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超声-表面活性剂提取青钱柳总黄酮的工艺优化 

陈  琼, 吴菲菲*, 李化强, 赵良忠, 刘亚美, 王恒震, 张早明 

(邵阳学院食品与化学工程学院, 邵阳  422000) 

摘  要: 目的  优化表面活性剂结合超声提取青钱柳中的总黄酮的工艺。方法  以总黄酮含量为指标, 在单

因素实验的基础上运用 Box-Behnken 响应面法(response surface methodology, RSM)设计四因素三水平实验获

得最佳提取条件。结果  青钱柳总黄酮的最佳提取工艺为: 吐温 80 浓度 5%、液料比 41:1 (V:m)、超声时间

26 min 和超声温度 60 ℃。此条件下, 实际测得总黄酮含量为(76.27±0.27) mg/g, 与预测值 77.32 mg/g 非常接

近, 是比较理想的模型。结论  超声与表面活性剂的结合可以较好地提取青钱柳中的总黄酮。 
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Optimization of ultrasonic-surfactant extraction of total flavonoids from 
Cyclocarya paliurus 

CHEN Qiong, WU Fei-Fei*, LI Hua-Qiang, ZHAO Liang-Zhong, LIU Ya-Mei,  
WANG Heng-Zhen, ZHANG Zao-Ming 

(Department of Food and Chemical Engineering, Shaoyang University, Shaoyang 422000, China) 

ABSTRACT: Objective  To optimize extraction technology of total flavonoids in Cyclocarya paliurus by 

surfactant combined with ultrasonication. Methods  Using the total flavonoid content as an indicator, based on the 

single factor experiment, the Box-Behnken response surface method (RSM) was used to design the four-factor and 

three-level tests to obtain the best extraction conditions. Results  The optimum extraction conditions of total 

flavonoids from Cyclocarya paliurus were as follows: Tween 80 concentration 5%, liquid to material ratio 41:1 

(V:m), ultrasonic time 26 min and ultrasonic temperature 60 ℃. Under this condition, the actual content of total 

flavonoids was (76.27±0.27) mg/g, which was very close to the predicted value of 77.32 mg/g, and indicated that it 

was an ideal model. Conclusion  The combination of ultrasound and surfactant can better extract the total 

flavonoids from Cyclocarya paliurus. 
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1  引  言 

