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摘要:以金桂花为原料,综合运用单因素和正交试验设计,考

察乙醇体积分数、料液比、微波功率和提取时间对黄酮类化

合物提取率的影响。结果表明:影响微波辅助提取金桂花中

总黄酮提取率 的 因 素 主 次 为 提 取 时 间 > 料 液 比 > 乙 醇 浓

度>微波功率,其最佳提取条件为:乙醇浓度50%,料液比

1︰35(m ︰V),提取时间8×20s(提取8次,每次20s,每
次时间间隔2min)、微波功率300W,该条件下,金桂花中总

黄酮的提取率达20.30%。
关键词:金桂花;总黄酮;微波辅助提取;提取率

Abstract:SinglefactorandL9(34)orthogonalexperimentswerecon-
ductedtoevaluatetheeffectofethanolconcentration,theliquid-solid
ratio,andmicrowavepower,extractiontimeonextractionyieldof
flavonoidsfromOsmamthusfragransvar.thunbergiiflowers.The
resultsshowthatthefactorsaffectingmicrowave-assistedextraction
yieldoftheflavonesisextractiontime,liquid-solidratio,ethanol
concentration,andmicrowavepowerinsequence.Theoptimum mi-
crowave-assistedextractionconditionsareasfollows:ethanolcon-
centrationof50%,theliquid-solidratioof1︰35(m ︰V),extrac-
tiontimeof8×20sandmicrowavepowerof300W,andtheextrac-
tionrateunderthisconditionis20.30%.
Keywords:Osmanthusfragransvar.thunbergiiflower;totalfla-
vones;microwave-assistedextraction;extractionyield

黄酮类化合物是植物在长期自然选择过程中产生的一

类次级代谢产物、以黄酮(2-苯基色原酮)为母核而衍生的一

类黄色色素,作为天然抗氧化剂的一种,其具有清除体内自

由基,延缓衰老,增强机体免疫等生理活性[1,2],如芦丁、槲皮

素等,因其生理活性众多,深受国内外研究人员关注,目前已

发现8000多种[3]。

近年来,微波萃取因提取时间短、萃取效率高、溶剂消耗

低、产生污染小、所需设备简单等优点而倍受各领域研究人

员的广泛重视[4,5]。桂花中蕴含着丰富的黄酮类物质,朱沛

沛等[6]采用功率300W、微波连续提取120s,桂花总黄酮提

取率达16.61%。本研究拟在此基础上,以金桂花为原料,通

过间歇式微波辅助提取,探讨乙醇浓度、提取时间、料液比和

微波功率四因素对金桂花中总黄酮提取率的影响,从而确定

出最佳的提取方法及总黄酮含量,为微波辅助提取桂花总黄

酮工艺的完善提供科学依据与技术支持。

1　材料与方法

1.1　试验材料

金桂花:摘选自湖南科技学院校园;

芦丁:分析纯,中国医药集团;

石油醚:分析纯,淄博市临淄东方红化工厂;

无水乙醇:分析纯,深圳市华昌化工有限公司;

硝酸铝、亚硝酸钠、氢氧化钠:分析纯,天津市科密欧化

学试剂有限公司。

1.2　仪器与设备

试验专用微 波 炉:NTJ07-3 型,南 京 金 微 波 设 备 有 限

公司;

紫外—可见分光光度计:UV-2600型,上海舜宇恒平有

限公司;

循环水式多用真空泵:SHB-3型,郑州长城科工贸有限

公司;

电子天平:BS-124S型,德国赛多利斯公司;

旋转蒸发仪:RE-52A型,上海亚荣生化仪器厂;

中草药粉碎机:WF-117型,天津天斯特仪器有限公司。

1.3　方法

1.3.1　标准曲线的绘制和最大吸收波长的确定　准确称取
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20mg芦丁标准品,以30%的乙醇溶液溶解,并于100mL的

