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摘要:以总黄酮得率为指标,采用响应面法对微波辅助提取榛花总黄酮的工艺进行了探讨与优化.结果表明:

微波辅助提取榛花总黄酮的最佳工艺条件为微波功率560W、微波辐射时间100s、乙醇浓度66%、料液比

1∶29(g/mL),4个单因素影响总黄酮提取的主次顺序为微波功率>料液比>乙醇浓度>微波时间.在最佳

工艺条件下总黄酮平均得率预测值为7.16%,验证值为7.14%,相对误差为0.28%.
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Abstract:Themicrowaveassistedextractionprocessoftotalflavonoidinhazel’sflowerswasoptimizedby
usingresponsesurfacemethod.Theresultsshowthatoptimumparametersareasfollow:microwavepower
is560W,microwavetimeis100s,ethanolconcentrationis66%,andratioofsolidandethanolis1∶29
(g/mL).Inthefourfactors,microwavepoweristhemostinfluencefactor,secondfactorisratioofsolidand
ethanol,thirdfactorisethanolconcentration,fourthfactorismicrowavetime.Undertheoptimalcondition,

extractionrateis7.14% withrelativeerrorof0.28%,whichisveryclosetopredictionofextractionrate
(7.16%).
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0 引言

榛花为桦木科榛属植物榛(Corylusheterophylla

Fisch)的雄花,具有消炎、止痛、降血糖的作用,民

间多用于皮肤炎症、冻伤等治疗[1-4].对榛花的提

取物进行研究表明,榛花的有机溶剂提取物[5]、水

提取物[6]、总黄酮[7]都具有很好的抗氧化能力.

总黄酮在自然界分布广泛,具有抗肿瘤[8]、抗

衰老[9]、抗病毒[10]、降血糖[11]、抗辐射[12]、调节免

疫等[13]多种作用.目前,总黄酮的提取工艺有热

水提 取 法[14]、碱 液 提 取 法[15]、超 声 辅 助 提 取

法[15]、微波辅助提取法[16]等,其中微波辅助提取

法具有穿透力强、快速、提取率高等优点[17-18],广

泛应用于天然活性成分的提取,但目前为止针对
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榛花总黄酮的微波辅助提取研究尚未见报道;因

此,本文以榛花粉为材料,以总黄酮得率为指标,

利用响应面法(responsesurfacemethodology)[19],

对榛花总黄酮提取工艺进行分析和优化,以为榛

花总黄酮的进一步研究提供实验依据.

1 材料与方法

1.1 实验材料与试剂

榛花采集于吉林省长白山,晒干后粉碎,过

60目筛,备用.芦丁标准品、4%氢氧化钠、10%硝

酸铝、不同体积分数的乙醇(现配现用)、5%亚硝

酸钠、石油醚等试剂均为分析纯.
1.2 实验仪器

HH-2数显恒温水浴锅,浙江省温州市精密

仪器有限公司生产;FA/JA型电子天平,天津精

密科学仪器有限公司生产;DGF-4A型立式电热

鼓风干燥箱,上海市精密仪器有限公司生产;

V15-723紫外分光光度计,上海精密科学仪器有

限公司生产;WD700LG微波炉,天津乐金电子电

器有限公司生产.
1.3 实验方法

1.3.1 榛花总黄酮提取工艺流程 榛花→粉碎

→石油醚脱脂处理→挥干溶剂→微波处理→乙醇

萃取→沉降过滤→取上清液→定容→榛花总黄酮

样品液→紫外分光光度分析.
1.3.2 标准曲线的绘制 分别取0.0、2.0、4.0、

8.0、10.0mL芦丁标准溶液0.1mg/mL于6个

25mL容量瓶中,加入0.5mL的5%亚硝酸钠,

放置6min;随后加入0.5mL的10%硝酸铝溶

液,静置6min;再加2.0mL的4%氢氧化钠,用

60%乙醇溶液定容至刻度,摇匀,放置15min,得
到待测溶液.以试剂空白为参比,测定510nm处

的吸光度A.以浓度为横坐标,吸光度A 为纵坐

标绘制标准曲线,求得标准液浓度(C)与吸光度

(A)的线性回归方程A=kC+b,榛花总黄酮的质

量浓度按照芦丁标准曲线回归方程进行计算.
1.3.3 榛花总黄酮得率的计算 总黄酮得率的

计算公式为Y/%=CNV/m×100,式中Y为总黄

酮得率(%),C 为测定样品总黄酮的质量浓度

(mg/mL),N 为稀释倍数,V 为定容后的总体积

(mL),m 为样品质量(mg).