青钱柳(Cyclocarya paliurus (Batalin) Iljinsk)又名麻

柳、摇钱树, 胡桃科青钱柳属植物, 是中国特有的植物[1]。

民间江西修水将其叶子作为茶饮, 且专家运用科学手段将

修水青钱柳为原料研制出了保健茶, 该项发明于 1994 年 6

月获得国家专利局颁发的“发明专利证书”[2]。研究发现, 青

钱柳中含有多种功效成分, 如黄酮类化合物、多糖、酚酸

等, 其提取物具有抗菌、降三高、抗氧化防衰老等功效[35]。

青钱柳研究越来越热门, 提取方法有微波法、超声波法和

酶法等[68], 吴茹[9]利用响应面优化得到超声波辅助提取

青钱柳叶中总黄酮的最优工艺组合为：料液比 1:34, 超声

功率 162 W, 乙醇浓度 48%, 提取时间 41 min, 总黄酮得率

为 8.427%。而超声结合表面活性剂提取方法, 主要是利用

超声非热加工的特点, 与表面活性剂的润湿、增溶作用相

结合, 优势在于用少量表面活性剂的水溶液代替高浓度的

醇溶液, 减少有机溶剂使用, 达到绿色环保、节能省时、

提高含量等效果 , 更有利于活性成分的溶出 [1012], 朱欣 

等[11]采用超声波-阴阳离子表面活性剂协同提取茅岩莓总

黄酮的工艺研究, 表面活性剂浓度 1.1%, 乙醇浓度 40%, 

提取时间 57 min, 此条件下茅岩莓总黄酮得率为 23.27%。

该方法简单、节能、省时, 可用于茅岩莓总黄酮的提取。 可

用于山香圆叶总黄酮的提取。但是目前青钱柳总黄酮的提

取工艺研究较少。 

本研究以湖南邵阳的青钱柳为原料, 采用超声与表

面活性剂结合提取青钱柳中的总黄酮, 探究其最佳的工艺

优化参数, 以期为青钱柳资源的产业化开发利用提供理论

参考。 

2  材料与方法 

2.1  材料与试剂 

青钱柳: 购自邵阳药房, 粉碎过 40 目筛备用; 芦丁标

准品 (纯度>99%, 生工生物工程(上海)股份有限公司); 吐

温 20、吐温 40、吐温 60、吐温 80、乙醇、三氯化铝、亚

硝酸钠、硝酸铝、氢氧化钠(分析纯, 邵阳市科仪玻化有限

公司); 实验用水为蒸馏水。 

2.2  仪器与设备 

FW400A 高速万能粉碎机(北京科伟永兴仪器有限公

司); SY-1210 恒温水浴锅(南京畅翔仪器设备有限公司); 

SB5200DTD 超声波清洗机(宁波新芝生物科技股份有限公

司); UV-1780 紫外分光光度计(日本岛津公司)。 

2.3  实验方法 

2.3.1  青钱柳预处理及提取工艺  

精密称取青钱柳粉末 1 g(精确到 0.0001 g)置于    

100 mL 的锥形瓶中, 再加入一定量的提取溶剂进行超声

(固定频率 40 KHz)提取, 离心 10 min(10000 r/min)后合并

上清液, 实验时稀释成不同浓度测定。 

2.3.2  总黄酮含量的测定 

(1) 标准曲线的绘制 

以芦丁为标准品, 参照冯宗帅等[13]测定青钱柳中总

黄酮的含量。精密称取芦丁标准品 0.200 g, 加 70%乙醇溶

解于 100 mL 容量瓶中并定容至刻度; 得到 2.0 mg/mL 的芦

丁储备液, 从储备液中准确移取 10 mL 溶液, 置于 100 mL

量瓶中并用去离子水稀释至刻度, 得到浓度为 0.2 mg/mL

的芦丁标准应用液。依次量取芦丁标准溶液 0.0、1.0、2.0、

3.0、4.0、5.0 mL, 分别置于 25 mL 容量瓶中, 依次加入   

50 mg/mL 亚硝酸钠溶液 1 mL, 摇匀后放置 6 min, 加   

100 mg/mL 硝酸铝溶液 1 mL, 摇匀后放置 6 min, 加   

200 mg/mL 氢氧化钠溶液 4 mL ,再加 70%乙醇定容至刻度, 

摇匀, 放置 15 min。在 510 nm 波长处测定吸光度, 绘制芦

丁浓度(X)与吸光度值(Y)的标准曲线。结果表明, 芦丁在浓

度 8~40 μg/mL内与其吸光值呈线性关系, 线性回归方程为

Y=13.243X0.0012(r2=0.9997), 表明线性关系良好。 

(2) 样品中总黄酮含量的测定  

按照标准曲线制作法测定吸光度, 按方程计算青钱

柳总黄酮含量。公式如下:  

总黄酮含量(mg/g)=(C×V×n)/1000/m 

式中: C: 根据回归方程计算得到的质量浓度, μg/mL;  

V: 提取液总体积, mL;  

n: 稀释倍数;  

m: 青钱柳粉末的质量, g。 

2.3.3  单因素实验 

单因素实验探究了 6 个因素对青钱柳总黄酮含量的

影响, 其中提取溶剂为吐温 20、吐温 40、吐温 60、吐温

80、水; 溶剂浓度为 1%、5%、9%、13%、17%; 液料比为

10:1、20:1、30:1、40:1、50:1 (V:m); 超声温度为 30、40、

50、60、70 ℃; 超声功率为 150、180、210、240、270 W; 