容量瓶中定容,即得芦丁标准溶液(0.2mg/mL)。为确定其

最大吸收波长,以溶剂为空白,于200~760nm 波长范围内

进行可见-紫外扫描。准确量取芦丁标准溶液0,1,2,3,4,

5mL,分别置于25mL的容量瓶中,先后加入30%的乙醇溶

液10mL,5%的 NaNO2 溶液0.7mL,摇匀后,加入10%的

Al(NO3)3 溶液0.7mL,4%的 NaOH 溶液5mL,混匀后,

用30%的乙醇溶液定容至25mL,静置10min,于上述最大

吸收波长处测定各标准溶液的吸光值度(以溶剂为空白对

照)。分别以标准溶液浓度为横坐标,体系吸光度为纵坐标,

绘制标准曲线,并建立标准曲线方程。

1.3.2　金桂花中总黄酮的提取

(1)原料预处理:将新采摘的金桂花洗净,干燥,粉碎,

过60目筛,于低温避光条件下保存备用。

(2)金桂花中总黄酮的微波辅助提取:称取金桂花粉末

若干,放入三角瓶中,加入适量溶剂,混匀,于微波炉中在设

定功率下间歇萃取一定时间后,取出待测溶液,冷却至室温,

减压抽滤,即得金桂花中总黄酮的乙醇溶液,滤液于50mL
的容量瓶中定容,即得其提取液。

1.3.3　金桂花中总黄酮提取率的计算　总黄酮提取率计算

公式见式(1)。

R=
n×c×V

m ×100% (1)

式中:

R———金桂花中总黄酮提取率,%;

n———稀释倍数;

c———总黄酮浓度,g/mL;

V———提取液的总体积,mL;

