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　 　 摘要:　 残次滁菊是滁菊生产过程中可能被丢弃或浪费的部分ꎬ其高效利用与转化对于实现资源的综合利用

和提升附加值具有重要意义ꎮ 本研究以残次滁菊为研究对象ꎬ比较了微波辅助提取(ＭＡＥ)、超声辅助提取(ＵＡＥ)
和热回流提取(ＨＲＥ)３ 种提取工艺对滁菊浸膏得率、活性成分(总黄酮和总多酚含量)、挥发性成分和氨基酸组成

的影响ꎮ 结果表明ꎬＭＡＥ 在浸膏得率(４３􀆰 ９９％)、总黄酮含量(７􀆰 １７％)和总多酚含量(９􀆰 ８０％)方面显著优于其他方

法ꎬ并在挥发性成分种类(６５ 种)和高附加值化合物的提取效率上表现出显著优势ꎮ 此外ꎬ利用响应面法优化 ＭＡＥ
工艺参数ꎬ确定最佳工艺条件为:乙醇体积分数 ８５％、微波提取时间 １５ ｍｉｎ、固液比１ ∶ ４５(质量体积比)、旋转蒸发

转速 ６５ ｒ / ｍｉｎ、旋转蒸发温度 ６５ ℃ꎮ 在此优化条件下ꎬ滁菊浸膏的总黄酮含量达到 ８􀆰 ７２％ꎬ本研究结果为滁菊资源

的高效开发和产业化利用提供了理论依据和技术支持ꎮ
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中图分类号:　 ＴＳ２０９　 　 　 文献标识码:　 Ａ　 　 　 文章编号:　 １０００￣４４４０(２０２５)１２￣２４４８￣１４

Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ａｎｄ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｐｒｏｃｅｓｓ ｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎ ｏｆ Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅ￣
ｍｕｍ ｅｘｔｒａｃｔ ｂａｓｅｄ ｏｎ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ￣ａｓｓｉｓｔｅｄ ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ

ＬＯＮＧ Ｍｅｎ１ꎬ２ꎬ３ꎬ　 ＺＨＡＮＧ Ｙｉｈａｎ１ꎬ４ꎬ　 ＳＵＮ Ｊｉａｙｉ１ꎬ　 ＺＨＵ Ｘｉａｎｇｄｏｎｇ３ꎬ　 ＺＨＡＮ Ｇｅ１ꎬ２

(１.Ｓｃｈｏｏｌ ｏｆ Ｂｉｏｌｏｇｉｃａｌ Ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ Ｆｏｏｄ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇꎬ Ｃｈｕｚｈｏｕ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙꎬ Ｃｈｕｚｈｏｕ ２３９０００ꎬ Ｃｈｉｎａꎻ ２.Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ Ｃｅｎｔｅｒ ｏｆ Ｃｈｕｚｈｏｕ Ｃｈｒｙｓａｎ￣
ｔｈｅｍｕｍ Ｐｌａｎｔｉｎｇ ａｎｄ Ｄｅｅｐ Ｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇ ｏｆ Ａｎｈｕｉ Ｐｒｏｖｉｎｃｅꎬ Ｃｈｕｚｈｏｕ ２３９０００ꎬ Ｃｈｉｎａꎻ ３.Ｚｈｏｎｇｑｉｎｇ Ｈｅｓｈｅｎｇ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ Ｃｏ.ꎬ Ｌｔｄ.ꎬ Ｃｈｕｚｈｏｕ ２３９０００ꎬ Ｃｈｉ￣
ｎａꎻ ４.Ｓｃｈｏｏｌ ｏｆ Ｌｉｆｅ Ｓｃｉｅｎｃｅｓꎬ Ａｎｈｕｉ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙꎬ Ｈｅｆｅｉ ２３０６０１ꎬ Ｃｈｉｎａ)

　 　 Ａｂｓｔｒａｃｔ:　 Ｒｅｓｉｄｕａｌ￣ｇｒａｄｅ Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍꎬ ｗｈｉｃｈ ｉｓ ｏｆｔｅｎ ｄｉｓｃａｒｄｅｄ ｏｒ ｗａｓｔｅｄ ｄｕｒｉｎｇ ｔｈｅ ｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎ ｐｒｏｃｅｓｓꎬ
ｈｏｌｄｓ ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ ｐｏｔｅｎｔｉａｌ ｆｏｒ ｅｆｆｉｃｉｅｎｔ ｕｔｉｌｉｚａｔｉｏｎ ａｎｄ ｃｏｎｖｅｒｓｉｏｎꎬ ｅｎａｂｌｉｎｇ ｃｏｍｐｒｅｈｅｎｓｉｖｅ ｒｅｓｏｕｒｃｅ ｕｔｉｌｉｚａｔｉｏｎ ａｎｄ ａｄｄｅｄ￣ｖａｌｕｅ ｅｎ￣
ｈａｎｃｅｍｅｎｔ. Ｔｈｉｓ ｓｔｕｄｙ ｔｏｏｋ ｒｅｓｉｄｕａｌ￣ｇｒａｄｅ Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ａｓ ｔｈｅ ｒｅｓｅａｒｃｈ ｏｂｊｅｃｔ ａｎｄ ｃｏｍｐａｒｅｄ ｔｈｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｙｉｅｌｄｓꎬ
ｂｉｏａｃｔｉｖｅ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ ( ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ａｎｄ ｔｏｔａｌ ｐｏｌｙｐｈｅｎｏｌｓ ｃｏｎｔｅｎｔｓ)ꎬ ｖｏｌａｔｉｌｅ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓꎬ ａｎｄ ａｍｉｎｏ ａｃｉｄ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｓ ｏｆ
Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｅｘｔｒａｃｔ ｏｂｔａｉｎｅｄ ｕｓｉｎｇ ｔｈｒｅｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄｓ: ｍｉｃｒｏｗａｖｅ￣ａｓｓｉｓｔｅｄ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ (ＭＡＥ)ꎬ ｕｌｔｒａｓｏｕｎｄ￣ａｓ￣

ｓｉｓｔｅｄ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ (ＵＡＥ)ꎬ ａｎｄ ｈｅａｔ ｒｅｆｌｕｘ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ (ＨＲＥ).
Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｄｅｍｏｎｓｔｒａｔｅｄ ｔｈａｔ ＭＡＥ ｏｕｔｐｅｒｆｏｒｍｅｄ ｔｈｅ ｏｔｈｅｒ
ｍｅｔｈｏｄｓꎬ ｗｉｔｈ ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔｌｙ ｈｉｇｈｅｒ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｙｉｅｌｄ
(４３􀆰 ９９％)ꎬ ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｏｉｄ ｃｏｎｔｅｎｔ (７.１７％)ꎬ ａｎｄ ｔｏｔａｌ ｐｏｌｙ￣
ｐｈｅｎｏｌ ｃｏｎｔｅｎｔ (９.８０％). Ｆｕｒｔｈｅｒｍｏｒｅꎬ ＭＡＥ ａｃｈｉｅｖｅｄ ｓｉｇｎｉｆ￣
ｉｃａｎｔ ａｄｖａｎｔａｇｅ ｉｎ ｅｘｔｒａｃｔｉｎｇ ｖｏｌａｔｉｌｅ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ (６５ ｔｙｐｅｓ)
ａｎｄ ｈｉｇｈ￣ｖａｌｕｅ ｂｉｏａｃｔｉｖｅ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ. Ｔｈｅ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ
ｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙ ｗａｓ ｅｍｐｌｏｙｅｄ ｔｏ ｏｐｔｉｍｉｚｅ ｔｈｅ ＭＡＥ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓꎬ
ｒｅｓｕｌｔｉｎｇ ｉｎ ｏｐｔｉｍａｌ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ: ａｎ ｅｔｈａｎｏｌ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ
８５％ (ｖ / ｖ)ꎬ ａ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ｏｆ １５ ｍｉｎꎬ ａ ｓｏｌｉｄ￣

８４４２



ｌｉｑｕｉｄ ｒａｔｉｏ ｏｆ １ ∶ ４５ (ｍ ∶ ｖ)ꎬ ａ ｒｏｔａｒｙ ｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎ ｓｐｅｅｄ ｏｆ ６５ ｒ / ｍｉｎꎬ ａｎｄ ａｎ ｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｆ ６５ ℃. Ｕｎｄｅｒ ｔｈｅｓｅ ｃｏｎ￣
ｄｉｔｉｏｎｓꎬ ｔｈｅ ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｏｉｄ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｔｈｅ Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｅｘｔｒａｃｔ ｒｅａｃｈｅｄ ８.７２％. Ｔｈｅ ｒｅｓｅａｒｃｈ ｒｅｓｕｌｔｓ ｐｒｏｖｉｄｅ ｔｈｅｏｒｅｔｉｃａｌ
ａｎｄ ｔｅｃｈｎｉｃａｌ ｓｕｐｐｏｒｔ ｆｏｒ ｔｈｅ ｅｆｆｉｃｉｅｎｔ ｕｔｉｌｉｚａｔｉｏｎ ａｎｄ ｉｎｄｕｓｔｒｉａｌ ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｒｅｓｏｕｒｃｅｓ.

Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ:　 Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｅｘｔｒａｃｔꎻ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ￣ａｓｓｉｓｔｅｄ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎꎻ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｐｒｏｃｅｓｓ ｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎꎻ ｔｏｔａｌ
ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓꎻ ｖｏｌａｔｉｌｅ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓꎻ ａｍｉｎｏ ａｃｉｄｓ

　 　 滁菊(Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ)产于安徽省滁州

市ꎬ是一种集药用、食用与观赏性于一体的珍贵植物

资源ꎬ被誉为中国四大药菊之首[１]ꎮ 滁菊味清凉ꎬ
不苦不甘ꎬ中医认为其具有清热散风、明目平肝的功

效ꎬ可用于缓解耳鸣头晕、高血压、高血脂等[２￣３]ꎮ 研

究结果表明ꎬ滁菊富含氨基酸、微量元素以及总黄酮

等生物活性成分ꎬ具有显著的抗氧化、抗炎、抗衰老、
增强免疫力等生理功能ꎬ同时还具有抗肿瘤、舒张血

管等潜在药理作用[４￣８]ꎮ 近年来ꎬ滁菊的提取工艺及

相关的功能性食品的研究逐渐增多ꎬ但其综合开发

和高效利用仍存在不足ꎬ尤其是针对资源再利用和

深加工的研究亟待突破[９￣１３]ꎮ
浸膏作为一种通过提取植物有效成分而制备的

浓缩制剂ꎬ以成分稳定、体积小、易于保存等优势ꎬ被
广泛应用于食品、药品、化妆品及香料行业[１４￣１５]ꎮ 有

研究发现ꎬ浸膏不仅能够保持植物原有风味ꎬ还能显

著提高其生物活性成分含量ꎮ 例如ꎬ郭田甜等[１６] 发

现在优化提取工艺后金银花的浸膏绿原酸含量显著

增加ꎬ展现出更强的抗菌、抗病毒和抗氧化作用ꎮ 此

外ꎬ浸膏可以作为饮品、保健食品及护肤品的原料ꎬ在
延长滁菊产品生命周期的同时ꎬ为其多元化开发提供

更多可能性ꎮ 苏合香和芸香的浸膏在电子烟中的应

用研究结果显示ꎬ其内含的化学成分与感官特征密切

相关ꎬ进一步体现了植物浸膏在提升产品品质方面的

潜力[１７]ꎮ 因此ꎬ优化植物浸膏的提取工艺ꎬ对于提高

其生物活性成分含量和应用效果具有重要意义ꎮ
传统提取技术ꎬ例如水煎法、热回流法等ꎬ往往

存在物耗高、能耗高、时间长、有效成分提取率不高

等问题ꎬ且长时间高温会破坏热敏性成分[１８]ꎮ 微波

辅助提取技术(ＭＡＥ)作为一种新兴的提取工艺ꎬ近
年来在植物提取领域得到了广泛应用[１９]ꎮ 与传统

方法相比ꎬ微波辅助提取技术具有一系列显著的优

势ꎮ 其工作原理是利用微波能量直接作用于溶剂和

植物细胞中的极性分子ꎬ通过分子振动和摩擦产生

热效应和非热效应ꎬ使植物细胞壁快速破裂ꎬ极大地

促进活性成分的释放[２０￣２１]ꎮ 由于微波加热具有选

择性好、加热均匀的特点ꎬ该技术能够在较低温度下

完成提取过程ꎬ从而有效减少热敏性活性成分(如
黄酮、多酚)的分解ꎬ保证提取物的质量[２２￣２３]ꎮ

已有研究结果表明ꎬ在提取植物活性成分时ꎬ
ＭＡＥ 与合适的溶剂搭配使用能够显著提高提取效

率ꎬ缩短提取时间ꎬ同时保持目标成分的高活性和高

纯度[２４￣２５]ꎮ 例如ꎬ在提取植物中的黄酮类和多酚类

物质时ꎬ采用乙醇作为溶剂已被广泛证明具有显著

效果[２６￣２７]ꎮ 乙醇作为一种绿色、安全、环保的溶剂ꎬ
不仅对人体无毒ꎬ而且具有良好的溶解性和较低的

沸点(７８.３７ ℃) [２８]ꎮ 在微波场作用下ꎬ乙醇分子能

够迅速吸收微波能量ꎬ实现高效加热ꎮ 这种特性不

仅加速了细胞壁的破裂ꎬ还利用乙醇在细胞内外形

成的浓度梯度ꎬ显著提高目标成分向溶剂中的扩散

效率[２９￣３０]ꎮ 此外ꎬＭＡＥ 还能显著减少溶剂用量、降
低能耗ꎬ与传统溶剂浸提方法相比ꎬ提取效率可提高

３０％以上[３１￣３２]ꎮ
在滁菊资源开发过程中ꎬ微波辅助提取技术的

应用不仅能够高效提取滁菊中的活性成分ꎬ如总黄

酮、多酚和挥发性物质ꎬ还能有效克服传统提取方法

的高能耗、高成本问题ꎮ 此外ꎬ该技术还可以充分利

用滁菊资源中的未开发部分ꎬ如残次滁菊或其他次

品资源ꎬ将其转化为高附加值产品ꎬ从而进一步拓宽

滁菊的应用领域ꎬ提升其整体经济价值ꎮ 本研究在

此背景下ꎬ系统比较微波辅助提取、超声辅助提取及

热回流提取 ３ 种提取工艺对滁菊浸膏得率及活性成

分含量的影响ꎬ以明确微波辅助提取的技术优势ꎮ
同时ꎬ探讨微波辅助提取的关键参数对提取效率的

影响ꎬ并采用响应面法对工艺进行优化ꎮ 本研究结

果将为滁菊资源的高效开发及次品资源的综合利用

提供科学依据ꎬ为滁菊产业的可持续发展和产业化

应用提供理论支持和实践指导ꎮ

１　 材料与方法

１.１　 材料与试剂

１.１.１　 试验材料 　 残次新鲜滁菊由滁州市农户提
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供ꎬ主要指不适合制作茶的滁菊“残次品”ꎬ这些花

朵因多种因素未达到标准质量ꎬ包括以下几种情况:
由于先天生长环境的影响(如水分、土壤养分不足ꎬ
或光照不足)ꎬ导致花朵生长不完全或质量较差ꎻ在
种植过程中ꎬ可能受到病虫害的影响ꎬ导致花瓣受损

或花色异常ꎻ采摘过程中ꎬ因人为操作不当而被碰

伤、挤压或破碎ꎬ造成滁菊形态或完整性受损ꎮ 采用

热风干燥工艺进行干燥处理ꎬ具体操作步骤为:将平

铺一层滁菊的料盘置于鼓风干燥箱中ꎬ干燥温度为

６０ ℃ꎬ持续干燥直至样品的含水率降至约 １０％ꎮ 样

品完成干燥后ꎬ粉碎ꎬ过 ６０ 目筛后ꎬ密封保存ꎬ待后

续使用ꎮ
１.１.２　 试剂　 无水乙醇、甲醇购自天津市致远化学

试剂有限公司ꎬ氢氧化钠购自上海麦克林生化科技

股份有限公司ꎬ福林酚试剂、碳酸钠、苯酚、盐酸、硝
酸铝、亚硝酸钠购自国药集团化学试剂有限公司ꎬ茚
三酮购自赛卡姆北京科学仪器有限公司ꎮ 以上均为

分析纯ꎮ 氨基酸混标购自赛卡姆北京科学仪器有限

公司ꎬ芸香苷标准品、没食子酸标准品购自上海星科

生物科技有限公司ꎮ
１.１.３　 设备　 旋转蒸发仪(型号:ＬＣ￣ＲＥ￣２０１Ｄ )ꎬ上
海力辰邦西仪器有限公司产品ꎻ多功能粉碎机(型
号:ＦＷ８０)ꎬ天津泰斯特仪器有限公司产品ꎻ格兰氏

微波炉(型号:Ｐ７０Ｄ２０ＴＬ￣Ｄ４)ꎬ广东格兰氏微波生

活电器有限公司产品ꎻ数显恒温水浴锅(型号:ＳＹＧ￣
４Ｓ)ꎬ常州朗越仪器制造有限公司产品ꎻ紫外可见分

光光度计(型号:ＭＣ０２２６０００１)ꎬ北京普析通用仪器

有限责任公司产品ꎻ电子天平 (型号:ＭＴＳ５０００Ｄꎬ
０.０００ １ ｇ)ꎬ深圳市美孚电子有限公司产品ꎻ气相色

谱￣质谱联用仪(ＧＣ￣ＭＳ) (型号:Ａｇｉｌｅｎｔ ５９７７Ｂ ＧＣ￣
８８９０)ꎬ美国安捷伦公司产品ꎻ固相微萃取手动进样

手柄、１００ μｍ 聚二甲基硅氧烷(ＰＤＭＳ)固相微萃取

针头ꎬ美国 Ｓｕｐｅｌｃｏ 公司产品ꎻ全自动氨基酸分析仪

(型号:Ｓ４３３Ｄ)ꎬ德国 ＳＹＫＡＭ (赛卡姆)公司产品ꎮ
１.２　 试验方法

１.２.１　 滁菊浸膏制备方法 　 称取一定量的滁菊粉

末ꎬ按照１ ∶ ３０(质量体积比)的料液比加入 ７０％的

乙醇ꎬ摇匀后在一定的条件下进行提取ꎮ 提取结束

后ꎬ冷却至室温ꎬ过滤除去固体残渣ꎬ滤液采用真空

旋转蒸发仪真空浓缩ꎬ浓缩至浸膏呈黏稠状且恒重

(连续 ２ 次称量重量差<０􀆰 ５％)后得到滁菊浸膏ꎬ置
于棕色瓶中 ４ ℃冷藏保存ꎮ

１.２.２　 不同浸提方式对滁菊浸膏品质的影响 　 为

确保试验设计的科学性与可比性ꎬ本研究在对比不

同提取方法时统一采用固定料液比(１ ∶ ３０ꎬ质量体

积比)与乙醇含量(７０％)ꎮ 该设置能够有效排除溶

剂浓度及溶剂与固液比对提取效果的影响ꎬ从而使

得提取方法之间的比较更加专注于提取工艺本身的

差异ꎮ 在有机溶剂选择方面ꎬ乙醇因其环境友好性

及安全性被优先采用ꎬ且已有研究结果证实ꎬ６０％~
８５％的乙醇含量对植物活性成分具有最优提取效

率[３３￣３４]ꎬ故本研究选定 ７０％作为基础溶剂含量ꎮ 提

取温度参数方面ꎬ６５~ ７０ ℃的提取温度已在多种植

物的提取研究中被证明能够在不破坏生物活性成分

的前提下有效提取目标物质ꎬ因此选定 ６５ ℃作为浸

提温度ꎮ 与此同时ꎬ所选的微波功率、超声功率和提

取时间等条件均是在预试验中通过单因素试验优化

确定的最佳工艺参数ꎬ确保试验具备可重复性和可

操作性ꎮ 具体如下:
热回流提取(ＨＲＥ):精确称取一定量的滁菊粉

末ꎬ按照料液比１ ∶ ３０(质量体积比)ꎬ加入体积分数

为 ７０％的乙醇溶液ꎬ充分混匀ꎮ 将混合液置于 ６５
℃条件下进行热回流提取 ２ ｈꎮ

微波辅助提取(ＭＡＥ):精确称取一定量的滁菊

粉末ꎬ按照料液比１ ∶ ３０(质量体积比)ꎬ加入体积分

数为 ７０％的乙醇溶液ꎬ充分混匀ꎮ 将混合物置于微

波提取仪中ꎬ在 ３００ Ｗ 功率、６５ ℃的条件下提取 １５
ｍｉｎꎮ

超声辅助提取(ＵＡＥ):精确称取一定量的滁菊

粉末ꎬ按照料液比１ ∶ ３０(质量体积比)ꎬ加入体积分

数为 ７０％的乙醇溶液ꎬ充分混匀ꎮ 在超声功率 ２００
Ｗ、超声温度 ６５ ℃、超声时间 ３５ ｍｉｎ 的条件下进行

超声提取ꎮ
１.２.３　 响应面法微波辅助制备滁菊浸膏工艺优化

１.２.３.１　 单因素试验　 乙醇体积分数对滁菊浸膏总

黄酮含量影响的测定:将乙醇体积分数设置为

５０％、６０％、７０％、８０％、９０％ꎬ微波提取 １５ ｍｉｎꎬ固液

比为１ ∶ ３０ (质量体积比)ꎬ旋转蒸发转速为 ６０
ｒ / ｍｉｎꎬ温度为 ６５ ℃ꎬ考察乙醇体积分数对滁菊浸膏

总黄酮含量(浸膏用 ７０％乙醇定容至相同体积混匀

后检测ꎬ以下均是)的影响ꎮ
微波提取时间对滁菊浸膏总黄酮含量影响的测

定:乙醇体积分数为 ７０％ꎬ固液比为１ ∶ ３０(质量体

积比)ꎬ旋转蒸发转速为 ６０ ｒ / ｍｉｎꎬ温度为 ６５ ℃ꎬ将
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微波提取时间设置为 ５ ｍｉｎ、１０ ｍｉｎ、１５ ｍｉｎ、２０ ｍｉｎ
和 ２５ ｍｉｎꎬ考察不同微波提取时间对滁菊浸膏中总

