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蓝莓果渣花青素的超声辅助提取工艺优化
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摘要!以蓝莓果渣为原料!用酒石酸酸化乙醇提取花青素!同

时应用超声波进行辅助提取!采用双波长
-

M

示差法计算花

青素提取率!利用响应面分析法对蓝莓果渣花青素的提取工

艺条件进行优化$结果表明(其最佳提取条件为提取温度
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!酸化乙醇浓度
$AP

!料液比
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&!超

声波提取功率
A""Y

!提取时间
!"35E

!蓝莓果渣花青素提

取率实际值为
/;<$;/P

!与预测值
/A<((!P

的 偏 差 为

!<###P

$该试验设计操作简便合理!得率高!可预测性较

好!为蓝莓果渣花青素提取提供了理论依据$

关键词!蓝莓'果渣'花青素'超声辅助提取

23-45674

(

T8? 9

-

,53574,59E 9G ,8? :6,D4+9E5* ?L,D4*,59E 9G

4E,89*

I

4E5E+5E@6:?@?DD

I-

934*?@

I

,8?D?+

-

9E+?+:DG4*?3?,89H

K4+5EF?+,5

.

4,?H5E,85++,:H

I

<Y5,8,4D,4D5*4*5H4*5H5G5*4,59E?,84E96

?L,D4*,5E

.

4E,89*

I

4E5E+GD93@6:?@?DD

I-

934*?

!

K5,84

--

65E

.

:6,D4)

+9E5*4++5+,?H?L,D4*,59E

!

4E,89*

I

4E5E?L,D4*,59ED4,?K4+H?,?D35E?H

@

I

:+5E

.

,8?H9:@6?K4F?6?E

.

,8

-

MH5GG?D?E,5463?,89H<T8D9:

.

8,8?

+5E

.

6?G4*,9D?L

-

?D53?E,

!

,9H?,?D35E?,8?@?+,*9EH5,59E+K?D?H?)

,?D35E?H

!

4EH,8?E,8??L,D4*,59E

-

D9*?++*9EH5,59E+9G4E,89*

I

4E5E+

5E@6:?@?DD

I-

934*?K?D?9

-

,5357?H:+5E

.

,8?D?+

-

9E+?+:DG4*?4E46

I

)

+5+<T8?D?+:6,++89K?H ,84,,8? ?L,D4*,59E *9EH5,59E+ 9E ,8?

5EG6:?E*?9G,8?4E,89*

I

4E5E+@6:?@?DD

I-

934*??L,D4*,59E

I

5?6H9DH?D

K4+4+G9669K+<5<?<34,?D54665

f

:5HD4,59

%

?,84E96*9E*?E,D4,59E

%

?L,D4*,59E,53?

%

:6,D4+9E5*

-

9K?D<a9D?9F?D

!

,8?@?+,?L,D4*,59E

*9EH5,59EK4+?L,D4*,5E

.

5,@

I

:+5E

.

4*5H5*?,84E96*9E*?E,D4,59E$AP

%

-

M;<"

&!

K5,834,?D54665

f

:5H,84E#

"

1"

!

4EHA""Y:6,D4+9E5*

!

4,

A"QG9D!" 35E<],K4+G9:EH,84,,8?4E,89*

I

4E5E+5E@6:?@?DD

I

-

934*??L,D4*,59E

I

5?6H,8?4*,:46F46:?K4+/;<$;/P

!

9E6

I

+89K5E

.

4!<###PH?F54,59E,9,8?G9D?*4+,5E

.

9E?

%

/A<((!P

&

<]E*9E*6:+59E

!

,8?D?4+9E4@6?H?+5

.

E9G?L

-

?D53?E,+K4+?4+

I

,984EH6?

!

K5,885

.

8

4*

f

:5D?3?E,D4,?4EH

.

99H

-

D?H5*,4@565,

I

!

4EH,85+

-

D9F5H?HG9D,8?

?L,D4*,59E9G4E,89*

I

4E5E+@6:?@?DD

I-

934*?4,8?9D?,5*46@4+5+<

89

:

;<5=-

(

@6:?@?DD

I

'

-

934*?

'

4E,89*

I

4E5E+

'

:6,D4+9E5*)4++5+,?H?L)

,D4*,59E

花青素属于黄酮类化合物%是存在于植物中的水溶性天

然食用色素%自然条件下的花青素极少见%常与糖形成糖苷

称为花色苷*

#

+

&花青素对人体具有多种保健功能*

!

