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响应曲面法优化苦荞麸皮总黄酮的提取工艺
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　　[摘　要 ]　测定了苦荞麸皮总黄酮的含量, 并采用响应曲面法中的Box2Behnken 模式, 对苦荞麸皮总黄酮微

波辅助提取工艺进行了优化。结果表明, 苦荞麸皮总黄酮含量为60. 1 gökg; 其提取的最佳工艺条件为微波加热时间

120 s, 乙醇体积分数 86% , 料液比 1∶50, 在此条件下总黄酮得率达 58. 1 gökg, 提取率达 96. 67%。
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　　荞麦为蓼科双子叶药食兼用植物, 主要栽培品

种有鞑靼荞麦 (F ag opy rum ta ta ricum (L. ) Gaerth,

也称为苦荞) 和普通荞麦 (F ag opy rum escu len tum

M oench, 也称为甜荞) [1 ]。现代医学研究表明, 荞麦

具有抗氧化、降血糖、降血脂、抗肿瘤等多种药理活

性, 其主要活性物质为黄酮类化合物[224 ] , 苦荞中黄

酮类化合物含量大大高于甜荞[526 ]。因此, 从苦荞中

提取黄酮类化合物作为保健食品或药品的原料具有

较好的前景。目前, 从苦荞中提取黄酮类化合物的研

究多以苦荞籽粒和苦荞壳为原料[728 ] , 而关于苦荞麸

皮中黄酮提取的研究较少。我国苦荞常年播种面积

约30 万hm 2, 总产量约30 万t [9 ]。研究表明, 在苦荞制

粉过程中, 麸皮的产率约为244 gökg [4 ] , 苦荞麸皮中

总黄酮含量可达60～ 70 gökg [1 ] , 因此苦荞麸皮有望

成为一种廉价而丰富的黄酮提取原料。

微波提取是目前国内外正在研究开发的一种新

的植物有效成分辅助提取技术[10 ] , 因其具有处理方

式简便快速、试剂用量少、提取效率高、对有效物质

破坏小等特点而受到广泛重视, 己成功用于植物多

糖、黄酮等成分的提取[1212 ]。为此, 本研究以苦荞麸

皮为原料, 采用统计软件D esign2Expert 中响应曲面

法的Box2Behnken 模式, 对苦荞麸皮总黄酮 ( to ta l

f lavono ids in tartary buckw heat b ran, T FTBB ) 的

微波辅助提取工艺进行优化, 以期为荞麦资源的综

合利用提供指导作用。

1　材料与方法

1. 1　材　料

　　苦荞麸皮, 2004206 购于西昌; 芦丁, 含量

≥95. 0% , 国药集团化学试剂有限公司生产。

1. 2　芦丁标准溶液的配制和标准曲线的制作

将芦丁于 120 ℃烘箱中烘至恒重, 于干燥器中

冷却后称取 0. 050 g, 用体积分数 70% 乙醇溶解, 定

容至250 mL , 得质量浓度为0. 200 m gömL 芦丁标准

液。分别准确吸取芦丁标准液0, 3. 0, 6. 0, 9. 0, 12. 0,

15. 0 mL 于50 mL 容量瓶中, 加入50 göL N aNO 2 溶

液 1. 5 mL , 摇匀, 放置 6 m in 后加入 100 göL A l

(NO 3) 3 溶液1. 5 mL , 摇匀, 放置6 m in 后加入40 gö

L N aOH 溶液20 mL , 再用体积分数70% 乙醇定容,

摇匀, 10 m in 后用 1 cm 比色皿于 510 nm 波长测定

吸光度A 。以A 为横轴, 芦丁含量Y (m gömL )为纵轴

绘制标准曲线, 求得芦丁含量Y 与吸光度A 的回归

方程:

Y = 0. 075A + 0. 002 (R 2 = 0. 996)