黄酮含量的影响ꎮ
固液比对滁菊浸膏总黄酮含量影响的测定:乙

醇体积分数为 ７０％ꎬ微波提取时间为 １５ ｍｉｎꎬ旋转蒸

发转速为 ６０ ｒ / ｍｉｎꎬ温度为 ６５ ℃ꎬ将固液比(质量体

积比)分别设定为１ ∶ ２０、１ ∶ ３０、１ ∶ ４０、１ ∶ ５０、１ ∶
６０ꎬ考察固液比对滁菊浸膏总黄酮含量的影响ꎮ

旋转蒸发转速对滁菊浸膏总黄酮含量影响的测

定:乙醇体积分数为 ７０％ꎬ微波提取时间为 １５ ｍｉｎꎬ
固液比为１ ∶ ３０(质量体积比)ꎬ旋转蒸发温度为 ６５
℃ꎬ设定旋转蒸发转速为 ４０ ｒ / ｍｉｎ、 ５０ ｒ / ｍｉｎ、 ６０
ｒ / ｍｉｎ、７０ ｒ / ｍｉｎ、８０ ｒ / ｍｉｎꎬ考察旋转蒸发转速对滁

菊浸膏总黄酮含量的影响ꎮ
旋转蒸发温度对滁菊浸膏总黄酮含量影响的测

定:乙醇体积分数为 ７０％ꎬ微波提取时间为 １５ ｍｉｎꎬ
固液比为１ ∶ ３０(质量体积比)ꎬ旋转蒸发转速为 ６０
ｒ / ｍｉｎꎬ设定旋转蒸发温度为 ４０ ℃、５０ ℃、６０ ℃、７０
℃、８０ ℃ꎬ考察旋转蒸发温度对滁菊浸膏总黄酮含

量的影响ꎮ
１.２.３.２　 Ｂｏｘ￣Ｂｅｈｎｋｅｎ 响应面试验　 在单因素试验的

基础上ꎬ对滁菊浸膏提取工艺进行响应曲面优化ꎬ根
据 Ｂｏｘ￣Ｂｅｈｎｋｅｎ 响应面试验设计原理ꎬ以滁菊浸膏总

黄酮含量为响应值ꎬ优化乙醇体积分数(Ａ)、微波提

取时间(Ｂ)、固液比(Ｃ)、旋转蒸发转速(Ｄ)、旋转蒸

法温度(Ｅ)ꎬ每个因素取 ３ 个水平ꎬ试验设计见表 １ꎮ

表 １　 响应面试验因素及水平设置

Ｔａｂｌｅ １　 Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｆａｃｔｏｒｓ ａｎｄ ｌｅｖｅｌｓ ｆｏｒ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙ

水平

因素

乙醇体积分数(Ａ)
(％)

微波提取时间(Ｂ)
(ｍｉｎ)

固液比(Ｃ)
(质量体积比)

旋转蒸发转速(Ｄ)
(ｒ / ｍｉｎ)

旋转蒸发温度(Ｅ)
(℃)

－１ ７０ １０ １ ∶ ３０ ５０ ５０

０ ８０ １５ １ ∶ ４０ ６０ ６０

＋１ ９０ ２０ １ ∶ ５０ ７０ ７０

１.３　 指标检测方法

１.３.１　 滁菊浸膏得率 　 滁菊浸膏得率计算公式如

下:

得率＝
ｍ１

ｍ２
×１００％

式中ꎬｍ１为滁菊浸膏的质量(ｇ)ꎬｍ２为滁菊粉末

的质量(ｇ)ꎮ
１.３.２　 滁菊浸膏总黄酮含量的测定方法　 参照«出
口食品中总黄酮的测定» (ＳＮ / Ｔ ４５９２－２０１６)ꎬ采用

亚硝酸钠￣硝酸铝￣氢氧化钠比色法ꎬ以芸香苷为标

准品ꎬ采用紫外￣可见分光光度法进行定量分析ꎮ
１.３.３　 滁菊浸膏总多酚含量的测定方法　 参照«植
物提取物及其制品中总多酚含量的测定　 分光光度

法»(Ｔ / ＡＨＦＩＡ ００５－２０１８)ꎬ采用福林￣酚比色法进行

测定ꎮ
１.３.４ 　 滁菊浸膏挥发性成分的检测方法 　 称取

１􀆰 ０００ ｇ 滁菊浸膏样品ꎬ置于顶空瓶中ꎬ使用锡箔纸

密封瓶口ꎮ 将样品在 ７０ ℃的条件下预平衡 １０ ｍｉｎꎬ
随后在 ７０ ℃ 水浴条件下进行顶空固相微萃取

(ＳＰＭＥ)ꎮ 将萃取头插入顶空瓶中ꎬ吸附挥发性成

分 ３５ ｍｉｎꎮ 萃取完成后ꎬ立即将萃取头插入气相色

谱仪的进样口(进样口温度设定为 ２５０ ℃)ꎬ解析 ５
ｍｉｎꎮ
　 　 色谱条件:进样模式为不分流进样ꎬ初始温度设

置为 ５０ ℃ꎬ以 １０ ℃ / ｍｉｎ的速率升温至 １３０ ℃ꎬ并保

持 ２ ｍｉｎꎻ随后以 ２ ℃ / ｍｉｎ的速率升温至 １９０ ℃ꎻ最
后以 １５ ℃ / ｍｉｎ的速率升温至 ２５０ ℃ꎬ并保持 ２ ｍｉｎꎮ
进样 口 温 度 设 为 ２５０ ℃ꎬ 采 用 高 纯 度 氦 气

(９９􀆰 ９９９％)作为载气ꎬ流速为 １ ｍＬ / ｍｉｎꎮ
　 　 质谱条件:电离方式为电子轰击(ＥＩ)ꎬ电子轰

击能量为 ７０ ｅＶꎻ离子源温度设置为 ２３０ ℃ꎻ四极杆

温度为 １５０ ℃ꎻ接口温度设为 ２５０ ℃ꎻ检测范围设为

３０~３５０ ａｍｕꎻ使用 ９９􀆰 ９９９％高纯度氦气作为载气ꎬ
流速为 １ ｍＬ / ｍｉｎꎻ进样口温度设为 ２５０ ℃ꎮ
　 　 挥发性风味化合物分析:将分离出的化合物的

质谱数据与计算机检索标准谱图库进行对比ꎬ确认

挥发性物质的组成ꎻ采用峰面积归一法确定挥发性

风味物质的相对含量ꎮ
１.３.５　 游离氨基酸的测定方法　 称取 １.０００ ｇ 滁菊

浸膏样品ꎬ加入 ２０ ｍＬ 厌氧管中ꎻ在厌氧管中精确加
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入 ２０ ｍＬ ６ ｍｏｌ / Ｌ盐酸以及新蒸馏的苯酚 ３~４ 滴ꎬ放
入冷冻剂中ꎬ冷冻 ５ ｍｉｎꎻ将厌氧管接到真空泵的抽

气管上ꎬ抽真空ꎬ同时充入高纯氮气ꎬ重复 ３ 次ꎬ在充

氮气的状态下将厌氧管螺丝盖拧紧ꎻ将已封口的厌

氧管放入 １１０ ℃的恒温真空干燥箱中 ２２ ｈꎬ冷却ꎻ打
开厌氧管ꎬ使用超纯水多次冲洗厌氧管ꎬ将水解液全

部转移到 ５０ ｍＬ 容量瓶中ꎬ定容ꎻ吸取 １ ｍＬ 滤液于

５ ｍＬ 容量瓶内ꎬ放入 ０ ℃真空干燥器中干燥ꎬ残留

物用１~２ ｍＬ 超纯水溶解ꎬ重复 ２ 次ꎬ至没有任何液

体ꎻ加入 １ ｍＬ、ｐＨ ２􀆰 ２ 的磷酸盐缓冲溶液溶解样品ꎬ
使用塞卡姆 Ｓ４３３Ｄ 全自动氨基酸分析仪测定样品

中游离氨基酸的种类和含量ꎮ
１.４　 数据处理

所有试验均进行 ３ 次重复ꎬ所有数据利用 Ｍｉ￣
ｃｒｏｓｏｆｔ Ｅｘｃｅｌ 进行归纳整理ꎬ数据采用平均值±标准差

的形式表示ꎻ采用 ＩＢＭ ＳＰＳＳ Ｓｔａｔｉｓｔｉｃｓ ２６.０ 软件进行

单因素方差分析(Ｏｎｅ￣ｗａｙ ＡＮＯＶＡ)ꎬ不同平均值之

间利用最小显著差异(ＬＳＤ)法进行差异显著性检验ꎮ
采用软件 Ｄｅｓｉｇｎ￣Ｅｘｐｅｒｔ １２.０ 通过 Ｂｏｘ￣Ｂｅｈｎｋｅｎ 模型

进行响应面试验设计以及建立响应面回归方程ꎬ结果

利用最小二乘法进行二次多项式回归统计分析ꎮ

２　 结果与分析

２.１　 不同浸提方式对滁菊浸膏得率的影响

表 ２ 展示了 ３ 种浸提方法(ＵＡＥ、ＭＡＥ 和 ＨＲＥ)
对滁菊浸膏得率及外观特征的影响ꎮ ＭＡＥ 方法提取

的滁菊浸膏得率最高(４３􀆰 ９９％)ꎬ显著高于 ＵＡＥ 方法

(３９􀆰 １１％)(Ｐ<０􀆰 ０５)ꎬＨＲＥ 方法提取的滁菊浸膏得率

为 ４１􀆰 ６７％ꎬ与 ＭＡＥ 方法无显著差异ꎬ显著高于 ＵＡＥ
方法(Ｐ<０􀆰 ０５)ꎮ 尽管浸膏得率存在显著差异ꎬ但 ３
种方法所得提取物的外观特征一致ꎬ均为深褐色黏稠

