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　 　 摘要:　 以黄粉虫为原料ꎬ乙醇为提取剂ꎬ黄粉虫中黄酮类物质的提取率为指标ꎬ 采用超声波辅助￣水浴加热的

方法ꎬ在单因素(液料比、提取温度、提取时间、超声波功率和乙醇体积分数)试验的基础上设计响应面试验进行工

艺优化ꎬ在不同条件(光照、温度、ｐＨ 值、添加强氧化剂、添加还原剂和添加食品添加剂)下分析其稳定性ꎮ 结果表

明ꎬ黄粉虫中黄酮类物质最佳提取条件为:液料比５０ ∶ １ (ｍｌ / ｇ)ꎬ提取温度 ６０ ℃ꎬ提取时间 ４１ ｍｉｎꎬ超声波功率 ４００
Ｗꎬ乙醇体积分数 ７６％ꎬ 在该工艺条件下黄酮类物质的提取率为 ０.５６３ ３％ꎮ 稳定性分析结果表明ꎬ黄粉虫中的黄酮

类物质受光照的影响较为明显ꎬ在过酸或过碱条件下会分解ꎬ在低含量(质量分数≤０􀆰 ２５％)强氧化剂作用下ꎬ黄酮

类物质的稳定性良好ꎬ在一定范围内ꎬ还原剂亚硫酸钠与食品添加剂对其稳定性的影响不明显ꎮ 研究结果可为黄

粉虫中黄酮资源的开发提供理论依据ꎮ
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　 　 黄酮是自然界中的多酚类化合物ꎬ具有抗癌、抗
氧化、抑制病菌、降血糖等功效[１￣３]ꎮ 黄酮类物质分

