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枇杷叶黄酮类化合物的水浸提工艺研究
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摘　要: 以提高水提液中黄酮类化合物浓度为目的,通过 4组单因素试验和均匀试验研究了枇杷叶黄酮类化合物的最佳水提工艺。结果表

明: 在原料细度 1. 2 mm×1. 3 mm ,料液比 34 gö250 mL 条件下,枇杷叶黄酮类化合物的最优水提工艺条件为水的 pH 值 8. 0,水提温度

100℃,水提时间 105 m in。按优化工艺条件水提的产品黄酮类化合物浓度 0. 979 m gömL。
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0　引　言

枇杷叶为蔷薇科植物枇杷 E riobotry a jap on ica (T hnnb)

L indlr的叶,含有丰富的黄酮类化合物,具有良好的抗炎和止咳

作用[1 ] ,临床常用于治疗急、慢性呼吸道疾病[2 ]。目前大多数的

枇杷落叶一般作为垃圾处理, 不仅造成资源浪费, 而且污染环

境,所以对该资源的利用具有良好的社会效益和经济效益。黄酮

类化合物在生理学、医学和营养学上有较高的应用价值,且因其

具毒性低、药理活性强等特点而倍受关注。从植物的叶中提取黄

酮类化合物已成为国内外研究的热门课题[3 ] ,其中有枫叶[4 ]、龙

柏叶[5 ]、槐花[6 ]、山楂叶[7 ]、金银木叶[8 ]、荷叶[9 ]等,提取工艺和方

法也不尽相同,主要有水提法、有机溶剂提取法、微波法、超声波

法、酶解法、大孔树脂吸附法、超临界萃取法及组合法等。本研究

选用水提法进行枇杷叶黄酮类化合物提取,具有工艺成本低、安

全,适合工业化大生产[10 ],且含有较多的无机盐、蛋白质、糖类及

人体所需氨基酸等营养素的水提液,可替代部分食用水直接制

作块状食品 (如口含片等)或经适当处理 (如浓缩、超滤等)后作

为软饮料等食品工业产品的营养素补充; 试验选用枇杷鲜叶 (即

将脱落的树叶)为试验材料,以节省成本,降低能耗为宗旨,提高

水提液中黄酮类化合物浓度为目的,进行了主因素分析和优化,

对枇杷叶黄酮类化合物的应用及水提的产业化与合理化作业有

着重要的意义。

1　材料与方法

1. 1　材料、试剂与仪器

试验用枇杷叶 (采自福建农林大学园艺场“解放钟”枇杷

树 ) ; 芦丁 (生化试剂) ; 硝酸铝、亚硝酸钠 (分析纯)。电子天秤

(BS110S型, 北京赛多利斯天平有限公司) , 数显恒温水浴锅

(HH 24型,上海精宏实验设备有限公司) ,紫外ö可见分光光度计
(752型,上海光谱仪器有限公司) ,等。

1. 2　材料处理