的半固体ꎬ表明提取方式对浸膏的物理外观无显著影

响ꎮ

表 ２　 不同浸提方式对滁菊浸膏得率的影响

Ｔａｂｌｅ ２ 　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄｓ ｏｎ ｔｈｅ ｙｉｅｌｄ ｏｆ
Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｅｘｔｒａｃｔ

浸提方式 浸膏得率(％) 外观特征

ＵＡＥ ３９.１１±０.２５ｂ 深褐色黏稠半固体

ＭＡＥ ４３.９９±０.４１ａ 深褐色黏稠半固体

ＨＲＥ ４１.６７±０.４６ａ 深褐色黏稠半固体

ＵＡＥ:超声辅助提取ꎻＭＡＥ:微波辅助提取ꎻＨＲＥ 热回流提取ꎮ 同一
列数据后不同字母表示不同浸提方式滁菊浸膏得率间存在显著差异
(Ｐ<０􀆰 ０５)ꎮ

２.２　 不同浸提方式对滁菊浸膏总黄酮和总多酚含

量的影响

　 　 表 ３ 显示了不同浸提方法对滁菊浸膏中总多酚

和总黄酮含量的影响ꎮ ＭＡＥ 方法浸提的滁菊浸膏中

总多酚和总黄酮含量均最高ꎬ均显著高于 ＨＲＥ 方法ꎮ
ＵＡＥ 方法浸提的总多酚和总黄酮含量次之ꎬ均显著

高于 ＨＲＥ 方法ꎮ 综合来看ꎬＭＡＥ 方法显著提升了滁

菊中多酚和黄酮类活性成分的提取效率ꎬ表明其在保

留生物活性成分和实现高效提取方面具有明显优势ꎮ

表 ３　 不同浸提方式对滁菊浸膏总黄酮与总酚含量的影响

Ｔａｂｌｅ ３ 　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄｓ ｏｎ ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｏｉｄ
ａｎｄ ｔｏｔａｌ ｐｏｌｙｐｈｅｎｏｌ ｃｏｎｔｅｎｔｓ ｉｎ Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ
ｅｘｔｒａｃｔｓ

浸提方式 总多酚含量(％) 总黄酮含量(％)

ＵＡＥ ９.６４±０.３４ａ ６.６８±０.１５ａ

ＭＡＥ ９.８０±０.５３ａ ７.１７±０.６５ａ

ＨＲＥ ９.２０±０.３０ｂ ６.３４±０.４４ｂ
ＵＡＥ:超声辅助提取ꎻＭＡＥ:微波辅助提取ꎻＨＲＥ 热回流提取ꎮ 总黄
酮含量和总多酚含量表示提取物中黄酮类化合物和多酚类化合物的
重量占化合物总重量的百分比ꎻ 同一列数据后不同小写字母表示不
同浸提方式滁菊浸膏总多酚和总黄酮含量存在显著差异(Ｐ<０􀆰 ０５)ꎮ

２.３　 不同浸提方式对滁菊浸膏挥发性化合物成分

组成的影响

　 　 表 ４ 展示了不同浸提方法 ( ＨＲＥ、 ＭＡＥ 和

ＵＡＥ)对滁菊浸膏挥发性成分组成的影响ꎮ 结果

(表 ４)表明ꎬ不同浸提方式显著影响了挥发性化合

物的种类和含量(Ｐ<０􀆰 ０５)ꎮ 共检测出 ７３ 种挥发性

物质ꎬ其中微波浸提(ＭＡＥ)方法检测获得的挥发性

物质种类最多ꎬ共 ６５ 种ꎻ热回流浸提(ＨＲＥ)方法次

之ꎬ为 ６０ 种ꎻ超声浸提(ＵＡＥ)方法检测出的挥发性

物质种类最少ꎬ仅为 ４０ 种ꎮ ３ 种浸提方式共有的挥

发性物质有 ３２ 种ꎬ主要包括邻甲基苯乙酮、反式￣α￣
佛手柑烯、 ４￣亚甲基￣１￣甲基￣２￣( ２￣甲基￣１￣丙烯￣１￣
基)￣１￣乙烯基环庚烷、α￣姜黄烯、单环倍半萜烯、姜
黄醇、β￣贝壳杉烯、香柑醇、(１Ｒ)￣６ꎬ６ꎬ９￣三甲基￣２￣亚
甲基环十￣４ꎬ８￣二烯￣１￣酮、冰片酯、(￣)￣石竹烯醇、１４￣
羟基茶叶烯、环氧异戊二烯、(Ｚ)￣松果菊烯水合物、
龙脑虎酯、反式长链烷烃醇、 ( ＋)￣喇叭烯、 ( １Ｓꎬ
８ａα)￣十氢￣１ꎬ４ａβ￣二甲基￣７β￣异丙烯￣１￣萘酚、α￣香附

酮、４￣(６￣甲基庚￣５￣烯￣２￣基)环己￣２￣烯￣１￣酮、左美诺

醇、反式￣Ｚ￣α￣环氧双苯甲酸酯、阿格三醇、α￣紫苏

酮、石竹￣４ ( １４)ꎬ ８ ( １５)￣二烯￣５￣醇、氧化石墨烯￣
(ＩＩ)、(１Ｒꎬ４Ｅꎬ８Ｅ)￣６ꎬ６ꎬ９￣三甲基￣２￣亚甲基￣４ꎬ８￣环
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戊二烯￣１￣醇、８ꎬ１４￣氧化二氢苯、白菖烯等ꎮ 这些共

有成分是滁菊浸膏核心的挥发性化合物组成ꎮ
此外ꎬ不同浸提方式制备的滁菊浸膏还具有其独

特的挥发性物质ꎮ 超声浸提(ＵＡＥ)方法特别提取到

的滁菊浸膏中挥发性物质共有 ２ 种ꎬ分别为氧化芳香

双烯￣(２)和 ５￣甲酰甲基￣６￣羟基￣３ꎬ３￣二甲基￣６￣乙烯基

双环[３.２.０]庚烷￣２￣酮ꎻ热回流浸提(ＨＲＥ)方法特别

提取到的滁菊浸膏中的挥发性物质有 ３ 种ꎬ分别为 １￣
甲基￣３￣异丙基苯、甲基环己烯酮和 １０ꎬ１０￣二氯双环

[６.２.０]癸烷￣９￣酮ꎻ微波浸提(ＭＡＥ)方法特别提取到

的滁菊浸膏中挥发性物质最多ꎬ共有 ８ 种ꎬ包括顺式￣
α￣山酞醇、４￣庚基苯甲酸甲酯、(＋)￣长叶烯和(＋)￣１ꎬ
７￣二表￣α￣雪松烯等ꎮ 其中ꎬ(＋)￣长叶烯具有清新且

提神的香气ꎬ具有提神醒脑、清新空气的功能ꎬ在香

薰、香水等产品中具有潜在的应用价值ꎮ
综合分析ꎬ微波浸提(ＭＡＥ)方法在挥发性物质的

种类和含量提取方面表现最佳ꎬ热回流浸提(ＨＲＥ)方
法次之ꎬ而超声浸提(ＵＡＥ)方法在提取挥发性物质的

种类和效率上相对较低ꎮ 这些结果为滁菊浸膏的挥发

性成分提取工艺优化提供了重要参考依据ꎮ

表 ４　 不同浸提方式对滁菊浸膏挥发性成分的影响

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄｓ ｏｎ ｔｈｅ ｖｏｌａｔｉｌｅ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ ｏｆ Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｅｘｔｒａｃｔｓ

分类　 序号 挥发性化合物　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ＣＡＳ 号
相对含量(％)

ＨＲＥ ＭＡＥ ＵＡＥ

烯烃 １ (Ｅ)￣赤松萜烯水合物 １４５５１２￣８４￣１ － ０.７２±０.１０ａ ０.５４±０.０２ｂ
２ 反式石竹烯 ８７￣４４￣５ ０.７７±０.１１ａ ０.６６±０.１０ａ －
３ 萜品油烯 ５８６￣６２￣９ ０.６０±０.０４ａ ０.５７±０.０４ａ －
４ 反式￣α￣佛手柑烯 １３４７４￣５９￣４ ０.６７±０.０２ａ ０.８４±０.１７ａｂ ０.５４±０.０２ｃ
５ β￣榄香烯 ５１５￣１３￣９ ０.５６±０.０２ａ ０.７２±０.２１ａ －
６ β￣丙二烯 ４３２１９￣８０￣３ － ０.５４±０.０１ａ －
７ (＋)￣长叶烯 ４７５￣２０￣７ － ０.５９±０.０１ａ －
８ (＋)￣１ꎬ７￣二表￣α￣雪松烯 ５０８９４￣６６￣１ － ０.６８±０.０１ａ －
９ 反式￣β￣金合欢烯 １８７９４￣８４￣８ － ３.２３±１.６２ａ ０.７２±０.０７ｂ
１０ α￣ 苝烯 ３８５３￣８３￣６ ０.７８±０.１０ａ ０.７９±０.０４ａ －
１１ 氧化石竹烯 １１３９￣３０￣６ １.０６±０.３７ａ ０.９６±０.２３ａ －
１２ 硒￣４ꎬ１１￣二烯 １０３８２７￣２２￣１ － １.０８±０.２９ａ ０.８０±０.１４ａ
１３ α￣姜黄烯 ６４４￣３０￣４ ２.２５±０.５１ｂ ６.７６±３.２２ａ １.２２±０.２９ｂ
１４ (＋)￣β￣硒烯 １７０６６￣６７￣０ ５.５２±２.０５ａ － ２.０７±０.５９ｂ
１５ 单环倍半萜烯 ４９５￣６０￣３ ０.９９±０.２３ａ ２.０８±０.４７ｃ １.６２±０.４４ａｂ
１６ (￣)￣β￣杜仲烯 ２８９７６￣６７￣２ ０.７２±０.０２ｂ ０.９１±０.１２ａ －
１７ γ￣顺式￣马茶烃 ５３１１１￣２５￣４ － ０.６２±０.０７ａ －
１８ α￣泛酸烯 ５６６３３￣２８￣４ ０.５６±０.０３ａ ０.６５±０.１１ａ －
１９ β￣贝壳杉烯 ２０３０７￣８３￣９ ３.３６±０.７３ｂ ９.７８±４.８９ａ １.４８±０.２２ｂ
２０ １４￣羟基茶叶烯 ５０２７７￣３３￣３ １.８２±０.３４ａｂ ２.３６±１.０５ａ ０.７２±０.０３
２１ 环氧异戊二烯 １０００１５９￣３６￣６ ０.６８±０.０９ｂ ０.９７±０.１５ａ ０.６０±０.０３ａ
２２ 氧化芳香双烯￣(２) １０００１５１￣９８￣６ － － ０.８５±０.１８ａ
２３ (＋)￣喇叭烯 ２１７４７￣４６￣６ １.０７±０.２８ｂ １.２７±０.２３ａ ０.８７±０.１４ｂ
２４ 氧化石墨烯￣(ＩＩ) １０００１５９￣３６￣７ ０.５８±０.０６ｂ ０.８７±０.１３ａ ０.７３±０.０９ａｂ
２５ 红没药烯 １０００１５１￣４８￣９ ０.５５±０.００ｂ ０.７９±０.１６ａ －
２６ 氧化异戊二烯￣(１) １０００１５６￣１２￣８ ０.７１±０.１８ａ ４.７２±２.４６ａ －
２７ 白菖烯 １０００１５１￣４６￣０ ０.６９±０.１３ａ １.８５±１.１１ａ １.３６±０.０１ａ

