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摘要：以云南苦荞壳为研究对象，对超声辅助醇提法提取苦

荞壳总黄酮的工艺条件进行优化。通过单因素试验，以总黄

酮得率为考察指标，分别考察超声时间、温度、乙醇浓度、料

液比对总黄酮得率的影响，初步确定各因素的适宜水平；通

过响应面法试验，确定苦荞壳中总黄酮提取的最佳工艺条

件。结果表明：苦荞壳总黄酮提取的最佳工艺条件为乙醇浓

度６９％，料液比１∶５１（犿∶犞），提取时间３０ｍｉｎ，提取温度

５９℃，该条件下苦荞壳总黄酮得率为３．５４２％。
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　　苦荞麦为蓼科（犘狅犾狔犵狅狀犪犮犲犪犲）荞麦属（犉犪犵狅狆狔狉狌犿）双子

叶植物，学名鞑靼荞麦（犉．狋犪狋犪狉犻犮狌犿）
［１］，主要分布在中国的西

南山区［２］。它含有丰富的蛋白质、维生素、矿物质及黄酮类物

质等［３］。目前，荞麦加工中的主要原料是荞麦仁，而苦荞壳作

为苦荞加工过程中的主要副产物，并未得到充分利用［４］。研

究［５－７］表明，黄酮类化合物具有抗氧化、降血糖、降血脂、抗肿

瘤和增强人体免疫力等多种生物活性。而苦荞壳富含黄酮类

化合物且价格低廉，是潜在的黄酮类化合物的提取原料。

　　传统的荞麦黄酮的提取方法主要有：热水浸提法、碱水浸

提法、乙醇回流提取法等，但是这些方法提取率低，提取时间

较长［８］。新兴的方法主要有微波辅助提取法、亚临界提取法

和超声波辅助提取法［９］。微波辅助提取法和亚临界提取法对

设备要求较高，操作工艺条件需严格控制；而超声辅助提取法

利用超声波在液体中的空化效应、热效应和机械作用，提高植

物中有效成分的溶出速率，具有提取效率高、提取时间短的优

点，且操作简单、成本低廉，更利于工业化生产。虽已有学

者［１０，１１］采用超声波辅助提取法对荞麦籽粒、荞麦麸皮和荞麦

壳中的荞麦黄酮提取工艺进行了研究，但因提取原料不同，提

取工艺也有较大的差异。本试验拟以苦荞壳为原料，在单因

素试验的基础上，采用响应面法对苦荞壳总黄酮的提取工艺

进行优化，旨为苦荞壳总黄酮的开发利用提供依据。

１　材料与方法
１．１　材料与仪器

１．１．１　材料与试剂

　　云南苦荞壳：云南省昆明市寻甸县。荞麦壳在１０５℃下

烘干至恒重，粉碎过６０目筛，备用；

　　９５％乙醇、亚硝酸钠、硝酸铝、氢氧化钠：分析纯，国药集

团化学试剂有限公司。

１．１．２　主要仪器设备

　　紫外分光光度计：ＵＶ１８００ＰＣ型，上海美谱达仪器有限

公司；

　　超声波清洗机：ＫＭ６１５Ｄ型，广州市科洁盟实验仪器有

限公司。

１．２　方法

１．２．１　总黄酮得率的测定　参照文献［１２］测定样品中的总
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黄酮含量，按式（１）计算总黄酮得率。