m———提取所用的金桂花粉干重,g。

1.3.4　微波辅助提取的单因素试验设计　称取质量恒重的

金桂花粉末0.25g,分步确定以下各因素对金桂花中总黄酮

提取率的影响。

(1)乙醇体积分数:预设料液比1︰30(m ︰V)、提取

时间10×20s(提取10次,每次20s,每次间隔2min)、微波

功率300 W,分别考察乙醇体积分数为 40%,45%,50%,

55%,60%,65%时金桂花中总黄酮提取率的变化。

(2)料液比:预设提取时间10×20s,微波功率300 W,

乙醇体积分数55%,分别考察料液比为1︰20,1︰25,1︰

30,1︰35,1︰40,1︰45(m ︰V)时金桂花中总黄酮提取

率的变化情况。

(3)提取时间:预设微波功率 300 W,乙醇体积分数

55%,料液比1︰30(m ︰V),分别考察提取时间为2×

20s,4×20s,6×20s,8×20s,10×20s,12×20s时金桂花

中总黄酮提取率的变化情况。

(4)微波功率:设定提取时间10×20s,乙醇体积分数

55%,料液比1︰30(m ︰V),分别考察微波功率为100,

200,300,400,500,600W 时金桂花中总黄酮提取率的变化。

1.3.5　正交试验设计　在单因素试验的基础上,以总黄酮

提取率为考察指标,分别选取影响总黄酮提取率的乙醇体积

分数、料液比、提取时间、微波功率,开展四因素三水平的正

交试验,根据正交试验结果分析得出各因素影响金桂花中总

黄酮提取率的主次顺序,进而确定其最佳提取工艺条件。

2　结果与分析

2.1　标准曲线的绘制

2.1.1　金桂花中总黄酮最大吸收波长的确定　采用分光光

度法于200~600nm 波长范围内扫描测定金桂花乙醇溶液

的最大吸收波长,结果显示其在510.20nm 处有明显吸收

峰,与所测芦丁标准溶液的最大吸收波长(510.00nm)基本

一致,由此可确定金桂花中确含黄酮类化合物。

2.1.2　标准曲线方程　按照1.3.1标准曲线的绘制方法,

分别以芦丁浓度C (mg/mL)为横坐标、体系吸光度A 为纵

坐标,经一元线性回归分析得回归方程为A =4.3976C+

0.0058(R2=0.9979),表明芦丁乙醇溶液在0~0.04mg/mL
范围内浓度C 与吸光度A 间具有良好的线性关系。

2.2　乙醇体积分数对金桂花中总黄酮提取率的影响

在植物花朵中黄酮类化合物多以苷类形式存在,其水溶

性随糖苷分子中糖基的增多和糖链的增长而增强。试验发

现,当乙醇体积分数小于40%时,提取液中糖类成分含量多,

离心后体系比较浑浊,严重影响总黄酮含量的测定及后期的

精制纯化;当乙醇体积分数小于50%时,总黄酮提取率随乙

醇浓度的上升而逐步升高;当乙醇体积分数为50%时,其提

取效果最好,提取率最高,达17.45%;随着乙醇体积分数的

进一步增大,其提取率不升反降。由图1可知,在此提取条

件下,金桂花中总黄酮微波辅助提取工艺中乙醇体积分数以

50%最佳。

2.3　料液比对金桂花中总黄酮提取率的影响

料液比是有效成分提取时最重要的影响因素之一,料液

比 越大,固、液两相浓度差越小,传质速率不高,有效成分萃
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图1　乙醇体积分数对金桂花中总黄酮提取率的影响

Figure1　Effectofvolumepercentageofethanolon

extractionyieldofflavones

681

提取与活性 　 2015年第3期



取不完全;而随液料比的减少,提取率会随之增大。由图2
可知,随料液用量的增加,总黄酮提取率逐步升高;当料液比

达到1︰35(m ︰V)以后,其提取率渐趋平衡。综合考虑到

原料及后续进一步精制提纯的成本和工序的难易,在当前提

取条件下,以料液比1︰35(m ︰V)为最佳。
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图2　料液比对金桂花中黄酮类化合物提取率的影响

Figure2　Effectofsolidtoliquidratioonextraction

yieldofflavones

2.4　提取时间对金桂花中总黄酮提取率的影响

微波辅助提取是基于在微波产生的电磁场中不同结构

的物质吸收微波能力的差异,从而使提取体系中的目的组分

被选择性地加热,并从体系中分离进入微波吸收能力相对较

差的提取溶剂中[7,8]。微波所产生的电磁场可加速目的组分

向萃取溶剂界面的扩散,使目的组分能在较低温度下以较快

的速度被萃取出来,可最大限度地保证萃取的质量[9]。由图

3可知,间歇式微波辅助提取的时间在2×20s~8×20s(提

取2~8次,每次20s,每次间隔2min)时,随微波辅助提取

时间的延长,金桂花中总黄酮提取率不断增大,此后,随反应

时间的延长总黄酮提取率呈下降趋势。可能是,时间过短

时,反应所产生的微波辐射能尚不足以引起细胞结构的改变

和细胞膜电位的变化,导致黄酮类化合物的溶出受阻;当辅

助提取时间过长则乙醇挥发严重,也影响了黄酮类化合物的

溶出。因此,在当前提取条件下,从时间效益角度考虑,提取

时间以8×20s为宜。
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图3　提取时间对金桂花中总黄酮提取率的影响

Figure3　Effectofextractiontimeonextraction

yieldofflavones

2.5　微波功率对金桂花中总黄酮提取率的影响

由图4可知,微波功率在100~300W 时,提取率随微波

功率的增大呈上升趋势,当功率超过300 W 时,随着微波功

率的上升,金桂花中总黄酮提取率反呈下降趋势,有可能是

因为在当前微波功率条件下,部分黄酮类化合物在微波的热

效应作用下分解与破坏,从而导致提取率下降,因此,在当前

提取条件下,选择微波功率300W 为宜。
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图4　微波功率对金桂花中总黄酮提取率的影响

