
粮油食品科技第２４卷２０１６年第４期 营养与品质

５９　　　

铁棍山药皮中黄酮化合物
提取工艺条件优化

赵立庭，赵　 华，刘　 阳，田　 梁
（天津科技大学化工与材料学院，天津　 ３００４５７）

摘　 要：为了确定热回流法提取铁棍山药皮中黄酮化合物的最佳工艺，采用响应面曲线分析方法，
以提取时间、料液比、过筛目数、乙醇体积浓度为考察因素，研究各因素及其交互作用对铁棍山药黄
酮化合物提取效果的影响。利用Ｍｉｎｉｔａｂ １６软件确定了铁棍山药中黄酮化合物的最佳提取工艺参
数，为方便操作，将工艺参数调整为乙醇体积分数７９％，料液比为０． ０２３ ｇ ／ ｍＬ，提取时间为７５ ｍｉｎ，
过筛目数为１２０目，进行验证实验，实际测得平均得率为０． ３３８ ２ ｍｇ ／ ｇ，接近预测值，实验数据稳
定，说明回归模型能较好预测铁棍山药皮中总黄酮的提取得率。
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　 　 铁棍山药是河南焦作的著名特产之一，已有三
千年种植历史，曾为历代皇室贡品，属于四大怀药
（怀山药、怀地黄、怀牛膝、怀菊花）［１］的怀山药中的
极品，在国内外享有很高的知名度，现已被焦作市申
请为国家原产地保护产品，只有焦作种植的才能叫
做＂铁棍山药＂ ［２］。铁棍山药富含蛋白质、维生素和
多种氨基酸与矿物质，以其显著的滋阴助阳功能以
及细长的块茎、深灰色厚实的表皮、形似棍棒且耐储
存而获得＂铁棍怀山药＂的美称［３］，不仅行销全国，
还远销国外，被视为山药中的珍品。

山药皮中富含黄酮化合物，黄酮类化合物是广
泛存在于自然界的具有保健作用的一类化合物［４］，

在植物体内大部分与糖结合成为苷，大多数具有黄
色或淡黄色故称为黄酮，不仅具有降血压、降血脂、
扩张冠状动脉等作用，还具有抗氧化、镇咳、平喘、抗
菌抗炎、增强免疫和抗肿瘤等药理活性，在天然药物
开发中深受关注［５］。

本实验以铁棍山药皮为原料，采用热回流提取
方法，研究提取过程中提取液体积分数、料液比、提
取时间、过筛目数对黄酮提取得率的影响，通过ＩＢＭ
ＳＰＳＳ Ｓｔａｔｉｓｔｉｃｓ软件及响应曲面分析方法优化山药
皮黄酮化合物的提取工艺。
１　 材料与方法
１． １　 实验材料与仪器

铁棍山药源自河南焦作，于８５ ℃干燥箱干燥至
恒重，粉碎后过４０目、６０目、８０目、１００目、１２０目筛
后保存备用。芦丁、亚硝酸钠、硝酸铝、无水乙醇、氢
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氧化钠均为分析纯，购自天津市北方天医化学试剂
厂。紫外分光光度计、循环水式多用真空泵、粉碎
机，购自上海一恒科技有限公司。
１． ２　 提取工艺流程

山药皮→清洗→烘干→粉碎→过筛→热回流提
取→离心、浓缩提取液→石油醚萃取脱脂→饱和正
丁醇萃取→浓缩干燥→山药皮黄酮粗品。
１． ３　 山药皮黄酮化合物含量的测定方法
１． ３． １　 标准溶液的配制［６］