1.4 单因素试验

依次对乙醇体积分数、微波功率、微波时间和

料液比(g/mL)进行单因素试验,每一组试验所确

定的最优值作为下一组试验的固定条件值.
微波时间的选择:在乙醇体积分数50%,微

波功率420W,料液比1∶40(g/mL)时,分别在

0.5、1、2、3、4min微波时间条件下提取榛花总

黄酮.
微波功率的选择:在乙醇体积分数50%,微

波时间2min,料液比1∶40(g/mL)时,分别在

140、280、420、560、700W微波功率条件下提取榛

花总黄酮.
乙醇体积分数的选择:在微波功率420W,微

波时间2min,料液比1∶40(g/mL)时,分别在

30%、40%、50%、60%、70%、80%乙醇体积分数

条件下提取榛花总黄酮.
料液比的选择:在乙醇体积分数70%,微波

时间2min,微波功率420W 时,分别在1∶20、

1∶25、1∶30、1∶35、1∶40、1∶45料液比条件下

提取榛花总黄酮.

1.5 实验设计因素及水平

实验设计因素及水平如表1所示.

表1 实验因素水平表

水平
微波时间/
s

微波功率/
W

乙醇体积
分数/%

料液比/
(g/mL)

-1 60 280 50 1∶25
0 120 420 70 1∶30
1 180 560 60 1∶35

1.6 响应面法优化实验设计

利用响应面法中Box-Benhnken中心组合设

计方法,根据单因素的实验结果,以总黄酮得率为

响应值(Y),采用Design-Expert8.0.6软件对数

据进行处理与回归分析,以此确定最佳提取工艺.

2 结果与分析

2.1 标准曲线的绘制

按1.3.2的方法制备样品,将所得数据处理

后得到芦丁标准曲线(如图1)和回归方程,A=
12.088C-0.0185,R2=0.9974,式中A 为510

nm处吸光度,C为芦丁标准溶液浓度.计算结果
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表明,在0~0.045mg/mL浓度范围内,吸光度

与浓度具有良好的线性关系.

图1 芦丁标准曲线

2.2 提取榛花总黄酮的单因素试验

微波时间、微波功率、乙醇体积分数、料液比

对榛花总黄酮得率的影响如图2所示.

图2 各因素水平对榛花总黄酮得率的影响

由图2可以看出,微波时间为30s、1min、

2min时,榛 花 总 黄 酮 的 得 率 分 别 为6.33%、

6.54%、6.77%,即此时段范围内总黄酮的得率随

时间的增加而增大;当微波时间为3min和4min
时,榛花总黄酮的得率分别为5.81%和5.4%,即

随时间的增加呈下降趋势,故本文将最佳微波时

间定为2min.
由图2可以看出,在微波功率为140、280、

420W 时,榛花总黄酮的得率分别为5.31%、

5.56%、6.37%,即此范围内总黄酮的得率随微波

功率的增加而增大;当微波功率为560、700W
时,榛花总黄酮的得率分别为6.07%、5.81%,即

随微波功率的增大呈下降趋势,故本文将最佳微

波功率定为420W.
由图2可以看出,在乙醇体积分数为30%、

40%、50%、60%、70%、80%时,榛花总黄酮的得

率分别为5.96%、6.01%、6.12%、6.18%、6.46%、

5.56%,即乙醇浓度为70%时榛花总黄酮的得率

最高,故本文将最佳乙醇体积分数定为70%.
由图2可以看出,料液比为1∶20、1∶25、

1∶30时,榛 花 总 黄 酮 的 得 率 分 别 为 6.50%、

6.58%、6.67%,即此料液比范围内总黄酮的得率

随料液比的增加而增大;当料液比为1∶35、1∶

40、1∶45时,榛花总黄酮的得率分别为6.62%、

6.46%、6.40%,即随料液比的增加呈下降趋势,

故本文将最佳料液比定为1∶30.

2.3 Box-Benhnken设计方案的试验结果

以榛花总黄酮得率为响应值Y,微波时间A、

微波功率B、乙醇体积分数C、料液比D 为自变量,

进行响应面法分析实验,实验方案和结果见表2.

表2 榛花总黄酮的响应面设计及结果

实验
次数

A 微波
时间/s

B 微波
功率/W

C乙醇体积
分数/%

D 液料比/
(g/mL)