布于高等植物的根、茎、叶、花和果实中[４￣５]ꎬ也可由

微生物合成[６]ꎬ同时也存在于一些低等植物与昆虫

中ꎮ 黄粉虫又叫面包虫ꎬ被广泛用于制作动物、鸟
类、鱼的饲料[７￣８]ꎮ 黄粉虫属于食源性昆虫ꎬ其价格

低廉ꎬ易养殖ꎬ繁殖速度快ꎬ研究黄粉虫中的黄酮类

物质ꎬ可为昆虫中黄酮类资源的开发提供理论基础ꎮ
目前ꎬ国内外对植物中黄酮类物质的研究较

多[９￣１２]ꎬ对昆虫中黄酮类物质的研究较少ꎬ如孙宇辰

等[１３]采用甲醇、乙醇、丙酮 ３ 种提取剂提取美洲大

蠊、中华稻蝗、芫菁 ３ 种昆虫中的黄酮类物质并用其

进行了抑菌性测定ꎮ 传统的黄酮类物质提取方法是

以乙醇作为提取剂ꎬ采用回流法提取ꎬ对溶剂的需求

量较大且效率较低ꎬ但是长时间高温对黄酮类物质

的生物活性有不良影响[１４]ꎮ 近年来ꎬ用超声波辅助

法提取植物中的营养成分表现出显著效果ꎬ通过超

声波的机械作用、空化作用及水浴加热处理能够弥

补传统提取方法的不足且效率较高ꎮ 由于目前对于

昆虫中黄酮类物质的研究不多ꎬ故本研究使用超声

波辅助￣水浴加热处理ꎬ以乙醇溶液作为提取剂提取

黄粉虫中的黄酮类物质ꎬ以提取率为指标ꎬ在单因素

试验的基础上设计响应面试验进行工艺优化ꎬ确定

最佳提取参数ꎬ通过分析不同光照条件、温度、ｐＨ 值

与添加强氧化剂、还原剂和食品添加剂等条件下提

取液中黄酮类物质的稳定性ꎬ以期为黄粉虫活性物

质的应用研究提供科学依据ꎮ

１　 材料与方法

１.１　 材料与试剂

黄粉虫ꎬ购自爱家宠物水族用品有限公司ꎻ芸香

苷(纯度≥９８％)ꎬ购自卫辉市众诚消毒剂有限公

司ꎻ水杨酸钠(分析纯)ꎬ购自天津市恒兴化学试剂

制造有限公司ꎻ无水氯化钙(分析纯)ꎬ购自天津市

天力化学试剂有限公司ꎻ亚硝酸钠(分析纯)ꎬ购自

天津市天力化学试剂有限公司ꎻ硝酸铝(分析纯)ꎬ
购自烟台市双双化工有限公司ꎻ硫酸亚铁 (分析

纯)ꎬ购自烟台市双双化工有限公司ꎮ

１.２　 仪器与设备

ＵＶ￣１９００ＰＣ 双光束紫外可见分光光度计ꎬ购自

上海美析仪器有限公司ꎻＦＡ２２４ 电子分析天平ꎬ购自

上海舜宇恒平科学仪器有限公司ꎻＰｈｓ￣２Ｆ ｐＨ 计ꎬ购
自上海仪电科学仪器股份有限公司ꎻＴＧ１６￣ＷＳ 离心

机ꎬ购自河南湘仪实验室仪器开发有限公司ꎻ
ＫＱ５２００Ｅ 超声波清洗器ꎬ购自宁波新芝生物科技股

份有限公司ꎻ８００Ｙ 多功能粉碎机ꎬ购自永康市铂欧

五金制品有限公司ꎻＨＨ６ 数显恒温水浴锅ꎬ购自方

科仪器(常州)有限公司ꎮ
１.３　 试验方法

１.３.１　 原料预处理 　 将干燥的黄粉虫粉碎后用石

油醚脱脂ꎬ液料比设为８ ∶ １ (ｍｌ / ｇ)ꎬ脱脂时间设为

４ ｈꎬ脱脂温度设为 ４５ ℃ꎮ 完成脱脂后静置、分离ꎬ
将剩余的黄粉虫粉末干燥、过筛(８０ 目)后低温保存

备用ꎮ
１.３.２　 黄粉虫中黄酮类物质的提取　 称取 １􀆰 ０ ｇ 脱

脂黄粉虫样品于锥形瓶中ꎬ加入提取剂密封ꎬ随后将

锥形瓶放入超声波仪中央并固定ꎬ设置不同的提取

条件ꎮ
１.３.３　 黄粉虫中黄酮类物质测定波长的确定 　 取

０􀆰 ２ ｍｇ / ｍｌ芸香苷标准溶液并稀释 ５ 倍ꎬ取 ５ ｍｌ 稀
释液ꎬ用碱性显色法进行显色ꎬ摇匀后反应 １５ ｍｉｎꎬ
设置波长为４００~７００ ｎｍ 进行光谱扫描[１５]ꎮ

取 ５.０ ｇ 脱脂黄粉虫样品于三角瓶中ꎬ随后加入

１００ ｍｌ 提取剂ꎬ设置提取温度为 ６０ ℃ꎬ提取功率为

４００ Ｗꎬ超声波处理时间为 ４０ ｍｉｎꎬ过滤后取 ５ ｍｌ 上
清液于试管中ꎬ用碱性显色法进行显色ꎬ摇匀后反应

１５ ｍｉｎꎬ在４００~７００ ｎｍ 波长处进行光谱扫描ꎮ
１.３.４　 黄粉虫中黄酮类物质含量的测定 　 芸香苷

标准溶液的配制:参考汪璇等[１６] 的方法称取适量芸

香苷样品ꎬ用 ８０％乙醇溶解后配制一系列浓度的标

准溶液ꎬ取 ５ ｍｌ 标准溶液用碱性显色法进行显色ꎬ
于 ５１０ ｎｍ 处测定吸光度ꎮ

样液中黄酮类物质含量的测定ꎮ 取 ５ ｍｌ 定容

后的黄酮类物质提取液ꎬ使其显色后于 ５１０ ｎｍ 处测

定吸光度ꎮ 黄酮类物质提取率(Ｔ)的计算公式如

下:
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Ｔ＝ ｃ×Ｖ×ｎ×１ ０００ / ｍ×１００％
式中:ｃ 为黄酮提取液质量浓度(ｍｇ / ｍｌ)ꎻＶ 为