+

%如抗氧

化)清除自由基)抗突变)抗癌)抗炎症)防脑神经老化)防护

肝损伤和缓解视疲劳等%近年来作为天然色素应用于食品)

化妆品生产*

;

+

&蓝莓为杜鹃花科越橘属多年生落叶或常绿

灌木%也是越橘属植物中营养成分最丰富的种类%市面上常

见的蓝莓产品通常有果汁饮料)蓝莓果酒)蓝莓果干)蓝莓果

酱等*

(

+

&在蓝莓产品生产加工过程中会产生的大量的蓝莓

废弃果渣%其中富含多酚类和黄酮类化合物%尤其是花青素&

据报道*

A

+仅有
#;P

"

!;P

的花青素存在于蓝莓果汁中%而大

约
(!P

的花青素存留在废弃果渣中%如果将蓝莓废弃果渣丢

弃是极大的资源浪费&前几年关于蓝莓的研究主要集中于

蓝莓果实营养成分及其花青素分离鉴定提取纯化等%近几

年对蓝莓果渣的研究逐渐成为热门课题*

$

+

%尤其对花青素

的提取工艺进行了广泛研究%但大部分存在耗时较长*

1

+

%得

率低的不足*

/

+

&本研究拟以蓝莓果渣为原料%用酒石酸酸

化乙醇提取花青素%同时应用超声波进行辅助提取%采用双

波长
-

M

示差法计算花青素提取率%结合单因素试验结果%

利用响应面分析法优化蓝莓果渣花青素的提取工艺条件%

为提高花青素的提取效率提供理论依据从而使蓝莓资源得

到充分利用&

!A#
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材料与方法
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材料与试剂

蓝莓果渣"安徽凤阳健民蓝莓农业发展有限公司&蓝莓

榨汁后的果渣%经过解冻)干燥)粉碎%过
$"

目筛备用$

无水乙醇)酒石酸)氯化钾)醋酸钠)冰醋酸)盐酸等"分

析纯$

试验水为蒸馏水&
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仪器

精密
-

M

计"

BMR);[

型%上海虹益仪器仪表有限公司$

超声波提取机"

[]UO>)!"""JT

型%上海比朗仪器有限

公司$

紫外可见分光光度计"

1A(B

型%上海光谱仪器有限

公司$

千分之一天平"

a2(";2

型%梅特勒
)

托利多仪器!上海#

有限公司$

高速粉碎机"

\T)"!Z

小型%北京开创同和科技发展有限

公司$

数显电热鼓风干燥箱"

#"#*);[

型%上海市实验仪器

总厂&

#<;

!

试验方法
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蓝莓果渣花青素提取工艺流程

蓝莓果渣粉末
'

酸性乙醇溶解
'

超声波提取
'

蓝莓果

渣花色苷提取液
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蓝莓果渣花青素的测定方法
!

采用双波长
-

M

示差

法%取待测液
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%分别加入
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M(<A

缓冲溶液!
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醋酸钠#和
-
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缓冲溶液!

"<!A396

(

U

氯化钾#

03U

%摇

匀%静置
#A35E

%转入光路长为
#*3

的比色皿中%以蒸馏水

代替样品溶液做空白对照%分别在
A!"E3

和
1""E3

波长处

测定吸光度&
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'''矢车菊花素
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葡萄糖苷的消光系数%
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'''光程%
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'''矢 车 菊 花 素
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葡 萄 糖 苷 的 分 子 量%
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'''稀释因子$
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'''最终体积%
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提取工艺单因素试验

!
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#在料液比为
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%超声波功率

A""Y

%提取时间
!"35E

%提取温度
A"Q

的条件下%分别考

查乙醇浓度!
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%

A"P

%

$"P

%

1"P

%
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#对蓝莓果渣花青

素提取率的影响%重复测定
;

次%取平均值&

!

!

