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超声波-双水相萃取印楝素工艺的研究 
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摘要：采用超声波耦合乙醇-硫酸钠双水相提取印楝素，将超声功率密度，超声时间，超声辐射方式作为其影响因素，

并分别进行单因素实验和正交实验对其进行研究，最终确定了超声波双水相提取印楝素的最佳工艺。最佳工艺条件

为：功率密度为 2.4 w/cm2，时间为 30 min，辐射方式为 7s/10s。并且影响印楝素超声提取率的主次因素为功率密度>

辐射方式>超声时间，最优条件下印楝素的提取率为 0.3200%。 
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Abstract: In this paper，the method of  ultrasonic assisted double water phase is used to extract azadirachtin. In order to 
obtain the best technology of  extracting azadirachtin, many influence factors are studied, such as ultrasonic power 
density, action time and the way of  radiation method. Meanwhile, the single factor and orthogonal experiments are 
performed separately to investigate the extraction of  azadirachtin. Finally, the optimum conditions of  extracting azadi-
rachtin is gained when the ultrasonic power density, action time and radiation mode are 2.4w/cm2, 30min and 7s/10s 
respectively. The influence degrees from strong to weak are in order caused by ultrasonic power density, radiation mode 
and ultrasonic action time. The extracted yield of  azadiraehtin reaches 0.3200% under optimal conditions. 
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0  引 言   

当前，人们更加重视从天然植物资源中提取植

物源农药
[1,2]

。该农药在自然生态环境中广泛存在，

资源丰富，绝大多数植物源农药具有低毒性，不会

破坏生态环境，而且残留少，选择性强，对天敌影

响小。虫害和病菌对该农药难以产生抗药性，使用

寿命长
[3]
。有的植物源农药把害虫或病菌杀死后，

其遗体残骸上的病菌还可以再浸染拓展到同类靶

标生物上，增加害虫或病菌死亡的数量和区域，降

低使用成本
[4]
。由此，使用植物源农药具有十分重

要的现实意义。 
印楝素作为一种高效的生物农药，几乎对所有
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植物害虫都具有驱杀效果，是对人类安全性极高的

天然农药。目前，超声波提取印楝素的方法已有很

多报道
[5-7]

，但大多都局限在超声波总功率的层面

上，这样印楝素提取率就受容器大小的影响比较

大，为工业生产带来很大的麻烦。本文从超声功率

密度的角度出发，避免了超声容器的大小对印楝素

提取的影响。 
双水相是由一种或两种高分子化合物与一种

盐类在水中所形成的的互不相溶的两相体系，根据

被分离物在两相中的分配不同，从而实现分离。本

文采用乙醇与盐形成双水相进行萃取
[8]
，与传统的

油-水溶剂萃取相比，双水相萃取具有活性损失小、

分离步骤少、操作条件温和，不存在有机溶剂残留

问题等优点，避免了使用有毒、易燃的有机溶剂的

问题。本文将超声的提取与双水相萃取相结合，从

超声功率密度、超声时间、超声辐射方式三个因素

进行研究，分别进行了单因素实验和正交实验，最

终确定最佳超声参数，为今后印楝素的工业生产奠

定了技术支撑。 
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1  实验材料和方法 

1.1  材料和仪器 

材料：印楝素种仁(南京九康生物科技发展有限

公司提供)，石油醚，乙醇，硫酸钠，乙腈(分析纯

级)。 
仪器：FZ102 型植物用粉碎机(天津泰斯特有限

公司)，JY98-Ⅲ超声波细胞粉碎机(宁波新芝生物科

技有限公司)，Huihong-3118A 超声波功率(声强)测
量仪(富阳市辉煌超声设备有限公司)，RE-52AA 旋

转蒸发器(上海亚荣生化仪器厂)，FD-IA 冷冻干燥

机(北京博医康实验仪器公司)，Waters1525 高效液

相色谱仪，2487 紫外检测器。 

1.2  试验方法 

将印楝种仁粉碎，然后用石油醚按 1:5 进行脱

脂三次，获得印楝饼，用 75%乙醇按料液比 1:3 进

行超声提取三次，整个提取过程处于冰水浴中，防

止超声时溶液温度过高导致印楝素分解。将提取液

进行双水相分相，取醇相进行浓缩后冷冻干燥，获

得印楝素粗品，高效液相检测其含量。 

1.3  双水相的配置 

本实验采用乙醇-硫酸钠双水相，其中水溶性有

机溶剂为乙醇，成相的盐为硫酸钠，硫酸钠溶液按

盐:水=60:100 进行配置，用乙醇提取液和硫酸钠溶

液按 1:1 进行混合获得双水相。 

1.4  检测方法 

运用高效液相进行检测
[9,10]

，检测条件为色谱

柱：C18，ODS—35 um  250×4.6 mm；流动相：

乙腈：水=40:60；流速：1 ml/min；检测波长：218 
nm；进样量：20 ul；柱温：25℃。 
1.5  超声波提取印楝素单因素实验 

1.5.1 超声功率密度单因素实验 

分别取脱脂后的印楝饼 20 g，超声波频率为 25 
kHz，料液比为 1:3，超声时间 30 min，辐射方式为

6 s/10 s，超声功率密度大小分别为 1.8、2.0、2.2、
2.4、2.6、2.8 W/cm2，进行超声提取，计算提取率，

确定最佳超声功率密度。 

1.5.2 超声时间的单因素实验 

分别取脱脂后的印楝饼 20 g，超声波频率为 25 
kHz，料液比为 1:3，超声功率密度为 2.4 W/cm2，

辐射方式为 6 s/10 s，超声时间分别为 15、30、45、
60、90、120 min，进行超声提取，计算提取率，确

定最佳超声时间。 

1.5.3 超声辐射方式单因素实验 

分别取脱脂后的印楝饼 20 g，超声波频率为 25 
kHz，料液比为 1:3，超声功率密度为 2.4 W/cm2，

超声时间为 30 min，辐射方式分别为 5 s/10 s，6 s/10 
s，7 s/10 s，8 s/10 s，9 s/10 s，10 s/10 s，进行超声