　　总黄酮得率＝
提取液中总黄酮含量

原料质量 ×１００％ （１）

１．２．２　单因素试验　本试验以苦荞壳中总黄酮得率为指

标，分别选取乙醇浓度、超声温度、超声时间和料液比４个因

素作５个水平的单因素试验，每个试验重复３次。

　　（１）乙醇浓度：准确称取２．０ｇ苦荞壳粉末，置于２５０ｍＬ

的烧杯中。在超声温度６０ ℃、超声时间３０ｍｉｎ、料液比

１∶４０（犿∶犞）的条件下，分别加入４０％，５０％，６０％，７０％，

８０％的乙醇溶液进行超声提取。研究乙醇浓度对苦荞壳总

黄酮得率的影响。

　　（２）超声温度：准确称取２．０ｇ苦荞壳粉末，置于２５０ｍＬ

的烧杯中。在乙醇浓度７０％、超声时间３０ｍｉｎ、料液比１∶４０

（犿∶犞）的条件下，设定不同超声温度（４０，５０，６０，７０，８０℃）

进行超声提取。研究超声温度对苦荞壳总黄酮得率的影响。

　　（３）超声时间：准确称取２．０ｇ苦荞壳粉末，置于２５０ｍＬ

的烧杯中。在乙醇浓度７０％、超声温度６０℃、料液比１∶４０

（犿∶犞）的条件下，设定不同超声时间（１０，２０，３０，４０，５０ｍｉｎ）

进行超声提取。研究超声时间对苦荞壳总黄酮得率的影响。

　　（４）料液比：准确称取２．０ｇ苦荞壳粉末，置于２５０ｍＬ

的烧杯中。在超声温度６０℃、超声时间３０ｍｉｎ、乙醇浓度

７０％的条件下，设定不同料液比（１∶３０，１∶４０，１∶５０，

１∶６０，１∶７０，犿∶犞）进行超声提取。研究料液比对苦荞壳

总黄酮得率的影响。

１．２．３　响应曲面优化试验　在单因素试验基础上，根据

ＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎ试验设计原理，选择乙醇浓度、料液比、超声时

间、温度进行四因素三水平的响应面分析，确定总黄酮最佳

提取条件。

１．３　数据处理

　　采用ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ８统计软件。

２　结果与分析
２．１　单因素试验

２．１．１　乙醇浓度对苦荞壳总黄酮得率的影响　由图１可

知，乙醇浓度对苦荞壳总黄酮得率的影响较大。总黄酮得率

先随乙醇浓度的升高而升高，当乙醇浓度为７０％时达到最高

值，随后呈下降趋势。随着乙醇浓度的逐渐升高，醇溶性物

质的溶出率也随之增加，所以总黄酮得率先呈现升高的趋

势；但是随着乙醇浓度的增加，苦荞壳中的一些醇溶性和脂溶

图１　乙醇浓度对苦荞壳总黄酮得率的影响
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性的杂质溶出量也逐渐增多，这些成分可能会与乙醇—水分

子体系结合，与黄酮类化合物形成竞争，影响苦荞壳黄酮类

物质的溶出，从而导致总黄酮得率下降。综合考虑试验结

果、成本及后处理因素，乙醇溶液浓度控制在７０％左右为宜。

２．１．２　超声温度对苦荞壳总黄酮得率的影响　由图２可

知，温度对总黄酮得率影响较大。在提取温度低于６０℃时，

随着提取温度的上升，总黄酮得率也随之增加，高于６０℃

后，总黄酮得率急剧下降。这可能是由于随着温度的升高，

总黄酮在乙醇溶液中的溶解度增加；同时由于温度升高，分

子运动加快，扩散速率增加，促使提取速度加快［１３］。但是当

温度过高，黄酮类物质容易被氧化，分子结构遭到破坏。因

此，提取过程中温度不宜过高，以６０℃左右为宜。

图２　超声温度对苦荞壳总黄酮得率的影响
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２．１．３　超声时间对苦荞壳总黄酮得率的影响　由图３可

知，随着超声时间的延长，总黄酮得率逐渐增大，当超声时间

为３０ｍｉｎ时达到最大值，随后总黄酮得率呈下降趋势。超

声时间的延长可有效增加原料与提取液的接触时间，提高总

黄酮的提取率；超声时间过长，醇溶性杂质的溶出量也会增

加，对黄酮形成竞争性抑制，使总黄酮得率下降。因此，超声

时间控制在３０ｍｉｎ左右为宜。

图３　超声时间对苦荞壳总黄酮得率的影响
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２．１．４　料液比对苦荞壳总黄酮得率的影响　由图４可知，

总黄酮得率先随料液比的增大而增大，当料液比为１∶５０

（犿∶犞）时达到最大值，随后随着料液比的增加，总黄酮得率

呈下降趋势。增大料液比，可使荞壳与溶剂的接触面积增

大，有利于有效成分的溶出，提高提取率；但是随着料液比的

增加，溶剂用量增多，达到提取完全所需时间会相应增长，同
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时浸出的黄酮对未浸出的黄酮有抑制浸提作用，使黄酮类物

质的溶出速率减慢，从而影响总黄酮得率，且大量的溶剂会

对后续的浓缩等操作带来不便。因此料液比控制在１∶５０

（犿∶犞）左右为宜。

图４　料液比对苦荞壳总黄酮得率的影响
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２．２　响应面优化试验

２．２．１　响应面试验结果及模型建立　根据单因素试验结

果，选取乙醇浓度、料液比、超声时间和温度４个因素中较优

的水平（表１），采用响应面试验优化超声辅助醇提法提取荞

麦黄酮的最佳工艺条件，试验结果见表２。

表１　响应曲面优化试验因素水平表

Ｔａｂｌｅ１　Ｃｏｄｅｄｖａｌｕｅｓａｎｄｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇａｃｔｕａｌｖａｌｕｅｓｏｆｔｈｅ

ｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎｐａｒａｍｅｔｅｒｓｕｓｅｄｉｎｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅａ

ｎａｌｙｓｉｓ

水平
Ａ乙醇浓度／

％

Ｂ料液比

（犿∶犞）

Ｃ超声时间／

ｍｉｎ

Ｄ温度／

℃

－１ ６０ １∶４０ ２０ ５０

０ ７０ １∶５０ ３０ ６０

１ ８０ １∶６０ ４０ ７０

表２　苦荞壳总黄酮提取响应面分析方案及结果

Ｔａｂｌｅ２　Ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓｆｒｏｍｔｈｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｐｒｏｇｒａｍｓａｎｄｒｅｓｕｌｔｓｂｙｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅ

试验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ 总黄酮得率／％

１ －１ ０ －１ ０ ３．１２７

２ ０ １ １ ０ ３．１５６

３ ０ ０ －１ －１ ２．９１７

４ ０ －１ １ ０ ３．１８９

５ －１ ０ １ ０ ３．１０８

６ １ ０ ０ １ ２．５７１

７ －１ ０ ０ １ ２．７６０

８ ０ ０ －１ １ ２．８８９

９ １ －１ ０ ０ ２．９７３

１０ ０ ０ １ －１ ３．０５８

１１ ０ ０ ０ ０ ３．４９６

１２ －１ －１ ０ ０ ３．１３１

１３ ０ ０ ０ ０ ３．６１１

１４ ０ －１ －１ ０ ３．１７１

１５ ０ １ ０ １ ２．８３２

试验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ 总黄酮得率／％

１６ １ ０ １ ０ ２．９８９

１７ ０ －１ ０ －１ ３．００３

１８ ０ ０ １ １ ２．７８１

１９ １ ０ －１ ０ ２．９８９

２０ ０ －１ ０ １ ２．８３９

２１ －１ ０ ０ －１ ２．９１２

２２ ０ ０ ０ ０ ３．５１７

２３ －１ １ ０ ０ ３．１９７

２４ ０ １ －１ ０ ３．２３３

２５ １ ０ ０ －１ ２．９１０

２６ ０ １ ０ －１ ３．１２５

２７ ０ ０ ０ ０ ３．５８３

２８ １ １ ０ ０ ２．９９０

２９ ０ ０ ０ ０ ３．５８３

　　采用ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ８软件进行统计分析，得到荞麦总黄

酮得率（犢）对乙醇浓度、料液比、超声时间、超声温度的二次

多项回归方程：

　　犢＝３．５５８－０．０６７８犃＋０．０１８９犅－０．００３７５犆－０．１０４犇－

０．０１２２犃犅＋０．００４７５犃犆－０．０４６８犃犇－０．０２３８犅犆－

０．０３２３犅犇－０．０６２３犆犇－０．３１６犃２－０．１６８犅２－０．１９７犆２－

０．４４８犇２ （２）

　　由表３可知，试验中选用的模型Ｐ＜０．０００１，表明响应

回归模型达到了极显著水平，具有统计学意义；相关系数

犚２＝０．９８９２，表明该方程的拟合效果较好，可以用于不同条

件下苦荞壳中总黄酮提取工艺的理论预测；失拟项 Ｐ ＝

０．８４０３，不显著，说明该方程对试验拟合较好。乙醇浓度和

超声温度对总黄酮得率的影响极显著，超声时间和料液比对

总黄酮得率的影响不显著；二次项对总黄酮得率均达到极显

著水平；交互项ＣＤ对总黄酮得率的影响极显著，ＡＤ对总黄

酮得率的影响显著，其余交互项均不显著。

２．２．２　响应曲面分析　图５直观地反映了乙醇浓度、料液

比、超声时间、提取温度４个因素之间的交互作用对总黄酮

得率的影响。响应面图中曲线走势越陡，表明该因素对总黄

酮得率的影响越大；走势平滑，则影响较小。等高线图中椭

圆形表示两因素交互作用对总黄酮得率影响显著，圆形则相

反。由图５可知，乙醇浓度和温度、超声时间和温度的响应

面图曲线坡度较陡，等高线图呈椭圆形，说明其交互作用对

总黄酮得率影响显著；料液比和温度的交互作用对总黄酮得

率的影响也较大，但是未达到显著水平（Ｐ值为０．１１９２），这

与方差分析结果相一致。当乙醇浓度为６４％～７４％，料液比

为１∶４４～１∶５７（犿∶犞），提取时间为２４～３６ｍｉｎ，温度为

５５～６３℃时，总黄酮得率较高。
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表３　回归模型方差分析


Ｔａｂｌｅ３　Ｖａｒｉａｎｃｅａｎａｌｙｓｉｓｆｏｒｔｈｅｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎｍｏｄｅｌ

