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响应面法优化芹菜总黄酮的微波提取工艺研究
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摘要：为研究响应面法优化芹菜总黄酮的最佳微波提取工艺，在单因素试验的基础上，根据Box—

Benhnken Design试验设计，研究了微波功率、提取时间、液固比等条件对总黄酮得率的影响．建立了总黄

嗣得率与因素变量的二次回归模型方程，该模型回归显著．响应面分析结果表明，最佳提取条件为：80％

的乙醇为提取溶荆，微波功率520 W，提取时间9 rain，液固比32：l mL／8，在此工艺条件下芹菜总黄酮得

率为2．443 mg／g．
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0前言

芹菜(Celery)又名旱菜，药芹，为伞形科草本

植物，1年或2年生。我国各地均有栽培．芹菜含

有丰富的黄酮类化合物，资料¨。。显示，黄酮类化

合物有较好的抗病毒、抗癌症、抗衰老、降低胆固

醇及预防心血管疾病等多种药理活性，其良好的

药用价值已引起广泛的关注．因此，提取芹菜黄酮

类物质对开发该药物资源具有一定的指导作用．

目前提取芹菜黄酮的方法主要有水浸取法、索氏

提取法等传统固一液浸提法¨。。1．但这些方法原

料消耗大，产率较低、提取时间长且易造成污染．

微波辅助提取(MAE)是近年来发展较快的薪型

提取方法，具有高效性和强选择性，提取时间短、

能耗低、节约溶剂等特点，广泛应用于天然化合物

及生物活性成分等物质的提取¨。1．

笔者在单因素试验的基础上，利用响应面分

析法RSA(Response Surface Analysis)对微波提取

芹菜总黄酮得率的影响因素作了系统研究，建立

了总黄酮得率与因素变量的二次回归模型方程，

优化了芹菜总黄酮的最佳微波提取条件，为芹菜

黄酮的开发利用提供理论依据．

1材料与方法

1．1 材料

芹菜(市售)、芦丁(中国药品生物制品检定

所，化学对照品)、95％乙醇、Al(NO，)"NaOH、

NaNO。乙酸乙酯、石油醚等，均为分析纯．水为石

英亚沸2次蒸馏水．

TU一1901紫外一可见光度计，北京谱析通用

仪器有限公司；微波提取设备为自制改装设备；

HRl727粉碎机，珠海飞利浦有限公司．

1．2 方法

1．2．1 芦丁标准曲线的制作及回归方程

根据文献[8]方法制作芦丁标准曲线，回归

得到吸光度A与黄酮浓度c的线性方程：A=

11．708 78c一0．029 36，相关系数R=0．999 0．

1．2．2芹菜总黄酮含量的测定

芹菜洗净晾干后切碎，65℃干燥14 h，冷却

粉碎过孔径尺寸为0．425 mm筛备用．准确称取

芹菜样品1．0 g，置于150 mL平底烧瓶中，按一定

液固比加入溶剂．设定微波参数，提取后取出冷却

静置，抽滤，滤液定容至50 mL作为待测液．取待

测液2 mL，置于10 mL容量瓶中，用溶剂补充至3

mL，加入5％NaNO：溶液0．5 mL，摇匀后放置6

min；然后加入10％A1(NO，)，溶液0．5 mL，摇匀

后放置6 rain；最后加入1 mol／L NaOH溶液4

mL，补充溶剂至刻度，摇匀后放置15～20 rain，于

510 nm处测定其吸光度A．

1．2．3 芹菜总黄酮得率计算

由样品提取液吸光度A计算黄酮的浓度c，

按下式计算芹菜总黄酮得率．
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Y=[(c×10×50／2)／m1×100％ (1)

式中：c为黄酮浓度，mg／mL；m为芹菜样品质量，g．

1．2．4响应面法优化芹菜总黄酮提取工艺

在单因素试验结果基础上，采用BBD(Box．

Benhnken Design)试验设计方案，以微波功率、提

取时间、液固比等因素为考察变量，以总黄酮得率

y为响应值，应用Design-Expert 7．1软件，建立数

学回归模型确定芹菜总黄酮的最佳微波提取工艺

条件．

2结果与讨论

2．1单因素试验

2．1．1提取溶剂对芹菜总黄酮得率的影响

不同结构和状态的黄酮类化合物在不同溶剂

中的溶解度存在较大差异．分别用80％乙醇、蒸

馏水、石油醚、乙酸乙酯等作溶剂试验．结果表明

80％乙醇作为提取剂时黄酮得率最大．因此试验

采用80％乙醇作为提取剂．

2．1．2微波提取时间对芹菜总黄酮得率的影响

在乙醇浓度为80％，微波功率为500 W，液

固比为30：I mL／g的条件下，考察微波提取时间

对总黄酮得率的影响，结果见图1．
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图1微波提取时间对黄酮得率的影响

