀆰 ００３２ ４􀆰 ８４ ０􀆰 ０５２４ ４􀆰 ５０ ３８８􀆰 ０８ <０􀆰 ０００１

ＡＣ ０􀆰 ０００２ ０􀆰 ３０２８ ０􀆰 ５９４２ ０􀆰 ０８８２ ７􀆰 ６１ ０􀆰 ０２０２

ＢＣ ０􀆰 ０００５ ０􀆰 ６８１３ ０􀆰 ４２８４ ２􀆰 ９５ ２５４􀆰 ６２ <０􀆰 ０００１

Ａ２ ０􀆰 ００５８ ８􀆰 ７４ ０􀆰 ０１４４ １４􀆰 ６６ １２６４􀆰 １０ <０􀆰 ０００１

Ｂ２ ０􀆰 ００６８ １０􀆰 ３５ ０􀆰 ００９２ ６９􀆰 ７５ ６０１５􀆰 ２７５０ <０􀆰 ０００１

Ｃ２ ０􀆰 ０２ ３７􀆰 ０９ ０􀆰 ０００１ ０􀆰 ３５２７ ３０􀆰 ４１４１ ０􀆰 ０００３

残差 ０􀆰 ０００７ 　 　 ０􀆰 ０１１６ 　 　

失拟项 ０􀆰 ０００６ ０􀆰 ８９６３ ０􀆰 ５４６４ ０􀆰 ０１６５ ２􀆰 ４７ ０􀆰 １７１６

Ｒ２ ０􀆰 ９３１９ 　 　 ０􀆰 ９９９３ 　 　

Ｒ２
ａｄｊ ０􀆰 ８７０６ 　 　 ０􀆰 ９９８６ 　 　

方差

来源

西红花苷Ⅰ 西红花苷Ⅱ

方差 Ｆ 值 Ｐ 值 方差 Ｆ 值 Ｐ 值

模型 ０􀆰 ３８３７ ３２􀆰 ３３ <０􀆰 ０００１ ０􀆰 ００６２ ９０􀆰 ５２ <０􀆰 ０００１

Ａ ０􀆰 ３５７６ ３０􀆰 １３ ０􀆰 ０００３ ０􀆰 ００１ １４􀆰 ６５ ０􀆰 ００３３

Ｂ ０􀆰 １８８０ １５􀆰 ８４ ０􀆰 ００２６ ０􀆰 ００３４ ４８􀆰 ８３ <０􀆰 ０００１

Ｃ １􀆰 ８４００ １５５􀆰 １９ <０􀆰 ０００１ ０􀆰 ０３ ４３９􀆰 ４６ <０􀆰 ０００１

ＡＢ ０􀆰 ００９１ ０􀆰 ７６７８ ０􀆰 ４０１５ ０􀆰 ０００３ ４􀆰 ５５ ０􀆰 ０５８８

ＡＣ ０􀆰 ０６３０ ５􀆰 ３１ ０􀆰 ０４３９ ０􀆰 ００１ １４􀆰 ７３ ０􀆰 ００３３

ＢＣ ０􀆰 ０７０３ ５􀆰 ９２ ０􀆰 ０３５２ ０􀆰 ００１ １４􀆰 ７３ ０􀆰 ００３３

Ａ２ ０􀆰 ０４９３ ４􀆰 １５ ０􀆰 ０６８９ ０􀆰 ０００７ １０􀆰 ８４ ０􀆰 ００８１

Ｂ２ ０􀆰 ５２６１ ４４􀆰 ３３ <０􀆰 ０００１ ０􀆰 ００７７ １１１􀆰 ９０ <０􀆰 ０００１

Ｃ２ ０􀆰 ４７８６ ４０􀆰 ３２ <０􀆰 ０００１ ０􀆰 ０１ １９０􀆰 ８９ <０􀆰 ０００１

残差 ０􀆰 ０１１９ 　 　 ０􀆰 ０００１ 　 　

失拟项 ０􀆰 ０１９０ ４ ０􀆰 ０７７２ ０􀆰 ０００１ ３􀆰 ５８ ０􀆰 ０９３８

Ｒ２ ０􀆰 ９６６８ 　 　 ０􀆰 ９８７９ 　 　

Ｒ２
ａｄｊ ０􀆰 ９３６９ 　 　 ０􀆰 ９７７０ 　 　

　 　 注:Ｐ<０􀆰 ０５ꎬ显著差异ꎻＰ<０􀆰 ０１ꎬ极显著差异ꎮ

由方差分析可知ꎬ４ 种成分 Ｐ<０􀆰 ０１ꎬ说明模型回

归方程差异极显著ꎬ模型拟合成功ꎮ 绿原酸、栀子苷、
西红花苷Ⅰ、西红花苷Ⅱ的失拟项分别为 ０􀆰 ５４６ ４、
０􀆰 １７１ ６、０􀆰 ０７７ ２、０􀆰 ０９３ ８ꎬ均大于 ０􀆰 ０５ꎬ说明数据没