枇杷叶取回后用清水清洗,除去尘土和叶背面的绒毛,晾干

后根据试验方案中原料的细度要求,按先横后纵的顺序进行切

分后待用。

1. 3　测定指标与分析方法

1) 标准曲线的制作　以芦丁为标样,参照文献[11 ],用硝酸

铝亚硝酸钠比色法,得芦丁标准溶液浓度 Y (m gömL )与其光谱

吸收比 Α关系间的标准方程为: Α= 0. 2469Y + 0. 0195,相关系

数 r = 0. 9987。

2) 枇杷叶水提液中黄酮类化合物浓度测定　准确吸取待测

枇杷叶水提液 0. 2 mL 置 10 mL 的具塞试管中,以下操作同标准

曲线的制作步骤。在 510 nm 处测定水提液的光谱吸收比 Α, 取

三次重复试验的平均值由标准方程计算出水提液中黄酮类化合

物浓度 Y 值。

3) pH 值测定采用电位差法[12 ]测定。

1. 4　实验设计

1. 4. 1　单因素试验

影响枇杷叶水提液黄酮类化合物浓度的主要因素有水溶液

pH 值、原料细度、水提时间和水提温度等。试验分别对其进行单

因素试验与分析,以确定各因素的影响效果及适宜范围。

1. 4. 2　优化试验

根据单因素试验与分析结果,选择有现实作业意义的因素

水平构建均匀设计表进行主因素优化试验,用D PS 数据处理系

统软件对试验结果进行统计分析。

2　结果与分析

2. 1　单因素试验与分析

2. 1. 1　水的 pH 值对黄酮类化合物提取的影响

以稀HC l和稀N aOH 溶液调节水的 pH 值。称取 34. 0 g枇

杷鲜叶 (原料细度 2. 4 mm×1. 3 mm ) 15份置于 15个 500 mL 烧

杯中,分别加入 250 mL 不同 pH 值的自来水,在 95℃条件下加

盖水提 1. 5 h,冷却后测定水提液的光谱吸收比 Α, 得水提液中

黄酮类化合物浓度与水的pH 值间的关系如图 1所示。由图 1可

以看出,水的 pH 值对水提液中黄酮类化合物浓度有较大影响,

pH 值为 9. 0时,枇杷叶黄酮类化合物的水提效果最好。pH 值过

低或过高都不利于枇杷叶黄酮类化合物的水提,说明枇杷叶黄

酮分子呈微弱的碱性。当水的 pH 值高于 9. 0时,强碱水加热破

坏了黄酮类化合物母核,致使水提液中黄酮类化合物浓度下降,

该结果与葛根黄酮浸提[13 ]的趋势相类似。

2. 1. 2　水提温度对黄酮类化合物提取的影响

取原料的细度为 1. 2 mm×0. 7 mm 的鲜叶样品 15份,每份

34. 0 g,分别加入 pH 值为 9. 0的水 250 mL ,采用不同温度进行

枇杷叶黄酮类化合物水提试验,提取时间 90 m in。结果表明 (见
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图 2) ,随着水提温度不断升高,枇杷叶水提液中黄酮类化合物浓

