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响应曲面法优化莲房原花青素提取工艺研究
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摘要：在单因素试验基础上，采用4因素3水平的响应曲面实验方法，对莲房中原花青素的乙醇提取

工艺条件进行了优化，并研究各自变量之间的交互作用对莲房原花青素提取量的影响．应用Design Ex-

pert 7．1．6软件．模拟得到二次多项式回归方程的预测模型，并确定乙醇提取莲房原花青素的最佳工艺

条件为：乙醇体积分数为50％、液料比25 mL／g、提取温度55℃和提取时间60 min．在此条件下，提取1

次，莲房原花青素提取量为6．678 mg／100 g，与预测值6．693 mg／100 g接近，证明此模型是合理可靠的，

可用于实际预测．
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原花青素(Proeyanidins，简称PC)是一类多酚

化合物的总称，由不同数量的儿茶素或表儿茶素缩

合而成⋯．原花青素是目前国际上公认的清除人体

内自由基最有效的天然抗氧化剂之一，其抗氧化能

力是维生素E的50倍以上，是维生素C的20倍以

上B o．莲房为莲科药用植物莲的成熟花托，含有丰

富的原花青素(Procyanidins of Lotus Seed Pot，简称

LSPC)，含量达7．8％¨1，在莲加工过程中，大量的

莲房被丢弃，资源未被充分利用．从莲房中提取PC

实际上属于废弃物利用，研究莲房原花青素的提

取工艺不仅具有很大的科学价值，还会带来巨大的

经济效益．目前，关于莲房PC的研究还处于起步阶

段，主要在药理作用方面H。-．据文献报道，莲房中

原花青素的提取方法有微波辅助丙酮提取法旧1、脉

冲超声辅助丙酮提取法¨1和双酶辅助乙醇提取

法¨o，但关于单一乙醇提取法提取莲房中原花青素

并采用响应面法优化工艺条件的研究鲜见报道．笔

者以废弃物莲房为原料，采用乙醇作为提取剂提

取，并利用响应面分析法一。优化莲房中原花青素的

最佳提取工艺参数，以期为莲房原花青素的工业化

生产提供依据．

1材料与方法

1．1实验材料与仪器

干燥莲房：购于河北安国市中药材市场；

试剂：原花青素标准品(四川维克奇生物有

限公司)、香草醛、甲醇、乙醇、浓盐酸，均为分析

纯；仪器：RE-52A旋转蒸发器(上海亚荣生化仪

器厂)、AB204一N电子分析天平(梅特勒一托利

多仪器有限公司)、UV．1810S紫外分光光度计

(北京普析通用仪器有限责任公司)、THZ一82数

显水浴恒温振荡器(江苏城西晓阳电子仪器厂)．

1．2实验方法

1．2．1 原花青素标准曲线测定

采用香草醛一浓盐酸显色法¨⋯：精确称取原

花青素标准品配制成1．0 ms／mL对照品标准溶

液，再配制成40—200 p。g／mL浓度对照品标准系

列．在10 mL反应瓶中依次加入20 g／L香草醛溶

液2．5 mL、浓盐酸2．5 mL，冷却后加入原花青素

标准溶液1 mL，混合均匀后在20℃下避光显色

反应20 rain．以香草醛／甲醇、浓盐酸和甲醇的体

积比为2．5：2．5：1．0混合溶液作为空白对照，在

500 nm处测吸光度．以吸光度为纵坐标，莲房原

花青素浓度为横坐标绘制标准曲线方程：y=

0．004 24x一0．022 86．R2=0．999 97．

1．2．2莲房原花青素的提取

称取脱脂莲房2．00 g，按一定料液比加入乙

醇水溶液，在设定温度下恒温搅拌浸提一定时间

后，抽滤，保存滤液，将滤渣重复提取，提取2次，

合并滤液，定容稀释后测定莲房原花青素浓度，并

计算原花青素提取量．
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1．2．3原花青素含量的测定

原花青素含量测定采用香草醛一浓盐酸显色

法¨⋯．莲房原花青素(LSPC)提取量Y=VCnl00／

(1 000×W)．式中：y为每100 g莲房中得到莲房

原花青素量，mg／100 g；V为提取液体积，mL；C为

提取液中莲房原花青素浓度，mg／mL；，l为提取液

稀释倍数；W为莲房重量，g．

1．2．4单因素和响应曲面法试验设计

以乙醇体积分数、液料比、提取温度、提取时

间为影响因素，考察其对莲房原花青素提取量的

影响．根据单因素实验结果，设计4因素3水平的

响应面优化实验．为考察方便，提取次数均为1

