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　　[摘　要 ]　在单因素试验的基础上,采用正交试验,研究了乙醇体积分数、固液比、微波作用时间、微波功率对

竹叶黄酮提取量的影响规律。得出了竹叶黄酮提取工艺的最佳参数组合为: 乙醇体积分数 10% , 固液比 1∶40

(gömL ) ,微波作用时间 6 m in,功率 400 W。在最佳参数组合下,每克竹叶可提取总黄酮 4. 689 m g。
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　　竹子是禾本科多年生绿色植物,是当今世界上

最具有使用价值的植物之一。竹子的种类很多,全世

界约有 70 多属、1 200多种, 竹林面积约 2 100 万

hm 2。我国现有竹林面积 100多万 hm 2 [1 ] ,以每 hm 2

年产 150 kg 干竹叶计算,如能利用其中的 1% ,每年

就可提供约 3万 t 干竹叶。我国的竹林大多分布在

偏远贫困地区,据不完全统计[2 ] ,我国有 1亿多人口

全部或部分从竹林和竹产品加工中获取生活费用。

竹林不仅与人们的生计息息相关,而且还在涵养水

源、保持水土、保护生态环境中发挥着特殊作用。当

前,西部大开发中的一项重要举措就是“退耕还竹”,

因此开发竹叶资源具有重要的经济和社会意义。

竹叶是卫生部确定的药食两用药材,既可药用

又可食用,具有较好的安全性,所以竹叶是一种可以

开发的新型药用资源。近年来对竹叶的研究发现[3 ] ,

竹叶中含有大量对人体有益的活性物质,包括黄酮

酚酸类化合物、氨基酸肽类化合物、蒽醌类化合物和

萜类内脂化合物等,其中主要是黄酮等酚类化合物。

对竹叶黄酮和银杏黄酮的主要组成成分和主要药理

活性的比较研究表明,银杏黄酮与竹叶黄酮有着相

似的化学组成,并且两者都具有明显的抗脂质过氧

化、清除羟自由基和调节血脂的作用[4～ 6 ],而竹叶黄

酮以其巨大的资源优势,良好的药理活性和极低的

毒性[7 ] ,将成为一种非常有应用前途的药物。

微波射线穿透性极好,可施加于任何天然生物

材料,在接近环境温度下抽提所需的有效成分,尤其

对热敏性成分的浸提极为有效。随着微波技术在工

业中的普及,微波萃取作为一种新的顺应潮流的高

新技术,必将得到迅速发展。

本研究利用微波技术研究了乙醇体积分数、固

液比、微波作用时间和微波功率对竹叶黄酮的影响

规律,采用正交试验,得出了竹叶黄酮提取工艺的最

佳参数组合。现将研究结果报道如下。

1　材料与方法

1. 1　主要仪器、试剂与材料

1. 1. 1　主要仪器　W h irlpoo l微波炉 (满载 800W ,

2 450 M H z) ,广东惠尔普公司生产; 722型分光光度

计,上海精密科学仪器有限公司生产;M A 110 型电

子分析天平, 日本 Kyo to 公司生产; 粉碎机, 烘箱,

均由金坛市富华电器有限公司生产。

1. 1. 2　试　剂　芦丁,生化试剂,北京化学试剂公

司产品; 体积分数 95%乙醇, 亚硝酸钠, 硝酸铝, 氢

氧化钠,均为分析纯。

1. 1. 3　材　料　所用竹叶采自长江大学西校区校

园内。

1. 1. 4　原料处理　取一定量的竹叶于 60 ℃烘箱内

干燥约 12 h, 取出后用粉碎机充分粉碎, 将所得竹

叶粉放入干燥室内备用。

1. 2　标准曲线的制作

准确称取充分干燥后的芦丁标准试剂 0. 02 g,

用体积分数 60%乙醇溶解,并全部转入 100 mL 容

量瓶中,用 60%乙醇定容,摇匀,得质量浓度为 0. 2

m gömL 的标准液。分别取上述芦丁标准溶液 0. 0,
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1. 0, 2. 0, 4. 0, 6. 0, 8. 0 和 10. 0 mL 于 6 支 50 mL

