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薄荷为唇形科植物薄荷（Mentha  haplocalyx 
Briq.）的干燥地上部分，具有疏散风热、清利头目、利

咽、透疹、疏肝行气的功效[1]，其主要化学成分有挥发

油、黄酮类、蒽醌类、酚酸类等[2]。药理学研究表明，

薄荷黄酮具有良好的抗病毒、抗氧化、抗炎等作用，

其中含量较高的橙皮苷、香叶木苷、香蜂草苷、蒙花

苷具有抗流感病毒、抗肿瘤、调节免疫力等良好的药

理活性[3]。目前薄荷中总黄酮的提取工艺主要采用

了有机溶剂提取法和超声波提取法[4-7]，相对于这些

提取方法，超临界CO2萃取技术以超临界状态下的流

体作为萃取剂，能有效从植物中萃取有效成分，具有

萃取速度快、操作温度低、提取效率高、有机溶剂用

量少等优点[8]，该技术已在植物黄酮类成分的提取中

得到广泛应用[9-10]。本研究采用超临界二氧化碳萃

取技术对薄荷进行萃取，并探讨优化萃取工艺条件，

以期为薄荷的进一步开发提供依据。

1 材料

1.1  仪器与设备  HA120-50-01型超临界萃取装

置（江苏南通华安超临界萃取有限公司）；UV1800

紫外-可见分光光度仪（上海美谱达仪器有限公

司）；RA-52AA旋转蒸发仪（上海亚荣生化仪器厂）；

电子分析天平（常州科源电子仪器厂）；KQ-100DE

超声波清洗器（昆山超声仪器有限公司）。

1.2  药物与试剂  薄荷药材，购于北京同仁堂陕西经

销部；二氧化碳，纯度99.5%，购于杨凌建一工业气体供

应站；芦丁标准品（批号110753-201415）购于中国药

品生物制品检定所；水为自制超纯水；无水乙醇、石油

醚（30-60）、硝酸铝、亚硝酸钠、氢氧化钠均为分析纯。

2 方法

2.1  薄荷总黄酮的提取方法  薄荷干燥茎叶粉碎过

10目筛，准确称取干粉100g装入1L萃取釜中，启动

冷循环，设定萃取与分离温度，达到设定温度后，打

开钢瓶阀门，开启CO2泵，CO2经过滤后由压缩机压

缩入萃取罐，达到设定压力，加入一定量的夹带剂进

行超临界萃取，一定时间后收集萃取物，将萃取物用

旋转蒸发仪减压浓缩至膏状。所得膏状物用石油醚

萃取除去脂溶性杂质，收集萃余相，用70%乙醇溶

解，得总黄酮萃取溶液。 

2.2  芦丁标准溶液的测定  吸收光谱的测定：准确

称取干燥并恒重的芦丁标准品0.0121g，用70%的乙

醇稀释定容至25mL量瓶中，摇匀，超声溶解，放冷，配

成0.2mg/mL芦丁标准液。分别取2支25mL比色管，

标记为1号、2号管。1号管作空白，准确吸取芦丁标

准液1.0mL置于2号管中，两管各加入70%的乙醇至

10.0mL，加入5%的亚硝酸钠1mL，摇匀，放置6min，加

10%硝酸铝1mL，摇匀，放置6min，再加4%氢氧化钠

10mL，加水至刻度，摇匀，放置15min。用1号管作空

白对照，在190～600nm对2号管进行扫描，经过比较，

确定其最佳吸收波长为510nm。

标准溶液工作曲线的绘制：准确吸取芦丁标准

溶液1.0、2.0、3.0、4.0、5.0、6.0mL，分别置于25mL量

瓶中，按标准溶液相同方法显色，以70%乙醇为空

白，在510nm下测定不同浓度标准溶液的吸光度，绘

制标准曲线，得到吸光度（A）-芦丁标准溶液质量

浓度（C）的回归方程：A=14.859C-0.056，相关系数

r=0.9993。

摘 要 目的：确定超临界CO2萃取薄荷中总黄酮的最佳萃取工艺条件。方法：在单因素实验基础上，采用正交试验

法，以总黄酮提取率为评价指标，研究了夹带剂组成、萃取压力、萃取温度、夹带剂用量、萃取时间对薄荷总黄酮提取率的影

响。结果：以70%乙醇为夹带剂时，提取率高，优化工艺条件为：夹带剂用量6mL/g，萃取压力25MPa，萃取温度55℃，萃取

时间90min。结论：超临界CO2萃取方法具有工艺简便、产品纯度好、提取率高的优点。

关键词  薄荷  超临界CO2萃取  总黄酮  萃取工艺  正交试验

中图分类号 R282.71   文献标志码 A   文章编号 1672-397X（2018）03-0076-03
基金项目　杨凌职业技术学院科学研究基金（A2015049） 