黄酮提取液的体积(ｍｌ)ꎻｎ 为稀释倍数ꎻｍ 为脱脂样

品质量(ｇ)ꎮ
１.４　 黄粉虫中黄酮类物质提取的单因素试验

称取 １.０ ｇ 脱脂黄粉虫样品于锥形瓶中ꎬ重复 ５
次ꎬ在不同液料比(１０ ∶ １、２０ ∶ １、３０ ∶ １、４０ ∶ １、５０ ∶
１、６０ ∶ １、７０ ∶ １ꎬｍｌ / ｇ)下加入不同体积分数(７０％、
７５％、８０％、８５％、９０％) 乙醇溶液ꎬ在不同温度 (４０
℃、５０ ℃、６０ ℃、７０ ℃、８０ ℃)、不同超声波功率

(３００ Ｗ、３５０ Ｗ、４００ Ｗ、４５０ Ｗ、５００ Ｗ)下分别提取

１０ ｍｉｎ、２０ ｍｉｎ、３０ ｍｉｎ、４０ ｍｉｎ、５０ ｍｉｎ、６０ ｍｉｎꎬ每隔

１０ ｍｉｎ 振荡 １ 次锥形瓶ꎬ直至物料与提取剂混合均

匀ꎬ过滤并取上清液定容至 １００ ｍｌꎮ 取 ５ ｍｌ 定容后

的溶液ꎬ用碱性显色法使黄酮类物质显色后测定

５１０ ｎｍ 处的吸光度ꎬ研究不同提取因素对黄粉虫中

黄酮类物质提取率的影响ꎮ
１.５　 响应面试验

以黄酮类物质提取率为响应值ꎬ在单因素试验

结果的基础上选取对黄酮类物质提取率影响显著的

因素ꎬ设计响应面试验优化工艺参数ꎬ因素与水平的

设置见表 １ꎮ

表 １　 响应面试验的因素与水平

Ｔａｂｌｅ １　 Ｆａｃｔｏｒｓ ａｎｄ ｌｅｖｅｌｓ ｏｆ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ

水平
液料比
(ｍｌ / ｇ)

乙醇体积分数
(％)

提取时间
(ｍｉｎ)

－１ ４０ ∶ １ ７０ ３０

０ ５０ ∶ １ ７５ ４０

１ ６０ ∶ １ ８０ ５０

１.６　 黄粉虫中黄酮类物质的稳定性

１.６.１　 光照时间对黄粉虫中黄酮类物质稳定性的

影响　 取 １００ ｍｌ 洁净的容量瓶ꎬ向其中加入黄酮类

物质提取液至刻度处ꎬ分别在室内光、室外自然光及

室内避光环境下放置ꎬ连续 ６ ｄ 每天各取 ５ ｍｌ 提取

液ꎬ测定其在 ５１０ ｎｍ 处的吸光度ꎮ
１.６.２　 温度对黄粉虫中黄酮类物质稳定性的影响

　 取 ９ 支洁净试管ꎬ加入 １０ ｍｌ 黄酮类物质提取液ꎬ
封口后分别置于 ２０ ℃、３０ ℃、４０ ℃、５０ ℃、６０ ℃、７０
℃、８０ ℃、９０ ℃、１００ ℃水浴锅中避光放置 １ ｈꎬ取出

后用 ８０％乙醇溶液定容至 １０ ｍｌꎬ各取 ５ ｍｌ 待测ꎮ
１.６.３　 酸碱度对黄粉虫中黄酮类物质稳定性的影

响　 取 ６ 个洁净的锥形瓶(容量为 ２５ ｍｌ)ꎬ各加入

１０ ｍｌ 黄酮类物质提取液ꎬ调节 ｐＨ 值为 １、３、５、７、９、
１１ꎬ在室温下避光放置 １ ｈꎬ各取 ５ ｍｌ 待测ꎮ
１.６.４　 强氧化剂 Ｈ２Ｏ２对黄粉虫中黄酮类物质稳定

