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银杏叶为银杏科植物银杏的干燥叶袁其药用价值
很高遥 银杏叶中含有黄酮苷类化合物尧萜类内酯化合

物及少量多酚类尧酮类尧生物碱等成分[1]遥 其药理作用
包含对中枢神经系统的保护和对心血管系统的调节[2]遥
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摘要：目的 探讨夹带剂在超临界二氧化碳CO2中萃取银杏叶总黄酮醇苷的工艺条件遥方法 以夹带剂加入

方式尧夹带剂种类尧夹带剂加入量及夹带剂流速为考察因素袁总黄酮醇苷的提取率作为考察指标袁用 L9渊 34冤正交
表优化工艺条件袁高效液相色谱法测定总黄酮醇苷含量遥 结果 夹带方式选择预浸 + 动态萃取模式袁以 95%乙醇

作为夹带剂袁加入量 300ml袁加入流速 10ml/ min遥 在上述条件进行超临界萃取时袁总黄酮苷醇提取率可达 5.03%院
萃取压力 20MPa袁萃取温度 60℃袁出口温度 70℃袁用 95%乙醇液态收集萃取物袁动态萃取时间 1 h遥 结论 该实

验优选的工艺明显提高超临界 CO2萃取银杏叶中总黄酮醇苷的提取效率遥
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glycosides from leaves by supercritical CO2
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Abstract: Objective To research the process condition of entrainer in extracting total favonol glycosides
from leaves by supercritical CO2. Methods The optimum extraction technology condition was
investigated by orthogonal experiment [L9(34)] with extraction rate of total favonol glycosides as the evaluation
index, and with the addition way, kind, amount and flow rate of entrainer as investigation factors. The content
of total favonol glycosides was determined by high performance liquid chromatography (HPLC). Results The
adding way of entrainer is the presoak treatment plus dynamic extraction type, the entrainer was 95% alcohol,
with 300 ml infusing volume and 10 ml/min flowing rate. The best factors of supercritical fluid extraction were
as follows: extraction pressure 20 MPa, extraction temperature 60益, outlet temperature 70益, collecting extracts
with 95% alcohol, dynamic extraction time 1 h. Under the processing conditions, the extraction rate of total
favonol glycosides was 5.03%. Conclusions Supercritical CO2 extraction with the optimized process significantly
improves the extraction of total flavonol glycosides from leaves.
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表 1 L9（34）因素水平表

水平 A夹带剂
加入方式

B夹带剂
种类

C夹带剂
加入量 /ml

D夹带剂流
速 /渊 ml/min冤

1 预浸 无水乙醇 100 5

2 预浸 +动态萃取 95%乙醇 200 10

3 预浸 - 静态萃
取 +动态萃取 70%乙醇 300 15

表 2 回归方程

对照品 回归方程 R2

槲皮素 =1.036 - 0.4444 0.9984

山柰素 =0.6401 - 1.3463 0.9995

异鼠李素 =0.3697 +0.1889 0.9944

采用超临界二氧化碳 CO2萃取银杏叶中黄酮类化

合物袁在超临界流体中加入部分夹带剂袁极大地增加
提取效率[3- 5]遥 曾琦华等[6]研究表明袁夹带剂的选择对
超临界 CO2萃取银杏叶中黄酮类化合物有着重要影

响遥 张玉祥等[7]研究得出袁银杏内酯类受夹带剂影响
不大袁而黄酮类化合物需要更多夹带剂的结论遥 本文
研究不同的夹带剂加入种类及加入方式下进行超临

界 CO2萃取银杏叶中黄酮类化合物袁并对实验条件进
行正交优化遥

1 材料与方法

1.1 主要仪器与试剂

银杏叶购自本地药材市场袁槲皮素渊 批号院100081-
200907冤尧山柰素渊 批号院110861- 201310冤尧异鼠李素
渊 批号院110860- 201410冤均购自中国食品药品检定研
究院袁甲醇为色谱纯袁乙醇尧磷酸为分析纯遥 Spe- ed

SFC超临界萃取仪渊 美国 Applied Separations有限公

司冤袁Ulti Mate 3000液相色谱仪渊 美国赛默飞科技
有限公司冤袁AUW220D分析天平 渊 日本岛津科技有
限公司冤遥
1.2 夹带剂单因素考察

银杏叶粉碎过 20目筛袁30℃减压干燥 2 h袁每次
称取 50 g置于萃取釜中遥 参考张玉祥[7]和孙婷[8]的研

究袁选择固定萃取压力 20MPa袁萃取温度 60℃袁出口
温度 70℃袁95%乙醇液态收集萃取物袁 动态萃取时
间 1 h遥分别对夹带剂加入方式尧夹带剂种类尧夹带剂
加入量及夹带剂流速进行考察遥
1.2.1 夹带剂加入方式 选取 95%乙醇作为夹带剂袁
添加量 100ml袁动态萃取时加入流速为 10ml/min遥 添
加方式院① 预浸遥 萃取前将 100ml夹带剂全部加入萃