1. 3　T FTBB 索氏提取

准确称取 2. 0 g 苦荞麸皮, 用滤纸包住并用棉

线捆好, 置于索氏提取器中, 用100 mL 甲醇提取, 80

℃水浴加热回流, 当索氏提取器中的溶液由黄色接

近无色时, 取出滤纸包, 提取液用甲醇定容至 100

mL , 作为待测液, 重复3 次。
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1. 4　T FTBB 微波辅助提取

准确称取 2. 0 g 苦荞麸皮置于烧瓶中, 加入一

定浓度的乙醇, 微波功率为中档 (245 W ) , 采用间歇

加热方式加热一定时间, 过滤, 滤液用一定浓度的乙

醇定容至100 mL , 作为待测液。

1. 4. 1　T FTBB 微波辅助提取单因素试验　 (1) 微

波加热时间对T FTBB 得率的影响。在乙醇体积分

数为 80% , 料液比 1∶50, 微波加热时间分别为 30,

60, 90, 120 和150 s 条件下进行试验。 (2) 乙醇体积

分数对T FTBB 得率的影响。在微波加热90 s, 料液

比 1∶50, 乙醇体积分数分别为 60% , 70% , 80% ,

90% 和100% 条件下进行试验。(3)料液比对T FTBB

得率的影响。在乙醇体积分数为 80% , 微波加热 90

s, 料液比分别为 1∶20, 1∶30, 1∶40, 1∶50, 1∶60

条件下进行试验。

1. 4. 2　响应曲面法试验设计　采用Box2Behnken

方法, 以微波加热时间 (x 1)、乙醇浓度 (x 2)、料液比

(x 3) 为自变量, T FTBB 得率 Y 为响应值设计试验,

自变量因素编码及水平见表1。

表 1　T FTBB 微波辅助提取试验的自变量因素编码及水平

T able 1　Code and level of facto rs cho sen fo r ex traction of T FTBB by m icrow ave

自变量及水平
Code and level

因素 Facto rs

微波加热时间ös
T reatm en t tim e

x 1

乙醇浓度ö%
Concen tration of ethano l

x 2

料液比
Ratio of m aterial to so lven t

x 3

- 1
0
1

60
90

120

70
80
90

1∶30
1∶40
1∶50

1. 5　T FTBB 得率与提取率计算

取1 mL 待测液至50 mL 容量瓶中, 按1. 2 节的

方法测定吸光度A , 计算T FTBB 的得率和提取率。

T FTBB 得率ö(g·kg - 1 ) = (Y ×100×50×100×

10) ö(1×W ×1 000) ; T FTBB 提取率= T FTBB 得

率öT FTBB 含量×100%。式中, Y 为根据回归方程

计算得到的总黄酮质量浓度 (m gömL ) ;W 为麸皮重

(g) ; T FTBB 含量为索氏提取法的得率。

2　结果与分析
2. 1　苦荞麸皮总黄酮含量测定结果

　　试验测得苦荞麸皮总黄酮含量为60. 1 gökg。

2. 2　T FTBB 微波辅助提取单因素试验

2. 2. 1　微波加热时间　从图1 可以看出, 延长微波

加热时间可以提高T FTBB 得率, 但超过90 s 后继续

延长微波加热时间对得率无明显影响。

2. 2. 2　乙醇浓度　提高乙醇浓度可以增加提取剂

对物料的渗透性, 并可提高黄酮类化合物的溶解度,

从而提高得率, 根据相似相溶原理, 乙醇浓度过高也

不利于黄酮的溶出。不同乙醇浓度对T FTBB 得率

的影响结果见图2。从图2 可以看出, 增加乙醇浓度

可以提高T FTBB 得率, 但体积分数超过 80% 以后,

得率有下降的趋势。

图 1　微波加热时间对T FTBB 得率的影响

F ig. 1　Effect of treatm ent t im e

on the ex traction yield of T FTBB

图 2　乙醇浓度对T FTBB 得率的影响

F ig. 2　Effect of ethano l concen tra t ion

on the ex traction yield of T FTBB
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2. 2. 3　料液比　从图3 可以看出, 增加提取剂比例