性的影响 　 分别配制质量分数 ０、０􀆰 ０５％、０􀆰 １０％、
０􀆰 １５％、０􀆰 ２０％、０􀆰 ２５％的 Ｈ２Ｏ２溶液ꎮ 取 ６ 支洁净的

试管ꎬ分别加入 １０ ｍｌ 黄酮类物质提取液ꎬ再加入 １
ｍｌ 不同质量分数的过氧化氢溶液ꎬ摇匀ꎬ室温避光 １
ｈ 后各取 ５ ｍｌ 待测ꎮ
１.６.５　 还原物对黄粉虫中黄酮类物质稳定性的影

响 　 分 别 配 制 质 量 分 数 为 ０、 ０􀆰 ０１％、 ０􀆰 ０２％、
０􀆰 ０３％、０􀆰 ０４％、０􀆰 ０５％的 Ｎａ２ＳＯ３溶液ꎮ 取 ６ 支洁净

试管ꎬ各加入 １０ ｍｌ 提取液ꎬ再分别加入 １ ｍｌ 不同质

量分数的 Ｎａ２ＳＯ３溶液ꎬ摇匀ꎬ避光静置 １ ｈ 后ꎬ各取

５ ｍｌ 待测ꎮ
１.６.６　 食品添加剂对黄粉虫中黄酮类物质稳定性

的影响 　 分别配制质量分数为 ０、 ０􀆰 ２％、 ０􀆰 ４％、
０􀆰 ６％、０􀆰 ８％、１􀆰 ０％的蔗糖、葡萄糖溶液及质量分数

为 ０、０􀆰 ００１％、０􀆰 ００２％、０􀆰 ００３％、０􀆰 ００４％、０􀆰 ００５％的

山梨酸钾、苯甲酸钠溶液ꎬ取 ２４ 支洁净的试管ꎬ分别

加入 １０ ｍｌ 提取液ꎬ再分别向每 ６ 支试管中各加入 １
ｍｌ 上述配制好的不同质量分数的蔗糖溶液、葡萄糖

溶液、山梨酸钾溶液、苯甲酸钠溶液ꎬ摇匀后避光反

应 １ ｈꎬ各取 ５ ｍｌ 待测ꎮ
１.７　 数据处理与分析

用 Ｅｘｃｅｌ ２０１３ 整理数据ꎬ用 Ｏｒｉｇｉｎ ８.０、Ｄｅｓｉｇｎ Ｅｘ￣
ｐｅｒｔ ８.０、ＩＢＭ ＳＰＳＳ Ｓｔａｔｉｓｔｉｃｓ ２６.０ 作图及进行统计分

析ꎬＰ<０􀆰 ０５ 表示差异显著ꎬＰ<０􀆰 ０１ 表示差异极显著ꎮ

２　 结果与分析

２.１　 黄粉虫中黄酮类物质检测波长的确定

由图 １ 可知ꎬ芸香苷标准溶液、黄酮类物质提取

液在 ５１０ ｎｍ 处均出现吸收峰ꎬ可以确定提取液中含

有黄酮类物质ꎬ因此检测波长设为 ５１０ ｎｍꎮ
２.２　 芸香苷标准曲线

按照绘制芸香苷标准曲线的方法ꎬ配制一系列

浓度梯度的芸香苷标准溶液ꎬ用碱性显色法使其显

色ꎬ测得 ＯＤ５１０为 ０􀆰 ０１９、０􀆰 ４４３、０􀆰 ６７９、０􀆰 ９３９、１􀆰 １７１ꎮ
以芸香苷标准溶液浓度为横坐标( ｘ)、吸光度为纵

坐标(Ｙ)绘制标准曲线ꎬ此标准曲线的线性回归方

程为Ｙ＝ １１􀆰 ９１０ ０ｘ－０􀆰 ０２４ ８ꎬＲ２ ＝ ０􀆰 ９９８ ５ꎬ线性关系

良好ꎮ
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图 １　 黄粉虫中黄酮类物质检测紫外波长的确定

Ｆｉｇ.１　 Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｕｌｔｒａｖｉｏｌｅｔ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ ｆｏｒ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｏｆ
ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｉｎ Ｔｅｎｅｂｒｉｏ ｍｏｌｉｔｏｒ