#在料液比为
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#%乙醇浓度
$"P

%超声波

功率
A""Y

%提取时间
!"35E

%提取温度
A"Q

的条件下%分

别考查
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#对蓝莓果渣花青素提取率

的影响%重复测定
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次%取平均值&
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#%乙醇浓度
$"P

%

-
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%

提取时间
!"35E

%提取温度
A"Q

的条件下%分别考查超声波

功率!
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%

A""

%

$""

%
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#对蓝莓果渣花青素提取率的

影响%重复测定
;

次%取平均值&

!
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#在乙醇浓度
$"P

%
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%超声波功率
A""Y

%提取

时间
!"35E

%提取温度
A" Q

的条件下%分别考查料液比
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#+对蓝莓果渣花

青素提取率的影响%重复测定
;

次%取平均值&
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超声波功率
A""Y

%提取时间
!"35E

的条件下%分别考查提

取温度!
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%

A"

%

AA

%
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#对蓝莓果渣花青素提取率的影

响%重复测定
;

次%取平均值&

!
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#在料液比为
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#%乙醇浓度
$"P

%

-

M;<"

%

超声波功率
A""Y

%提取温度
A"Q

的条件下%分别考查提取

时间!

#"

%

#A

%
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%

!A

%

;"35E

#对蓝莓果渣花青素提取率的影

响%重复测定
;

次%取平均值&

#<;<(
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响应面法优化提取工艺
!

采用
J?E,D46J93

-

9+5,?

'?+5

.

E

响应面优化分析法%结合单因素试验结果%固定溶剂

-

M;<"

%提取温度
A"Q

%观察乙醇浓度)料液比)提取时间)

超声波功率对蓝莓果渣花青素提取率的影响%根据试验结果

确定最佳提取工艺&

!

!

结果与分析

!<#

!

单因素试验结果

由图
#

"

$

可知%蓝莓果渣花青素提取率随乙醇浓度的

增大先增加后减小%乙醇浓度为
$"P

时提取率最大&花青素

是黄酮类物质%溶于水)乙醇等极性溶剂&乙醇溶液随着浓

度的升高其极性会减小%当溶剂极性最接近花青素极性时%

其溶解性最好%溶出率最高&当乙醇浓度继续增大与花青素

的极性有所偏离%不利于花青素的溶出*

0

+

&蓝莓果渣花青素

提取率随
-

M

值的增大先增加后减小%

-

M;<"

时提取率最

大&花青素在酸性溶液有
(

种存在形式%

-

M

&

!<"

%主要是红

色黄烊阳离子!

ZM

l

#%随
-

M

值升高%红色黄烊阳离子

!

ZM

l

#转变为蓝色醌氏碱!

Z

#%当
-

M

值升高到
;<"

"

A<"

时%生成无色的甲醇假碱%并进一步形成查尔酮%花色苷的颜

色会逐渐退至无色*

#"

+

&蓝莓果渣花青素提取率随超声波功

率的增大逐渐增加后趋于稳定%超声波功率较高时%会破坏

花青素的稳定性%因此取
A""Y

为最适功率&超声波的物理

剪切作用不仅可以破坏蓝莓果渣的细胞结构%同时使乙醇分

子快速运动%加速花青素和乙醇的融合&当功率较低时%由

于破碎力度小%花青素与乙醇不能快速融合%但当超声波功

率较高时%会破坏花青素的稳定性且环境噪音过大*
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+

&蓝

莓果渣花青素提取率随料液比的减小先增加后稳定%料液比

为
#

"

/"

!

.

(

3U

#时花青素溶出几乎达到饱和状态&蓝莓果

渣花青素提取率随提取温度的增大先增加后减小%提取温度

为
A"Q

时提取率最大&花青素的耐热性较差%温度过高会

使花青素降解*

#!

+

&随提取时间的延长%蓝莓果渣花青素提

;A#

提取与活性
!

!"#1

年第
!

期
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乙醇浓度对蓝莓果渣花青素提取率的影响
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超声波功率对蓝莓果渣花青素提取率的影响
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料液比对蓝莓果渣花青素提取率的影响
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取率先增大后减小%当时间达到
!A35E

时蓝莓果渣中花青

素基本完全释放%长时间的超声作用%会导致花青素降解&
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!

响应面优化试验结果

!<!<#

!

试验设计及结果
!

试验因素水平表见表
#

%试验设计

与结果见表
!

&

图
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提取温度对蓝莓果渣花青素提取率的影响
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?L,D4*,59E9G4E,89*

I

4E5E

图
$

!

提取时间对蓝莓果渣花青素提取率的影响

&5

.

:D?$

!