称取５ ｇ亚硝酸钠，用水溶解并定容至５００ ｍＬ
得１％亚硝酸钠溶液。

称取５ ｇ硝酸铝，用水溶解并定容至５００ ｍＬ得
１％硝酸铝溶液。

称取干燥至恒重的黄酮对照品５ ｍｇ，用乙醇溶
解并定容至５０ ｍＬ，摇匀，即得０． １ ｍｇ ／ ｍＬ的黄酮标
准溶液。

称取１０ ｇ氢氧化钠，用水溶解并定容至１００ ｍＬ
得１０％氢氧化钠溶液。

标准品溶液的制备：精确称取芦丁标准品５ ｍｇ，
用７０％乙醇溶解，于５０ ｍＬ容量瓶中定容，即得芦
丁标准品溶液。
１． ３． ２　 标准曲线的制作

分别取０、０． １、０． ２、０． ３、０． ４、０． ５ ｍＬ的０． １
ｍｇ ／ ｍＬ芦丁标准溶液于６支比色管中，分别加入
０． ３ ｍＬ １％亚硝酸钠，放置６ ｍｉｎ，加０． ３ ｍＬ １％硝
酸铝后放置６ ｍｉｎ，再加１０％ ＮａＯＨ溶液４． ０ ｍＬ，定
容至１０ ｍＬ，摇匀，以空白溶液作参比，在波长５１０
ｎｍ处测吸光度，得出回归方程Ｙ ＝ ０． １０９ ２８Ｘ －
０． ００１ １，Ｒ ＝０． ９９９ ２。
１． ３． ３　 样品处理

待测样品中分别加入１％亚硝酸钠溶液０． ３
ｍＬ，摇匀，静置６ ｍｉｎ；再加１％硝酸铝溶液０． ３ ｍＬ，
摇匀，静置６ ｍｉｎ，再加１０％氢氧化钠溶液４． ０ ｍＬ，
定容至１０ ｍＬ，摇匀，以试剂做空白，于５１０ ｎｍ处测
吸光值。

山药皮黄酮得率／（ｍｇ ／ ｇ）＝试样中黄酮含量／
试样质量。
１． ４　 实验设计
１． ４． １　 单因素实验设计

通过预实验，确定乙醇水溶液浓度（％）、固液
比（ｇ ／ ｍＬ）、提取时间（ｍｉｎ）和过筛目数（目）为因
素，进行单因素实验。
１． ４． ２　 优化实验

在单因素实验基础上，综合考虑４个因素对提
取物中黄酮得率的影响，并以Ｂｏｘ － Ｂｅｈｎｋｅｎ中心综
合实验设计优化工艺。

１． ４． ３　 数据分析
单因素实验数据分析采用Ｅｘｃｅｌ和ＩＢＭ ＳＰＳＳ

Ｓｔａｔｉｓｔｉｃｓ软件；优化实验采用Ｂｏｘ － Ｂｅｈｎｋｅｎ中心组
合设计，使用Ｍｉｎｉｔａｂ １６软件进行分析。
２　 结果与分析
２． １　 单因素实验结果
２． １． １　 乙醇浓度对黄酮得率的影响

称取５份烘干过１２０目筛的山药皮粉末（２ ｇ），
分别加入２０％、４０％、６０％、８０％、１００％的乙醇水溶
液，置于蒸馏烧瓶中，以１∶ ５０的固液比，于１００ ℃提
取６０ ｍｉｎ，按照１． ３． ３中的步骤处理，计算得黄酮得
率，考察乙醇水溶液的体积分数对黄酮得率的影响，
结果见图１。

图１　 不同乙醇浓度对黄酮得率的影响
结果表明，在一定条件下，随着乙醇浓度的增

加，山药皮细胞壁破裂速度加快［７］，花色苷不断溶
出，当乙醇浓度达到８０％时，山药皮提取黄酮化合
物得率最高，达到０． ３２２ ｍｇ ／ ｇ，极显著高于其他组。
之后随着乙醇浓度的增大，黄酮得率下降，这可能是
由于乙醇浓度过大破坏了黄酮的稳定性，因此，选择
最佳乙醇浓度为８０％。
２． １． ２　 固液比对黄酮得率的影响