次。试验均设3次重复，取平均值．

2结果与分析

2．1 单因素试验结果

选定实验条件为乙醇体积分数为50％。温度

为50℃，时间为2 h，液料比为20 mL／g．在保持其

中3个因素固定的条件下，变化另一个因素，分别

研究乙醇体积分数、液料比、提取温度、提取时间的

变化对莲房原花青素提取量的影响，结果如图1所

示．由图1可知，随着乙醇体积分数、液料比、提取

温度、提取时间的增加，原花青素提取量也相应增

加，当乙醇体积分数为50％，液料比为20 mL／g，提

取温度为55℃，提取时间为50 min时，莲房原花

青素有最大提取量．故取乙醇体积分数40％一

60％、液料比15—25 mL／g、提取温度45—65℃、提

取时间为40—60 rain范围内进行响应曲面实验．

2．2 响应曲面法设计方案与试验结果

根据Box-Behnken试验设计原理，在单因素

试验的基础上，选取乙醇体积分数、液料比、提

取温度和提取时间4个因素为自变量，分别用

X。、x：、以、丘表示，以莲房原花青素提取量为响

应值y，并以l、0、一1分别代表自变量的高、中、

低水平，因素编码及各自变量水平见表l，试验方

案及结果见表2．

图1(a) 乙醇体积分数的影响(温度50℃，

时间2 h。液料比20 mL／g)

图l(b) 液料比的影响(温度50℃、时间2h、

乙醇体积分数50％)

图1(c) 提取温度的影响(乙醇体积分数50％、

时间2 h、液料比20 mL／g)
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图1(d) 提取时间的影响(温度50℃、乙醇

体积分数为50％、液料比20 mL／g)

圈1单因素对LSPC提取量的影响

Fig．1 Effects of factors on LSPC extraction yield

裹1响应曲面分析因素与编码水平

Tab．1 Factors and levels or response surface methodology

实验设计共29个实验点，其中1—24为析因

点，25—29为零点，析因点在变量取值为x。、X：、

7

5

5

6

6

6一I-∞oo一．呻_口J，k咖警璐uk∞一

万方数据



第2期 陈卫航，等：响应曲面法优化莲房原花青素提取t艺研究 33

X，、置所构成的三维顶点，零点为区域的中心

点，其中零点实验重复5次，用以估算实验误差．

2．3 二元回归方程拟合和方差分析

利用Design Expel7．1．6软件对表2数据进

行二次多元回归拟合，得到莲房原花青素提取量

预测值对编码自变量的二次多项回归方程：

Y=6．55+0．0054Xl+0．16X2+0．16X3+

0．068X4—0．11XlX2+0．026XlX3+0．073XlX4—

0．13X2x3+0．15X2五一0．037X3五一0．47X：一

0．14X；一0．52X；一0．084X：．

裹2响应曲面法优化LSPC提取工艺

分析方案与试验结果

Tab．2 The experimental design and results of response

surface methodology on LSPC extraction technology

注：模型决定系数R2=0．967 9；调整性决定系数R2=

0．935 7：预测性决定系数19．77．

模型的可靠性可从方差分析(表3)及相关系

数来考察．结果表明，模型是极显著的(P<

0．01)，回归模型的决定系数为0．967 9，说明回归

方程可以很好地描述各因素与响应值之间的真实

关系．因此。可利用此回归方程确定莲房原花青素

最佳提取工艺条件．

回归方程中各变量对响应值影响的显著性，

由F检验法判定，概率P的值越小，则相应变量

的显著性程度越高．从表3可以看出，一次项X：、

X，是极显著(P<0．01)，X。是显著(P<0．05)，

二次项X。x：、X：墨是显著，x：置是极显著，x。2、

x：2、墨2是极显著，墨2是显著，其余项均不显著．

因此，各具体试验因子对响应值的影响不是简单

的线性关系．从，值可以看出，单因素对原花青

素提取量的影响顺序依次是提取温度>液料比

>提取时间>乙醇体积分数．

表3响应面法优化LSPC提取工艺方差分析结果

Tab．3 The results of ANOVA on LSPC

extraction technology

注：·为差异显著(P<0．05)，$}为差异极显著(P<

0．01)