２.３　 单因素试验结果与分析

２.３.１　 液料比对黄粉虫中黄酮类物质提取率的影

响　 由图 ２ 可知ꎬ在超声波作用下ꎬ随着乙醇体积增

加ꎬ黄酮类物质的提取率先升高后降低ꎮ 适当的液

料比有利于细胞破碎和胞内物质的释放[１７]ꎬ当液料

比为５０ ∶ １ (ｍｌ / ｇ)时ꎬ黄酮类物质的溶出量达到最

大值ꎬ当黄酮类物质溶出达到平衡状态时ꎬ溶出量不

再增加ꎮ 继续增大提取剂体积会使溶剂分子与黄酮

类物质分子运动提前达到平衡ꎬ最终使提取液中的

黄酮类物质含量减少ꎮ 提高液料比会浪费溶剂ꎬ增
加成本ꎬ经单因素方差分析ꎬ确定最佳提取液料比为

５０ ∶ １ (ｍｌ / ｇ)ꎮ

图 ２　 液料比对黄粉虫中黄酮类物质提取率的影响

Ｆｉｇ.２　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｌｉｑｕｉｄ￣ｔｏ￣ｍａｔｅｒｉａｌ ｒａｔｉｏ ｏｎ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ ｏｆ
ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｉｎ Ｔｅｎｅｂｒｉｏ ｍｏｌｉｔｏｒ

２.３.２　 提取温度对黄粉虫中黄酮类物质提取率的

影响　 由图 ３ 可知ꎬ当温度为４０~６０ ℃时ꎬ随着温度

升高ꎬ黄酮类物质的提取率整体表现为上升趋势ꎬ当
温度高于 ６０ ℃时ꎬ黄酮类物质的溶出量逐渐减少ꎬ
可能是在一定温度范围内黄酮类物质分子随着温度

升高表现出运动逐渐加剧ꎬ使得溶出量增加ꎬ但是当

温度过高时ꎬ会破坏黄酮类物质的分子结构ꎬ影响其

稳定性ꎬ同时高温条件下其他醇溶性物质更易溶出ꎬ

从而影响黄酮类物质的含量[１８￣１９]ꎮ 单因素方差分

析结果说明ꎬ温度对黄酮类物质提取率的影响不显

著(Ｐ＝ ０.０５７>０􀆰 ０５)ꎮ

图 ３　 提取温度对黄粉虫中黄酮类物质提取率的影响

Ｆｉｇ.３　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｎ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ ｏｆ
ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｉｎ Ｔｅｎｅｂｒｉｏ ｍｏｌｉｔｏｒ

２.３.３　 超声波提取时间对黄粉虫中黄酮类物质提

取率的影响 　 由图 ４ 可知ꎬ当超声波处理时间为

１０~５０ ｍｉｎ 时ꎬ黄粉虫中黄酮类物质的提取率先升

高后降低ꎮ 可能由于当提取时间较短时ꎬ大量黄酮

类物质未及时溶出ꎬ当提取时间达到 ４０ ｍｉｎ 时ꎬ由
于超声波产生的剧烈振动使黄粉虫表面物质被破

坏ꎬ黄酮类物质加速溶出ꎬ提取率上升ꎻ但在超声波

作用下ꎬ提取时间较长会导致多糖等杂质溶出、黄酮

类物质降解[２０￣２１]ꎬ从而影响黄酮类物质提取率ꎮ 经

单因素试验分析ꎬ确定最佳提取时间是 ４０ ｍｉｎꎮ

图 ４　 超声波处理时间对黄粉虫中黄酮类物质提取率的影响

Ｆｉｇ.４　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｔｉｍｅ ｏｎ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ ｏｆ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ
ｉｎ Ｔｅｎｅｂｒｉｏ ｍｏｌｉｔｏｒ

２.３.４　 乙醇体积分数对黄粉虫中黄酮类物质提取

率的影响 　 由图 ５ 可以看出ꎬ当乙醇体积分数为

７０％~９０％时ꎬ黄粉虫中黄酮类物质的提取率先升高

后降低ꎬ以 ７５％乙醇溶液作为提取剂时ꎬ黄粉虫中

黄酮类物质的溶出量最大ꎮ 若乙醇体积分数过高ꎬ
溶剂极性过大ꎬ会使醇溶性物质(如黄酮苷元)及脂

溶性杂质(如色素)的溶出量增大[２２￣２３]ꎬ从而影响黄
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酮类物质在溶剂中的溶解ꎬ最终影响黄酮类物质的