分别称取烘干过１２０目筛的山药皮粉末１、２、
４、５、１０ ｇ，并分别加入８０％的乙醇水溶液１００ ｍＬ，
置于蒸馏烧瓶中，于１００ ℃提取６０ ｍｉｎ，按照１． ３． ３
中的步骤处理，计算得黄酮得率，考察固液比对黄酮
得率的影响，结果如图２所示。

图２　 不同固液比对黄酮得率的影响
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结果表明，当条件一定时，固液比越大，表示溶
剂量越小，料液比低于０． ０２ ｇ ／ ｍＬ时，黄酮得率随固
液比的增加而增加［８］，料液比为０． ０２ ｇ ／ ｍＬ时得率
达到最高，超过０． ０２ ｇ ／ ｍＬ后略有降低，可能是因为
溶剂含量过少，山药皮黄酮提取不够充分，从而使含
量下降，因此选择最佳料液比为０． ０２ ｇ ／ ｍＬ。
２． １． ３　 提取时间对黄酮得率的影响

分别称取５份过１２０目筛的山药皮粉末（２ ｇ），
置于蒸馏烧瓶中，采用８０％的乙醇，以１∶ ５０的固液
比，设定提取时间分别为３０、６０、９０、１２０、１５０ ｍｉｎ，回
流提取温度为１００ ℃，按照１． ３． ３的步骤处理，测定
黄酮含量，考察提取时间对黄酮得率的影响，结果见
图３。

图３　 不同提取时间对黄酮得率的影响
结果表明，在一定条件下，随着提取时间的增

加，山药皮黄酮得率不断上升，当提取时间为６０ ｍｉｎ
时黄酮得率达到最大，继续增加提取时间可能会使
黄酮分解，因此选择最佳提取时间为６０ ｍｉｎ。
２． １． ４　 山药皮过筛目数对黄酮得率的影响

分别称取过４０、６０、８０、１００、１２０目筛的山药皮
粉末２ ｇ，置于蒸馏烧瓶中，采用８０％的乙醇，以
５０∶ １的液固比，提取时间为６０ ｍｉｎ，回流提取温度为
１００ ℃，按照１． ３． ３的步骤处理，测定黄酮含量，考
察过筛目数对黄酮得率的影响，结果见图４。

图４　 不同过筛目数对黄酮得率的影响
结果表明，在一定条件下，随着过筛目数的增

大，山药皮黄酮得率不断提高，当过筛目数达到１２０

目时黄酮得率最高。因此，选择最佳过筛目数为
１２０目。
２． ２　 响应面实验结果
２． ２． １　 铁棍山药皮中黄酮化合物的提取工艺回归
模型的建立及方差分析

依据Ｂｏｘ － Ｂｅｈｎｋｅｎ中心组合实验设计方案进
行实验，因素水平见表１，结果如表２所示。利用
Ｍｉｎｉｔａｂ １６对表２实验数据进行回归分析［９］，得到４
个因素与影响值的四次二元方程。