Fig．1 Effect of extraction time to tlavones yields

从图中可以看出，微波提取时间在8 rain内。

随着时间的增加，总黄酮得率逐渐增加；提取时间

延长，总黄酮得率有所降低．这说明在8 rain内

时，黄酮逐渐被提取出来；8 rain时，黄酮类物质

已提取完毕；提取时间增加会导致芹菜糊化而增

加溶液的黏度，黄酮被纤维素等吸附反而造成得

率减少．

2．1．3 微波功率对芹菜总黄酮得率的影响

固定其他试验参数，不同微波功率对芹菜总

黄酮得率的影响结果见图2．总黄酮得率随微波

功率的增加先增大而后趋弱，当微波功率为500

w时总黄酮得率最高．低功率微波对细胞的破坏

作用较弱，极性分子运动不剧烈，黄酮浸出少而得

率不高；随着微波功率不断增加，溶解渗透、扩散

作用加强，细胞膜破裂程度加大，黄酮提取率增

加；若微波功率太大，溶剂乙醇易暴沸而不易控

制，同时还可能造成黄酮成分发生变性破坏而无

法检测．
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图2微波功率对黄酮得率的影响

Fig．2 Effect of microwave powers to tlavones yields

2．1．4液固比对芹菜总黄酮得率的影响

固定其他条件，考察液固比对芹菜总黄酮得

率的影响．若溶剂太少无法浸没物料，故选择液固

比分别为10：1，20：1，30：1，40：1，50：1 mL／g，结

果见图3．

由图3可知，在一定范围内液固比增大，芹菜

总黄酮得率呈现由低到高的趋势．溶剂对微波提

取产生双重影响：一方面溶剂用量增加提高了液

固浓度差，同时增大样品与溶剂的接触面，有利于

黄酮扩散速度的提高；另一方面，过多的溶剂会吸

收较多微波能，导致物料粉末对微波能吸收减少，

细胞破裂不完全，黄酮不能充分溶出．试验选取液

固比为30：1 mL／g．
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图3液固比对黄酮得率的影响

Fig．3 Effect of liquid-solid ratio to tlavones yields

2．2响应面法对芹菜总黄酮的微波提取工艺优化

2．2．1 响应面分析因素水平的选取

根据BBD试验设计原理，选取微波功率置、

提取时间五、液固比五等对总黄酮提取影响显

著的3个因素，在单因素试验的基础上采用3因
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素3水平的响应面分析方法．试验因素与水平设

计见表1．

裹1 Box．Behnken试验因素及水平

Tab．1 Factors and levels of Box．Behnken design

2．2．2响应面分析试验结果

根据相应的方案进行试验，方案及结果见表

2．将试验数据进行多元回归拟合，得到以芹菜黄酮

得率y为目标函数的二次回归方程模型为

Y=2．31+0．22Xl一0．58X2+0．01l墨+

0．16X1x2+0．017X1X3—0．IOX2x3—0．21薯一

0．80雹一0．10霹 (2)

式中：微波功率五、提取时间五和液固比墨在

设计中均经量纲线性编码处理，故方程中各项系

数绝对值的大小直接反映了各因素对指标值的影

响程度，系数的正负反映了影响的方向．

试验分析方案及结果如表2所示．对微波提

取芹菜黄酮数学模型进行方差分析，以检验方程

的有效性和各因子的偏回归系数，结果见表3．

表2试验分析方案及结果

Tab．2 Box-Behnken design arrangement and the

experimental data

．一．微波功率提取时间
液固比 黄酮得率

编号
置／w 如／mi。墨／(。llL．g-I)易：IIlg．g：，)

