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响应面优化超声波 －微波协同提取葡萄籽
原花青素工艺研究

程海涛１，申献双２

（１．衡水学院 化工学院，河北 衡水 ０５３０００；２．衡水学院 美术学院，河北 衡水 ０５３０００）

摘要：以衡水当地产葡萄籽为原料，利用超声波－微波协同提取葡萄籽原花青素。研究了乙醇体积
分数、超声功率、超声时间、微波功率、微波时间、液料比对葡萄籽原花青素得率的影响。以单因素

实验为基础，采用响应面法优化了超声波－微波协同提取葡萄籽原花青素工艺。结果表明，超声波－
微波协同提取葡萄籽原花青素的最佳工艺条件为：乙醇体积分数５０％，液料比２１∶１，超声功率
４００Ｗ，超声时间３２ｍｉｎ，微波功率３５３Ｗ，微波时间３．２ｍｉｎ。在最佳工艺条件下，原花青素得率为
６．１８％。
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　　原花青素（ＯＰＣ）是一种生物类黄酮，具有特殊
的分子结构，是一种天然抗氧化剂，可有效清除人体

内自由基［１－２］。原花青素广泛存在于植物体内，尤

其是葡萄籽中。从结构上分析，原花青素是数量不

等的儿茶素或表儿茶素经过缩合形成的聚合

体［３－６］。聚合度不同带来原花青素结构的差别，同

时其活性也不同，聚合度较低的抗氧化性较强。

原花青素可以使毛细血管、动脉与静脉血管得到

强化，起到消肿化淤的功效［７－１０］；同时还可以使毛

细血管的阻力减少，血管壁的渗透性得以改善，细

胞的新陈代谢过程得以加速，吸收营养和排除废

物更加顺畅。原花青素在化妆品行业也有广阔应
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用前景［１１－１３］。

原花青素提取方法有溶剂法、超声提取法、超临

界提取法、酶提取法。超声波 －微波协同作用对于
化学反应、物质提取具有很强的强化作用，超声波－
微波协同提取葡萄籽中原花青素的工艺研究较少。

本研究以衡水本地产葡萄籽为原料，利用超声波 －
微波协同提取葡萄籽原花青素。研究了乙醇体积分

数、超声功率、超声时间、微波功率、微波时间、液料

比对葡萄籽中原花青素得率的影响。以单因素实验

为基础，采用响应面法优化了超声波 －微波协同提
取葡萄籽原花青素工艺条件。

１　材料与方法
１．１　实验材料

衡水巨峰葡萄籽；无水乙醇、甲醇、硫酸、香草

醛，均为分析纯；原花青素标准品，天津市大茂化学

试剂厂。

ＪＹＤ－６５０型超声波发生器，上海之信仪器有限
公司；ＷＤ９００Ｇ型格兰仕家用微波炉，格兰仕微波炉
电器有限公司；Ｔ６新型紫外 －可见分光光度计，北
京普析通用仪器有限责任公司；ＨＨ－Ｓ４型恒温水
浴锅；ＦＷ８０型高速万能粉碎机，天津市泰斯特仪器
有限公司；ＴＰ－Ａ１００型电子天平。
１．２　实验方法
１．２．１　葡萄籽中原花青素提取工艺

葡萄籽用粉碎机粉碎后过６０目筛，在４０℃环
境下干燥使其水分含量低于１０％，并储存于 －２０℃
环境下备用。称取一定质量葡萄籽粉，按一定液

（乙醇溶液体积）料（葡萄籽粉质量）比加入乙醇溶

液，在设定的乙醇体积分数、超声功率、超声时间、微

波功率、微波时间下恒温搅拌浸提，首先经过超声波

处理，再进行微波处理，抽滤得到原花青素提取液，

保存提取液。

１．２．２　原花青素标准曲线的绘制
准确称取一定质量的原花青素标准品，用甲醇

溶解并定容于１００ｍＬ容量瓶中，配制质量浓度分别
为１、０．９、０．８、０．７、０．６、０．５ｍｇ／ｍＬ的原花青素标
准溶液。利用香草醛－盐酸法［１４］测定其吸光度，绘