容量瓶中, 用体积分数 60%乙醇补至 25 mL , 加入

50 m gömL 亚硝酸钠 1. 4 mL , 摇匀, 放置 5 m in 后

加入 100 m gömL 硝酸铝 1. 4 mL , 6 m in 后再加入 1

mo löL 氢氧化钠 10 mL , 混匀, 用体积分数 60%乙

醇稀释至刻度, 10 m in 后于波长 510 nm 处比色测

定,参比为空白试剂。得标准曲线 (芦丁浓度 y 和吸

光值 x 的关系 ) 如图 1 所示, 其回归方程:

y (ΛgömL ) = 83. 537x + 1. 481 1, R
2= 0. 995。

图 1　芦丁浓度与吸光值标准曲线

F ig. 1　Standard curve of ru tin

concen tra t ion and abso rbency

1. 3　竹叶黄酮的单因素提取试验

准确称取粉碎后的竹叶粉 3 g,与不同体积分数

乙醇同时加入烧瓶中,在一定微波功率下提取一定

时间,冷却,过滤,按 1. 2中的步骤进行,于波长 510

nm 处比色,参比为空白试剂。在测定某一因素对竹

叶黄酮提取量的影响时,固定其他因素及其水平。

1. 4　确定竹叶黄酮最佳提取工艺条件的正交试验

在单因素试验基础上,考虑安全性及经济性,选

择微波功率为中火, 以乙醇体积分数、微波作用时

间、固液比为影响因素,采用正交试验确定各因素不

同水平对竹叶黄酮提取量的影响,其因素水平设置

见表 1,选用L 9 (34)正交表进行试验方案设计。

表 1　竹叶黄酮提取工艺条件的正交试验因素与水平

T able 1　Facto rs and level of o rthogonal test of

ex tract ing flavono ids of bam boo leaves

水平
L evel

因素 Facto r

乙醇体积
分数ö%

Percen t of
ethano l
vo lum e

固液比
(gömL )
Ratio of
so ild and

liqu id

微波作用
时间öm in

M icrow ave
treating

tim e

1 5 1∶30 4

2 10 1∶40 5

3 15 1∶50 6

2　结果与分析

2. 1　乙醇体积分数对竹叶黄酮提取量的影响

　　在微波炉功率为中火, 固液比为 1∶ 50

(gömL ) ,微波作用时间为 5 m in 的条件下,不同乙

醇体积分数对竹叶黄酮提取量的影响规律见图 2。

由图 2可以看出,用乙醇做溶剂有助于竹叶黄酮的

提取,这是因为乙醇对黄酮的溶解度比水大,在浸泡

过程中,乙醇等有机溶剂对细胞的破坏作用也比水

强, 在微波场中这种差异则更加明显; 在微波作用

下,加入低体积分数乙醇 (10% )即可提高竹叶中黄

酮的提取量 (由 3. 77 m gög 升高到 4. 86 m gög) ,而

高体积分数乙醇的提取效果更好,几乎能将竹叶中

的黄酮全部提取出来[6 ]。但在传统提取方法中,乙醇

体积分数增加对黄酮提取量增幅的影响不大[5 ]。目

前使用的微波发生器都是家用微波炉,是个封闭体

系,高体积分数的乙醇沸点较低,易挥发,使得微波

炉内有大量乙醇蒸汽,这将是一个安全隐患,并且对

操作人员的身体健康不利,也会造成环境污染。另

外,高体积分数的乙醇价格也比较昂贵,如果做放大

试验,必须增加回收装置和防爆装置,不利于工业化

生产,故本试验决定采用体积分数 10%的乙醇提取

黄酮。

图 2　乙醇体积分数对竹叶黄酮提取量的影响

F ig. 2　Effect of the percen t of ethano l vo lum e

on ex traction con ten t of bam boo leaves

2. 2　固液比对竹叶黄酮提取量的影响

在微波炉功率为中火, 乙醇体积分数为 10% ,

微波作用时间为 5 m in 的条件下,不同固液比对竹

叶黄酮提取量的影响规律见图 3。由图 3知,黄酮提

取量随溶剂量的增加先升高再降低, 在固液比为

1∶50 (gömL )时,黄酮提取量出现峰值。这是由于微

波辐射待提取样品时,会使其超微结构特性遭到破

坏[8, 9 ]。加拿大 Para 等[10 ]在美国申请的专利“天然

物的微波萃取”中也证实,微波能够振碎植物腺体和

脉管中的细胞而不伤害周围的组织,提取效率很高。
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固液比较小时,竹叶吸收的微波能量相对较多,细胞