酮类 １ 甲基环己烯酮 １１９３￣１８￣６ ０.９５±０.０９ａ － －
２ １０ꎬ１０￣二氯双环[６.２.０]癸烷￣９￣酮 ２２３７４￣１３￣６ ０.６４±０.１０ａ － －
３ 邻甲基苯乙酮 ５７７￣１６￣２ ０.８０±０.１１ａ ０.６９±０.０６ａｂ ０.６０±０.０５ｂ
４ ５￣甲酰甲基￣６￣羟基￣３ꎬ３￣二甲基￣６￣乙烯基双环[３.２.０]庚烷￣２￣酮 １０００１５６￣７８￣３ － － ０.５９±０.０３ａ
５ (１Ｒ)￣６ꎬ６ꎬ９￣三甲基￣２￣亚甲基环十￣４ꎬ８￣二烯￣１￣酮 １９８８８￣００￣７ １.１４±０.２３ａ ０.７８±０.１１ｂ ０.８１±０.１２ａｂ
６ α￣紫苏酮 ４７３￣０８￣５ １.８９±０.０６ｂ ３.３３±０.５０ａ １.６２±０.３５ｂ
７ α￣香附酮 ４７３￣０８￣５ １.１１±０.１１ｂ ２.１３±０.３８ａ ０.９８±０.１８ｃ
８ ４￣(６￣甲基庚￣５￣烯￣２￣基)环己￣２￣烯￣１￣酮 １７２３￣８０￣４ １.５１±０.０７ｂ ３.０４±０.５８ａ １.１２±０.２４ｂ
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续表４　 Ｃｏｎｔｉｎｕｅｄ４

分类　 序号 挥发性化合物　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ＣＡＳ 号
相对含量(％)

ＨＲＥ ＭＡＥ ＵＡＥ

醇类 １ 顺式￣α￣山酞醇 １９９０３￣７２￣１ － ０.５６±０.０１ａ －
２ 伯格莫烯醇 ８８０３４￣７４￣６ ０.７９±０.０１ａ ０.７０±０.０７ｂ －
３ β￣蒿甲醇 ３８１４２￣５６￣２ － ０.７０±０.０１ａ －
４ 姜黄醇 ３８１４２￣５７￣３ ０.８５±０.０９ａ ０.９７±０.１５ａ ０.８０±０.１７ａ
５ 香柑醇 ４８６￣６０￣２ １.３０±０.１７ａ ０.９９±０.０６ｂ ０.８４±０.０７ｂ
６ 香叶醇 １１１３￣２１￣９ ０.６５±０.００ｂ １.０６±０.２５ａ －
７ (￣)￣石竹烯醇 ７７１７１￣５５￣２ １.２５±０.０８ａｂ １.５３±０.４９ａ ０.７２±０.０９ｂ
８ 反式长链烷烃醇 １０００１５９￣３６￣５ ０.８９±０.２３ａ ０.９１±０.０９ａ ０.６２±０.０４ａ
９ 左美诺醇 ２３０８９￣２６￣１ １.１４±０.０５ｂ １.９０±０.１９ａ ０.７２±０.０５ｃ
１０ 阿格三醇 ３８０２２￣９７￣８ ０.６０±０.０１ａ ０.６１±０.０５ａ ０.５７±０.０４ａ
１１ 石竹￣４(１４)ꎬ ８(１５)￣二烯￣５￣醇 １９４３１￣８０￣２ ０.６５±０.０８ｂ １.０９±０.１７ａ ０.７２±０.１１ｂ
１２ ４(１５)ꎬ５ꎬ１０(１４)￣大根香叶三烯￣１￣醇 ８１９６８￣６２￣９ ０.５４±０.０１ｂ ０.５９±０.０４ａ －
１３ 顺式￣(Ｚ)￣α￣双幂环醇 １０００１３１￣７１￣２ ０.７９±０.０９ｂ ０.９４±０.０８ａ －
１４ ２￣亚甲基￣６ꎬ８ꎬ８￣三甲基三环[５.２.２.０(１ꎬ６)]十一烷￣３￣醇 １０００１５９￣３７￣６ ０.７１±０.１１ａ １.２５±０.５４ａ ０.９４±０.３０ａ
１５ 苯ꎬ１ꎬ４ꎬ９￣癸三烯醇 １３３９３￣６３￣０ １.２９±０.０５ｂ ３.５７±０.７０ａ －
１６ (Ｚ)￣β￣姜黄烯￣１２￣醇 ６９８３６５￣１０￣５ ０.６３±０.０６ａ ０.６６±０.０７ａ －

醛类 １ ４￣异丙基苯甲醛 １２２￣０３￣２ ０.６５±０.０３ａ ０.５６±０.０２ｂ －
２ 麝香石竹烯醛 ４７０￣４１￣７ ０.５６±０.０１ｂ ０.６４±０.０６ａ －

酸类 １ 壬酸 １１２￣０５￣０ ０.７３±０.１５ａ ０.６４±０.０６ａ －
２ 癸酸 ３３４￣４８￣５ ０.７５±０.０３ａ － ０.５７±０.０３ｂ

酯类 １ ４￣庚基苯甲酸甲酯 ６８９２￣８０￣４ － ０.５３±０.００ａ －
２ (￣)￣α￣二羟基苯甲酸酯 ２３０８９￣２６￣１ ０.５６±０.０１ｂ ０.８１±０.１４ｃ －
３ 冰片酯 ８５７５８￣３７￣８ ０.９７±０.０７ａｂ １.５５±０.４９ｂ ０.７１±０.０９ｂ
４ 龙脑虎酯 １０１２２３￣９２￣１ １.２２±０.２９ｂ ２.４３±０.６４ａ ０.９８±０.１３ｂ
５ 反式￣Ｚ￣α￣环氧双苯甲酸酯 １０００１３１￣７１￣１ ０.７３±０.０２ａ ０.７６±０.１２ａ ０.６２±０.１０ａ
６ 乌维素 Ｃꎬ二乙酸酯 １０００５０１￣９０￣０ ０.７３±０.０３ａ ０.８６±０.１２ａ －

其他 １ １￣甲基￣３￣异丙基苯 ５３５￣７７￣３ ０.５９±０.０３ａ － －
２ 芝麻酚 ４１４３２￣７０￣６ ０.６０±０.０２ａ ０.６８±０.１２ａ －
３ ４￣亚甲基￣１￣甲基￣２￣(２￣甲基￣１￣丙烯￣１￣基)￣１￣乙烯基环庚烷 １０１０１５９￣３８￣５ ０.９３±０.０４ａ ０.９５±０.２３ａ ０.６１±０.０３ｂ
４ 反式奎宁水合物 １４５５１２￣８４￣１ １.０１±０.１６ａ ０.７１±０.１１ｂ －
５ 反式柚皮素水合物 １０００３７４￣１７￣７ － ０.５４±０.０１ａ －
６ (Ｚ)￣松果菊烯水合物 ５８３１９￣０５￣４ １.０２±０.２０ａ １.０２±０.２６ａ ０.６９±０.２１ａ
７ ５ꎬ５￣二甲基￣４￣(３￣甲基￣１ꎬ３￣丁二烯基)￣氧杂螺[２.５]辛烷 １０００１９５￣９２￣１ １.２６±０.２２ａ － ０.９７±０.３８ａ
８ (１Ｓꎬ８ａα)￣十氢￣１ꎬ４ａβ￣二甲基￣７β￣异丙烯￣１￣萘酚 ５９４５￣７２￣２ １６.２３±０.７４ｂ ２８.５４±４.１２ａ １１.０７±３.５１ｂ
９ ２(１Ｈ)萘酮ꎬ３ꎬ５ꎬ６ꎬ７ꎬ８ꎬ８ａ￣六氢￣４ꎬ８ａ￣二甲基￣６￣(１￣甲基乙烯基) １０００１８８￣７２￣８ ０.７１±０.０２ｂ １.０５±０.１３ａ ０.７１±０.０２ｂ
１０ (１Ｒꎬ４Ｅꎬ８Ｅ)￣６ꎬ６ꎬ９￣三甲基￣２￣亚甲基￣４ꎬ８￣环戊二烯￣１￣醇 １９８８８￣００￣７ ０.７８±０.０９ｂ ０.９９±０.１２ａ ０.７５±０.０８ｂ
１１ ４ꎬ６ꎬ６￣三甲基￣２￣(３￣甲基丁￣１ꎬ３￣二烯基)￣３￣氧杂三环[５.１.０.０(２ꎬ４)]辛烷 ７００３８￣２０￣９ ０.６８±０.０４ｂ ０.９１±０.１５ａ ０.７３±０.０８ａｂ
１２ ８ꎬ１４￣氧化二氢苯 １８３１９￣３１￣８ ０.７４±０.１５ｂ ２.７０±０.９３ａ ０.８９±０.１８ｂ