可以提高T FTBB 得率, 当料液比达到1∶40 后继续

增加提取剂比例, 对T FTBB 得率无明显影响。

图 3　料液比对T FTBB 得率的影响

F ig. 3　Effect of the rat io of m ateria l w eigh t to

so lven t vo lum e on the ex traction yield of T FTBB

2. 3　微波辅助提取试验分析及回归方程的建立

响应曲面法试验结果见表2。对表2 的试验数

据进行回归分析, 得二次多元回归方程 (模型) :

Y = 4. 738+ 0. 690x 1+ 0. 315x 2+ 0. 315x 3- 0. 015x
2
1

- 0. 100x
2
2 + 0. 140x

2
3 - 0. 113x 1x 2 - 0. 003x 1x 3 -

0. 078x 2x 3

对该模型进行方差分析, 结果见表3。模型系数

显著性检验结果见表4。由表3 可以看出, 模型P 值

< 0. 000 1, 表明该模型极显著。模型的复相关系数

为0. 981 0, 说明该模型能解释 98. 10% 响应值的变

化, 拟合程度良好, 试验误差小, 可以用此模型对

T FTBB 微波辅助提取进行分析和预测。由表 4 可

知, 模型中一次项加热时间 x 1、乙醇浓度 x 2、料液比

x 3 对T FTBB 得率的影响达到极显著水平; 二次项

和交互项均不显著。从表2 中可知, 预测值与实测值

之间的最大偏差为 3. 74% , 这也从另一方面说明所

得回归方程 (模型)是有效的。

表 2　T FTBB 微波辅助提取试验设计与结果

T able 2　D esigns and resu lts fo r ex tract ion of T FTBB by m icrow ave

试验序号
N o.

自变量V ariab le 响应值Y Response value

微波加热时间ös
T reatm en t

tim e
x 1

乙醇浓度ö%
Concen tration of

ethano l
x 2

料液比
Ratio of m aterial

to so lven t
x 3

实测值ö
(g·kg- 1)

A ctual value

预测值ö
(g·kg- 1)

P redicted value

1 1 0 1 57. 1 58. 7

2 0 - 1 1 49. 5 48. 6

3 - 1 0 1 45. 0 44. 9

4 1 1 0 56. 2 55. 2

5 0 0 0 47. 6 47. 4

6 0 1 1 53. 8 53. 3

7 0 - 1 - 1 40. 2 40. 7

8 0 0 0 46. 9 47. 4

9 1 0 - 1 52. 3 52. 4

10 - 1 - 1 0 34. 0 35. 1

11 - 1 0 - 1 40. 1 38. 6

12 1 - 1 0 51. 7 51. 1

13 0 0 0 47. 1 47. 4

14 0 0 0 47. 3 47. 4

15 - 1 1 0 43. 0 43. 6

16 0 0 0 48. 0 47. 4

17 0 1 - 1 47. 6 48. 6

表 3　T FTBB 微波辅助提取回归模型的方差分析

T able 3　A nalysis of variance (ANOVA ) fo r regression equation

方差来源
Source

自由度
D F

平方和
Sum of squares

均方
M ean square

F 值
F value

P 值
P r> F

复相关系数
R 2square

模型M odel 9 5. 591 0. 621 2 40. 25 < 0. 000 1 0. 981 0

残差 E rro r 7 0. 108 0. 015 4

总和 Co rrected to tal 16 5. 699
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表 4　T FTBB 微波辅助提取回归模型系数显著性检验结果 ( t 检验)

T ab le 4　T est of sign ificance fo r regression coefficien t ( t2T est)