2GG?*,9G?L,?D4*,59E,53?9E?L,D4*,59E9G

4E,89*

I

4E5E

表
#

!

因素水平表

T4@6?#

!

T4@6?9GG4*,9D+4EH6?F?6+

水平
Z

乙醇浓

度(
P

[

料液比

!

.

(

3U

#

J

超声波

功率(
Y

'

提取时

间(
35E

V! (" #

"

!" ;"" #"

V# A" #

"

(" ("" #A

" $" #

"

$" A"" !"

# 1" #

"

/" $"" !A

! /" #

"

#"" 1"" ;"

!<!<!

!

二次回归方程和方差分析
!

用
'?+5

.

E2L

-

?D,/<"<$

软件对表
;

中数据进行回归分析%得到蓝莓果渣花青素提取

率与乙醇浓度)料液比)超声波功率)提取时间之间的二次回

归方程为"

%X/(<1(l#<##"l#<00Vl"<$07l"<00El"<A!"VV

"<(#"7l"<;A"EV#<(/V7V#<0#VEl"<A;7EV#<$A"

!

V

!<;(V

!

V;<!17

!

V;<$AE

!

& !

!

#

回归模型显著性检验及方差分析结果见表
;

%回归方程

的可信度分析见表
(

&

!!

由表
;

可知%该回归模型极显著!

B

&

"<"#

#%表明该二次

回归方程的因变量与自变量的相关关系显著%

Z

)

[

)

'

)

[J

)

['

)

Z

!

)

[

!

)

J

!

)

'

!对实验结果的影响显著或极显著%各因素

对响应值是二次抛物线关系&失拟项不显著%表明该方程对

试验的拟合程度高%误差小&

由表
(

可知%

Q

!

!回归方程决定系数#为
"<0!/

%表明该回

归方程可以描述每个因素与响应值之间的关系%

Q

!越接近

#

%表明该回归方程的可靠性越高&

Q

!

ZH

N

!回归方程的校正决

(A#

第
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表
!

!

试验设计与结果

T4@6?!

!

2L

-

?D53?E,46H?+5

.

E4EHD?+:6,+

试验号
Z [ J ' %

提取率(
P

# V# V# V# V# $A<$1$

! # V# V# V# $A</0(

; V# # V# V# 11<0A"

( # # V# V# 1/<!/!

A V# V# # V# $0<!;(

$ # V# # V# 1#<#;1

1 V# # # V# 1!<"$0

/ # # # V# 11<"#1

0 V# V# V# # $/<(00

#" # V# V# # 1(<#(1

## V# # V# # 1"<;$0

#! # # V# # 11<$#$

#; V# V# # # 1$<$/#

#( # V# # # 1(<01"

#A V# # # # 1!<1"1

#$ # # # # 1A<(10

#1 V! " " " 1/<$A;

#/ ! " " " /"</#0

#0 " V! " " 1;<A0$

!" " ! " " /"<;!/

!# " " V! " 1#<AA#

!! " " ! V! 1(</0$

!; " " " ! $/</!$

!( " " " " 1(<A00

!A " " " " /;<0!#

!$ " " " " /!<0$"

!1 " " " " /A<1#0

!/ " " " " /$<;!!

!0 " " " " /A<11A

;" " " " " /;<1$1

定系数#为
"</$"

%表明该回归方程经校正后可以解释

/$<"!"P

的响应值变化&

Q

R>

!信噪比#为
##<1!"

%大于
(

%

说明回归方程的拟合度和可信度均很高%可用于模型的预

测&

7Y

!变异系数#为
!</1"P

%表明回归方程的置信度较

高%该回归方程可以用于优化蓝莓果渣花青素的超声提取

工艺&

!<!<;

!

两因子间交互作用的响应面分析
!

以蓝莓果渣花青

素提取率为考察量%从
(

个因素中选择两个为不变量与另外

两个因素拟合为三维曲面图%绘制响应曲面和等高线图%见

图
1

"

#!

&

!!

由图
1

可知%响应面变化明显%当料液比固定在零水平

时%随着酸性乙醇浓度的增加花青素提取率变化显著%先升

高后降低$当乙醇浓度处于零水平时%改变料液比%花青素提

取率呈先上升后下降的趋势&等高线图表明%沿乙醇浓度和

表
;

!