超声时间为 15、20、25、30、35 min。具体实验步骤根据

“2.3.1”操作 , 实验指标为青钱柳总黄酮含量 , 每个重复   

3 次。 

2.3.4  响应面实验设计  

在单因素实验基础上 , 采用 Design Expert 软件

(version:10.0.7.0)建立模型优化青钱柳总黄酮的提取工艺, 

选择吐温 80 浓度(A)、液料比(B)、超声时间(C)和超声温度

(D)为考察因素, 以总黄酮含量为响应值进行优化。因素水

平表见表 1。 

2.3.5  数据统计与分析 

采用 Excel 2007 计算平均值和标准偏差, 采用 Origin 

8.0 软件处理单因素数据和作图 , 采用 Design-Expert 

10.0.7.0 软件进行响应面分析, 采用 SPSS 18.0 统计分析软
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件, 利用单因素方差分析(One-way ANOVA)中的 Duncan’s 

多重比较法进行差异比较(P<0.05), 所有实验重复 3 次, 即

n=3。 

 
表 1  响应面实验因素水平表 

Table 1  Factors and levels in response surface methodology 

因素 
水平 

1 0 1 

A 吐温 80 浓度/% 3 5 7 

B 液料比/(mL/g) 35 40 45 

C 超声时间/min 20 25 30 

D 超声温度/℃ 55 60 65 

 

3  结果与分析 

3.1  单因素实验结果 

3.1.1  提取溶剂对总黄酮含量的影响  

在溶剂浓度为 5%、液料比为 30:1 (V:m)、超声功率为

150 W、超声时间 30 min 及超声温度 50 ℃条件下平行测定

3 次, 考察不同提取溶剂对总黄酮含量的影响。表面活性

剂具有双亲结构, 其分子的疏水部分能结合在一起形成胶

束, 非极性物质可以进入胶束内核或表面活性剂分子之间, 

从而达到增溶目的[14]。图 1 表明, 加入吐温 80 时青钱柳总

黄酮含量最高, 加入水提取时总黄酮含量最低, 所以在后

续实验中采用的表面活性剂均为吐温 80。 

 
 

 

 
注: 不同字母代表具有显著性差异(P<0.05) 

图 1  提取溶剂对黄酮含量的影响(n=3) 

Fig.1  Effect of solvent on flavonoid content (n=3) 

 
3.1.2  溶剂浓度对总黄酮含量的影响 

图 2 表明, 在 1%~5%的范围内时, 总黄酮含量呈迅速

增大的趋势, 这是由于吐温 80 作为增溶剂, 更有利于黄酮

的溶出, 但当浓度大于 5%时, 含量呈稳定趋势, 原因可能

是当浓度过高时形成了胶束, 黄酮类物质进入胶束中后再

溶出而受阻, 导致黄酮含量变化不大甚至下降。因此, 确

定 5%为较佳的提取吐温 80 浓度。 

 
 

 
 

注: 不同字母代表具有显著性差异(P<0.05) 

图 2  溶剂浓度对黄酮含量的影响(n=3) 

Fig.2  Effect of Tween 80 concentration on flavonoid content (n=3) 
 

 
3.1.3  液料比对总黄酮含量的影响 

图 3 表明, 在液料比 10:1~50:1(V:m)的范围内, 青钱

柳总黄酮含量先增后降, 40:1(V:m)时达到最大值。可能是

料液比较低时, 溶质和溶剂接触不充分, 导致细胞中的黄

酮不易溶出[15]; 而过大的料液比会降低超声波的超声效果, 

使青钱柳细胞壁不易破坏, 黄酮难以溶出, 而且会造成原

料的浪费[16]。因此, 确定 40:1(V:m)为最佳的提取液料比。 

 
 

 
 

注: 不同字母代表具有显著性差异(P<0.05) 

图 3  液料比对黄酮含量的影响(n=3) 

Fig.3  Effect of liquid to material ratio on flavonoid content (n=3) 

 
 

3.1.4  超声功率对总黄酮含量的影响 

图 4 表明, 随着超声功率增大, 青钱柳总黄酮含量缓

慢升高, 总体变化不明显。超声波的空化效应及渗透作用, 
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促进了吐温 80 溶剂对青钱柳总黄酮的溶出, 从而提高了