得率/
%

1 -1 -1 0 0 6.97
2 1 -1 0 0 7.16
3 -1 1 0 0 7.11
4 1 1 0 0 7.01
5 0 0 -1 -1 6.35
6 0 0 1 -1 6.30
7 0 0 -1 1 6.07
8 0 0 1 1 5.97
9 -1 0 0 -1 6.25
10 1 0 0 -1 6.19
11 -1 0 0 1 6.44
12 1 0 0 1 6.59
13 0 -1 -1 0 5.97
14 0 1 -1 0 6.68
15 0 -1 1 0 6.78
16 0 1 1 0 6.37
17 -1 0 -1 0 6.25
18 1 0 -1 0 5.97
19 -1 0 1 0 6.11
20 1 0 1 0 6.12
21 0 -1 0 -1 5.97
22 0 1 0 -1 6.54
23 0 -1 0 1 6.70
24 0 1 0 1 6.21
25 0 0 0 0 7.11
26 0 0 0 0 7.13
27 0 0 0 0 7.14
28 0 0 0 0 7.13
29 0 0 0 0 7.09
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2.4 响应面回归模型的方差分析

对表3的结果进行多元回归拟合分析,得回

归方程:Y=7.16-(7.500E-003)A+0.022B+
0.018C+0.019D -0.060AB +0.042AC +
0.030AD -0.16BC -0.15BD - (7.500E-
003)CD -0.13A2-0.032B2-0.37C2-0.32D2,

该方程的方差分析结果见表3.模型的F=4.57,

P<0.0037,说明本实验所采用的二次模型显著

性极高.在总的作用因素中,交互项BC、二次项

A2、C2、D2 均P<0.05,说明它们对于榛花总黄

酮得率具有显著影响;其余的因素P>0.05,说明

它们对于榛花总黄酮得率的影响并不显著.微波

功率、微波时间、乙醇体积分数、料液比等本文试

验因素对响应值的影响不是简单的线性关系,失

拟项P=3.34,在α=0.05水平上不显著.通过方

程的变量系数值可看出,4个影响因素对榛花总

黄酮得率影响大小的关系是:微波功率 > 料液

比 > 乙醇浓度 > 微波时间.

表3 回归模型的方差分析结果

方差来源 平方和 自由度 均方 F值 P 值 显著性

模型 1.60 14 0.11 4.57 0.0037 **
A 6.75E-004 1 6.750E-004 0.027 0.8716
B 5.633E-003 1 5.633E-003 0.23 0.6418
C 3.675E-003 1 3.675E-003 0.15 0.7067
D 4.033E-003 1 4.033E-003 0.16 0.6935
AB 0.014 1 0.014 0.58 0.4598
AC 7.225E-003 1 7.225E-003 0.29 0.5987
AD 3.600E-003 1 3.600E-003 0.14 0.7096
BC 0.11 1 0.11 4.24 0.0486 *
BD 0.093 1 0.093 3.73 0.0738
CD 2.250E-004 1 2.250E-004 9.029E-003 0.9256
A2 0.10 1 0.10 4.14 0.0413 *
B2 6.781E-003 1 6.781E-003 0.27 0.6101
C2 0.88 1 0.88 35.36 <0.0001 **
D2 0.67 1 0.67 27.04 0.0001 ** 
残差 0.35 14 0.025
失拟项 0.31 10 0.031 3.34 0.1280
纯误差 0.037 4 9.320E-003
所有项 1.94 28

   注:**表示高度显著(P<0.01),*表示显著(P<0.05)

2.5 验证实验

利用响应面分析软件得出榛花总黄酮的最大

得率为7.16%,最优条件参数为:微波时间100s,

微波功率560W,乙醇体积分数66%,料液比1∶
29(g/mL).为了验证理论值的准确性,依据调整

的实验参数实行了3次平行试验,结果如表4所

示.总黄酮得率的预测值和实际值的相对误差仅

为0.28%,表明该优化方法合理.在单因素试验

中榛花总黄酮的最高得率为6.77%(2.2中),而
通过响应面法优化工艺条件后,榛花总黄酮的得

率为7.14%,即比优化前提高了1.05倍,因此利

用响应面法优化榛花总黄酮提取工艺条件具有实

用价值.

  表4 榛花总黄酮得率的理论值与验证值  %

理论值 验证值 平均值 相对误差

7.16 7.13 7.14 7.15 7.14 0.28

3 结论

以乙醇作为溶剂从榛花中提取总黄酮,在单

因素试验的基础之上,运用Box-Benhnken中心

组合设计,得出微波辅助提取榛花总黄酮的最优

提取工艺条件为:微波时间100s、微波功率560
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W、乙醇体积分数66%、料液比1∶29(g/mL).经

验证,此条件下榛花总黄酮的得率为7.14%,与

模型预测值相比,相对误差仅为0.28%.试验的4
个因素对总黄酮得率的影响次序为:微波功率>
料液比>乙醇浓度>微波时间.本文研究结果表

明,利用响应面法优化榛花总黄酮的提取工艺具

有可行性,可为榛花的开发利用提供理论依据.本

文实验采用微波辅助条件提取榛花总黄酮,该方

法是否对榛花总黄酮的结构具有影响,有待于进

一步研究.
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