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洋葱皮总黄酮提取工艺的优化

刘 � 江1,胡筱波1*,郝 � 强1 ,时国庆2

( 1.华中农业大学 食品科技学院, 湖北 武汉 430070; 2.郑州轻工业学院 食品与生物工程学院,河南 郑州 450002)

摘要: 为了优化洋葱皮黄酮的提取工艺,以洋葱皮黄酮得率为考察指标, 在单因素试验基础上结合

三元二次回归正交旋转组合设计, 对洋葱皮总黄酮的提取工艺进行研究。结果表明, 浸提次数、乙

醇体积分数、液料比、浸提时间、浸提温度等因素都对黄酮得率有影响。采用 SA S软件进行运算分

析,建立提取率吸光度 ( Y ) 与调控因子 ( X i ) 间的回归方程: Y = 0. 439 431 + 0. 019437X 1 +

0. 007312X 2+ 0. 009 812X 3- 0. 014 998X 1
2+ 0. 001 125X 1 X 2 - 0. 004 873X 2

2 - 0. 003375X 1 X 3 -

0. 001875X 2X 3- 0. 007 373X 3
2。主因素效应分析结果表明, 3个因素对洋葱皮黄酮提取率有显著

影响, 大小顺序为浸提温度( X 1 ) > 液料比( X 3) > 提取时间( X 2 ) ; 因素间交互效应分析表明, 交互

作用并不显著。对回归模型进行频率分析,结果表明,醇水提取黄酮的具体工艺参数为: 浸提温度

72. 7 � 、浸提时间2. 1 h、液料比 32. 1�1,在此条件下用50%乙醇浸提2次,提取率吸光度均值为0.

433, 则洋葱皮黄酮的提取率可达 3. 8%。
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Optimization of Ex traction T echnics of

T otal Flavones in Onionskin

LIU Jiang1 , HU Xiao-bo1* , HAO Qiang 1 , SH I Guo-qing2

( 1. Co lleg e of Food Science and T echnolog y, H uazhong Agr icultural University, Wuhan 430070, China;

2. School of Food and Bioengineer ing, Zheng zhou Univer sity o f L ight Industr y, Zheng zhou 450002, China)

Abstract: In order to optimize the ex tract ion technology of the onionskin flavones, the ext raction technics

which onionskin flavones extract ion ratio was used as the index w ere studied by single factor and second-

order regression orthogonal rotation design. The times of ex tract ion, concentration of ethanol, the ratio of

liquid to material, ex tract ion t ime, extraction temperature all affected the extraction ratio. All the data

were put into SAS software to get the regression equation of extraction absorbance( Y ) and the factor

( X i ) which w as Y = 0. 439 431 + 0. 019437X 1 + 0. 007312X 2 + 0. 009 812X3 - 0. 014998X 1
2 +

0.001 125X1 X2 - 0. 004873X 2
2- 0. 003 375X1 X3 - 0. 001875X 2X 3- 0. 007 373X3

2 . The analysis of sin-

gle factor show ed that the sequence of inf luence was the temperature( X 1 ) > rat io of liquid to material

( X3 ) > the time( X2 ) ; the interaction ef fects were not obvious. Frequency analysis on the regression mo-

del show ed that the opt imize plan which 95% confidence interval ( absorbance> 0. 430) w ere considered

as follow s: 50% ethanol ( V/ V ) as solvent, ration of liquid to material 32. 1�1 ( V/ m) at 72. 7 � for 2. 1h

each t ime for 2 times, the average ext raction absorbance was 0. 433 and the content of flavones in onion-

skin was as high as 3. 8% .
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� � 黄酮类化合物是广泛存在于植物界的一大类天
然产物,具有多种生理功能,可以降低胆固醇, 改善

血液循环, 减少心脑血管疾病的发病率[ 1] ;具有降低

血糖
[ 2]
、稳定胶原质、改善糖尿病引起的视网膜病及

毛细血管脆化的作用。黄酮还能抑制炎性生物酶的

渗出, 增进伤口愈合和止痛[ 3]。此外,黄酮类化合物

还能抑制癌细胞生长和对抗致癌、促癌因子, 是一类

可用于癌症化学预防的天然产物
[ 4]
。

洋葱皮是百合科 ( Liliaceae)葱属( A l lium) 2a

生草本植物洋葱的外层干皮, 是洋葱种植和加工过

程中产生的废弃物。国内外一些研究发现, 洋葱中

含有丰富的黄酮类化合物, 尤以最外层表皮含量最

高[ 5]。从洋葱皮中提取黄酮类化合物用于开发相关

保健食品基料, 可以变废为宝,减少污染, 提高农产

品附加值。目前, 对洋葱皮的相关研究较少, 陈勇

等、徐德峰等通过颜色反应和薄层层析等方法对其

中黄酮类化合物进行了初步定性分析, 推测其为槲

皮素及其衍生物
[ 6-7]