有异常ꎮ ４ 种成分的多元相关系数 Ｒ２>９０％ꎬ可知模

型因变量对自变量影响显著ꎬ方程线性关系良好ꎮ
Ｒ２ 与校正决定系数 Ｒ２

ａｄｊ的差值小于 ０􀆰 ２ꎬ表明该方

􀅰１６２􀅰



现代化工 第 ４２ 卷增刊 ２

程与实际情况拟合良好[１７]ꎮ
分析 Ａ 含水量、Ｂ 超声时间、Ｃ 超声温度对各成

分的影响可知ꎬ含水量对绿原酸的提取效率影响最

显著ꎬ超声时间的影响不显著ꎬ两因素 ＡＢ、ＡＣ、ＢＣ
之间的影响均不显著ꎻＡ、Ｂ、Ｃ 对栀子苷、西红花苷

Ⅰ、西红花苷Ⅱ的影响均为极显著ꎬ对于西红花苷

Ⅰ、西红花苷Ⅱ ＡＢ 两因素之间的相互影响不显著ꎮ
４ 种活性成分中含量最高的为栀子苷ꎬ各项指标均

显著ꎬ说明模型的建立真实有效[１８]ꎮ
４􀆰 ２　 ３Ｄ 响应曲面分析

３Ｄ 响应面法不仅可以解释自变量之间的相互

作用ꎬ而且可以解释反应变量之间的相互作用ꎮ 由

图 ７ 栀子苷的 ３Ｄ 响应曲面图可直观地看出ꎬＢ 超声

时间的曲面坡度较缓ꎬ对提取率的影响不如 Ａ 含水

量和 Ｃ 超声温度ꎮ ３Ｄ 曲面图为开口向下的抛物线ꎬ
表示得率最初随因素的增大而升高ꎬ在超过各因素

中心值后ꎬ得率随各因素的增大而下降ꎬ这与方差分

析表中得到的结果一致[１９－２０]ꎮ

(ａ)超声时间和含水量交互作用

(ｂ)超声温度和含水量交互作用

(ｃ)超声时间和超声温度交互作用

图 ７　 各因素交互作用对栀子苷得率的

等高线图和响应面图

４􀆰 ３　 预测模型验证

用 Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ １２ 软件建立回归模型预测最佳

提取条件为:含水量(Ａ)４５％ꎬ超声时间(Ｂ)４４􀆰 ７９ ｍｉｎꎬ
超声温度(Ｃ) ５５􀆰 ２４℃ꎻ对其进行适当调整为:Ａ ＝
４５％ꎬＢ＝ ４５ ｍｉｎꎬＣ ＝ ５５℃ꎮ 进行 ３ 次平行实验ꎬ得
到栀子中绿原酸、栀子苷、西红花苷Ⅰ、西红花苷Ⅱ
的提取率分别为 １􀆰 ４６、４８􀆰 ４４、６􀆰 １７、０􀆰 ８１ ｍｇ / ｇꎬ总得

率为 ５６􀆰 ８８ ｍｇ / ｇꎬ与模型理论值 ５７􀆰 ２１ ｍｇ / ｇ 的相对

误差为 ０􀆰 ５８％ꎬ无明显差异ꎮ 结果表明该模型适用

于栀子中活性成分提取工艺的优化[２１]ꎮ

５　 小结

本研究对 ＮＡＤＥＳｓ 提取栀子中活性成分的工艺

进行了考察ꎮ ＣＣＤ－ＲＳＭ 优化提取工艺后得到含水

量 ４５％、摩尔比 １ ∶ ２的 ＣｈＣｌ －醋酸为溶剂、固液比

１ ∶１５、超声温度 ５５℃、超声时间 ４５ ｍｉｎ 的提取条件

下ꎬ４ 种活性成分可以得到最大的提取效率ꎬ显著高

于传统提取溶剂ꎮ 结果表明 ＮＡＤＥＳｓ 提取栀子中的

活性成分具有可参考价值ꎮ
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增加ꎻ二者 ΔＨ 均小于 ４０ ｋＪ / ｍｏｌꎬ说明吸附反应主

要为物理吸附ꎮ
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