总黄酮的含量, 黄酮含量在超声功率 210 W 时达到最高。

因此, 确定 210 W 为较佳的提取超声功率。 

 

 
 

注: 不同字母代表具有显著性差异(P<0.05) 

图 4  超声功率对黄酮含量的影响(n=3) 

Fig.4  Effect of ultrasonic power on flavonoid content (n=3) 
 

3.1.5  超声时间对总黄酮含量的影响 

如图 5 表明, 在超声时间 15~25 min 范围内, 随着超

声时间的增加黄酮含量也增加, 超声波对物料的作用越充

分。可见超声波能在较短时间内对物料进行充分提取, 从

而验证了超声波提取具有省时的优点[17]。但 25 min 后, 黄

酮含量有所下降, 可能由于超声波较长时间的剪切作用会

破坏黄酮类物质的分子结构。因此, 确定 25 min 为较佳的

提取超声时间。 

 
 

 

 
注: 不同字母代表具有显著性差异(P<0.05) 

图 5  超声时间对黄酮含量的影响(n=3) 

Fig.5  Effect of ultrasonic time on flavonoid content (n=3) 
 

 

3.1.6  超声温度对总黄酮含量的影响 

如图 6 表明, 在 30~70 ℃的范围内, 总黄酮含量先迅

速升高, 这是由于温度的逐渐升高, 提高了吐温 80 水溶液

渗透到原料内的能力和黄酮的溶解度, 增加了黄酮含量, 

而当提取温度过高时, 可能是其热不稳定性使黄酮的化学

结构遭到破坏 , 从而导致黄酮含量下降 [87]。因此 , 确定

60 ℃为较佳的提取超声温度。 

3.2  响应面设计及结果 

表 2 为响应面法实验的结果, 结果的方差分析如表 3

所示。由表 3 可知, 模型的显著性 P<0.0001, 极显著; 失

拟项 P>0.05, 不显著, 表明二次回归模型与实际情况拟

合较好。R2=0.9330, 说明所有自变量的变化可以解释

93.30% 响 应 值 的 变 化 。 R2
adj=0.8660, 说 明 模 型 能 在

86.60%解释实验结果 , 说明该模型拟合程度良好 , 预测

值与实测值之间有较好的相关性。模型的回归方程

Y=76.82+1.5A+1.63B+1.49C+0.73D+1.32AB+0.56AC+0.77
AD+0.41BC0.8BD1.68CD4.88A23.87B24.67C24.09

D2。可看出各单因素对青钱柳总黄酮含量的影响大小顺

序为: 液料比(B)>吐温 80 浓度(A)>超声时间(C)>超声温

度(D)。由表 3 也可知, PA、PB、PC、PA
2、PB

2、PC
2 和 PD

2

均小于 0.01, PCD 小于 0.05, 说明吐温 80 浓度、液料比和

超声时间的一次项、超声时间和超声温度的交互项、以

及 4 个因素的二次项均存在显著性。如图 7 所示, 在不同

的实验条件下 , 响应值即总黄酮含量的波动范围在

65.29~78.63 mg/g 之间, 各因素之间交互作用对总黄酮含

量影响较为显著 , 表现为曲线较陡 , 随着不同因素的增

大黄酮含量不断升高, 有极大值。 

 
 

 

 
注: 不同字母代表具有显著性差异(P<0.05) 

图 6  超声温度对黄酮含量的影响(n=3) 

Fig.6  Effect of ultrasonic temperature on flavonoid content (n=3) 
 

3.3  验证结果 

通过模型对青钱柳总黄酮含量的最优值进行预测 , 

得到最优实验方案: 吐温 80 浓度 5.40%、液料比 41.25:1 

(V:m)、超声时间 25.87 min 和超声温度 60.24 ℃。综合考

虑实际条件和可操作性, 将该最优方案简化进行 3 次平行

验证, 模型对总黄酮含量的预测值为 77.32 mg/g, 实际测

得的总黄酮含量为(76.27±0.27) mg/g。可以看出, 总黄酮模

型的预测值与实际值非常接近, 这说明模型的预测能力与

拟合程度都相对较好, 是比较理想的模型。 
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表 2  响应面法实验设计及结果 
Table 2  Response Surface Methodology Test Design and Results 