破碎的程度就比较好,溶解的黄酮就多;而溶剂体积

过大时,竹叶吸收的能量相对减少,细胞破碎程度相

对就会减小,所以黄酮溶解量也会相应减少。

图 3　固液比对竹叶黄酮提取量的影响

F ig. 3　Effect of the rat io of so lid to liqu id on

ex traction con ten t of bam boo leaves

2. 3　微波作用时间对竹叶黄酮提取量的影响

在微波炉功率为中火, 乙醇体积分数为 10% ,

固液比为 1∶50 (gömL )的情况下,不同微波作用时

间对竹叶黄酮提取量的影响规律见图 4。由图 4可

知,黄酮提取量随微波作用时间的延长先升高再降

低,在微波作用时间为 5 m in 时,黄酮提取量出现峰

值。这可能是由于在中火 (400W )时,微波在短时间

内对细胞膜的破碎作用就比较大,溶出物多,黄酮提

取量也就高。随时间增加,膜进一步破裂,样品中粘

液质等杂质就会进入浸出液,使得浸出液粘度增大,

从而扩散速度变慢,过滤也变得困难,这样,就会因

较多黄酮含于滤渣而损失。同时,随时间增加,乙醇

挥发增多,随其一起损失的黄酮也就增多。

2. 4　微波功率对竹叶黄酮提取量的影响

在乙醇体积分数为 10% , 固液比为 1∶ 50

(gömL ) ,微波作用时间为 5 m in 的情况下,不同微

波炉功率对竹叶黄酮提取量的影响规律见图 5。由

图 5可知,微波功率为中火 (400 W )时,黄酮提取量

可达 3. 22 m gög;中高火 (600 W )和高火 (800 W )时

的黄酮提取量稍有降低,但相差不多; 暖火 (200 W )

时的黄酮提取量最低。这可能是因为在暖火时,微波

对细胞膜的破碎作用比较小,分子运动也不剧烈,故

黄酮浸出率不高;随着微波功率不断增加,分子运动

加剧,细胞膜破碎程度加大; 另外,微波的选择性加

热性能起到了一定的作用,黄酮浸出率也随着升高;

但当微波炉功率太大时,细胞膜并不会无限制破碎,

而微波对细胞内物质的选择性加热性能差异则减

小,一些易溶于水的物质先被溶解,从而造成黄酮提

取量的降低。

图 4　微波作用时间对竹叶黄酮提取量的影响

F ig. 4　Effect of the tim e of m icrow ave treatm ent

on ex traction con ten t of bam boo leaves

图 5　微波功率对竹叶黄酮提取量的影响

F ig. 5　Effect of m icrow ave pow er on ex traction

con ten t of bam boo leaves

2. 5　微波提取竹叶黄酮的最佳工艺条件

表 2 的正交试验结果表明,影响微波提取竹叶

黄酮的各因素主次顺序为: 乙醇体积分数> 微波作

用时间> 固液比。最佳因子组合为: 乙醇体积分数

10% ,固液比 1∶40 (gömL ) , 微波作用时间 6 m in。

这种最佳组合恰好与实际试验中的 5号试验水平相

同。故可知理论分析得出的最佳水平组合与实际得

到的最优水平组合是一致的。在此最佳参数组合条

件下,黄酮提取量为 4. 689 m gög。
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表 2　微波提取竹叶黄酮工艺条件的正交试验结果

T able 2　R esu lts of o rthogonal test of ex tract ing flavono ids of bam boo leaves by m icrow ave

处理
T reatm en t

乙醇体积
分数ö%

Percen t of ethano l
vo lum e

固液比
(gömL )