; 白明生等、王莹等采用四因素

三水平正交试验,对其提取工艺进行了研究 [ 8-9]。本

研究拟采用三元二次回归正交旋转组合设计建立数

学模型,优化洋葱皮总黄酮的提取工艺。

1 � 材料和方法

1. 1 � 原料及仪器

原料:洋葱皮采集于郑州市北环蔬菜批发市场,

为红皮洋葱剥离废弃物。将洋葱皮洗净、烘干、粉碎

备用。无水乙醇( AR) , 北京化工厂;槲皮素标准品:

中国药品生物制品鉴定所提供,纯度 95%( AR)。

仪器: T6新世纪型分光光度计(北京普析通用

仪器有限责任公司) ; SHZ-2000 型双配套循环水式

多用真空泵(巩义市英峪予华仪器厂) ; RE-52A 型

旋转蒸发器(上海亚荣生化仪器厂) ; HH-2 数显恒

温水浴锅(金坛市华峰仪器有限公司)。

1. 2 � 方法

1. 2. 1 � 槲皮素标准曲线的绘制与洋葱皮黄酮含量
的计算

1. 2. 1. 1 � 槲皮素标准曲线的绘制 � 采用 NaNO2-

AlNO3-NaOH 法 [ 10] : 精确称取槲皮素标准品20. 2

mg,用 60%乙醇定容至 100mL,得到槲皮素储备液

C储 = 0. 202 g/ L。从中精确吸取 5. 0mL,用 30%乙

醇定容至 100mL, 得到槲皮素标准液 C标 =

0. 0101 g/ L。精确吸取 0、1. 0、2. 0、3. 0、4. 0、

5. 0mL此溶液于 10mL 容量瓶中,用 30%乙醇补足

至 5mL, 精确加入 5% NaNO2 0. 3mL, 摇匀后放置

5m in ,再加入 10%A l( N O3 ) 3 0. 3mL,摇匀后再放

置 6min,最后加入 4% NaOH 4mL, 分别用 30%乙

醇定容至刻度, 摇匀, 放置 10m in 后, 在 318 nm 处

测定吸光度, 以不加槲皮素标准液的反应溶液为

参比。

1. 2. 1. 2 � 洋葱皮黄酮类物质含量的测定[ 11] � 精
确称取洋葱皮粉末 5. 00 g 于 500mL 圆底烧瓶中,

加入一定量不同体积分数的乙醇溶液, 在不同条件

下水浴提取,提取液抽滤离心,合并滤液, 用 30%的

乙醇溶液定容至 500mL, 再精确吸取 0. 1mL 上述

溶液于 10mL 容量瓶中,其他操作同 1. 2. 1. 1, 测定

其吸光度,根据回归方程求出洋葱皮总黄酮提取液

的质量浓度( C) ,按公式( 1)计算样品黄酮类物质得

率( E) , E=
C � 10 � 5000
5 � 1000 � 100% ( 1)。

1. 2. 2 � 单因素试验 � 试验分别考察了浸提次数、乙
醇体积分数、液料比、浸提时间、浸提温度对洋葱皮

总黄酮得率的影响。以洋葱皮黄酮类物质含量为评

价指标, 对浸提次数 ( 1、2、3、4)、乙醇体积分数

( 10%、30%、50%、70%、90%、100% )、液料比( 10�1、
20�1、30 �1、40 �1、50 �1)、浸提时间 ( 0. 5 h、1 h、

1. 5h、2 h、2. 5h、3 h)、浸提温度 ( 40 � 、50 � 、60 � 、

70 � 、80 � 、90 � ) 5种影响因素进行单因素试验。
1. 2. 3 � 三元二次回归正交旋转组合设计 � 参照单

因素试验结果, 试验以 5. 00 g 洋葱皮中提取出的总

黄酮所对应的吸光度值为目标函数, 选择提取温度

( � )、提取时间( h)、液料比( V / m)为调控因子,采用

三元二次回归正交旋转组合设计优化提取工艺, 设

计水平及编码值见表 1。

表 1 � 温度、时间、液料比对黄酮提取率影响的因素水平

编码值

因素

X 1

(提取温度, � )
X 2

(提取时间, h)
X 3

(液料比, V/ m)