2．4交互作用分析

图2是根据回归方程所绘制出各因素交互

作用的响应面图，其投影面为等高线图．‘对比可
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知，提取温度对莲房原花青素提取量的影响最为

显著，表现为图2(b)、2(d)、2(f)的曲面较为陡

峭，这说明要获得良好的提取效果，在提取过程中

对提取温度的控制至关重要．由图2(e)可以直观

地反映出液料比与提取时间之间交互作用相当显

著，表现为该图等高线的椭圆形状最为显著，而乙

醇体积分数与料液比、液料比与提取温度之间交

互作用也是显著的这些结果都与回归方程的方

差分析相吻合，说明响应面优化设计能够较好地

反映出试验所设定的四个因素对莲房原花青素提

取量的影响．
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罔2(a)乙醇体积分数与液料比交互作用

(提取温度55℃．提取时间50 rain)

图2(b)乙醇体积分数与温度交互作用

(液料比20 mL／g．提取时问50 rain)

图2(c)乙醇体积分数与提取时间交互作用

(提取温度55℃，液料比20 mL／g)
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J萼|2(d)料液比与提取温度交巨作用

已醇体积分数50％．提取时问50 min

图2(e)液料比与提取时问交互作用

提取温度55℃．乙醇体积分数50％

图2(f)提取温度与时间交互作用

(乙醇体积分数50％．液料比20 mL／g)

圈2各因素交互作用的响应面圈

Fig．2 Response surface of the pairwhe interactive

effects of vRrions hydrolysis conditions on the

extraction yield of procyanidins

2．5最优工艺条件及验证试验

利用Design Expel7．1．6软件根据所建立的

数学模型进行参数最佳化分析，得到最优提取工

艺条件为：乙醇体积分数为50％，液料比25 mL／

g，提取温度55℃，提取时间60 rain，提取1次，进

行4次重复验证试验，测得莲房原花青素提取量

为6．678 mg／100 g，与理论预测值6．693 mg／100

g接近因此。采用响应面分析法优化得到的工艺

可行，参数准确可靠，具有实用价值．

万方数据



第2期 陈卫航，等：响应曲面法优化莲房原花青素提取工艺研究 35

3 结论

在单因素实验基础上，采用响应面分析法设

计实验，对莲房原花青素提取工艺参数进行优化，

建立莲房原花青素提取量的二次多项式数学模

型，模型具有显著性，模型决定系数为0．967 9．由

Design Expert7．1．6软件对数学模型进行参数最

优化分析并结合生产实际，得到莲房原花青素提

取的最佳工艺条件为乙醇体积分数为50％、液料

比25 mL／g、提取温度55℃、提取时间60 min，提

取1次，实际提取产量为6．678 ms／100 g，与理论

预测值6．693 ms／100 g接近．本研究为工业化利

用丰富的莲房资源提取原花青素提供了依据．
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Optimizing Procyanidins Extraction from Lotus Seed

Pot with Response Surface Methodology

CHEN Wei—hang，TAN Mei-ting，ZHANG Jie

(School Chemical Engineering and Energy，Zhengzhou University，Zhengrhou 450001，China)

Abstract：On the basis of single—factor test，the response surface methodology(RSM)with 4 factors and 3 lev·

els was adopted to optimize ethanol extraction technology of procyanidins from Lotus Seed Pot(LSPC)．The in-

teractive effects of the parameters on LSPC yield were investigated．Design Expert 7．1．6 software was used to

fit experimental data and a quadratic polynomial regression model was developed for LSPC yield as a response

to the parameters．Results showed that the optimal value of extraction conditions were a8 follows：ethanol con—

centration 50％，solvent／material ratio 25 mL／g，extraction temperature 55℃and extraction time 60 min．Un·

der such conditions and extraction 1 time，the yield of LSPC was up to 6．678 mg／100 g，which is close to the

predictive yield(6．693 mS／100 g)．This model is reasonable and reliable，and can be used in the actual fore-

cast．

Key words：lotus seed pot；procyanidins；extraction technology；response surface methodology
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