Ratio of so lid
and liqu id

微波作用
时间öm in

M icrow ave
treating tim e

误差
E rro r

提取量ö
(m g·g- 1)
Ex traction

con ten t

1 1 1 1 1 3. 481

2 1 2 2 2 3. 653

3 1 3 3 3 3. 812

4 2 1 2 3 3. 747

5 2 2 3 1 4. 689

6 2 3 1 2 4. 001

7 3 1 3 2 3. 843

8 3 2 1 3 3. 701

9 3 3 2 1 4. 151

K
-

1 3. 649 3. 69 3. 728 4. 107 ∑= 35. 078

K
-

2 4. 147 4. 014 3. 850 3. 832

K
-

3 3. 898 3. 988 4. 115 3. 75

R 0. 498 0. 324 0. 387 0. 357

3　讨　论

众所周知,植物细胞中有效成分大部分含于细

胞质的质体 (如叶绿体、线粒体、高尔基体、淀粉粒

等)中。细胞壁为多孔通透性网状结构,一般不会影

响有效成分的溶出;细胞膜为选择透过性膜,叶绿体

和线粒体为双层膜结构,液泡为单层膜等,这些膜结

构对有效成分进出细胞有阻碍作用,不利于有效成

分的提取。

传统的萃取过程中,能量首先无规则地传递给

萃取剂,然后萃取剂扩散进入基体物质,再从基体溶

解或夹带多种成分扩散出来,遵循加热—渗透—溶

解—渗透出的模式,萃取的选择性很差。有限的选择

只能通过改变溶剂性质或延长溶剂萃取时间来获

得,前者由于同时受溶解能力和扩散系数的限制,选

择面很窄;后者则大大降低了萃取效率和速度。

本研究利用微波提取竹叶黄酮,具有提取量高,

准确、快速,操作成本和原料预处理成本低,并且对

环境无害等优点。这是由于生物体内的水分是极性

分子,在微波的交变电磁场作用下引起强烈的极性

振荡,导致细胞分子间氢键松弛,细胞膜结构电击穿

破裂,加速了溶剂分子对基体的渗透和待提取成分

的溶剂化[9 ]。同时,在微波场中,吸收微波能力的差

异使得基体物质的某些区域或萃取体系中的某些组

分被选择性加热,分子运动加剧,在极短时间内使细

胞膜破裂,从而使被萃取物质从基体或体系中分离,

进入到介电常数较小、微波吸收能力相对较差的萃

取剂中。并且微波的热效率高,升温快速均匀,大大

缩短了萃取时间,提高了萃取效率。
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Screen ing of floccu lan t2p roducing m icroo rgan ism s and

studying of the floccu lan t act ivity

YAN X ia , ZHANGW e i,W ANG L i
(Colleg e of L if e S ciences, N orthw est A & F U niversity , Y ang ling , S haanx i 712100, Ch ina)

Abstract: 5 st ra in s w ere iso la ted and pu rif ied from sew age sludge. Each stra in w as cu ltu red in relaven t

f loccu lan t2p roducing m edium s. Among these st ra in s, E 1 had h igh and stab le f loccu la t ing act ivity fo r Kao lin

su spen sion. Ca2+ w as of help in floccu la t ion. W hen the samp le w as added at the p ropo rt ion of 2. 0% , the

floccu la t ion act ivity reached 90. 32% , and rem ained firm as pH value changed. T he op t im um cu ltu ra l

condit ion of E 1 w as decided: pH 8. 0, tempera tu re 40 ℃, cu ltu ra l t im e 72 h at the ra te of 180 röm in.

Key words: b iofloccu lan t; screen ing; f loccu lan t act ivity
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Ex tract ing flavono ids of bam boo leaves by m icrow ave

GAO M eng-x iang1, ZHANG J ia- lan 2,W ANG J iang-m ing1

(1 Colleg e of L if e S ciences, Y ang tz e U niversity , J ing z hou, H ubei 434025, Ch ina;

2 Colleg e of A n im al S cience and T echnology ,N orthw est A & F U niversity , Y ang ling , S haanx i 712100, Ch ina)

Abstract: Ex tract ion of Bam boo L eaves (Eb l) is a new develop ing vegetab le flavone p repara t ion. T he

single experim en ta l facto r, such as m icrow ave pow er, percen t of ethano l vo lum e, m icrow ave trea t ing t im e,

ra t io of so lid to liqu id w as studied. T hen, the op t im um param eters w ere ob ta ined by o rthogonal test a t the

ra t io of so lid to liqu id 1∶40 (gömL ) , m icrow ave trea t ing 6 m in, m icrow ave pow er 400 W , percen t of

ethano l vo lum e 10%. T he to ta l f lavono ids con ten t of bam boo leaves is 4. 689 m gög at the op t im um

param eters.

Key words: Bam boo leaves; f lavono ids; m icrow ave; ex tract ion
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