方差来源 平方和 自由度 均方 犉值 Ｐ值 显著性

模型 １．９３ １４ ０．１４ ９１．３１ ＜０．０００１ 

Ａ ０．０６ １ ０．０６ ３６．４６ ＜０．０００１ 

Ｂ ４．２９Ｅ－０３ １ ４．２９Ｅ－０３ ２．８４ ０．１１３９

Ｃ １．６９Ｅ－０４ １ １．６９Ｅ－０４ ０．１１ ０．７４３２

Ｄ ０．１３ １ ０．１３６ ８６．６１ ＜０．０００１ 

ＡＢ ６．００Ｅ－０４ １ ６．００Ｅ－０４ ０．４０ ０．５３８６

ＡＣ ９．０２Ｅ－０５ １ ９．０２Ｅ－０５ ０．０６ ０．８１０４

ＡＤ ８．７４Ｅ－０３ １ ８．７４Ｅ－０３ ５．７９ ０．０３０５ 

ＢＣ ２．２６Ｅ－０３ １ ２．２６Ｅ－０３ １．４９ ０．２４１８

ＢＤ ４．１６Ｅ－０３ １ ４．１６Ｅ－０３ ２．７５ ０．１１９２

ＣＤ １．５５Ｅ－０２ １ １．５５Ｅ－０２ １０．２６ ０．００６４ 

Ａ２ ０．６５ １ ０．６５ ４２７．７６ ＜０．０００１ 

Ｂ２ ０．１８ １ ０．１８ １２１．０１ ＜０．０００１ 

Ｃ２ ０．２５ １ ０．２５ １６６．４３ ＜０．０００１ 

Ｄ２ １．３０ １ １．３０ ８６２．３０ ＜０．０００１ 

残差
２．１１Ｅ－０２ １４ １．５１Ｅ－０３

失拟项 １．１６Ｅ－０２ １０ １．１６Ｅ－０３ ０．４８ ０．８４０３

纯误差 ９．５８Ｅ－０３ ４ ２．４０Ｅ－０３

总变异 １．９５ ２８

　　　　　　　　犚２＝０．９８９２，ＡｄｅｑＰｒｅｃｉｓｉｏｎ＝３５．１５，犚２Ａｄｊ＝０．９７８３，犚２Ｐｒｅｄ＝０．９５８２，犆犞＝１．２６％；表示显著水平（Ｐ＜０．０５），

表示极显著水平（Ｐ＜０．０１）

图５　各两因素交互作用对总黄酮得率影响

Ｆｉｇｕｒｅ５　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｐａｉｒｗｉｓｅｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎｓｏｆｔｈｅｆａｃｔｏｒｓｏｎｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅｏｆｔｏｔａｌｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ
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　　通过ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ８软件进行统计分析，苦荞壳总黄酮

的最佳提取工艺条件为乙醇浓度６９．００％，料液比１∶５０．７１

（犿∶犞），提取时间３０．０３ｍｉｎ，提取温度５８．８６℃，总黄酮得

率的预测值为３．５６８％。考虑实际操作，将试验条件修改为

乙醇浓度６９％，料液比１∶５１（犿∶犞），提取时间３０ｍｉｎ，提

取温度５９℃。

２．３　苦荞壳总黄酮最佳提取条件验证实验

　　在乙醇浓度６９％，料液比１∶５１（犿∶犞），提取时间

３０ｍｉｎ，提取温度５９℃的条件下进行超声波辅助乙醇浸提

苦荞壳总黄酮试验，平行验证３次，测得总黄酮的平均得率

为３．５４２％，与预测值３．５６８％接近，偏差较小。结果表明该

回归模型能较好地预测苦荞壳总黄酮得率，得到的最佳工艺

条件比较可靠。

３　结论
　　本试验以单因素试验为基础，采用响应曲面试验优化超

声辅助提取苦荞壳中总黄酮的工艺条件，得到超声辅助提取

苦荞壳中总黄酮的最佳工艺条件为：乙醇浓度６９％，料液比

１∶５１（犿∶犞），提取时间３０ｍｉｎ，提取温度５９℃，在该工艺

条件下总黄酮的实际得率为３．５４２％。通过与王廷璞等
［１４］

报道的采用浸提法提取苦荞壳中总黄酮的工艺相比，该工艺

条件缩短了提取时间，显著提高了总黄酮得率。本研究得到

的最佳工艺条件可为工业提取荞麦黄酮提供参考，为充分开

发利用苦荞壳中黄酮提供依据。
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１４０９～１４１６．

１４　ＷａｎｇＱｉｕｋｕａｎ，ＬｉＷｅｉ，ＨｅＹｕｎｈａｉ，ｅｔａｌ．Ｎｏｖｅｌａｎｔｉｏｘｉｄａｔｉｖｅ

ｐｅｐｔｉｄｅｓｆｒｏｍｔｈｅｐｒｏｔｅｉｎｈｙｄｒｏｌｙｓａｔｅｏｆｏｙｓｔｅｒｓ（Ｃｒａｓｓｏｓｔｒｅａ
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