溶出量ꎮ 经单因素方差分析ꎬ确定提取黄粉虫中黄

酮类物质的最佳乙醇体积分数为 ７５％ꎮ

图 ５　 乙醇体积分数对黄粉虫中黄酮类物质提取率的影响

Ｆｉｇ.５　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｅｔｈａｎｏｌ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｎ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ ｏｆ ｆｌａ￣
ｖｏｎｏｉｄｓ ｉｎ Ｔｅｎｅｂｒｉｏ ｍｏｌｉｔｏｒ

２.３.５　 超声波功率对黄粉虫中黄酮类物质提取率

的影响　 由图 ６ 可知ꎬ黄酮类物质提取率随着超声

波功率的增加大致呈现先升高后降低的趋势ꎮ 随着

超声波功率逐渐增大ꎬ超声波对细胞的破碎作用增

强ꎬ有利于黄酮类物质溶出[２４]ꎮ 当超声波功率大于

４００ Ｗ 时ꎬ可能由于功率过高会影响黄酮类化合物

的稳定性ꎬ从而使得提取率逐渐降低[２５]ꎮ 经单因素

方差分析ꎬ认为超声波功率对黄酮类物质提取率的

影响不显著(Ｐ＝ ０.１１>０􀆰 ０５)ꎮ

图 ６　 超声波功率对黄粉虫中黄酮类物质提取率的影响

Ｆｉｇ.６　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｐｏｗｅｒ ｏｎ ｔｈｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ ｏｆ ｆｌａ￣
ｖｏｎｏｉｄｓ ｉｎ Ｔｅｎｅｂｒｉｏ ｍｏｌｉｔｏｒ

２.４　 响应面试验设计与结果

２.４.１　 黄粉虫中黄酮类物质提取率回归模型的建立

与分析　 以黄粉虫中黄酮类物质提取率为响应值ꎬ通
过单因素试验选取对提取率影响显著的 ３ 个因素(液
料比、提取时间、乙醇体积分数)ꎬ设计 ３ 因素 ３ 水平

响应面试验ꎬ共设 １７ 个试验点ꎬ试验结果见表 ２ꎮ
　 　 使用响应面分析软件ꎬ以液料比(Ａ)、乙醇体积分数

(Ｂ)、提取时间(Ｃ)为自变量ꎬ黄酮类物质提取率为因变

量ꎬ通过响应面分析、二次多项拟合ꎬ得到预测模型如下:

表 ２　 响应面试验结果

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

编号

各因素的水平

Ａ
(液料比)

Ｂ
(乙醇体积分数)

Ｃ
(提取时间)

黄酮类物质提取率
(％)

１ １ ０ １ ０.３９４ ２１±０.０２

２ ０ １ －１ ０.４３０ ３５±０.０２

３ １ ０ －１ ０.３７２ ７２±０.０２

４ ０ １ １ ０.４２６ １０±０.０１

５ ０ ０ ０ ０.５７４ １８±０.０３

６ ０ ０ ０ ０.５５４ ２２±０.０５

７ １ １ ０ ０.３９１ ４８±０.０２

８ ０ －１ －１ ０.３２９ ２１±０.０３

９ ０ ０ ０ ０.５７９ ２２±０.０２

１０ ０ －１ １ ０.４０８ ６０±０.０３

１１ －１ －１ ０ ０.２９８ ９５±０.０３

１２ １ －１ ０ ０.３５２ １３±０.０２

１３ －１ ０ １ ０.４０７ ８８±０.０５

１４ ０ ０ ０ ０.５５８ ７５±０.０２

１５ －１ １ ０ ０.４４２ ８５±０.０２

１６ ０ ０ ０ ０.５７９ ７８±０.０１

１７ －１ ０ －１ ０.３１４ ９３±０.０５

　 　 黄酮类物质提取率＝ ０􀆰 ５７０ ０＋０􀆰 ００５ ７Ａ＋０􀆰 ０３８ ０Ｂ＋
０􀆰 ０２４ ０Ｃ－０􀆰 ０２６ ０ＡＢ－０􀆰 ０１８ ０ＡＣ－０􀆰 ０２１ ０ＢＣ－０􀆰 １１０ ０Ａ２－
０􀆰 ０８４ ０Ｂ２－０􀆰 ０８３ ０Ｃ２