制标准曲线，得到标准曲线方程：ｙ＝０．４５１４ｘ－
０．０３５６，Ｒ２＝０．９９９６。
１．２．３　葡萄籽中原花青素得率计算

葡萄籽中原花青素得率 ＝ＶＣＮ／（１０００×
Ｗ）×１００％

式中：Ｖ为提取液体积，ｍＬ；Ｃ为稀释后提取液
中原花青素质量浓度，ｍｇ／ｍＬ；Ｎ为提取液稀释倍
数；Ｗ为葡萄籽粉质量，ｇ。

２　结果与分析
２．１　单因素实验
２．１．１　乙醇体积分数对得率的影响

在确定液料比１５∶１、超声功率３５０Ｗ、超声时间
３０ｍｉｎ、微波功率３５０Ｗ、微波时间３ｍｉｎ的条件下，
研究乙醇体积分数对得率的影响，确定响应面优化

实验乙醇体积分数，结果见图１。

图１　乙醇体积分数对得率的影响

　　由图１可以看出，得率随乙醇体积分数增加逐
步增大，乙醇体积分数为 ５０％时得率最大，超过
５０％后得率开始降低。因此，响应面优化实验乙醇
体积分数确定为５０％。
２．１．２　液料比对得率的影响

在确定乙醇体积分数 ５０％、超声功率 ３５０Ｗ、
超声时间３０ｍｉｎ、微波功率３５０Ｗ、微波时间３ｍｉｎ
的条件下，研究液料比对得率的影响，确定响应面优

化实验液料比优化范围，结果见图２。

图２　液料比对得率的影响

　　由图２可以看出，随液料比的增大，得率呈现上
升趋势，液料比为２０∶１时得率最大；继续增大液料
比，得率不再增加反而开始降低。因此，响应面优化

实验液料比优化范围为１０∶１～３０∶１。
２．１．３　超声功率对得率的影响

在确定乙醇体积分数５０％、液料比２０∶１、超声
时间３０ｍｉｎ、微波功率３５０Ｗ、微波时间３ｍｉｎ的条
件下，研究超声功率对得率的影响，确定响应面优化

实验超声功率，结果见图３。
由图３可以看出，在超声功率逐步增大趋势下，

得率呈上升趋势，超声功率４００Ｗ时得率最大，继
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续增大超声功率，得率不再有明显上升趋势，趋于平

缓。因此，响应面优化实验超声功率确定为４００Ｗ。

图３　超声功率对得率的影响

２．１．４　超声时间对得率的影响
在确定乙醇体积分数５０％、液料比２０∶１、超声

功率４００Ｗ、微波功率３５０Ｗ、微波时间３ｍｉｎ的条
件下，研究超声时间对得率的影响，确定响应面优化

实验超声时间优化范围，结果见图４。

图４　超声时间对得率的影响

　　由图４可以看出，随超声时间的延长，得率逐步
增大，超声时间达到３０ｍｉｎ时得率最大，继续延长
超声时间得率开始缓慢下降。因此，响应面优化实

验超声时间优化范围为２０～４０ｍｉｎ。
２．１．５　微波功率对得率的影响

在确定乙醇体积分数５０％、液料比２０∶１、超声
功率４００Ｗ、超声时间３０ｍｉｎ、微波时间３ｍｉｎ的条
件下，研究微波功率对得率的影响，确定响应面优化

实验微波功率优化范围，结果见图５。

图５　微波功率对得率的影响

　　由图５可以看出，在微波功率增大的情况下得
率逐步增大，微波功率为３５０Ｗ时得率最大，继续
增大微波功率，得率开始下降。因此，响应面优化实

验微波功率优化范围为３００～４００Ｗ。
２．１．６　微波时间对得率的影响

在确定乙醇体积分数５０％、液料比２０∶１、超声
功率４００Ｗ、超声时间３０ｍｉｎ、微波功率３５０Ｗ的条
件下，研究微波时间对得率的影响，确定响应面优化

实验微波时间优化范围，结果见图６。

图６　微波时间对得率的影响

　　由图６可以看出，得率随微波时间的延长而增
大，微波时间为３ｍｉｎ时得率最大，继续延长微波时
间，得率变小。因此，响应面优化实验微波时间优化

范围为１～５ｍｉｎ。
２．２　响应面优化实验
２．２．１　响应面实验设计及结果

在单因素实验的基础上，选取得率（Ｙ）为响应
值，液料比（Ｘ１），超声时间（Ｘ２），微波功率（Ｘ３），微
波时间（Ｘ４）为自变因素，根据 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ的实
验设计原理，设计四因素三水平的响应面实验，通过