取釜中袁浸泡 12h后进行动态萃取遥② 预浸 +动态萃

取遥 萃取前将 50ml夹带剂加入萃取釜中袁浸泡 12h

后进行动态萃取袁剩余 50ml 夹带剂通过泵在动态萃

取开始时按照加入流速加入遥 ③ 预浸 - 静态萃取 +

动态萃取遥 萃取前将 50ml夹带剂加入萃取釜中袁浸
泡 12 h后先按照萃取条件静态萃取 1 h袁剩余 50 ml

夹带剂通过泵在静态萃取完成后动态萃取开始时

按照加入流速加入遥
1.2.2 夹带剂种类 采取预浸 +动态萃取袁夹带剂添
加量 100ml袁动态萃取时加入流速为 10ml/min遥 夹带
剂选择无水乙醇尧95%乙醇尧70%乙醇尧50%乙醇进行
萃取遥
1.2.3 夹带剂加入量 采取预浸 +动态萃取袁选取

95%乙醇作为夹带剂袁动态萃取时加入流速为10ml/min遥
分别选择 100尧200尧300和 400 ml 夹带剂进行萃取袁
预浸夹带剂量均为 50ml遥
1.2.4 夹带剂流速 采取预浸 +动态萃取袁 选取
95%乙醇作为夹带剂添加 100ml遥夹带剂流速设定 5尧
10尧15和 20 ml/min遥
1.3 夹带剂的正交优化

为全面考察夹带剂在超临界 CO2萃取银杏叶黄

酮类化合物中的影响袁在单因素的基础上采用 L9渊 34冤
的正交设计袁进行各因素之间协同作用的考察遥 取银
杏叶原料 50 g袁萃取压力 20 MPa袁萃取温度 60℃袁出
口温度 70℃袁95%乙醇液态收集萃取物袁以夹带剂加
入方式尧夹带剂种类尧夹带剂加入量及夹带剂流速作
为考察因素袁以总黄酮醇苷的提取率为考察指标袁确
定夹带剂的最佳工艺条件遥 见表 1遥

1.4 分析方法

1.4.1 总黄酮醇苷的测定方法 采用高效液相色谱

法渊 high performance liquid chromatography袁HPLC冤 [9]遥
选取 Thermo C18填充柱袁以甲醇 - 0.1%磷酸溶液渊 50︰
50冤为流动相袁检测波长为 360 nm遥
1.4.2 对照品溶液制备 分别取槲皮素对照品

12.52 mg尧山柰素对照品 12.60 mg尧异鼠李素对照品
8.33 mg袁置于 250 ml 量瓶中袁加甲醇稀释并定容刻
度袁制成对照品混合溶液遥
1.4.3 线性考察 吸取混合溶液进样袁依次进样 3尧
6尧9尧12尧18μ l袁采用上述色谱方法测定袁以各自色谱
峰面积 - 浓度做标准曲线袁得到各自的回归方程遥
见表 2遥

1.4.4 样品含量测定 将收集的银杏叶萃取液用

95%乙醇定容至 100 ml袁 取 10 ml 提取液挥干袁残
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表 3 L9（34）正交试验结果

实验号 A B C D 总黄酮醇苷的
提取率 /%

1 1 1 1 1 2.971

2 1 2 2 2 3.053

3 1 3 3 3 2.676

4 2 1 2 3 4.803

5 2 2 3 1 4.914

6 2 3 1 2 4.313

7 3 1 3 2 4.552

8 3 2 1 3 4.493

9 3 3 2 1 4.275

k2 4.677 4.153 4.044 3.973

k3 4.440 3.755 4.047 3.991

极差 R 1.777 0.398 0.121 0.080

因素渊 由大到小冤 A尧B尧C尧D

优方案 A2B2C3D3

总黄酮醇苷的
提取率 /%

k1 2.900 4.109 3.926 4.053

表 4 萃取银杏叶中总黄酮醇苷工艺条件的方差分析

总变异 自由度 SS MS 值 值

A 2 5.584 2.791 507.636 0.000

B 2 0.286 0.143 26.000 0.042

C 2 0.029 0.014 2.636 0.237

D 2 0.011 0.003 1.000 0.571

误差 2 0.010 - - -
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图 1 夹带剂加入方式的影响
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图 2 夹带剂种类的影响
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渣加甲醇溶解转移至 50 ml 量瓶袁加甲醇至刻度袁
作为供试品溶液遥溶液过 0.22μ m滤膜进行 HPLC

分析遥 进样量 10μ l袁记录色谱峰面积袁带入标准曲
线计算总黄酮醇苷含量袁 按下列公式计算总黄酮醇
苷的提取率遥
总黄酮醇提取率 = 总黄酮醇苷质量

银杏叶干物质取样量
× 100%

1.5 统计学方法

数据分析采用 SPSS 11.0统计软件袁计量资料以
均数± 标准差渊 x± s冤表示袁用方差分析袁 <0.05为

差异有统计学意义遥

2 结果

2.1 萃取剂单因素试验

选择预浸 +动态萃取的萃取方式提取率渊 4.891%冤
高于预浸 - 静态萃取 +动态萃取渊 4.727%冤袁并远高于
仅预浸的萃取方式渊 3.005%冤遥 95%的乙醇作为夹带剂
提取率渊 4.905%冤高于其他 3种夹带剂的水平遥夹带剂