度逐渐增大。这与金银花冲泡水提的趋势略有不同[14 ] ,可能与所

选用物料性状有关。

图 1　水的 pH 值对水提液黄酮类化合物浓度的影响

F ig. 1　Effects of pH values on flavono ids concen trat ions

in the w ater2ex tract ion so lu t ion of loquat leaves

图 2　水提温度对枇杷叶水提液黄酮类化合物浓度的影响

F ig. 2　Effects of temperatu res on flavono ids concen trat ions

in the w ater2ex tract ion so lu t ion of loquat leaves

用指数函数关系式 Y = aebx [15 ] 对图 2中试验数据的平均值

进行拟合,得在不同水提温度下枇杷叶水提液中黄酮类化合物

浓度 Y 与水提温度 x 间的关系为 Y = 0. 0157e0. 0385x ,显著性检验

F = 229. 760, 相关系数 r = 0. 9987。查表得 F 0. 01 (1, 3) =

34. 116。由此表明,上述方程中 Y 与 x 之间存在着极为显著的非

线性指数函数相关关系。相关系数 r值大,表明 Y 与 x 的相关程

度高,曲线拟合好; r为正值,表明Y 与x 间呈正相关关系,即水提

温度高, 水提液中黄酮类化合物浓度高; 反之则降低。提高水提

温度,可以明显提高水提液中黄酮类化合物浓度。

2. 1. 3　原料的细度对黄酮类化合物提取的影响

枇杷叶黄酮类化合物的提取,实质上是固相传递至液相的

传质过程,用扩散理论解释,就是溶质从高浓度区向低浓度区溶

出的过程。测定结果 (图 3)表明,用 pH 9. 0的水提取枇杷叶,水

提时间 1. 5 h,水提温度 95℃,料液比 (原料质量分数ö水质量分

数) 34 gö250 mL ,原料的细度与水提液中黄酮类化合物浓度间

存在着一定的相关关系。随原料细度的逐渐变小,水提液中黄酮

图 3　原料的细度对枇杷叶水提液黄酮类化合物浓度的影响

F ig. 3　Effects of cu t leaf sizes on flavono ids concen trat ions

in the w ater2ex tract ion so lu t ion of loquat leaves

类化合物浓度逐渐升高; 当细度降低至某一极限值后,浓度则随

细度变小呈下降趋势。由此说明,原料的细度小,试样的表面能

增大,水提速度加快,但原料细度过小,试样表面积过大,吸附作

用增强,反而影响溶质传递速度,不利于水提,该结果与乙醇法

紫背天葵色素提取[16 ]的趋势相吻合。

由图 3可以看出,以 b (长×宽: 1. 2 mm×1. 3 mm )的原料

细度按上述条件水提,枇杷叶水提液中黄酮类化合物浓度最高。

2. 1. 4　水提时间对黄酮类化合物提取的影响

蒸馏、吸收、液- 液萃取等单元操作中传质的两相在相对运

动和相互接触过程中形成自由界面,物质借助扩散作用从一相

传递到另一相。扩散之所以发生是由于物质内部组分的质量浓

度梯度,亦是物系中组分有了质量浓度梯度之后,才发生组分由

高质量浓度向低质量浓度转移的现象[17 ]。根据费克第一定律,由

浓度梯度所引起的扩散速率可用 dΗöd t = - D F dcödx 表示。其

中,负号表明扩散方向与浓度梯度方向相反,即分子扩散朝着浓

度低的方向进行, Η为组分的扩散质量通量, t为扩散时间,D 为

扩散系数, F 为面积, dcödx 为组分在扩散方向的质量浓度梯度。

图 4为原料细度 1. 2 mm×1. 3 mm ,料液比 34 gö250 mL ,

用 pH 9. 0的水在水提温度 95℃下,水提时间与水提液中黄酮类

化合物浓度间的关系。由图 4曲线可以看出枇杷叶黄酮类化合

物水提过程有 2 个加速段, 分别出现在 0～ 45 m in 和 75～ 105

m in。这与金银花冲泡水提[14 ]的趋势相类似。第 1加速段出现的

原因可认为是水提开始后的一段时间内,由于枇杷叶质地疏松、

富含纤维,且又切成小段,溶剂易于进入,此时原料的溶质与水

中溶质在单位时间内存在较大的质量浓度梯度 (dcödx ) ,扩散系

数D 大,扩散速率 dΗöd t大,黄酮类化合物的水提速度较快; 第 2

加速段出现的原因可认为在此时间段的原料充分溶胀, 面积 F

增大, 加快了溶质从内部向表面传递和扩散的速度。第 1加速段

后 (即 45～ 75 m in)出现溶质溶出平缓可认为原料由于较长时间

在较高温度下提取,部分热敏性组分产生过热糊化,增加了溶质

溶出的阻力;第 2加速段后 (即 105 m in～ )出现溶质溶出平稳的

原因可认为在此阶段原料的溶质与水中溶质达到平衡之缘故。

图 4　水提时间对枇杷叶水提液黄酮类化合物浓度的影响

F ig. 4　Effects of ex tract ion tim e on flavono ids concen trat ions

in the w ater2ex tract ion so lu t ion of loquat leaves

2. 2　优化试验与分析

枇杷叶黄酮类化合物的水提是个重要的操作单元, 主要因

素的选择将直接影响水提液的质量。为了进一步研究水中pH 值

a、水提温度 b和水提时间 c 3个主因素及其交互作用与水提液中

黄酮类化合物浓度 Y (m gömL )的相关关系。在单因素试验和分

析基础上,以枇杷鲜叶为基材,黄酮类化合物为主要指标成分,

原料细度 1. 2 mm×1. 3 mm ,及根据提取一定量原料的最小溶

剂质量分数确定的料液比 34 gö250 mL 为固定条件,采用 3 因

素 4水平构建均匀设计表进行主因素优化试验 (见表 1) ,寻找枇

杷叶黄酮类化合物水提的最佳工艺条件。
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表 1　U 12 (1212)试验因素及水平