系数项
Param eter

自由度
D F

系数估计值
E stim ate

标准误差
Standard erro r

t 值
t value

P 值
P r> û tû

截距 In tercep t 1 4. 738 0. 056 85. 28 < 0. 000

x 1 1 0. 690 0. 044 15. 71 < 0. 000

x 2 1 0. 315 0. 044 7. 17 0. 000

x 3 1 0. 315 0. 044 7. 17 0. 000

x 2
1 1 - 0. 015 0. 061 - 0. 25 0. 808

x 2
2 1 - 0. 100 0. 061 - 1. 66 0. 142

x 2
3 1 0. 140 0. 061 2. 31 0. 054

x 1x 2 1 - 0. 113 0. 062 - 1. 81 0. 113

x 1x 3 1 - 0. 003 0. 062 - 0. 04 0. 969

x 2x 3 1 - 0. 078 0. 062 - 1. 25 0. 252

2. 4　T FTBB 得率影响因素交互作用分析

试验结果见图4, 5, 6。从图4 可以看出, 乙醇浓

度不变, 随着微波加热时间的延长, T FTBB 得率急

剧增加; 微波加热时间不变, 随着乙醇浓度的增加,

T FTBB 得率也随之增加, 但增加幅度较小。从图 5

可以看出, 料液比不变, 随着微波加热时间的延长,

T FTBB 得率急剧增加; 微波加热时间不变, 随着料

液比的增加, T FTBB 得率随之增加, 但增加幅度较

小。从图6 可以看出, 料液比不变, 随着乙醇浓度的

增加, T FTBB 得率随之增加; 乙醇浓度不变, 随着

料液比的增加, T FTBB 得率也随之增加, 且两者的

增加幅度相近。

综合图 4、图 5 和图 6 可以看出, 在本试验条件

下, 加热时间是T FTBB 微波辅助提取工艺的主要

影响因素, 乙醇浓度和料液比均为次要因素, 且两者

对试验结果的影响效果相近。

图 4　微波加热时间和乙醇浓度对

T FTBB 得率的交互作用响应曲面

F ig. 4　R esponse surface of the yield of T FTBB versus

treatm ent t im e and concen tra t ion of ethano l

图 5　微波加热时间和料液比对
T FTBB 得率的交互作用响应曲面

F ig. 5　R esponse surface of the yield of T FTBB versus

treatm ent t im e and ratio of m ateria l to so lven t

图 6　乙醇浓度和料液比对T FTBB
得率的交互作用响应曲面

F ig. 6　R esponse surface of the yield of T FTBB versus

concen tra t ion of ethano l and ratio of m ateria l to so lven t

2. 5　T FTBB 微波辅助提取工艺条件的优化

以T FTBB 提取率大于 95% , 即响应值 Y 大于

57. 1 gökg 为标准, 用上述回归模型预测优化出的 5

组工艺参数, 按照此工艺参数进行试验验证, 结果见
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表5。由表5 可以看出, T FTBB 微波辅助提取的最佳

工艺参数为: 微波加热120 s, 乙醇体积分数86% , 料

液比1∶50, 在此条件下T FTBB 得率为 58. 1 gökg,

提取率达96. 67%。
表 5　T FTBB 微波辅助提取回归模型优化的 5 组工艺参数 (响应预测值> 57. 1 gökg)的验证结果

T able 5　V erified resu lts of ex tract ion condit ions of op tim um five group s from regression equation

w ith the p redicted response value mo re than 57. 1 gökg

试验序号
N o.

自变量 V ariab le 响应值Y Response value

微波加热时间ös
T reatm en t

tim e

乙醇体积分数ö%
Concen tration

of ethano l

料液比
Ratio of m aterial

to so lven t

实测值ö
(g·kg- 1)

A ctual value

预测值ö
(g·kg- 1)

P redicted value

偏差ö%
V ariance

1 117 88 1∶50 56. 9 58. 4 - 2. 64
2 120 86 1∶50 58. 1 59. 0 - 1. 55
3 117 87 1∶48 57. 8 57. 4 0. 69
4 120 86 1∶48 56. 5 58. 0 - 2. 65
5 117 86 1∶48 55. 5 57. 4 - 3. 42