- 2 60 1. 5 20� 1

- 1 65 1. 75 25� 1

0 70 2 30� 1

1 75 2. 25 35� 1

2 80 2. 5 40� 1

变化值 5 0. 25 5� 1

2 � 结果与分析

2. 1 � 黄酮类物质的标准曲线

用最小二乘法作线性回归,得到槲皮素质量浓度

(C)与吸光度( A)关系曲线的回归方程为: A= 114. 23C+

0. 0016, R2= 0. 9991 (2),说明在此浓度范围内槲皮素质

量浓度与吸光度有良好的线性相关性(图1)。

154



� 第 6 期 刘 � 江等:洋葱皮总黄酮提取工艺的优化

图 1 � 槲皮素标准曲线

2. 2 � 洋葱皮黄酮提取率单因素试验结果

在浸提温度 70 � 、液料比 30�1、浸提时间 2 h、

乙醇体积分数 50%条件下, 4 次浸提对黄酮总量的

贡献率分别为 72. 8%、19. 8%、4. 9%、2. 5% , 说明

前 2次浸提已将绝大部分黄酮类物质提取出来, 故

选择提取次数为 2次。相同条件,考察提取时间对

黄酮得率的影响, 结果显示: 在浸提时间低于 2 h

时, 黄酮类物质含量呈迅速增加的趋势; 2 h 后, 增

加放缓。说明 2 h即可基本使黄酮类物质达到溶解

平衡。

在浸提温度 70 � 、液料比 30�1、浸提时间 2 h、

浸提 2次的条件下, 改变乙醇体积分数( 10%、30%、

50%、70%、90%、100%) ,考察乙醇体积分数对黄酮

类物质得率的影响。结果表明, 随着乙醇体积分数

的增加, 洋葱皮黄酮类物质提取率呈先增后减的趋

势,在乙醇体积分数为 50%时,达到最大,这可能是

50%乙醇最利于黄酮类物质的溶出。料液比的考察

结果显示,在( 10~ 50)�1 的 5 个液料比中, 随着液

料比的增大,黄酮类物质得率逐渐增加。当料液比

为 30�1时,再增大比例,黄酮类物质得率增加不明

显,考虑到溶剂用量和能源损耗等因素, 选择 30�1
进一步优化。同样, 在 40 ~ 90 � 的 6 个温度条件

下,在较低温度范围内,随着浸提温度的升高, 黄酮

类物质得率亦随之增加, 当温度达到 70 � 时, 含量

最高, 但当温度再升高时含量反而降低。这可能是

由于随着浸提温度的升高, 分子运动速度加快, 渗

透、扩散、溶解速度加快, 但过高温度可能引起黄

酮类物质结构破坏。

2. 3 � 洋葱皮黄酮提取率三元二次回归正交旋转组

合试验结果

2. 3. 1 � 数学模型的建立 � 洋葱皮黄酮提取率的试

验结果见表 2。采用 SAS 软件对试验数据进行运

算分析,建立提取率吸光度( Y )与调控因子( X i )间

的回归方程: Y = 0. 439431 + 0. 019 437X 1 +

0. 007312 X 2 + 0. 009 812X 3 - 0. 014 998X 1
2 +

0. 001125X 1X 2- 0. 004 873X 2
2
- 0. 003 375X 1 X 3 -

0. 001 875X 2X 3 - 0. 007 373X 3
2

( 3)。

SAS软件分析得到失拟项= 0. 175 2> 0. 05,表

明试验设计合理, 该模型能较好地描述变量与提取

率吸光度之间的关系。

表 2 � 洋葱皮黄酮提取率吸光度( Y )与调控因子(X i )的

三元二次回归正交旋转组合设计及结果

试验号
因素

X 1 X 2 X 3

Y ( A)

1 1 1 1 0. 439

2 1 1 - 1 0. 429

3 1 - 1 1 0. 422

4 1 - 1 - 1 0. 416

5 - 1 1 1 0. 398

6 - 1 1 - 1 0. 386

7 - 1 - 1 1 0. 397

8 - 1 - 1 - 1 0. 366

9 2 0 0 0. 423

10 - 2 0 0 0. 347

11 0 2 0 0. 442

12 0 - 2 0 0. 409

13 0 0 2 0. 440

14 0 0 - 2 0. 391

15 0 0 0 0. 441

16 0 0 0 0. 447

17 0 0 0 0. 429

18 0 0 0 0. 434

19 0 0 0 0. 437

20 0 0 0 0. 451

21 0 0 0 0. 433

22 0 0 0 0. 445

23 0 0 0 0. 449

2. 3. 2� 提取率吸光度数学模型解析 � 主因素效应分

析:为了分析各主因素对洋葱皮总黄酮提取率的单独

影响,通过�降维法�,把回归方程(3)其他 2个因素固定

在零水平,得到第 3个因素的偏子回归方程:

Y 1= 0. 439431+ 0. 019437X 1- 0. 014 998X 1
2

(4) ,

Y 2= 0. 439431+ 0. 007312X 2- 0. 004 873X 2
2

(5) ,

Y 3= 0. 439431+ 0. 009812X 3- 0. 007 373X 3
2

(6) ,

� � 对其分别求导,可得:

dY
1
/ dX

1
= 0. 019437- 0. 029996X 1 (7) ,

dY
2
/ dX

2
= 0. 007312- 0. 009746X 2 (8) ,

dY
3
/ dX

3
= 0. 009812- 0. 0147 46X 3 (9)。

令 dY i / dX i = 0 ( i= 1, 2, 3)可求出 Y i极大值时

各主因素单独最适量: X1 = 0. 648、X 2 = 0. 750、

X 3= 0. 665。

由方程式( 4) - ( 6)知,主因素对提取率影响大

小顺序为浸提温度( X 1) > 液料比( X 3) > 提取时间

( X 2 )。由主效应模型得出各因素不同水平下提取

率(表 3) , 由此可知: ( 1)随着浸提温度的增加,洋葱

皮黄酮的提取率增加, 且在 60~ 70 � 范围内有较大
增幅,之后增幅变小, 75~ 80 � 范围内提取率随着温

度增加反而减小; ( 2)随着浸提时间的增加,洋葱皮
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黄酮的提取率呈现先增加后降低的趋势, 在2. 25 h

附近达到最大, 之后略有降低; ( 3)随着液料比的增

加,洋葱皮黄酮的提取率也随之增加,且在 35�1附
近达到最大,随后降低,但变化幅度较小。

表 3 � 温度、时间、液料比对洋葱皮黄酮提取率吸光度的影响

因素
不同水平吸光度

- 2 - 1 0 1 2
平均吸光度

X 1 0. 340565 0. 404996 0. 439431 0. 44387 0. 418313 0. 409435

X 2 0. 405315 0. 427246 0. 439431 0. 44187 0. 434563 0. 429685

X 3 0. 390315 0. 422246 0. 439431 0. 44187 0. 429563 0. 424685

� � 因素间交互效应分析:固定该模型任何一个因

素为 0 水平时可得另 2个因素交互效应模型:

� Y12 = 0. 439431 + 0. 019 437X1 + 0. 007312X 2 -

0. 014998X 1
2+ 0. 001125X 1X2- 0.004873X2

2
(10) ,

� Y13 = 0. 439431 + 0. 019 437X1 + 0. 009812X 3 -

0. 014998X 1
2- 0. 003375X 1X3- 0.007373X3

2
(11) ,

� Y23 = 0. 439431 + 0. 007 312X2 + 0. 009812X 3 -

0. 004873X 2
2
- 0. 001875X 2X3- 0.007373X3

2
(12)。

� � 由表 4可知,浸提温度与液料比的交互效应为:

随着液料比的增加, 提取率呈现先增加后降低的趋

势,到 35�1水平时最高,以后有小幅降低;低温条件

下,随液料比的增加, 其变化幅度较大, 中等和较高

温度时,变化幅度较小, 且在 30�1水平时取到最大
值。通过对两因素不同水平的分析可以得到, 浸提

温度 75 � 和料液比 30�1为两因素最佳提取率组合。
同理可分析其他条件下的提取率。

表 4 � 浸提温度与液料比交互效应下的洋葱皮黄酮提取率吸光度

X 3

X 1

- 2 - 1 0 1 2
平均吸光度

- 2 � 0. 277949 0. 34913 0. 390315 0. 401504 0. 382697 0. 360319

- 1 � 0. 31663 0. 384436 0. 422246 0. 43006 0. 407878 0. 39225

0 0. 340565 0. 404996 0. 439431 0. 44387 0. 418313 0. 409435

1 0. 346379 0. 41081 0. 44187 0. 442934 0. 414002 0. 411199

2 0. 344197 0. 401878 0. 429563 0. 427252 0. 394945 0. 399567

Y 0. 325144 0. 39025 0. 424685 0. 429124 0. 403567

2. 3. 3 � 提取率模型优化 � 本试验采用频率分析法

寻找最优工艺。对数学回归模型进行频率分析,得到

的结果见表 5,在 95%置信区间内提取率吸光度大于

0. 430的优化提取方案为:温度71. 56~ 73. 80 � , 时间

2. 04~ 2. 24 h,液料比( 30. 14~ 34. 15)�1, 提取条件
的平均值:温度 72. 7 � ,时间 2. 1 h,液料比 32. 1�1,
提取率吸光度均值为 0. 433, 根据公式( 1)、( 2)计算