超临界 CO2 萃取薄荷总黄酮的工艺研究

华燕青 王云云 李娟丽 
（杨凌职业技术学院，陕西杨凌712100）



772018 年总第 50 卷第 3期

方 药 研 究

2.3  样品溶液的测定  准确吸取总黄酮萃取溶液各

1.0mL置于25mL比色管中，采用与标准溶液相同的

方法显色，测定总黄酮浓度，根据下式计算薄荷总黄

酮提取率，式中C为总黄酮质量浓度（mg/mL），V为总

黄酮萃取液体积（mL），m为薄荷原料质量（g）。

提取率（%）=C×V×稀释倍数/m×10-3×100%
3 结果

3.1  夹带剂的选择  黄酮类成分极性较大，所以采

用CO2作为超临界流体进行萃取时需加入夹带剂。

夹带剂种类首选乙醇，黄酮苷一般易溶于热水、甲

醇、乙醇、稀碱液等强极性溶剂中。薄荷中含有大量

的黄酮苷类物质，使用较大极性的溶剂提取效果较

好[7]。由于低浓度的乙醇在制冷过程中容易造成超

临界流体萃取管路堵塞，因此选择50%、60%、70%、

80%、90%乙醇为夹带剂，改变流体极性，进行超临

界萃取，比较不同浓度乙醇对提取率的影响。

按照2.1项下的提取方法，控制萃取条件：萃取

压力25MPa，萃取温度55℃，萃取时间60min，CO2流

量25L/h，夹带剂加入量600mL，考察总黄酮提取率

的变化。结果表明采用70%乙醇体积分数时，总黄

酮提取率最高，见表1，所以选定70%乙醇作为夹带

剂进行超临界萃取。

表 1  不同夹带剂对提取率的影响

夹带剂种类 50%乙醇 60%乙醇 70%乙醇 80%乙醇 90%乙醇

提取率（%） 2.25 2.71 3.62 3.47 2.16

3.2  单因素试验

3.2.1  夹带剂用量  按照2.1项下提取方法，在萃

取温度55℃、萃取压力25MPa、萃取时间60min，以

70%乙醇做夹带剂，分别按3、4、5、6、7mL/g加入夹

带剂，考察不同用量的夹带剂对薄荷总黄酮提取率

的影响。结果见图1。由图1可知，随着夹带剂用量

的增加，总黄酮提取率逐渐增大，70%乙醇用量为

6mL/g时的提取效果较好，用量增大后提取率变化不

显著，进一步增大夹带剂用量会造成乙醇损耗增加，

故选择6mL/g为适宜夹带剂加入量。

图 1  夹带剂用量对提取率的影响

3.2.2  萃取压力  超临界流体具有很大的可压性，

在一定温度下，压力增大，超临界流体的密度增加，

溶质在流体中的溶解度增大，萃取效率提高，有利于

提高总黄酮的萃取量。按照2.1项下的提取方法，设

定萃取温度55℃，以70%乙醇为夹带剂，用量6mL/g，

考察萃取压力为10、15、20、25、30MPa时，超临界萃

取60min后，总黄酮提取率的变化。结果见图2。由

图2可知，随着萃取压力增大，提取率升高。压力为

30MPa的提取率相对于25MPa的提取率虽有小量增

幅，但萃取压力过高，生产成本、不安全因素也会增

加，因此萃取压力选择25MPa。

图 2  萃取压力对提取率的影响

3.2.3  萃取温度  按照2.1项下的提取方法，在萃

取压力25MPa，70%乙醇夹带剂用量6mL/g时，考察

萃取温度分别为45、50、55、60、65℃时，超临界萃

取60min后，考察不同萃取温度下总黄酮提取率的变

化。结果见图3。由图3可知，总黄酮的提取率随温

度升高呈上升趋势，萃取温度为55℃达到一个最大

值，之后减小，因此正交试验选择50℃、55℃、60℃

作为试验值。

图 3  萃取温度对提取率的影响

3.2.4  萃取时间  按照2.1项下的提取方法，在萃取