由表 ３ 可知ꎬ回归模型的Ｐ<０.０００ １ꎬ说明使用

超声波辅助提取黄粉虫中黄酮类物质的回归模型极

显著ꎮ 失拟项 Ｐ 值为０.１８３ ２ꎬ说明操作中出现的误

差在可控范围ꎬ实际值与模拟值接近ꎬ差异不明显ꎮ
根据 Ｐ 值大小ꎬ推测对黄酮类物质提取率影响因素

的显著性表现为:乙醇体积分数影响最显著ꎬ其次是

提取时间ꎬ最后是液料比ꎮ
２.４.２　 黄粉虫中黄酮类物质提取率的响应面分析

　 在选取的 ３ 个因素中ꎬ固定 １ 个因素ꎬ通过分析其

余 ２ 个因素变化对黄粉虫中黄酮类物质提取率的影

响ꎬ得到的响应面图可以直观反映其余 ２ 个因素对

提取率的影响ꎬ并且确定最佳提取条件范围ꎮ
图 ７ 中的 ａ１、ｂ１、ｃ１等高线图呈椭圆形ꎬ等高线

分布密集ꎬ 对应曲面较为陡峭ꎬ 说明液料比和乙醇

体积分数、液料比和提取时间、提取时间和乙醇体积

分数之间的交互作用明显ꎬ 对响应值(黄酮类物质

提取率)的影响显著ꎬ 与表 ３ 内容一致ꎮ

３３２杨盛茹等:超声波辅助提取黄粉虫中黄酮类物质的工艺优化及黄酮类物质的稳定性



表 ３　 回归模型方差分析结果

Ｔａｂｌｅ ３　 Ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｖａｒｉａｎｃｅ ｉｎ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｔｅｓｔ

方差来源 平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｐ 值

回归模型 ０.１４０ ００ ９ ０.０１６ ００ ７９.５１ <０.０００ １

Ａ ０.０００ ２６ １ ０.０００ ２６ １.３１ ０.２８９ ７

Ｂ ０.０１１ ００ １ ０.０１１ ００ ５６.６６ ０.０００ １

Ｃ ０.００４ ５０ １ ０.００４ ５０ ２２.３５ ０.００２ １

ＡＢ ０.００２ ７０ １ ０.００２ ７０ １３.５９ ０.００７ ８

ＡＣ ０.００１ ３０ １ ０.００１ ３０ ６.３５ ０.０３９ ８

ＢＣ ０.００１ ８０ １ ０.００１ ８０ ８.７０ ０.０２１ ４

Ａ２ ０.０５１ ００ １ ０.０５１ ００ ２５３.４２ <０.０００ １

Ｂ２ ０.０３０ ００ １ ０.０３０ ００ １４７.３３ <０.０００ １

Ｃ２ ０.０２９ ００ １ ０.０２９ ００ １４３.５５ <０.０００ １

残差 ０.００１ ４０ ７ ０.０００ ２０

失拟项 ０.０００ ９４ ３ ０.０００ ３１ ２.６７ ０.１８３ ２

纯误差 ０.０００ ４７ ４ ０.０００ １２

总离差 ０.１５０ ００ １６

Ａ:液料比ꎻＢ:乙醇体积分数ꎻＣ:提取时间ꎮ 决定系数(Ｒ２)＝ ０.９９０ ３ꎻ
修正决定系数(Ｒ２

Ａｄｊ)＝ ０.９７７ ９ꎻ变异系数＝ ３􀆰 ２６％ꎮ

２.４.３　 最佳提取工艺参数的验证 　 利用响应面分

析试验ꎬ得出影响黄粉虫中黄酮类物质提取的 ３ 个

因子对应的最佳提取工艺:液料比 ４９.９１ ∶ １􀆰 ００
(ｍｌ / ｇ)ꎬ乙醇体积分数 ７６％ꎬ超声波提取时间 ４１􀆰 １６
ｍｉｎꎬ 通 过 响 应 面 分 析 得 到 的 预 测 提 取 率 为