　　注: 偏差= (实测值- 预测值) ö实测值×100%。

N o te: V ariance= (A ctual- P redicted) öA ctual×100%。

3　结　论

本实验中使用的是家用微波炉, 不能对料液温

度进行控制, 当温度过高时, 微波炉会自动关机, 因

此只能采用间歇加热方式。本试验发现, 使用高档进

行加热时, 料液升温太快, 微波炉频繁关机, 无法操

作, 而使用低档时料液升温太慢, 因此试验中将微波

功率定为中档。

本研究结果表明, 苦荞麸皮中T FTBB 含量为

60. 1 gökg; 微波加热时间、乙醇浓度、料液比均是

T FTBB 微波辅助工艺的极显著影响因子; 建立的

提取工艺回归模型准确有效, 优化得出的最佳工艺

条件为微波加热 120 s, 乙醇体积分数为 86% , 料液

比 1∶50, 在该工艺条件下 T FTBB 得率为 58. 1

gökg, 提取率达96. 67%。
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Study on ex tract ion techno logy of to ta l f lavono ids in ta rta ry

buckw hea t b ran u sing respon se su rface m ethodo logy

W ANG Jun 1,W ANGM in 1, SONG Xu-hui2,Y U Zh i-feng1, ZHENG Hui1,L I X iao-yan 1

(1 Colleg e of F ood S cience and E ng ineering ,N orthw est A & F U niversity , Y ang ling , S haanx i 712100, Ch ina;

2 S hang song M id d le S chool of F uf eng Coun ty , F uf eng , S haanx i 722205, Ch ina)

Abstract: In th is paper, the con ten t of to ta l f lavono ids in tartary buckw heat b ran w as determ ined, the
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ex tract ion techno logy of to ta l f lavono ids in the b ran by m icrow ave w as studied, and all experim en ts w ere

designed and op t im ized w ith Box2Behnken concep t of respon se su rface m ethodo logy (R SM ). T he resu lts

show ed that the con ten t of to ta l f lavono ids w as 60. 1 gökg; T he regression equat ion (model) fo r the ex trac2
t ion techno logy w as estab lished, and also verif ied w ith the check experim en ts. T he op t im um condit ion s of

the ex tract ion techno logy w ere ob ta ined as fo llow s: t rea tm en t t im e 120 s, the concen tra t ion of ethano l

86% , the ra t io of m ateria l to so lven t 1∶50. U sing the techno logica l condit ion s, the ex tract ion yield of to ta l

f lavono ids w as 58. 1 gökg, and the ex tract ion ra te w as 96. 67%.

Key words: ta rtary buckw heat b ran; to ta l f lavono ids; m icrow ave; respon se su rface m ethodo logy

(R SM ) ; ex tract ion techno logy
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C larif ican t se lect ion of navel o range ju ice and

b rew ing techno logy of dry w ine

L UO An -we i,L IU X ing-hua , SH I Hui, REN Ya-m e i
(Colleg e of F ood S cience and E ng ineering ,N orthw est A & F U niversity , Y ang ling , S haanx i 712100, Ch ina)

Abstract: Ferm en ted w ith clarif ied ju ice, the clarif ican t select ion of ju ice and param eter of ferm en ta t ion

w ere studied. R esu lts show ed that pect inase, ch ito san, d ia tom ite had rem arkab le clarif ica t ion effects, the

op t im um quan t it ies of pect inase, ch itesan and dia tom ite w ere 0. 075, 0. 5 and 0. 25 gramm e per liter ju ice at

th is candit ion respect ively, and the co rresponding tran sm it tance w ere 88. 3 perecen t, 93. 6 percen t and 93. 8

percen t, bu t po lyvinylpyrro lidone (PV P ) w as unfit fo r the clarif ican t of navel o range ju ice. T he op t im um

ferm en ta t ion param eters of dry w ine w ere: adding 60 m gökg SO 2 and 0. 1% w ine yeast in to the o range

ju ice, and ferm en ta t ion at low temperatu re of 10 to 12 cen t igrade degree. A t th is condit ion, the best dry

w ine w as ob ta ined. T he alcoho l con ten t of dry w ine w as 12. 4 percen t, the con ten t of vitam in C 101. 64

m göL , the ab so rbance 1. 321. T he dry w ine is of superb flavo r, good co lo r, h igh con ten t of vitam in C and

stab ility.

Key words: navel o range ju ice; clarif ican t; navel o range dry w ine; b rew ing techno logy
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