温度55℃、萃取压力25MPa、夹带剂用量6mL/g条件

下，选择萃取时间30、60、90、120、150min，考察不

同萃取时间对薄荷总黄酮提取率的影响。结果见

图4。由图4可知，萃取时间增加，总黄酮提取率逐

渐增大，但增加趋势缓慢，萃取90min时，提取率最

高，随后提取率下降。因此，正交试验选择60min、

90min、120min为试验值。 
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图 4  萃取时间对提取率的影响

3.3  正交试验  根据单因素试验结果，设计L9（34）

正交试验因素水平，见表2，通过正交试验测定不同

组合下薄荷总黄酮的提取率，并对所得试验数据进

行极差分析，结果见表3。结果表明正交试验各因素

的影响主次关系为：夹带剂用量>萃取压力>萃取时

间>萃取温度。通过极差分析结果可知，最佳的工艺

条件为：A3B3C2D2，即夹带剂用量6mL/g、萃取压力

25MPa、萃取温度55℃、萃取时间90min。采用此优

化的工艺条件进行超临界萃取操作，所得薄荷总黄

酮的最高提取率达到3.72%，重复3次验证试验的平

均提取率为3.58%，基本接近正交试验结果，故此法

的最优工艺条件稳定可靠。 

表 2  正交试验水平

水平
A 夹带剂用量

（mL/g）
B 萃取压力
（MPa）

C 萃取温度
（℃）

D 萃取时间
（min）

1 4 15 50 60
2 5 20 55 90
3 6 25 60 120

表 3  正交试验设计结果

试验
组别

夹带剂用量
A

萃取压力
B

萃取温度
C

萃取时间
D

提取率
（%）

1 1 1 1 1 2.25
2 1 2 2 2 3.05
3 1 3 3 3 2.91
4 2 1 2 3 2.94
5 2 2 3 1 3.18
6 2 3 1 2 3.36
7 3 1 3 2 3.09
8 3 2 1 3 3.48
9 3 3 2 1 3.54
K1 2.74 2.76 3.03 2.99
K2 3.16 3.24 3.18 3.17
K3 3.37 3.27 3.06 3.11
R 0.63 0.51 0.15 0.18

4 讨论

超临界CO2萃取技术在中草药有效成分的萃取中

应用颇多，适用于非极性或极性小的化合物的提取，

但对极性物质的溶解度很低。薄荷中含有大量的黄

酮苷类物质和少量的游离黄酮类，应采用强极性溶剂

萃取，试验中使用40%乙醇为夹带剂时，物料容易结

块，影响萃取效果。单因素试验中随着萃取温度的升

高，超临界CO2流体的密度会下降，但物质的扩散系数

和传质效率增大，使CO2流体溶解能力与温度成正比，

导致物质在CO2流体中的溶解度增大。但黄酮类物质

化学结构不够稳定，部分随温度升高而分解，最终导

致其含量下降。超过一定温度，CO2的密度降低，其溶

解能力会降低，黄酮类成分的萃取率也下降。

本试验以采收期薄荷茎叶为材料，研究超临界

CO2萃取薄荷中黄酮类成分的最佳工艺条件，采用紫

外分光光度法测定总黄酮含量，优选夹带剂种类，通

过单因素试验和正交试验，探究夹带剂用量、萃取压

力、萃取温度等对萃取率的影响。结果表明最佳的

工艺条件为：以70%乙醇为夹带剂，其用量6mL/g，萃

取压力25MPa，萃取温度55℃，萃取时间90min。超

临界CO2萃取法具有提取率高，产品的纯度好，有机

溶剂用量少，工艺简单方便的优点。
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