的加入量从 100～400ml尧 流速从 5～20ml/min对提

取率的影响不大袁基本维持在同一水平遥 见表 3尧4和
图 1～4遥
2.2 正交实验优化结果

夹带剂条件正交试验各因素对总黄酮醇苷提取
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图 3 夹带剂加入量的影响

图 4 夹带剂加入流速的影响
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渊 童颖丹 编辑冤

率影响的由大到小依次为 A尧B尧C尧D袁其最佳组合条
件为 A2B2C3D3袁最优条件下提取率达 4.914%遥

3 讨论

3.1 夹带剂加入方式的影响

萃取方式Ⅱ院预浸 +动态萃取总黄酮醇苷的提取

率最高遥 因为样品在较多的乙醇溶液中预浸袁待萃取
成分处于更加液态的环境中袁使超临界流体 CO2的

扩散阻力较大袁在萃取中传质效果不好袁进而影响整
个萃取效率遥 而采用较少的乙醇溶液进行预浸袁在
动态萃取中不断加入新鲜的夹带剂袁使整体萃取环
境更加顺畅袁传质速度也得到较大提高袁从而使整个
萃取过程更加顺利袁提高萃取效率遥 萃取方式Ⅲ是在

预浸完成后先静态萃取袁萃取效果相对于方式Ⅱ略微

降低袁这是因为预浸状态下乙醇溶液对样品起到溶胀
作用袁再进行静态萃取并没有对整个过程产生太大影
响袁而且静态萃取拉长整个萃取时间袁样品在高压环
境下有效成分有所损失袁所以萃取效率有所下降遥
3.2 夹带剂种类的影响

95%乙醇作为夹带剂总黄酮醇苷的提取率最高遥
这是因为在 CO2- 乙醇 - 水的三元体系中袁乙醇相对
于水更易溶于 CO2中袁乙醇溶液的含水量越少袁其在
超临界体系中的溶解性越高袁传质过程更为顺畅袁提
取率越高遥 而 95%乙醇与无水乙醇比较袁含水量相差
不大袁而在预浸的过程中袁95%乙醇对基质的溶胀效
果更明显袁所以其提取率也更高遥
3.3 夹带剂加入量的影响

300 ml 夹带剂用量下总黄酮醇苷的提取率最

高遥 这是因为夹带剂能够增加超临界 CO2的溶解能

力及选择性袁使待萃取物质更易被萃取出来遥 而随着
夹带剂的进一步增多袁提取率未得到提升袁这说明夹
带剂的加入要适量袁 夹带剂过多会使萃取环境呈液
态袁不利于萃取进行袁而且会产生更多的残留溶剂遥
3.4 夹带剂流速的影响

10ml/min流速下总黄酮醇苷的提取率最高遥这是
因为随着流速的增加袁处于待萃取物质分子周围的夹
带剂浓度增强袁其传质过程更加迅速袁而随着流速的
进一步增加袁会使得夹带剂分子不能完全有序地排列
到基质的周围袁导致整体夹带剂浓度增加而局部夹带
剂浓度呈减少的趋势袁从而使萃取效率在逐渐减弱遥
3.5 正交优化

夹带剂条件正交试验各因素对总黄酮醇苷提取

率影响的由大到小依次为 A尧B尧C尧D袁其最佳组合条

件为 A2B2C3D3遥夹带剂加入方式对总黄酮醇苷提取有
影响袁而夹带剂的种类也有影响遥 由于各单因素最佳
实验条件并不在正交表中袁按照单因素最佳条件与正
交表中最佳条件分别进行 3次实验验证袁总黄酮醇苷
提取率分别为渊 5.03± 0.07冤%和渊 4.97± 0.05冤%袁故夹
带剂最佳条件选择为预浸 +动态萃取遥

本实验研究夹带剂在超临界 CO2中萃取银杏叶

总黄酮醇苷的工艺条件袁以总黄酮醇苷的提取率作为
考察指标袁采用单因素试验对夹带剂加入方式尧夹带
剂种类尧夹带剂加入量及夹带剂加入流速进行考察袁
采用正交试验进行工艺优化袁确定夹带剂最佳工艺条
件遥结果表明袁采用预浸 +动态萃取模式袁选取 95%乙

醇作为夹带剂袁加入量 300ml袁加入流速 10ml/min袁在
萃取压力 20MPa袁萃取温度 60℃袁出口温度 70℃袁95%
乙醇液态收集萃取物袁动态萃取时间 1 h的条件下进

行超临界萃取袁总黄酮醇苷提取率高达 5.03%遥对比
国内目前对超临界 CO2萃取银杏叶中总黄酮醇苷研

究袁明显高于张玉祥等 [7]的 4.16%袁并且为超临界
CO2萃取夹带剂的加入方式提出一个全新的思维方

法袁为进一步拓展超临界 CO2萃取的应用范围提供

依据遥
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