ＳＡＳ软件对实验数据进行回归分析，确定最佳工艺。
响应面实验因素水平见表１，响应面实验设计及结
果见表２。

表１　响应面实验因素水平

水平 Ｘ１ Ｘ２／ｍｉｎ Ｘ３／Ｗ Ｘ４／ｍｉｎ
－１　 １０∶１ ２０ ３００ １
０ ２０∶１ ３０ ３５０ ３
１ ３０∶１ ４０ ４００ ５

表２　响应面实验设计及结果

实验号 Ｘ１ Ｘ２ Ｘ３ Ｘ４ Ｙ／％
０１ －１　 －１　 ０ ０ ４．９５
０２ －１　 １ ０ ０ ５．３９
０３ １ －１　 ０ ０ ５．３５
０４ １ １ ０ ０ ５．３６
０５ ０ ０ －１　 －１　 ５．２７
０６ ０ ０ －１　 １ ５．３５
０７ ０ ０ １ －１　 ５．３４
０８ ０ ０ １ １ ５．５６
０９ －１　 ０ ０ －１　 ５．１４
１０ －１　 ０ ０ １ ５．４９
１１ １ ０ ０ －１　 ５．５１
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续表２

实验号 Ｘ１ Ｘ２ Ｘ３ Ｘ４ Ｙ／％
１２ １ ０ ０ １ ５．５２
１３ ０ －１　 －１　 ０ ４．９０
１４ ０ －１　 １ ０ ５．３６
１５ ０ １ －１　 ０ ５．４３
１６ ０ １ １ ０ ５．２１
１７ －１　 ０ －１　 ０ ５．０６
１８ －１　 ０ １ ０ ５．２０
１９ １ ０ －１　 ０ ５．３１
２０ １ ０ １ ０ ５．４１
２１ ０ －１　 ０ －１　 ５．１１
２２ ０ －１　 ０ １ ５．３９
２３ ０ １ ０ －１　 ５．５３
２４ ０ １ ０ １ ５．５２
２５ ０ ０ ０ ０ ６．０５
２６ ０ ０ ０ ０ ６．０６
２７ ０ ０ ０ ０ ６．０７

２．２．２　模型的拟合及显著性检验
通过拟合回归处理数据得到拟合函数模型：

Ｙ＝６．０６＋０．１０２５Ｘ１＋０．１１５Ｘ２＋０．０６３３Ｘ３＋
０．０７７５Ｘ４－０．３８７９Ｘ

２
１－０．１０７５Ｘ１Ｘ２－０．０１Ｘ１Ｘ３－

０．０８５Ｘ１Ｘ４－０．４１１７Ｘ
２
２－０．１７Ｘ２Ｘ３－０．０７２５Ｘ２Ｘ４－

０．４２４２Ｘ２３＋０．０３５Ｘ３Ｘ４－０．２５７９Ｘ
２
４

回归模型方差分析见表３。
由回归结果得到的函数模型 Ｒ２＝９９．７２％，说

明模型计算值和实验值拟合度高，模型确定的方程

预测超声波－微波协同提取葡萄籽原花青素得率最
大值是可信的［１５－１６］。由表 ３可以看出，液料比
（Ｘ１）、超声时间（Ｘ２）、微波功率（Ｘ３）、微波时间
（Ｘ４）４个因素影响程度大小顺序为 Ｘ２＞Ｘ１＞Ｘ４＞
Ｘ３，影响因素之间的交互影响 Ｘ１Ｘ３不显著，Ｘ３Ｘ４显
著，其余项影响极显著。