提取，计算提取率，确定最佳超声辐射方式。 

1.6  超声提取印楝素正交实验设计 

根据单因素试验，对影响印楝素超声提取的主

要因素：超声功率密度、超声时间、超声辐射方式，

按照 正交表进行正交实验设计，正交试验因

素水平见表 1，确定最佳超声提取工艺。 

4
9(3 )L

表 1  超声提取印楝素的正交试验因素 

Table 1  Orthogonal test factors for ultrasonic extraction of  
azadirachtin 

水平 A 超声功率密

/(W/cm2) 
B 超声时间 

/min 
C 超声辐射方式 

1 2.2 20 5 s/10 s 
2 2.4 30 7 s/10 s 
3 2.6 40 9 s/10 s 

1.7  传统搅拌对比试验 

传统搅拌提取方法为：分别取脱脂后的印楝饼

20 g，用 75%乙醇按料液比 1:3 进行搅拌辅助提取

三次，提取时间分别为 30、45、60、75、90、105、
120 min 进行搅拌提取。检测提取率，确定搅拌提

取最佳时间。 

2  结果与分析 

2.1  单因素试验 

2.1.1 超声功率密度对印楝素提取的影响 

由图 1 可知，超声功率密度为 2.4 W/cm2 时，

印楝素的提取率明显高于其他功率密度下的提取 

 
图 1  超声功率密度对印楝素提取率的影响 

Fig.1  The effect of  ultrasonic power density on the extraction rate of  
azadirachtin 
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率，当超声功率密度小于 2.4 W/cm2 时，提取率随

着超声功率密度的增加而升高，当超过 2.4 W/cm2

时，提取率开始下降，因此超声功率密度不宜过大，

最佳的超声功率密度为 2.4 W/cm2。 

2.1.2 超声时间对印楝素提取率的影响 

由图 2 可知，当超声时间在 30 min 时，印楝素

的提取率最高，在 30 min 之前随着超声时间的延长

提取率逐渐升高，但在 30 min 后随着时间的延续提

取率逐渐降低，可能是超声时间过长，溶液局部温

度上升使得部分印楝素分解，因此最佳的超声提取

时间为 30 min。 

 
图 2  超声时间对印楝素提取率的影响 

Fig.2  The effect of  ultrasonic action time on the extraction rate of  
azadirachtin 

2.1.3 超声辐射方式对印楝素提取率的影响 

由图 3 可知，当超声波辐射方式为 7 s/10 s 的
时候，提取率最高，在辐射方式为 7 s/10 s 之前随

着辐射方式的改变提取率逐渐升高，在 7 s/10 s 之
后随着辐射方式的改变提取率逐渐降低，因此最佳

的超声辐射方式为 7 s/10 s。 

 
图 3  超声辐射方式对印楝素提取率的影响 

Fig.3  The effect of  ultrasonic radiation mode on the extraction rate of  
azadirachtin 

2.2  超声正交实验结果与分析 

正交试验结果显示， 2I A> 1I A> A ，3I

2I B> 3I B> 1I B， 2I C> 1I C> 3I C。因此，A、B、C

三个因素中最佳水平是 2A ， ， ，由表 2 显示

极差大小为 A>C>B，故 A、B、C 的主次因素为超声

功率密度>辐射方式>超声时间。选择的最佳提取工

艺为

2B 2C

2A 2B 2C ，即超声功率密度为 2.4 W/cm2，超声

时间为 30 min，超声辐射方式为 7s/10s。此条件下

进行超声正交验证试验，其提取率为 0.3200%，高

于传统的搅拌提取法，达到了超声辅助提取的目的。 
表 2  超声提取印楝素结果与分析 

Table 2  Results and analysis of ultrasonic extraction of azadirachtin  

试验号 A B C 印楝素提取率/% 
1 1 1 1 0.1792 
2 1 2 2 0.2015 
3 1 3 3 0.1734 
4 2 1 3 0.2067 
5 2 2 1 0.2116 
6 2 3 2 0.1983 
7 3 1 2 0.1652 
8 3 2 3 0.1814 
9 3 3 1 0.2028 
I1 0.185 0.184 0.186  
I2 0.206 0.198 0.204  
I3 0.183 0.192 0.183  
SS 0.023 0.014 0.021  

2.3  传统搅拌提取实验结果 

由图 4 可知，当搅拌时间为 90 min 时提取率达

到最大，提取率为 0.230%。 

 
图 4  搅拌时间对印楝素提取率的影响 

Fig.4  The effect of  stirring time on the extraction rate of  azadirachtin 

3  结 论 

采用超声波双水相提取印楝素，能够有效地提

高印楝素的提取率，本文从超声功率密度以及其他

单因素试验出发进行实验，最终得到了最佳的超声

波提取工艺，即超声功率密度为 2.4 W/cm2，超声

时间为 30 min，超声辐射方式为 7 s/10 s，印楝素的

最大提取率为 0.3200%，比传统的搅拌提取节约了

时间，提高了产率，并且双水相的使用，避免了在
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使用有机溶剂进行萃取的过程所造成的污染。更重

要的是本文采用超声功率密度，不再使用传统的超

声功率这一笼统的因素，避免了超声容器带来的影

响，为今后的工业生产带来了更大的便利。 
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