－表示未检测到该成分ꎮ ＣＡＳ 号:化学物质登记号ꎻＵＡＥ:超声辅助提取ꎻＭＡＥ:微波辅助提取ꎻＨＲＥ 热回流提取ꎮ 同一行数据后不同小写字母
表示不同浸提方式提取的滁菊浸膏化合物含量存在显著差异(Ｐ<０􀆰 ０５)ꎮ

２.４　 不同浸提方式对滁菊浸膏氨基酸含量的影响

表 ５ 展示了不同浸提方式 ( ＵＡＥ、 ＭＡＥ 和

ＨＲＥ)制备的滁菊浸膏中氨基酸的含量及组成情

况ꎮ 结果(表 ５)表明ꎬ氨基酸提取总量(Ｔ)以 ＭＡＥ
方法提取的最高(３􀆰 ４９１ ｍｇ / ｇ)ꎬ但与 ＭＡＥ 方法和

ＵＡＥ 方法之间差异不显著ꎻ必需氨基酸提取总量

(Ｅ) 以 ＨＲＥ 方法最高 ( ０􀆰 ６１１ ｍｇ / ｇ)ꎬ显著高于

ＭＡＥꎬ而非必需氨基酸提取总量(Ｎ)同样以 ＨＲＥ 方

法最高(２􀆰 ８１４ ｍｇ / ｇ)ꎬ但与 ＭＡＥ 和 ＵＡＥ 之间差异

不显著ꎮ 具体来看ꎬＨＲＥ 方法在必需氨基酸(苏氨

酸)和非必需氨基酸(丝氨酸、谷氨酸、丙氨酸、组氨

酸、脯氨酸和精氨酸)的提取效率上表现最佳ꎻＭＡＥ
方法对甘氨酸的提取量显著高于其他方法ꎻＵＡＥ 方

法的提取效率相对较低ꎬ但部分氨基酸(如缬氨酸
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和异亮氨酸等)的提取量与其他方法接近ꎮ 综合来

看ꎬＨＲＥ 方法在氨基酸提取的全面性和效率上表现

最佳ꎬ适合对滁菊功能性成分的全面开发ꎻＭＡＥ 方

法适合用于提高甘氨酸的提取效率ꎬ而 ＵＡＥ 方法则

可用于特定成分的提取优化ꎮ 这些结果为滁菊功能

成分提取工艺的优化提供了重要依据ꎮ
通过对滁菊浸膏的不同浸提方式进行比较分析

发现ꎬ微波辅助浸提(ＭＡＥ)方法在浸膏得率、活性成

分(总黄酮和总多酚)含量及挥发性物质种类方面均

表现出显著优势ꎮ 因此ꎬ本研究采用响应面法对微波

辅助制备滁菊浸膏的关键工艺条件进行优化ꎬ以期在

提高浸膏得率的同时ꎬ最大化保留活性成分ꎬ为滁菊

资源的深度开发和利用提供理论支持和技术依据ꎮ

表 ５　 不同浸提方式对滁菊浸膏氨基酸含量和组成的影响

Ｔａｂｌｅ ５　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄｓ ｏｎ ａｍｉｎｏ ａｃｉｄ ｃｏｎ￣
ｔｅｎｔ ａｎｄ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ｏｆ Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｅｘｔｒａｃｔｓ

类别　 　
不同浸提方法的氨基酸含量(ｍｇ / ｇ)

ＵＡＥ ＭＡＥ ＨＲＥ

天冬氨酸(Ａｓｐ) ０.１４０±０ｂ ０.１５５±０.００８ａ ０.１５９±０.０１１ａ

∗苏氨酸(Ｔｈｒ) ０.３２１±０ｂ ０.２７２±０ｃ ０.３４５±０.０１０ａ

丝氨酸(Ｓｅｒ) ０.３５３±０ａ ０.３４５±０.００７ａ ０.３７７±０.０１３ｂ

谷氨酸(Ｇｌｕ) ０.３４１±０ｂ ０.３４３±０ｂ ０.３９６±０.０１２ａ

甘氨酸(Ｇｌｙ) ０.０１２±０ｂ ０.３５３±０ａ ０.０１５±０ｂ

丙氨酸(Ａｌａ) ０.０４３±０ｂ ０.０３９±０ｂ ０.０５２±０.００７ａ

胱氨酸(Ｃｙｓ) ０.０３２±０.００８ａ ０.０４０１±０ａ ０.０２２±０.０１２ａ

∗缬氨酸(Ｖａｌ) ０.１３６±０.０３７ａ ０.０９４±０.０３２ａ ０.１０７±０.０１４ａ

∗蛋氨酸(Ｍｅｔ) ０.００６±０.００６ａ ０.００７±０ａ ０.００５±０ａ

∗异亮氨酸(Ｉｌｅ) ０.０５３±０.０１０ａ ０.０４７±０.０１２ａ ０.０６７±０.０３３ａ

∗亮氨酸(Ｌｅｕ) ０.０２５±０.００８ａ ０.０３３±０.０１２ａ ０.０４０±０.０３５ａ

酪氨酸(Ｔｙｒ) ０.０１１±０ａ ０.０１０±０.００１ａ ０.０１６±０ａ

苯丙氨酸(Ｐｈｅ) ０.０６５±０.０１２ａ ０.０８５±０.０３６ａ ０.０６３±０ａ

组氨酸(Ｈｉｓ) ０.２２１±０ｂ ０.２１６±０ｃ ０.２２６±０ａ

∗赖氨酸(Ｌｙｓ) ０.０５７±０.０３７ａ ０.０４３±０.０３２ａ ０.０４８±０.０３４ａ

脯氨酸(Ｐｒｏ) １.２３６±０.０４１ｂ １.１３３±０.１０２ｂ １.２６９±０.０２０ａ

精氨酸(Ａｒｇ) ０.１８９±０ｃ ０.２００±０ｂ ０.２１３±０ａ

Ｔ ３.２４０±０.０８１ａ ３.４９１±０.３１２ａ ３.４２６±０.１１３ａ

Ｅ ０.５９７±０.０６８ａｂ ０.４９７±０.０１９ｂ ０.６１１±０.０６２ａ

Ｎ ２.６４２±０.０１６ａ ２.６６９±０.２８７ａ ２.８１４±０.０５２ａ

∗代表必需氨基酸ꎬＴ 为氨基酸总量ꎬＥ 为必需氨基酸总量ꎬＮ 为非
必需氨基酸总量ꎮ ＵＡＥ:超声辅助提取ꎻＭＡＥ:微波辅助提取ꎻＨＲＥ:
热回流提取ꎮ 同一行数据后不同小写字母表示不同浸提方式滁菊浸
膏氨基酸含量存在显著差异(Ｐ<０􀆰 ０５)ꎮ

２.５　 响应面法微波辅助制备滁菊浸膏工艺优化结

果分析

２.５.１　 乙醇体积分数对滁菊浸膏总黄酮含量的影

响　 乙醇体积分数对滁菊浸膏总黄酮含量的影响如

图 １ 所示ꎮ 从图 １ 可以看出ꎬ随着乙醇体积分数的

增加ꎬ滁菊浸膏总黄酮含量呈现出先升高后降低的

趋势ꎮ 当乙醇体积分数为 ８０％时ꎬ滁菊浸膏总黄酮

含量达到最大值ꎬ而随着乙醇体积分数的进一步增

加ꎬ总黄酮含量减少ꎮ 张春燕等[３５] 采用超声辅助乙

醇技术提取黑树莓中总黄酮ꎬ发现当提取体系中乙

醇浓度过高时ꎬ会抑制黄酮溶出ꎬ导致提取率下降ꎮ
这是因为黄酮类化合物的溶解度在高极性或低极性

溶剂中均表现不佳ꎬ而适中的乙醇和水的比例能够

提供最佳的溶解环境ꎮ Ｗａｎｇ 等[３６] 也指出ꎬ过高的

乙醇浓度会抑制极性活性化合物(如黄酮和多酚)
的提取ꎮ 综合来看ꎬ适中的乙醇体积分数既能保证

较高的提取效率ꎬ又能最大程度地保持活性成分的

完整性ꎮ

图 １　 乙醇体积分数对滁菊浸膏总黄酮含量的影响

Ｆｉｇ.１　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｅｔｈａｎｏｌ ｖｏｌｕｍｅ ｆｒａｃｔｉｏｎ ｏｎ ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｏｉｄ ｃｏｎ￣
ｔｅｎｔ ｉｎ Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｅｘｔｒａｃｔｓ

２.５.２　 微波辅助提取时间对滁菊浸膏总黄酮含量

的影响　 微波辅助提取时间对滁菊浸膏总黄酮含量

的影响如图 ２ 所示ꎮ 由图 ２ 可以看出ꎬ滁菊浸膏总

黄酮含量随微波提取时间的增加呈现先升高后下降

的趋势ꎮ 在微波提取时间为 １５ ｍｉｎ 时ꎬ总黄酮含量

达到最大值ꎮ 然而ꎬ当提取时间超过 １５ ｍｉｎ 时ꎬ总
黄酮含量逐渐减少ꎮ 这可能是由于提取时间过长引

起黄酮结构的降解或活性成分被破坏[３７￣３８]ꎮ
２.５.３　 固液比对滁菊浸膏总黄酮含量的影响　 图 ３
显示了固液比对滁菊浸膏总黄酮含量的影响ꎬ随固

液比从１ ∶ ２０ 增大至１ ∶ ４０ꎬ总黄酮含量逐渐升高ꎬ
并在１ ∶ ４０ 时达到峰值ꎬ之后随着固液比进一步增

大至１ ∶ ６０ꎬ总黄酮含量逐渐下降ꎮ 固液比较低时ꎬ

５５４２龙　 门等:基于微波辅助技术的滁菊浸膏提取与制备工艺优化



图 ２　 微波提取时间对滁菊浸膏总黄酮含量的影响

Ｆｉｇ.２ 　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ｏｎ ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｏｉｄ
ｃｏｎｔｅｎｔ ｉｎ Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｅｘｔｒａｃｔｓ

溶剂量不足ꎬ溶解黄酮类物质的能力有限ꎬ因此总黄

酮含量较低ꎮ 固液比为１ ∶ ４０ 时ꎬ溶剂与固体的比

例达到平衡状态ꎬ黄酮类物质提取效率最高ꎮ 固液

比较高时ꎬ溶剂过量稀释了目标成分ꎬ同时可能降低

了溶液的提取动力ꎬ从而导致总黄酮含量下降[３９]ꎮ

图 ３　 固液比对滁菊浸膏总黄酮含量的影响

Ｆｉｇ.３　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｓｏｌｉｄ－ｌｉｑｕｉｄ ｒａｔｉｏ ｏｎ ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｏｉｄ ｃｏｎｔｅｎｔ ｉｎ
Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｅｘｔｒａｃｔｓ

２.５.４　 旋转蒸发转速对滁菊浸膏总黄酮含量的影

响　 旋转蒸发转速对滁菊浸膏总黄酮含量的影响如

图 ４ 所示ꎮ 由图 ４ 可知ꎬ随着旋转蒸发转速的增加

滁菊浸膏总黄酮含量呈现先升高后降低的趋势ꎮ 当

蒸发转速达到 ６０ ｒ / ｍｉｎ时ꎬ滁菊浸膏总黄酮含量达

到最高值ꎮ 随着转速进一步增加ꎬ滁菊浸膏总黄酮

含量减少ꎮ 相关研究结果表明ꎬ适当的转速可以使

样品在瓶壁上形成一层薄膜ꎬ增加溶剂与加热面的

接触面积ꎬ从而提高蒸发速率[４０￣４１]ꎮ 然而ꎬ转速过

快可能会导致样品飞溅ꎬ增加溶剂损失ꎬ影响试验效

果ꎻ同时部分高沸点的黄酮类物质因无法适应快速

的蒸发条件ꎬ未能完全浓缩ꎬ随之被带出系统ꎬ从而

导致总黄酮含量减少[４２]ꎮ
２.５.５　 旋转蒸发温度对滁菊浸膏总黄酮含量的影响

　 旋转蒸发温度对滁菊浸膏总黄酮含量的影响见图

图 ４　 旋转蒸发转速对滁菊浸膏总黄酮含量的影响

Ｆｉｇ.４ 　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｒｏｔａｒｙ ｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎ ｓｐｅｅｄ ｏｎ ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｏｉｄ
ｃｏｎｔｅｎｔ ｉｎ Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｅｘｔｒａｃｔｓ

５ꎮ 滁菊浸膏总黄酮含量随旋转蒸发温度的升高呈现

先升后降的趋势ꎬ在 ６０ ℃时达到最高值ꎮ 低温阶段

(４０~６０ ℃)ꎬ较低的蒸发速率限制了黄酮类物质的释

放效率ꎬ总黄酮含量较低ꎻ随着温度升高至 ６０ ℃ꎬ溶
剂蒸发加快ꎬ同时黄酮类物质得以充分浓缩ꎬ总黄酮

含量逐渐上升ꎮ 当温度超过 ６０ ℃后ꎬ样品蒸发速度

加快ꎬ但溶剂的溶解度降低ꎬ同时部分热敏性黄酮类

物质可能发生降解或挥发损失ꎬ导致黄酮类物质未能

完全浓缩ꎬ总黄酮含量逐渐下降[４３￣４４]ꎮ

图 ５　 旋转蒸发温度对滁菊浸膏总黄酮含量的影响

Ｆｉｇ.５ 　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｒｏｔａｒｙ ｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｎ ｔｏｔａｌ ｆｌａ￣
ｖｏｎｏｉｄ ｃｏｎｔｅｎｔ ｉｎ Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｅｘｔｒａｃｔｓ

２.５.６　 响应面优化试验结果

２.５.６.１　 响应面试验结果　 根据响应面试验方案进

行微波辅助提取滁菊浸膏的试验ꎬ其结果列于表 ６ꎮ
利用 Ｄｅｓｉｇｎ￣Ｅｘｐｅｒｔ １２.０ 软件对表 ６ 中的滁菊浸膏

总黄酮含量进行多元回归拟合分析ꎬ以滁菊浸膏总

黄酮含量(Ｙ)为响应值ꎬ得到的回归方程如下:
Ｙ＝８􀆰 １５＋０􀆰 ８４Ａ＋０􀆰 ３５Ｂ＋０􀆰 ７０Ｃ＋０􀆰 ６４Ｄ＋０􀆰 ７７Ｅ－

０􀆰 ４３ＡＢ＋０􀆰 １６ＡＣ＋０􀆰 ２３ＡＤ＋０􀆰 ２８ＡＥ－０􀆰 ５５ＢＣ－０􀆰 ６３ＢＤ－
０􀆰 ６６ＢＥ ＋ ０􀆰 １２ＣＤ － ０􀆰 ４９ＣＥ － ０􀆰 ０１０ＤＥ － １􀆰 １２Ａ２ －
１􀆰 ０１Ｂ２－０􀆰 ５４Ｃ２－０􀆰 ４５Ｄ２－０􀆰 ３０Ｅ２
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式中ꎬＡ:乙醇体积分数ꎻＢ:微波提取时间ꎻＣ:固
液比ꎻＤ:旋转蒸发转速ꎻＥ:旋转蒸发温度ꎮ
表 ６　 Ｂｏｘ￣Ｂｅｈｎｋｅｎ 试验设计及结果

Ｔａｂｌｅ ６　 Ｂｏｘ￣Ｂｅｈｎｋｅｎ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｄｅｓｉｇｎ ａｎｄ ｒｅｓｕｌｔｓ

试验号
Ａ

(％)
Ｂ

(ｍｉｎ)
Ｃ

(ｇ / ｍＬ)
Ｄ

(ｒ / ｍｉｎ)
Ｅ

(℃)
总黄酮含量

(％)
１ ８０ １０ １ ∶ ３０ ６０ ６０ ４.９１
２ ８０ ２０ １ ∶ ４０ ７０ ６０ ６.６９
３ ８０ １５ １ ∶ ４０ ７０ ５０ ７.４８
４ ９０ １５ １ ∶ ４０ ６０ ７０ ８.３１
５ ９０ １５ １ ∶ ４０ ６０ ５０ ６.５４
６ ８０ ２０ １ ∶ ３０ ６０ ６０ ６.４９
７ ８０ １５ １ ∶ ３０ ５０ ６０ ５.９２
８ ７０ １５ １ ∶ ４０ ６０ ７０ ６.３４
９ ８０ １０ １ ∶ ４０ ６０ ７０ ７.７４

１０ ８０ １５ １ ∶ ５０ ６０ ７０ ８.１７
１１ ９０ １０ １ ∶ ４０ ６０ ６０ ６.８７
１２ ８０ １５ １ ∶ ５０ ７０ ６０ ８.８０
１３ ８０ １５ １ ∶ ５０ ５０ ６０ ７.２１
１４ ８０ １５ １ ∶ ５０ ６０ ５０ ７.３９
１５ ８０ ２０ １ ∶ ４０ ６０ ７０ ７.９４
１６ ８０ １０ １ ∶ ４０ ５０ ６０ ５.４３
１７ ７０ １５ １ ∶ ４０ ７０ ６０ ６.０２
１８ ７０ ２０ １ ∶ ４０ ６０ ６０ ５.９１
１９ ８０ ２０ １ ∶ ４０ ５０ ６０ ６.９５
２０ ９０ ２０ １ ∶ ４０ ６０ ６０ ６.５１
２１ ８０ １５ １ ∶ ３０ ６０ ７０ ７.９２
２２ ７０ １５ １ ∶ ５０ ６０ ６０ ５.９７
２３ ８０ １５ １ ∶ ３０ ６０ ５０ ５.１８
２４ ７０ １０ １ ∶ ４０ ６０ ６０ ４.５３
２５ ８０ １５ １ ∶ ３０ ７０ ６０ ７.０４
２６ ９０ １５ １ ∶ ４０ ５０ ６０ ６.４８
２７ ８０ １５ １ ∶ ４０ ５０ ５０ ５.７９
２８ ７０ １５ １ ∶ ４０ ５０ ６０ ５.４０
２９ ８０ １５ １ ∶ ４０ ６０ ６０ ８.２６
３０ ９０ １５ １ ∶ ４０ ７０ ６０ ８.０４
３１ ８０ １５ １ ∶ ４０ ５０ ７０ ７.３０
３２ ９０ １５ １ ∶ ５０ ６０ ６０ ８.５５
３３ ８０ ２０ １ ∶ ５０ ６０ ６０ ６.９７
３４ ８０ １５ １ ∶ ４０ ６０ ６０ ８.０４
３５ ８０ １０ １ ∶ ５０ ６０ ６０ ７.５８
３６ ９０ １５ １ ∶ ３０ ６０ ６０ ６.９９
３７ ８０ １０ １ ∶ ４０ ６０ ５０ ４.７１
３８ ８０ １０ １ ∶ ４０ ７０ ６０ ７.７０
３９ ８０ １５ １ ∶ ４０ ７０ ７０ ８.９５
４０ ７０ １５ １ ∶ ３０ ６０ ６０ ５.０５
４１ ７０ １５ １ ∶ ４０ ６０ ５０ ５.７０
４２ ８０ ２０ １ ∶ ４０ ６０ ５０ ７.５５

Ａ:乙醇体积分数ꎻＢ:微波提取时间ꎻＣ:固液比ꎻＤ:旋转蒸发转速ꎻＥ:
旋转蒸发温度ꎮ

　 　 回归模型的方差分析结果如表 ７ 所示ꎮ 以总黄

酮含量为响应值时ꎬ模型的Ｐ<０.０００ １ꎬ说明回归方

程拟合度较好ꎬ具有统计学意义ꎮ 模型失拟项的Ｐ>
０􀆰 ０５０ ０(０.３４３ ４)ꎬ表明模型的失拟性不显著ꎬ未知

因素对试验结果的干扰较小ꎮ 模型的决定系数

(Ｒ２)＝ ０.９５７ ２(>０.９００ ０)ꎬ表明该模型能够很好地

反映实际情况ꎮ 此外ꎬ研究中选择的一次项 Ａ(乙醇

体积分数)、Ｂ(微波提取时间)、Ｃ(固液比)、Ｄ(旋转

蒸发转速) 和 Ｅ (旋转蒸发温度) 的 Ｐ 值均小于

０􀆰 ０１ꎬ说明这 ５ 个因素对滁菊浸膏总黄酮含量的影

响极显著ꎮ 交互项中ꎬＡＢ 项对响应值的影响显著ꎬ
而 ＢＣ、ＢＤ、ＢＥ、ＣＥ 项对响应值的影响极显著ꎮ 根据

Ｆ 值的大小(Ｆ 值越大ꎬ影响越显著)ꎬ可以得出各因

素对滁菊浸膏总黄酮提取影响的强弱顺序为:Ａ(乙
醇体积分数)>Ｅ(旋转蒸发温度)>Ｃ(固液比)>Ｄ
(旋转蒸发转速)>Ｂ(微波提取时间)ꎮ

表 ７　 回归模型的方差分析结果

Ｔａｂｌｅ ７　 Ｖａｒｉａｎｃｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｔｈｅ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ｍｏｄｅｌ