响应面方差分析表S

T4@6?;

!

=4D54E*?4E46

I

+5+9G\Ra,4@6?

方差来源 平方和 自由度 均方
;

值
B9D@

模型
0#$</1 #( $A<(0 #;<1(

&

"<"""#

((

Z !0<$/ # !0<$/ $<!;

"<"!(1

(

[ 0(</$ # 0(</$ #0<0" "<"""A

((

J ##<(# # ##<(# !<;0 "<#(!$

' !;<A# # !;<A# (<0; "<"(!!

(

Z[ (<!( # (<!( "</0 "<;$";

ZJ !<$1 # !<$1 "<A$ "<($$"

Z' #<0; # #<0; "<(" "<A;(;

[J ;A<!$ # ;A<!$ 1<("

"<"#A/

(

[' A/<#A # A/<#A #!<!"

"<"";;

((

J' (<A1 # (<A1 "<0$ "<;(;"

Z

!

1(<;" # 1(<;" #A<A0

"<""#;

((

[

!

#A"<#" # #A"<#" ;#<(0

&

"<"""#

((

J

!

!0(<"" # !0(<"" $#<$0

&

"<"""#

((

'

!

;$A<1$ # ;$A<1$ 1$<1(

&

"<"""#

((

残差
1#<(0 #A (<11

2222222222222222222222

失拟差
$!<#1 #" $<!! ;<;( "<"010

纯误差
0<;! A #</$

总变异
0//<;$ !0

!

S

!((

表示极显著!

B

&

"<"#

#$

(

表示显著!

"<"#

&

B

&

"<"A

#&

表
(

!

二次回归方程的可信度分析

T4@6?(

!

\?654@565,

I

4E46

I

+5+9GD?

.

D?++59E?

f

:4,59E

Q

!

Q

!

ZH

N

Q

R>

7Y

(

P

"<0!/ "</$" ##<1!" !</1"

料液比的轴向等高线分布均匀%等高线呈椭圆形%说明两者

交互作用较强%但由方差分析可知%其交互作用对花青素提

取率的影响不显著&

!!

由图
/

可知%响应面变化明显%当超声波功率固定在零

水平时%随着乙醇浓度的增加%花青素提取率先增大后趋于

平稳$当乙醇浓度处于零水平时%随着超声波功率的增加%花

青素提取率呈先上升后下降的趋势&等高线图表明%沿酸性

乙醇浓度轴向的等高线变化比较密集%而超声波功率的轴向

等高线变化较稀疏%说明乙醇浓度对花青素提取率的影响比

超声波功率大%等高线呈椭圆形%说明两者交互作用较强%但

由方差分析可知%其交互作用的影响不显著&

!!

由图
0

可知%响应面变化明显%当提取时间固定在零水

平时%乙醇浓度越大花青素提取率先增大后逐渐趋于稳定$

当乙醇浓度在零水平时%随着提取时间的增加%花青素提取

率呈先上升后下降的趋势&由等高线图可知%提取时间的轴

向等高线变化较稀疏%酸性乙醇浓度变化密集%说明乙醇浓

度对花青素提取率的影响比提取时间大%等高线呈椭圆形%

说明两者交互作用较强%但由方差分析可知%其交互作用对

花青素提取率的影响并不显著&

AA#
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图
1

!

酸性乙醇浓度和料液比对花青素提取率的交互作用

&5

.

:D?1

!

]E,?D4*,59E?GG?*,+9G?,84E96*9E*?E,D4,59E4EH5

f

:5HV,9V+965HD4,599E?L,D4*,59E9G4E,89*

I

4E5E

图
/

!

酸性乙醇浓度和超声波功率对花青素提取率的交互作用

&5

.

:D?/

!

]E,?D4*,59E?GG?*,+9G?,84E96*9E*?E,D4,59E4EH:6,D4+9E5*

-

9K?D9E?L,D4*,59E9G4E,89*

I

4E5E

图
0

!

提取时间与乙醇浓度对花青素提取率的交互作用

&5

.

:D?0

!

]E,?D4*,59E?GG?*,+9G?,84E96*9E*?E,D4,59E4EH,53?9E?L,D4*,59E9G4E,89*

I

4E5E

图
#"

!

料液比和超声波功率对花青素提取率的交互作用

&5

.

:D?#"

!