T ab le 1　Facto rs and levels of U 12 (1212) experim en ts

因　　素
水平编码和编码值

1 2 3 4

水的 pH 值 (a) 11 10 9 8

提取温度 (b) ö℃ 85 90 95 100

水提时间 (c) öm in 105 110 115 100

表 2　试验方案及测定结果

T ab le 2　D esign and resu lts of experim en t

试验号
试验因素与水平编码值

a b c

Y

öm gõmL - 1

1 1 1 3 0. 631

2 1 2 2 0. 641

3 1 3 1 0. 621

4 2 4 4 0. 694

5 2 1 2 0. 680

6 2 2 1 0. 699

7 3 3 4 0. 791

8 3 4 3 0. 814

9 3 1 1 0. 699

10 4 2 4 0. 778

11 4 3 3 0. 714

12 4 4 2 0. 931

采用均匀试验设计回归分析程序[15 ]对试验结果 (表 2) 进行

拟合,得到以水提液中黄酮类化合物浓度 Y 为因变量, 3个因素

的水平编码值为自变量的回归方程为

Y = 2. 0875 - 0. 0499a - 0. 0010b - 0. 0127c + 0. 0001bc

F 检验表明, F = 4. 632 > (4. 120 = F 0. 05 (4, 7) )。表明方程

显著, 且置信度大于 95% ,可用于定量描述自变量与因变量间

的变化规律。

根据标准回归系数的绝对值 (表 3) , a、b、c 3个因素对 Y 影

响的主效应为 c > b > a,说明在所选定的 3个因素中,水提时间

对 Y 的效应最大,其次是提取温度,水的pH 值的效应相对较小。

对方程进行单因素分析表明,当 b固定时, Y 与 c呈负相关关系,

即随着 c的延长, Y 逐渐下降; 当 c不变时, Y 与 b亦呈负相关关

系,但下降速率较为平缓。

表 3　回归分析结果

T ab le 3　R esu lts of regression analysis

变量 常数 a b c bc

回归系数 2. 0875 - 0. 0499 - 0. 0010 - 0. 0127 0. 0001

标准回归系数 - 0. 6489 - 0. 6499 - 0. 8252 1. 2697

图 5　因素水平对 Y 的影响

F ig. 5　Effects of facto rs and levels on Y

　　对试验数据进行极差分析,以 3个因素的水平编码为横坐

标轴,因变量 Y 为纵坐标轴,绘出试验因素水平与指标值间的关

系曲线,如图 5所示。

由图 5中折线趋势可以得出,枇杷叶水提液中黄酮类化合

物浓度最高的优化因素水平组合为 a4b4c1, 即水的 pH 值为 8. 0,

水提温度 100℃,水提时间 105 m in。

以此优化因素水平组合,即在原料细度 1. 2 mm×1. 3 mm ,

料液比 34 gö250 mL、水的pH 值 8. 0, 100℃条件下加盖水提 105

m in,可得水提液中黄酮类化合物浓度0. 979 m gömL。

3　结　论

通过单因素试验和优化试验,建立和分析的枇杷叶水提液

中黄酮类化合物浓度随水的 pH 值、水提温度和水提时间变化的

多元回归变量方程,其置信度达 95% ,可用于定量描述自变量与

因变量间的变化规律。

枇杷叶水提液中黄酮类化合物浓度最高的优化因素水平组

合是水的 pH 值 8. 0、水提温度 100℃、水提时间 105 m in。

采用均匀设计法对枇杷叶黄酮类化合物水提的工艺进行优

化,在优化工艺条件下,即采用原料细度 1. 2 mm×1. 3 mm , 料

液比 34 gö250 mL ,用 pH 值 8. 0的水在水提温度 100℃条件下

加盖水提 105 m in, 可得水提液的黄酮类化合物浓度 0. 979

m gömL ,为节省提取工艺成本,降低能耗和工业化生产的合理化

作业提供了有价值的依据。枇杷叶黄酮类化合物水提液的稳定

性及其在食品工业产品中的实际应用已着手深入研究和分析。
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W ater extraction of f lavono ids in loquat leaves
L in Q ixun

(Colleg e of F ood S cience and T echnology , F uj ian A g ricu ltu re and F orestry U n iversity , F uz hou 350002, Ch ina;

F uj ian R esearch Cen ter f or A g ricu ltu ra l P rod uct P rocessing , F uz hou , 350002, Ch ina)

Abstract: To imp rove the concen trat ion of flavono ids compounds in the w ater2ex tract ion so lu t ion of fresh loquat leaves, op tim al

p rocessing condit ions w ere invest igated by using the facto rs and un ifo rm design. T he resu lts show ed that w hen the size of cu t leaves

w as 1. 2 mm×1. 3 mm and the so lidöliqu id rat io w as 34 gö250 mL , the op tim al p rocessing param eters w ere pH 8. 0, temperatu re

100℃ and ex tract ion tim e 105 m in. U nder the rat ional condit ions, the concen trat ion of flavono ids in the ex tract w as 0. 979 m gömL.

Key words: loquat leaves; flavono ids; w ater ex tract ion
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