表３　回归模型方差分析

变量 自由度 平方和 均方 　Ｆ 　Ｐ
Ｘ１ １ ０．１２６１ ０．１２６１ ０２３９．１９３７ ＜０．０００１
Ｘ２ １ ０．１５８７ ０．１５８７ ０３０１．０９０９ ＜０．０００１
Ｘ３ １ ０．０４８１ ０．０４８１ ００９１．３２０２ ＜０．０００１
Ｘ４ １ ０．０７２１ ０．０７２１ ０１３６．７４３１ ＜０．０００１
Ｘ２１ １ ０．８０２６ ０．８０２６ １５２２．６３７０ ＜０．０００１
Ｘ１Ｘ２ １ ０．０４６２ ０．０４６２ ００８７．６９９６ ＜０．０００１
Ｘ１Ｘ３ １ ０．０００４ ０．０００４ ００００．７５８９８ ＜０．４００８
Ｘ１Ｘ４ １ ０．０２８９ ０．０２８９ ００５４．８３００ ＜０．０００１
Ｘ２２ １ ０．９０３８ ０．９０３８ １７１４．７９００ ＜０．０００１
Ｘ２Ｘ３ １ ０．１１５６ ０．１１５６ ０２１９．３２０２ ＜０．０００１
Ｘ２Ｘ４ １ ０．０２１０ ０．０２１０ ００３９．８８９３ ＜０．０００１
Ｘ２３ １ ０．９５９６ ０．９５９６ １８２０．５０８ ＜０．０００１
Ｘ３Ｘ４ １ ０．００４９ ０．００４９ ０００９．２９６４ ＜０．０１０１
Ｘ２４ １ ０．３５４８ ０．３５４８ ０６７３．０９７９ ＜０．０００１
模型 １４ ２．２２６０ ０．１５９０ ０３０１．６６２２ ＜０．０００１
失拟项 １０ ０．００６１ ０．０００６ ０００６．１２５０ ＜０．１４８４
误差 １２ ０．００６３ ０．０００５
总和 ２６ ０２．２３２３４

２．２．３　验证实验
对经过响应面优化得到的数学回归方程进行求

极大值，得到Ｘ１为２１∶１、Ｘ２为３２ｍｉｎ、Ｘ３为３５３Ｗ、
Ｘ４为３．２ｍｉｎ，得率 Ｙ最大值为６．１７％。根据响应
面优化结果和综合因素影响得到超声波－微波协同
提取葡萄籽原花青素最佳工艺条件为：乙醇体积分

数５０％，液料比２１∶１，超声功率４００Ｗ，超声时间３２
ｍｉｎ，微波功率３５３Ｗ，微波时间３．２ｍｉｎ。在最优条
件下进行 ３次实验，得率分别为 ６．１７％、６．１８％、
６．１９％，平均值为６．１８％，与数学模型求极值得到
数值相差很小，同时证明得到的数学回归拟合模型

可信度高。

金华等［１７］研究了利用超声法提取葡萄籽原花

青素的工艺，通过单因素实验、响应面实验优化提取

工艺，得率为２．４８２％。姜霞［１８］利用正交实验法研

究了葡萄籽中分离提取原花青素的工艺，得率为

２．５７％。董兴叶等［１１］利用挤压与超声的协同方法，

提取了葡萄籽中的原花青素，得率在４．４１％左右。
本研究利用响应面优化超声波－微波协同提取葡萄
籽原花青素工艺，得率为６．１８％，与以往相关研究
相比，超声波－微波协同提取葡萄籽原花青素工艺
效果较好。

９５１２０１８年第４３卷第３期　　　　　　　　　　　　　中　国　油　脂



３　结　论
本研究在单因素实验的基础上，利用 ＳＡＳ软

件，根据 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ的实验设计原理，利用响应
面优化超声波 －微波协同提取葡萄籽原花青素工
艺。通过回归数学模型得到最优工艺条件为：乙醇

体积分数５０％，液料比２１∶１，超声功率４００Ｗ，超声
时间３２ｍｉｎ，微波功率３５３Ｗ，微波时间 ３．２ｍｉｎ。
在最优工艺条件下，原花青素得率为６．１８％，与模
型模拟最大值６．１７％相差很小。
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耗提高呈线性正相关，主要原因是压缩机做功对象

质量增加，压力提高。
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