]E,?D4*,59E?GG?*,+9G5

f

:5H),9)+965HD4,594EH:6,D4+9E5*

-

9K?D9E?L,D4*,59E9G4E,89*

I

4E5E

$A#

第
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图
##

!

料液比与提取时间对花青素提取率的交互作用

&5

.

:D?##

!

]E,?D4*,59E?GG?*,+9G5

f

:5H),9)+965HD4,594EH,53?9E?L,D4*,59E9G4E,89*

I

4E5E

图
#!

!

超声波功率和提取时间对花青素提取率的交互作用

&5

.

:D?#!

!

]E,?D4*,59E?GG?*,+9G:6,D4+9E5*

-

9K?D4EH,53?9E?L,D4*,59E9G4E,89*

I

4E5E

!!

由图
#"

可知%响应面较陡%当超声波功率固定在零水平

时%随着料液比的增加%花青素提取率呈先增大后减小的趋

势$当料液比处于零水平时%随着超声波功率的增加%花青素

提取率呈先上升后下降的趋势&等高线图表明%沿料液比的

轴向等高线变化较密集%而超声波功率变化稀疏%说明料液

比对蓝莓果渣花青素提取率的影响比超声波功率大%等高线

呈椭圆形%说明两者交互作用较强%由方差分析可知%其交互

作用影响较显著&

!!

由图
##

可知%响应面变化明显%当提取时间固定在零水

平时%随着料液比的增加%花青素提取率呈先增大后减小的

趋势$当料液比处于零水平时%随着提取时间的增加%花青素

提取率呈先上升后下降的趋势&等高线图表明%沿料液比的

轴向等高线变化密集%而超声提取时间较稀疏%说明料液比

对蓝莓果渣花青素提取率的影响比超声提取时间的影响大%

等高线呈椭圆形%说明两者交互作用较强%由方差分析可知%

其交互作用对花青素提取率的影响极显著&

!!

由图
#!

可知%响应面变化明显%当提取时间固定在零水

平时%花青素提取率随着超声波功率的增加先增大后减小$

当超声波功率处于零水平时%随着提取时间的增加%花青素

提取率呈先上升后下降的趋势&等高线图表明%沿提取时间

的轴向等高线变化密集%超声波提取功率的轴向等高线变化

较为稀疏%说明超声提取时间对花青素提取率的影响比超声

波功率大%等高线呈椭圆形%但其交互作用对花青素提取率

的影响不显著&

!<!<(

!

最佳提取工艺的验证
!

由研究结果可知%对蓝莓果渣

花青素提取率影响程度大小为"料液比
%

酸性乙醇浓度
%

提

取时间
%

超声波功率%最佳提取工艺参数为"乙醇浓度

$(<#1"P

%料 液 比
#

"

$0<;!"

!

.

(

3U

#%超 声 波 提 取 功 率

(01<$#"Y

%提取时间
!"<#$"35E

%蓝莓果渣花青素理论最大提

取率为
/A<((!P

&考虑到实际操作问题%将结果修正为乙醇

浓度
$AP

%料液比
#

"

1"

!

.

(

3U

#%超声波提取功率为
A""Y

%

提取时间为
!"35E

%

;

次平行实验得到的实际平均值
/;<$;/P

%

与预测值的偏差为
!<###P

%说明该模型能较好地分析和预

测蓝莓果渣花青素的提取条件%试验方法可行)可靠&

;

!

结论
!

#

#本试验采用超声波辅助酸性乙醇法提取蓝莓果渣

中的花青素%结果表明超声波可以有效缩短提取时间%提高

提取效率%弥补了溶剂法提取的不足&

!

!

#利用
'?+5

.

E2L

-

?D,/<"<$

软件设计响应面试验%优

化蓝莓果渣花青素提取工艺%试验表明蓝莓果渣花青素的最

佳提取工艺为酸性乙醇浓度
$AP

%料液比
#

"

1"

!

.

(

3U

#%

-

M;<"

%超声波提取功率为
A""Y

%提取时间为
!"35E

%提取

温度
A"Q

%在此条件下得到的蓝莓果渣花青素提取率为

/;<$;/P

&

!

;

#本试验只对蓝莓果渣进行了粗提取%提取物中含有

大量的可溶性糖)蛋白质)果胶等大分子物质%对粗提物的纯

化有待进一步研究&

%下转第
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