实验号 A 吐温 80 浓度/% B 液料比/(mLꞏg-1) C 超声时间/min D 超声温度/℃ 黄酮含量/(mg/g)

1 0 0 1 1 72.59 

2 1 1 0 0 72.97 

3 0 0 0 0 75.74 

4 1 0 1 0 65.42 

5 0 1 1 0 65.80 

6 0 1 0 1 69.01 

7 1 0 0 1 67.37 

8 0 0 0 0 76.24 

9 1 0 0 1 71.58 

10 0 1 1 0 71.27 

11 0 0 1 1 66.55 

12 0 1 0 1 70.96 

13 0 1 0 1 71.21 

14 1 1 0 0 67.43 

15 0 0 0 0 76.62 

16 1 0 1 0 70.89 

17 1 0 1 0 66.87 

18 0 1 0 1 65.54 

19 0 0 1 1 67.12 

20 0 0 0 0 76.87 

21 0 1 1 0 68.31 

22 0 0 1 1 65.29 

23 1 0 0 1 66.49 

24 0 0 0 0 78.63 

25 1 0 0 1 65.36 

26 1 1 0 0 65.48 

27 0 1 1 0 67.12 

28 1 0 1 0 67.18 

29 1 1 0 0 65.73 

 
表 3  回归模型方差分析 

Table 3  Analysis of variance of regression model 

来源 平方和 SS 自由度 Df 均方 MS F 值 P 值 显著性 

模型 440.12 14 31.44 13.92 < 0.0001 significant 

A 27.15 1 27.15 12.02 0.0038 ** 

B 31.92 1 31.92 14.13 0.0021 ** 

C 26.79 1 26.79 11.86 0.0039 ** 

D 6.38 1 6.38 2.83 0.1150  

AB 7.00 1 7.00 3.10 0.1002  

AC 1.28 1 1.28 0.57 0.4645  



8328 食 品 安 全 质 量 检 测 学 报 第 10 卷 
 
 
 
 
 

 

续表 3 

来源 平方和 SS 自由度 Df 均方 MS F 值 P 值 显著性 

模型 440.12 14 31.44 13.92 < 0.0001 significant 

AD 2.37 1 2.37 1.05 0.3228  

BC 0.67 1 0.67 0.30 0.5939  

BD 2.59 1 2.59 1.15 0.3021  

CD 11.32 1 11.32 5.01 0.0419 * 

A2 154.34 1 154.34 68.34 < 0.0001 ** 

B2 97.17 1 97.17 43.03 < 0.0001 ** 

C2 141.64 1 141.64 62.72 < 0.0001 ** 

D2 108.53 1 108.53 48.06 < 0.0001 ** 

残差 31.62 14 2.26    

失拟项 26.79 10 2.68 2.22 0.2294 not significant 

纯误差 4.82 4 1.21    

R2=0.9330     R2adj=0.8660 

注: P<0.01, 影响极显著; P<0.05, 影响显著。 

 

 
 

图 7  各因素对青钱柳总黄酮含量的交互作用响应面图 

Fig.7  Response surface plot of interactions on total flavonoids content in Cyclocarya paliurus 
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4  结论与讨论 

通过对影响青钱柳中总黄酮含量的吐温 80 浓度、液

料比、超声功率、超声时间和超声温度进行单因素和响应

面实验, 建立回归模型方程, 确定青钱柳总黄酮的最佳提

取工艺为吐温 80 浓度 5%、液料比 41:1 (V:m)、超声时间

26 min 和超声温度 60 ℃。此条件下, 实际测得总黄酮含量

为(76.27±0.27) mg/g, 与预测值仅相差 1.36%, 说明此模型

可以用来模拟青钱柳总黄酮的提取工艺, 为青钱柳产业化

开发提供理论参数。 
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