方差来源 平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｐ 值 显著性

模型 ５３.６６ ２０ ２.６８ ２３.４７０ < ０.０００ １ ∗∗
Ａ １１.１７ １ １１.１７ ９７.７４０ < ０.０００ １ ∗∗
Ｂ １.９２ １ １.９２ １６.７８０ ０.０００ ５ ∗∗
Ｃ ７.７６ １ ７.７６ ６７.８５０ < ０.０００ １ ∗∗
Ｄ ６.５５ １ ６.５５ ５７.３３０ < ０.０００ １ ∗∗
Ｅ ９.５０ １ ９.５０ ８３.１２０ < ０.０００ １ ∗∗
ＡＢ ０.７６ １ ０.７６ ６.６２０ ０.０１７ ７ ∗
ＡＣ ０.１０ １ ０.１０ ０.９００ ０.３５４ ７
ＡＤ ０.２２ １ ０.２２ １.９３０ ０.１７９ ０
ＡＥ ０.３２ １ ０.３２ ２.７９０ ０.１０９ ５
ＢＣ １.２０ １ １.２０ １０.４９０ ０.００３ ９ ∗∗
ＢＤ １.６０ １ １.６０ １４.０００ ０.００１ ２ ∗∗
ＢＥ １.７４ １ １.７４ １５.２４０ ０.０００ ８ ∗∗
ＣＤ ０.０６ １ ０.０６ ０.４８０ ０.４９４ ６
ＣＥ ０.９６ １ ０.９６ ８.４００ ０.００８ ６ ∗∗
ＤＥ ０ １ ０ ０.００４ ０.９５３ ４

Ａ２ ６.３４ １ ６.３４ ５５.４９０ < ０.０００ １ ∗∗

Ｂ２ ５.２０ １ ５.２０ ４５.５００ < ０.０００ １ ∗∗

Ｃ２ １.４９ １ １.４９ １３.０３０ ０.００１ ６ ∗∗

Ｄ２ １.０４ １ １.０４ ９.１３０ ０.００６ ５ ∗∗

Ｅ２ ０.４７ １ ０.４７ ４.０８０ ０.０５６ ４
残差 ２.４０ ２１ ０.１１

失拟项 ２.３８ ２０ ０.１２ ０.６９６ ０.３４３ ４
纯误差 ０.０２ １ ０.０２
总离差 ５６.０６ ４１

Ａ:乙醇体积分数ꎻＢ:微波提取时间ꎻＣ:固液比ꎻＤ:旋转蒸发转速ꎻＥ:
旋转蒸发温度ꎮ ∗∗表示差异极显著(Ｐ< ０􀆰 ０１)ꎻ∗表示差异显著
(Ｐ<０􀆰 ０５)ꎮ

７５４２龙　 门等:基于微波辅助技术的滁菊浸膏提取与制备工艺优化



　 　 综上所述ꎬ模型不仅具有良好的拟合度和统计

学意义ꎬ而且能够明确各因素对总黄酮提取的显著

性和影响强度ꎬ为工艺优化提供了可靠依据ꎮ
２.５.６.２　 响应面分析　 图６~图 １０ 展示了不同因素

两两交互作用对滁菊浸膏总黄酮含量的影响ꎮ 在其

他变量固定的条件下ꎬ响应面曲面的弯曲程度以及

等高线的形状反映了交互作用的显著性ꎮ 曲面弯曲

越明显、等高线越呈狭长椭圆形ꎬ表明两因素的交互

作用越显著ꎮ 从图 ６ 可以看出ꎬ乙醇体积分数与微

波提取时间交互作用显著ꎬ响应面表现出明显的弯

曲特征ꎬ且等高线呈狭长椭圆形ꎬ说明这 ２ 个因素的

交互作用对总黄酮含量具有较强的影响ꎮ 此外ꎬ对

比分析图 ７、图 ８、图 ９ 的曲面和等高线发现ꎬ微波提

取时间分别与固液比、旋转蒸发转速和旋转蒸发温

度的交互作用同样显著ꎬ其响应面弯曲程度更加明

显ꎬ等高线的狭长特性也进一步证明了交互作用的

重要性ꎮ 结果表明ꎬ乙醇体积分数、微波提取时间、
固液比、旋转蒸发转速和旋转蒸发温度不仅单独显

著影响总黄酮含量ꎬ还通过交互作用进一步影响试

验结果ꎮ 特别是图 ６ 和图 １０ 中交互项的显著性表

明ꎬ优化滁菊浸膏总黄酮提取工艺时ꎬ应重点考虑乙

醇体积分数与微波提取时间、固液比与旋转蒸发温

度的搭配ꎮ

ａ:曲面图ꎻｂ:等高线图ꎮ
图 ６　 乙醇体积分数与微波提取时间对滁菊浸膏总黄酮含量的交互影响

Ｆｉｇ.６　 Ｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎ ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｅｔｈａｎｏｌ ｖｏｌｕｍｅ ｆｒａｃｔｉｏｎ ａｎｄ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ｏｎ ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｏｉｄ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｅｘｔｒａｃｔｓ

ａ:曲面图ꎻｂ:等高线图ꎮ
图 ７　 微波提取时间与固液比对滁菊浸膏总黄酮含量的交互影响

Ｆｉｇ.７　 Ｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎ ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ａｎｄ ｓｏｌｉｄ－ｌｉｑｕｉｄ ｒａｔｉｏ ｏｎ ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｏｉｄ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｅｘｔｒａｃｔｓ
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ａ:曲面图ꎻｂ:等高线图ꎮ
图 ８　 微波提取时间与旋转蒸发转速对滁菊浸膏总黄酮含量的交互影响

Ｆｉｇ.８　 Ｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎ ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ａｎｄ ｒｏｔａｒｙ ｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎ ｓｐｅｅｄ ｏｎ ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｏｉｄ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｅｘｔｒａｃｔｓ

ａ:曲面图ꎻｂ:等高线图ꎮ
图 ９　 微波提取时间与旋转蒸发温度对滁菊浸膏总黄酮含量的交互影响

Ｆｉｇ.９　 Ｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎ ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ａｎｄ ｒｏｔａｒｙ ｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｎ ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｏｉｄ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎ￣
ｔｈｅｍｕｍ ｅｘｔｒａｃｔｓ

ａ:曲面图ꎻｂ:等高线图ꎮ
图 １０　 固液比与旋转蒸发温度对滁菊浸膏总黄酮含量的交互影响

Ｆｉｇ.１０　 Ｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎ ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｓｏｌｉｄ￣ｌｉｑｕｉｄ ｒａｔｉｏ ａｎｄ ｒｏｔａｒｙ ｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｎ ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｏｉｄ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ Ｃｈｕｚｈｏｕ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｅｘｔｒａｃｔｓ
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２.５.６.３　 验证试验　 响应面分析结果显示ꎬ滁菊浸

膏提取的最佳工艺条件为:乙醇体积分数 ８３􀆰 ４３％、
微波提取时间 １３􀆰 ６６ ｍｉｎ、固液比１ ∶ ４６􀆰 ６６(质量体

积比)、旋转蒸发转速 ６５􀆰 ８２ ｒ / ｍｉｎ、旋转蒸发温度

６３􀆰 １３ ℃ꎮ 在此条件下ꎬ模型预测的滁菊浸膏总黄

酮含量为 ９􀆰 １４％ꎮ 考虑到实验室实际条件、滁菊浸

膏的品质要求以及试验的安全性和可操作性ꎬ将工

艺条件调整为:乙醇体积分数 ８５％、微波提取时间

１５ ｍｉｎ、固液比１ ∶ ４５(质量体积比)、旋转蒸发转速

６５ ｒ / ｍｉｎ、旋转蒸发温度 ６５ ℃ꎮ 在调整后的条件

下ꎬ进行 ３ 次平行试验ꎬ滁菊浸膏总黄酮含量分别为

８􀆰 ６６％、８􀆰 ７８％、８􀆰 ７２％ꎬ平均值为 ８􀆰 ７２％ꎬ达到模型

预测值的 ９５􀆰 ４０％ꎮ 这一结果表明ꎬ所构建的模型

具有良好的模拟性和预测性ꎬ能够有效指导实际工

艺的优化ꎮ

３　 结 论

本研究通过对滁菊浸膏的 ３ 种提取方法(热回
流辅助提取法、微波辅助溶剂提取法和超声辅助溶

剂提取法) 进行系统比较ꎬ发现微波辅助提取法

( ＭＡＥ ) 在 浸 膏 得 率 ( ４３􀆰 ９９％)、 总 黄 酮 含 量

(７􀆰 １７％)和总多酚含量(９􀆰 ８０％)方面均表现出显

著优势ꎮ 挥发性成分分析结果显示ꎬＭＡＥ 提取的挥

发性物质种类最多ꎬ达 ６５ 种ꎬ其中包括长叶烯等高

附加值化合物ꎬ展现了良好的应用潜力ꎮ 在氨基酸

组成方面ꎬ尽管热回流辅助提取法(ＨＲＥ)在必需氨

基酸提取效率上稍占优势ꎬ但与 ＭＡＥ 方法在氨基

酸总量的提取率上无显著差异ꎬ且对部分特定氨基

酸(如甘氨酸)的提取效率优于其他方法ꎮ 因此ꎬ综
合考虑浸膏得率、活性成分含量及挥发性物质种类

等因素ꎬＭＡＥ 方法成为最优选择ꎬ并被用于进一步

的响应面优化试验ꎮ
基于响应面优化结果ꎬ确定了最佳微波辅助提

取工艺条件:乙醇体积分数 ８５％、微波提取时间 １５
ｍｉｎ、固液比１ ∶ ４５、旋转蒸发转速 ６５ ｒ / ｍｉｎ、温度 ６５
℃ꎮ 在该条件下ꎬ滁菊浸膏的总黄酮含量达到

８􀆰 ７２％ꎮ 综合分析结果表明ꎬＭＡＥ 方法结合优化参

数ꎬ可实现滁菊浸膏的高效提取与功能成分的最大

化保留ꎬ为滁菊资源的高值化利用提供重要的理论

依据和技术支持ꎮ
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