得到洋葱皮黄酮提取率可达 3. 8%。

表 5� 温度、时间、液料比的取值频率分析

水平
X 1

次数 频率

X 2

次数 频率

X 3

次数 频率

- 2 � 0 0. 0000 0 0. 0000 0 0. 0000

- 1 � 0 0. 0000 5 0. 1786 6 0. 2143

0 14 0. 5000 8 0. 2857 9 0. 3214

1 13 0. 4643 9 0. 3214 8 0. 2857

2 1 0. 0357 6 0. 2143 5 0. 1786

合计 28 1. 0000 28 1. 0000 28 1. 0000

95%置信区间� � � � � � � 0. 312286~ 0. 759143 � � � � � � � 0. 170 555~ 0. 972302 � � � � � � � 0. 027698~ 0. 829445

最佳方案� � � � � � � 71. 56~ 73. 80 � � � � � � � 2. 04~ 2. 24 � � � � � � � � ( 30. 14~ 34. 15)�1

3 � 结论与讨论

本试验根据三元二次回归旋转正交组合设计,

建立洋葱皮黄酮提取率的回归方程为 Y= 0. 439 431

+ 0. 019 437X 1 + 0. 007 312X 2 + 0. 009812X 3 -

0. 014998X 1
2
+ 0. 001 125X 1X 2 - 0. 004 873X 2

2
-

0. 003375X 1X 3 - 0. 001 875X 2X 3 - 0. 007 373X 3
2
。

SA S 软件分析得到失拟项= 0. 175 2> 0. 05,表明试

验设计合理, 该模型能较好地描述变量与提取率吸

光度之间的关系。经过计算机模拟优化分析后,确定

出对洋葱皮黄酮提取有显著影响的 3个因素, 对提取

率影响大小的顺序为浸提温度( X 1) > 液料比( X3 ) >

提取时间( X 2) ;最佳工艺参数为浸提温度 72. 7 � 、浸

提时间 2. 1 h、液料比 32. 1�1, (下转第 160页)
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表 7� 正交试验结果

序号
发酵时

间/ min

单甘

酯/ %

维生素 C/

%

CM C-

Na/ %
总评分

1 18 0. 38 0. 28 0. 125 79

2 18 0. 40 0. 30 0. 15 82

3 18 0. 42 0. 32 0. 175 76
4 20 0. 38 0. 30 0. 175 86

5 20 0. 40 0. 32 0. 125 90

6 20 0. 42 0. 28 0. 15 81

7 22 0. 38 0. 32 0. 15 77

8 22 0. 40 0. 28 0. 175 79

9 22 0. 42 0. 30 0. 125 74

K 1 79 80. 7 79. 7 81

K 2 85. 7 83. 7 80. 6 80

K 3 76. 7 77 81 80. 3

较好水平 A 2 B2 C3 D1
极差 R 9. 0 6. 7 1. 3 1

影响因素顺序 1 2 3 4

3 � 结论

1) 随着二次醒发时间的增加, 酵母产气量增

加,面团冷冻后裂纹和冻缩的程度也呈增加趋势。

醒发时间过长还会导致酵母过度活化, 产气过多, 在

解冻(醒发)中后劲不足, 从而导致塌陷、产品口感

差、比容较小等问题。综合各因素情况,最终确定最

佳二次醒发时间为 20min。

2) 添加单甘酯、维生素 C、CMC-Na 的冷冻面

团及其成品的品质均好于空白条件下冷冻面团和其

成品品质, 裂纹情况、冻缩情况、馒头的比容、色度、

质构和口感等均有明显改善。

3) 正交试验结果表明, 发酵时间对冷冻面团品

质的影响最大,其次是单甘酯、维生素 C、CMC-Na。

确定最佳的添加剂组合为: 单甘酯 0. 40%, 维生素

C 0. 32% , CMC-Na 0. 125%。
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(上接第 156页)在此条件下用 50%乙醇浸提 2次,

提取率吸光度均值为 0. 433, 则洋葱皮黄酮的提取

率可达 3. 8%。

三元二次回归旋转正交组合设计较传统的正交

统计方法更精确、快捷,可以分析各因素之间的交互

效应。它牺牲部分正交性而获得旋转性, 并基本保

留正交设计试验次数少、计算简便等特点,且有助于

克服在回归正交设计中二次回归预测值的方差依赖

于试验点在因子空间中位置的这个缺点 [ 12]。
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