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亚临界水提取油菜花粉中
黄酮类物质的工艺研究

高如意，董兴叶，邓辰辰，许明君，徐振秋
（江苏康缘药业股份有限公司，江苏连云港　 ２２２０４７）

摘　 要：以油菜花粉为原料，采用亚临界水提取黄酮类化合物。通过单因素和正交实验确定最佳工
艺条件。研究表明，最佳工艺条件为：料液比１∶ ２５ ｇ ／ ｍＬ、提取时间２０ ｍｉｎ、提取温度１２０ ℃、压力
１． ２ ＭＰａ，按最佳工艺条件提取黄酮类化合物，得率高达４． １２％ ±０． ０５％。
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　 　 油菜是我国重要的油类经济作物，种植范围广，
年产量达到１ ２００万ｔ，在授粉季节可以收获大量的
油菜花粉。油菜花粉中含有人体所需要的蛋白、黄
酮类、氨基酸、脂肪酸类胡萝卜素［１］等多种生物活
性物质，其中的黄酮类［２］物质具有很强的抗氧化、
调节血脂、抗肿瘤、抗炎、抗辐射、调节免疫［３］等作
用。此外，油菜花粉中的黄酮类物质对前列腺炎有
较好的治疗效果［４］，并能防止前列腺肥大、前列腺
增生等前列腺方面疾病［５］。

油菜花粉中黄酮类物质的提取方法有超声、回
流、浸提和渗漉［６］等，提取溶剂均为乙醇，这些方法
存在溶剂易残留、得率低等缺点。目前，关于亚临界
水提取天然产物的研究逐渐增多，研究对象包括丹
参、川芎、葛根、黄芩、银杏叶［７］等多种植物，提取产
物包括黄酮类、皂苷类、挥发油、多酚等多种活性
物质，且亚临界水提取工艺采用纯化水为提取剂，
绿色环保。但是，目前尚未有亚临界水提取油菜
花粉中黄酮类物质的相关报道。因此，本文以油

菜花粉为原料，采用亚临界水提取其中的黄酮类
化合物，通过单因素实验和正交实验确定提取的
最佳工艺条件，为工业化制备油菜花粉中黄酮类
物质提供参考。
１　 材料与方法
１． １　 材料与仪器

油菜花粉购于上海冠生园蜂制品有限公司；芦
丁标准品（纯度９２． ６％）购于中国食品药品检定研
究院；无水乙醇、硝酸铝等均为分析纯。

ＵＶ ２７００ 型紫外分光光度计：日本岛津；
ＫＣＦＤ０５ ０３型亚临界反应釜：烟台高新区科立自
控设备研究所；微型植物试样粉碎机：天津泰斯特仪
器有限公司；ＤＺＦ ６０５０型真空干燥箱：上海博讯实
业有限公司医疗设备厂。
１． ２　 实验方法
１． ２． １　 黄酮含量测定

标准曲线的建立［８］：以芦丁为对照品，采用分
光光度计法测定黄酮类物质的含量。在５１０ ｎｍ波
长下，以质量浓度为横坐标，吸光度为纵坐标，标准
曲线见图１。
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图１　 芦丁标准曲线
样品黄酮测定：称取一定量的样品，经过稀释，

按照标准曲线方法测定在５１０ ｎｍ处的吸光度，得出
样品中黄酮类化合物含量，根据样品中黄酮化合物
含量，计算黄酮类化合物的得率：

得率＝样品中黄酮类物质的质量破壁干燥后油菜花粉质量× １００％。
１． ２． ２　 工艺流程

油菜花粉→破壁→干燥→亚临界水提取→黄酮
粗提液→浓缩干燥→黄酮类化合物。

油菜花粉破壁处理［９］：将油菜花粉研磨粉碎，
放１８ ℃冰箱冷冻，过夜，后于７０ ℃搅拌加热，待完
全解冻后干燥。

粗提液干燥：将粗提液浓缩至１． ２ ｇ ／ ｍＬ，于真
空干燥箱中干燥（温度为６０ ℃，压力为１． ０ ＭＰａ）。
１． ２． ３　 亚临界水提取条件

丛艳波等人［１０ － １２］的研究表明，在亚临界提取实
验中，提取温度、时间、料液比等因素对黄酮类物质
的得率影响较大，而压力对得率的影响较小，本文通
过前期预实验也得出类似结论，此外，压力过高还会
影响提取效果，导致黄酮类物质变性，并且可能损伤
设备，因此，本文在实际研究中未继续探讨压力对于
黄酮类物质提取得率的影响，根据预实验结果选择
１． ２ ＭＰａ作为提取压力进行实验。

本文通过单因素实验考察温度、时间、料液比三
个因素对黄酮类物质得率的影响，并在单因素实验
基础上，通过正交实验（三因素三水平）确定亚临界
水提取油菜花粉中黄酮类化合物的最佳工艺参数。
１． ３　 统计分析

所有实验均平行３次，采用ＳＰＳＳ １８． ０进行数
据分析。
２　 结果与分析
２． １　 单因素实验
２． １． １　 提取时间的选择

在料液比１ ∶ ２５ ｇ ／ ｍＬ、温度１２０ ℃、压力１． ２
ＭＰａ的条件下，提取时间设定为：５、１０、２０、３０、４０
ｍｉｎ，研究时间对黄酮类化合物得率的影响，实验结