从表3可以看出，一次项中X。、X：的回归系

数极显著，说明微波功率和提取时间对黄酮得率

有极显著影响；交互项x，x：的偏回归系数显著，

说明微波功率和提取时间的交互项对黄酮的得率

有显著影响．回归方差分析显著性检验结果表明。

该模型回归极显著，且失拟项不显著，说明该方程

对试验拟合较好．

表3方差分析表

Tab。3 Analysis of mean square

注：Pr<0．001为差异极显著；Pr<0．Ol为差异高度

显著；Pr<0．05为差异显著

将表2中的试验数据对此方程所代表的曲面

进行分析，可以推测出最佳条件在试验中所覆盖

的区域．根据回归方程做出响应曲面和等高线，考

察拟合响应曲面的形状，分析微波功率、提取时间

和液固比对芹菜黄酮得率的影响，结果见图4和

图5．响应曲面和等高线图直观地反映出各因素

交互作用对响应值的影响．

由图4可以看出，黄酮得率随微波功率和提

取时间的增加而提高，两者交互作用显著．根据动

力学理论，提取功率和时间的延长有助于黄酮的

充分扩散析出，因此适当增加微波功率和提取时

间有助于提高黄酮的得率．

由图5可知，在一定范围内黄酮得率随微波

功率和液固比的增加呈上升趋势．液固比的增加

能增大液一固两相黄酮的浓度梯度，从而提高黄

酮溶出的速率及其得率．但随着溶剂量的增加，回

收溶剂耗时耗能造成资源浪费．
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图4微波功率x。和提取时间X。对黄酮得率r交互影响的响应面图和等高线图

Fig．4 Contour and response surface plots of Y=，(x1，墨)

图s微波功率x，和液固比邑对黄酮得率y交互影响的响应面图和等高线图

Fig．5 Contour and response surface plots of Y=，(xl。工，)

2．2．3提取工艺条件的优化

采用软件中Optimization的Numerical功能，

在模型浓度范围内选择最低点为出发点，使用最

大值优化，优化得微波提取芹菜黄酮的理论工艺

条件为：微波功率520．31 W，提取时间8．65 min，

液固比32．59：1一mL／g，该条件下芹菜黄酮得率为

2．449 mg／s．

为检验响应曲面法的可靠性，采用上述优化

条件进行微波提取黄酮试验，考虑到实际操作的

便利，将提取工艺参数修正为微波功率520 W，提

取时间9 min，液固比32：1 mL／g，实际测得的平

均得率2．443 mg／s，与理论预测值相比，其相对

误差约为0．02％．可见，基于响应面法优化所得

的微波提取工艺参数准确可靠，具有实用价值．

取，以乙醇为提取剂，通过单因素试验和BBD试

验设计以及RSA方法对微波提取工艺进行优化，

得出最佳提取条件：乙醇浓度为80％，微波功率

520 W，提取时间为9 min，液固比32：l mL／g，芹

菜中的总黄酮得率为2．443 mg／g．

建立了芹菜总黄酮得率与各因素变量的二次

回归模型方程，该模型回归极显著，且失拟项不显

著，说明该方程对试验拟合较好，具有一定应用价

值．
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Optimization of Microwave-assisted Extraction of Flavones from

Celery Using Response Surface Analysis

ZHANG Ze—zhil”，WANG Fu—anl，GAO Xia2，LIN Yu2，ZHAO Jian—hon91

(1．School of Chemical Engineering and Energy，Zhengzhou University，Zhengzhou 450001，China；2．Department of Chemistry，

Henan Institute of Education，Zhengzhou 450014，China)

Abstract：The extraction process of total flavones from celery by microwave—assisted extraction using response

surface analysis(BSA)was studied．Based on single factor test，Box—Benhnken Design(BBD)was applied

to the study of the effects of microwave power，extraction time and liquid—solid ratio on the extraction rate of to—

tal flavones．Quadratic regression model equation between the extraction rate of total flavones and the factors

was established，and the regression model was significant．The optimal extraction conditions were then deter-

mined by RSA a8 follows：80％ethanol as solvent，microwave power 520 W，extraction time 9 min and liquid-

‘solid ratio 32：1 ml／g．In this case．the extraction rate of total flavones from celery sample reaches 2．443 mg／

g．

Key words：celery；total flavones；response surface analysis(RSA)；microwave—assisted extraction(MAE)

1J

1{

H

I!J

b

№

万方数据