表１　 实验因素水平

水平 Ａ
乙醇浓度／ ％

Ｂ
固液比／（ｇ ／ ｍＬ）

Ｃ
提取时间／ ｍｉｎ

Ｄ
过筛目数／目

－ １ ６０ ０． ０１ ６０ ８０
０ ８０ ０． ０２ ９０ １００
１ １００ ０． ０４ １２０ １２０

表２　 响应面设计方案及结果

实验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
黄酮含量
／（ｍｇ ／ ｇ）

１ ０ － １ １ ０ ０． ２８６
２ １ ０ ０ １ ０． １６４
３ － １ ０ ０ － １ ０． １６９
４ ０ １ １ ０ ０． ２９０
５ ０ １ － １ ０ ０． １５０
６ － １ ０ ０ １ ０． １８７
７ ０ － １ － １ ０ ０． １４６
８ １ ０ ０ － １ ０． １４８
９ ０ ０ ０ ０ ０． ３１４
１０ ０ ０ ０ ０ ０． ３１４
１１ － １ ０ １ ０ ０． １７６
１２ ０ ０ ０ ０ ０． ３１５
１３ ０ １ ０ － １ ０． ２８３
１４ １ ０ １ ０ ０． １５４
１５ ０ ０ ０ ０ ０． ３１４
１６ ０ － １ ０ １ ０． ２９６
１７ ０ １ ０ １ ０． ３００
１８ １ ０ － １ ０ ０． ０１３
１９ － １ ０ － １ ０ ０． ０３５
２０ ０ － １ ０ － １ ０． ２７９
２１ ０ ０ － １ － １ ０． １６２
２２ １ １ ０ ０ ０． １３４
２３ ０ ０ ０ ０ ０． ３１４
２４ ０ ０ － １ １ ０． １７９
２５ ０ ０ １ － １ ０． ３０３
２６ － １ １ ０ ０ ０． １７８
２７ ０ ０ １ １ ０． ３２０
２８ １ － １ ０ ０ ０． １０１
２９ － １ － １ ０ ０ ０． １５２

根据软件结果，山药皮热回流提取黄酮的回归
方程如下：

Ｙ ＝０． ３１４ ３３７ ＋０． ００６ ２６３ ４４Ｂ ＋０． ０７０ ３３３ ３Ｃ ＋
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０． ００８ ５１３ ４４Ｄ － ０． ０１５ ２５０ ０Ａ － ０． １４７ ６６２ Ａ２