果见图２。

图２　 提取时间对黄酮类化合物得率的影响
由图２可知，在５ ～ ２０ ｍｉｎ内，随着时间的增

加，油菜花粉中黄酮的得率不断升高，在２０ ｍｉｎ达
到最高，超过２０ ｍｉｎ后，得率呈下降趋势，原因可能
是溶剂与溶质已成饱和状态，黄酮得率不再增加，另
外，时间过长会导致黄酮类物质分解［１３］。因此，选
择最佳提取时间为２０ ｍｉｎ。
２． １． ２　 提取温度的选择

在提取时间２０ ｍｉｎ、料液比１ ∶ ２５ ｇ ／ ｍＬ、压力
１． ２ ＭＰａ的条件下，提取温度设定为：１００、１１０、１２０、
１３０、１４０ ℃，研究温度对黄酮类化合物得率的影响，
实验结果见图３。

图３　 提取温度对黄酮类化合物得率的影响
由图３可知，温度在１００ ～ １２０ ℃之间时，随着

温度的增加，得率不断增加。但超过１２０ ℃后，得率
下降，因为过热会导致黄酮类物质分解。另外，过热
会导致油菜花粉中的蛋白和糖类起泡［１４］，附着在油
菜花粉表面，影响提取。因此选择最佳温度为
１２０ ℃。　
２． １． ３　 料液比的选择

在温度１２０ ℃、提取时间２０ ｍｉｎ、压力１． ２ ＭＰａ
的条件下，料液比设定为：１ ∶ １５、１ ∶ ２０、１ ∶ ２５、１ ∶ ３０、
１∶ ３５ ｇ ／ ｍＬ，研究料液比对黄酮类化合物得率的影
响，实验结果见图４。

由图４可知，加水量在１５倍到２５倍之间，随着
加水量的增加，得率增加，加水量为２５倍时得率最
高。但加水量大于２５倍之后，得率开始下降。此
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外，加水量过多会增加提取时加热的时间，而且会影
响后续处理，因此，选择１ ∶ ２５ ｇ ／ ｍＬ为最佳提取料
液比。　

图４　 料液比对黄酮类化合物得率的影响
２． ２　 正交实验结果

在单因素实验的基础上，以黄酮类化合物得率
为考察指标，以温度、时间、料液比为考察因素进行
Ｌ９（３３）正交实验，并对实验结果进行分析，结果见表
１ ～表３。

表１　 因素水平表

因素水平 Ａ
温度／ ℃

Ｂ
时间／ ｍｉｎ

Ｃ
料液比／（ｇ ／ ｍＬ）

１ １１０ １０ １∶ ２０

２ １２０ ２０ １∶ ２５

３ １３０ ３０ １∶ ３０

表２　 正交实验结果

实验号 Ａ
温度／ ℃

Ｂ
时间／ ｍｉｎ

Ｃ
料液比／（ｇ ／ ｍＬ）

得率
／ ％

１ １１０ １０ １∶ ２０ ２． ０９

２ １１０ ２０ １∶ ２５ ２． ７７

３ １１０ ３０ １∶ ３０ ２． ３４

４ １２０ １０ １∶ ２５ ２． ６８

５ １２０ ２０ １∶ ３０ ４． ０４

６ １２０ ３０ １∶ ２０ ３． ５３

７ １３０ １０ １∶ ３０ ２． １８

８ １３０ ２０ １∶ ２０ ２． ５４

９ １３０ ３０ １∶ ２５ ３． １２
Ｋ１ ２． ４００ ２． ３１７ ２． ７２０
Ｋ２ ３． ４１７ ３． １１７ ２． ８５７
Ｋ３ ２． ６１３ ２． ９９７ ２． ８５３
Ｒ １． ０１７ ０． ８００ ０． １３７

表３　 方差分析
因素偏差平方和自由度 Ｆ比 Ｆ临界值显著性
温度 １． ７２４ ２ ４７． ８８９ １９． ０００ 
时间 １． １１７ ２ ３１． ０２８ １９． ０００ 
料液比 ０． ０３６ ２ １． ０００ １９． ０００
误差 ０． ０４ ２

　 　 注：表示有显著性（Ｐ ＜ ０． ０５）。

由极差实验结果得知，各提取因素对黄酮类化合物
得率影响的主次顺序为：温度＞时间＞料液比。经
过正交实验分析后，可以得出提取油菜花粉黄酮
类化合物的最优方案为Ａ２Ｂ２Ｃ２，即温度１２０ ℃，时
间２０ ｍｉｎ，料液比１∶ ２５ ｇ ／ ｍＬ。在正交实验中得到
的理论最佳工艺条件下，测定油菜花粉黄酮类化
合物得率，并做３组平行验证实验。验证实验表
明：在最佳条件下，平均得率高达４． １２％ ±
０． ０５％，并与本课题组前期做的醇提工艺进行对
比（乙醇提取破壁油菜花粉中黄酮类化合物得率
为３． ４９％ ± ０． ０３％），得出亚临界水提取能有效地
提高黄酮类物质得率。
３　 结论

本实验采用亚临界水提取油菜花粉中的黄酮类
物质，得率达到４． １２％ ± ０． ０５％，较醇提得率明显
提高。亚临界水提取技术高效节约、绿色环保，目前
尚未有亚临界水提取油菜花粉中黄酮的研究。因
此，本研究对油菜花粉中黄酮类物质的制备及生产
具有十分重要的指导意义。
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