Figure4　Effectofmicrowavepoweronextraction

yieldofflavones

2.6　正交试验

试验因素水平取值见表1,具体试验设计方案与试验结

果见表2。由表2可知,根据各因素极差R 的大小可判断得

出,影响微波辅助提取金桂花中总黄酮提取率的因素主次顺

序依次为B(提取时间)>C(料液比)>A(乙醇体积分数)>

D(微波功率),表2中最佳提取工艺组合为 A1B2C2D2,其总

黄酮提取率为19.45%。对正交试验结果直观分析发现,各

因素水平的最佳组合是 A2B2C2D2,因在表2正交试验设计

中并无该组 合,故 需 进 一 步 实 验 验 证。称 取 金 桂 花 粉 末

0.25g,以 A2B2C2D2 中各因素水平开展试验,重复5次,得

金桂花中总黄酮的平均提取率为20.30%。由此可见,微波

辅助提取金桂花中总黄酮的最优工艺组合为:乙醇体积分数

50%、料液比1︰35(m ︰V)、提取时间8×20s、微波功率

300W。

本试验的正交表各列除因子列外,无空列设置,旨在确

定各因素对金桂花中总黄酮提取率影响的差异,特征性地将

偏差平方和最小项(D项)视作误差项,则误差自由度可视为

表1　试验因素水平表

Table1　Orthogonalfactorleveltable

水平
A乙醇体积

分数/%

B提取时间

(×20s)

C料液比

(m ︰V)

D微波

功率/W

1 40 6 1︰30 200

2 50 8 1︰35 300

3 55 10 1︰40 400
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表2　金桂花中总黄酮微波辅助提取的正交

试验设计及结果分析

Table2　Designandresultanalysisoforthogonaltestsfor

extractionoptimizationofflavones

试验号 A B C D
总黄酮提

取率/%

1 1 1 1 1 9.23

2 1 2 2 2 19.45

3 1 3 3 3 9.46

4 2 1 2 3 16.83

5 2 2 3 1 15.34

6 2 3 1 2 9.37

7 3 1 3 2 9.89

8 3 2 1 1 11.49

9 3 3 2 3 10.42

k1 12.71 11.98 10.03 11.66
┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈

k2 13.85 15.43 15.57 12.90

k3 10.60 9.75 11.56 12.59

R 3.25 5.68 5.54 1.24

2(表3中误差行括号内数值分别被视作误差偏差平方和与

误差自由度),由此可依次计算出各因子列的F 值,方差分析

具体结果见表2,提取时间和料液比对总黄酮提取率的影响

显著(P<0.05),而乙醇体积分数和微波功率对提取率的影

响甚微。

3　讨论与结论

微波辅助提取法是利用微波能提高动植物中有效成分

提取效率的一种新技术[10],具有得率高、选择性大、易控温、

加热快等一系列优点[11-13],且微波提取设备的尺寸不大、提

取过程中溶剂消耗不高、提取过程中无污染能源的利用,且

废物产生及对产品的污染少[9,13]。本试验综合运用单因素

和正交试验设计,确定了影响微波辅助提取金桂花中总黄酮

提取率的因素主次顺序,即提取时间>料液比>乙醇体积分

数>微波功率;优化得出了微波辅助提取金桂花中总黄酮的

最佳工艺条件:提取时间8×20s(提取8次,每次20s,每次

时间间隔2min)、料液比1︰35(m ︰V)、乙醇体积分数

50%、微 波 功 率 300 W,在 此 条 件 下 总 黄 酮 的 提 取 率 达

20.30%,与朱沛沛等[6]的研究相比,在微波功率和料液比相

同、乙醇体积分数相当的条件下,通过连续提取与间歇提取

方式的变换,金桂花中总黄酮提取率提高22.21%(16.61%

表3　正交试验结果的方差分析表

Table3　Varianceanalysisoforthogonaltestresults

差异源 偏差平方和 自由度 F 值 F临界 值 显著性

A 16.291 2 6.519 19.000(α=0.05)

B 49.069 2 19.636 9.000(α=0.10) ∗∗

C 49.032 2 19.621 ∗∗

D 2.499 2 1.000

误差 116.891(2.499) 0(2)
┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈

vs.20.30%),对微波辅助提取总黄酮工艺条件的完善提供

了新的技术支持。
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