－ ０． ０２４ ６８２ ０Ｂ２ － ０． ０７２ ２８６ ８Ｃ２ － ０． ０００ ３０７Ｄ２ ＋
０． ００１ ７５ＡＢ － ０． ００５ＡＤ － ０． ０００ ０４ＢＤ。

其中Ｙ为山药皮热回流提取黄酮含量的预测
值，Ａ、Ｂ、Ｃ、Ｄ分别为四个自变量的值，对方程进行
方差分析，结果如表３所示。

表３　 回归方程的方差分析
来源 自由度 平方和 Ｆ Ｐ

区间 ２ ０． ０００ ９３７ ０． ０３ ０． ９７４

回归 １４ ０． ２２５ ６３７ ２２１． ７０ ０． ０００

线性 ４ ０． ０６３ ３０５ ２１８． １８ ０． ０００

Ａ １ ０． ００２ ７９１ ３８． ３９ ０． ０００

Ｂ １ ０． ０００ ３８３ ６． ３５ ０． ０２７

Ｃ １ ０． ０５９ ３６１ ８１６． ５７ ０． ０００

Ｄ １ ０． ０００ ７７１ １１． ７３ ０． ００５

平方 ４ ０． １６２ ３１９ ５５８． １９ ０． ０００

Ａ２ １ ０． １２６ ３１１ １ ９２５． ８７ ０． ０００

Ｂ２ １ ０． ００１ ０５４ ５１． ４１ ０． ０００

Ｃ２ １ ０． ０３４ ９５２ ４６１． ５４ ０． ０００

Ｄ２ １ ０． ０００ ００１ ０． ０１ ０． ９３０

交互作用 ６ ０． ０００ ０１３ ０． ０３ １． ０００

Ａ × Ｂ １ ０． ０００ ０１２ ０． １７ ０． ６８９

Ａ × Ｃ １ ０． ０００ ０００ ０． ００ １． ０００

Ａ × Ｄ １ ０． ０００ ００１ ０． ０１ ０． ９０９

Ｂ × Ｃ １ ０． ０００ ０００ ０． ００ １． ０００

Ｂ × Ｄ １ ０． ０００ ０００ ０． ００ ０． ９９３

Ｃ × Ｄ １ ０． ０００ ０００ ０． ００ １． ０００

残差误差 １２ ０． ０００ ８７２

失拟 １０ ０． ０００ ８７２ ２６１． ５１ ０． ００４

纯误差 ２ ０． ０００ ００１

合计 ２８ ０． ２２７ ４４７

２． ２． ２　 响应面分析
根据回归方程作出两因子交互作用的响应曲面

和等高线，以乙醇浓度和固液比、提取时间和过筛目
数的交互作用（图５ ～图７）为例进行分析，并作主
效应图８。

根据回归方程，各因素间交互作用的三维曲面
见图５ ～图７。三维曲面反应每两个影响因素之间
的交互作用，等高线形状越趋向于椭圆交互作用越
显著［１０］。由图可以看出，四个因素的交互作用均不
显著。如果一个响应曲面坡度相对平缓，表明处理
条件的变化对黄酮得率的影响较小［１１］；相反如果一
个响应曲面坡度非常地陡峭，表明响应值对于处理
条件的改变非常敏感。分析可知：图５表明在一定
的乙醇浓度和料液比条件下，乙醇浓度对黄酮得率
的影响明显大于料液比；图６表明在一定的乙醇浓

图５　 乙醇浓度和料液比之间的交互作用

图６　 乙醇浓度与提取时间之间的交互作用
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图７　 料液比和过筛目数之间的交互作用

图８　 黄酮得率的主效应图
度与提取时间条件下，乙醇浓度对黄酮得率的影响
略大于提取时间；图７表明在一定的过筛目数和料
液比条件下，料液比对黄酮得率的影响略大于过筛
目数，结合图８黄酮得率的主效应图，可得这四个因
素对黄酮得率影响的大小排列是乙醇浓度＞提取时
间＞过筛目数＞料液比。
２． ２． ３　 最佳热回流提取工艺条件的确定

为进一步确定最佳提取条件，利用Ｍｉｎｉｔａｂ １６
软件对提取的工艺条件进行优化，较优提取工艺参
数为：乙醇体积分数７８． ９９％，料液比为０． ０２２ ６ ｇ ／
ｍＬ，提取时间为７５ ｍｉｎ，过筛目数为１２０目，此条件
下，铁棍山药皮提取黄酮得率为０． ３４０ ４ ｍｇ ／ ｇ。为

方便实际操作，将提取工艺参数调整为：乙醇体积分
数７９％，料液比为０． ０２３ ｇ ／ ｍＬ，提取时间为７５ ｍｉｎ，
过筛目数为１２０目，在此条件下进行三次平行实验，
实际测得山药皮黄酮的平均提取得率为０． ３３８ ２
ｍｇ ／ ｇ，接近软件分析得到的预测值，说明实验模型
可行度高，与实际情况拟合度好。
３　 结论

通过单因素实验和Ｂｏｘ － Ｂｅｈｎｋｅｎ实验设计建
立了热回流提取山药皮黄酮化合物的优化回归数学
模型，该模型在本实验条件范围内能较为准确地预
测山药黄酮的提取得率。通过方差分析及主效应图
分析可知，各因素对山药皮黄酮化合物提取率的影
响为：乙醇浓度＞提取时间＞过筛目数＞固液比，乙
醇浓度变化对山药皮黄酮得率影响最大。

Ｍｉｎｉｔａｂ １６软件确定的最优工艺条件为：乙醇
体积分数７８． ９９％，料液比为０． ０２２ ６ ｇ ／ ｍＬ，提取时
间为７５ ｍｉｎ，过筛目数为１２０目，铁棍山药皮提取总
黄酮得率最大值为０． ３４０ ４ ｍｇ ／ ｇ。调整工艺参数为
乙醇体积分数７９％，料液比为０． ０２３ ｇ ／ ｍＬ，提取时
间为７５ ｍｉｎ，过筛目数为１２０目，进行验证实验，测
得的平均得率为０． ３３８ ２ ｍｇ ／ ｇ，实验数据稳定，表明
采用响应面法优化得到的回流浸提工艺参数较为准
确、可靠，具有一定的参考价值。
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