０.５７０ ６％ꎮ 经综合考虑ꎬ将最佳工艺条件修改为液

料比５０ ∶ １ (ｍｌ / ｇ)ꎬ乙醇体积分数 ７６％ꎬ超声波提取

时间 ４１ ｍｉｎꎮ 通过 ３ 次平行试验ꎬ得到黄粉虫中黄

酮类物质的平均提取率为０.５６３ ３％±０􀆰 ０５０ ０％ꎬ与
模型计算值接近ꎬ表明响应面模型预测的准确性良

好ꎬ该分析法可用于优化黄粉虫中黄酮类物质的提

取工艺优化ꎮ
２.５　 黄粉虫中黄酮类物质的稳定性

２.５.１　 光照对黄粉虫中黄酮类物质稳定性的影响

　 如图 ８ 所示ꎬ日光对黄粉虫中黄酮类物质稳定性

的影响较大ꎬ经过 ６ ｄ 的光照ꎬ黄粉虫中黄酮类物质

明显减少ꎬ可能由于日光中的紫外线等引起黄酮类

物质的降解与异构化ꎬ导致黄酮类物质含量减少ꎮ
室内自然光与避光条件对黄酮类物质的影响不是很

明显ꎬ但是室内自然光中可能存在少量紫外线ꎬ使得

黄酮类物质发生变化ꎬ黄酮类化合物放置较长时间

会引起降解ꎬ因此如果要较长时间保存黄酮类物质ꎬ
应选择避光条件ꎮ

ａ.乙醇体积分数与液料比ꎻｂ.液料比与超声波处理时间ꎻｃ.超声波处理时间与乙醇体积分数ꎻ下标 １、２ 分别为响应面图和等高线图ꎮ
图 ７　 乙醇体积分数、液料比与超声波处理时间对黄粉虫中黄酮类物质提取率的影响

Ｆｉｇ.７　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｅｔｈａｎｏｌ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎꎬ ｌｉｑｕｉｄ￣ｔｏ￣ｍａｔｅｒｉａｌ ｒａｔｉｏ ａｎｄ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｔｉｍｅ ｏｎ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ ｏｆ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｉｎ Ｔｅｎｅｂｒｉｏ ｍｏｌｉｔｏｒ
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图 ８　 光照对黄粉虫中黄酮类物质稳定性的影响

Ｆｉｇ.８ 　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｌｉｇｈｔ ｏｎ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｏｆ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｉｎ Ｔｅｎｅｂｒｉｏ
ｍｏｌｉｔｏｒ

２.５.２　 温度对黄粉虫中黄酮类物质稳定性的影响

　 由图 ９ 可知ꎬ当温度升高时ꎬ黄酮类化合物含量逐

渐降低ꎬ在 ５ ℃避光冷藏时ꎬ提取液中的黄酮类物质

相对于其他温度都比较稳定ꎮ 在加热条件下ꎬ黄粉

虫中的黄酮类物质在２０~ ６０ ℃范围相对较稳定ꎬ当
温度在 ８０ ℃以上时ꎬ黄酮类物质含量减少的速度加

快ꎬ可能由于温度过高会使黄酮类物质的分解速度

加快ꎮ 由此可见ꎬ黄酮类物质在保存过程中应采用

低温条件ꎬ在加工过程中当温度过高时应加入一定

的保护剂ꎮ

图 ９　 温度对黄粉虫中黄酮类物质稳定性的影响

Ｆｉｇ. ９ 　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｎ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｏｆ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｉｎ
Ｔｅｎｅｂｒｉｏ ｍｏｌｉｔｏｒ

２.５.３　 ｐＨ 值对黄粉虫中黄酮类物质稳定性的影响　
黄酮类物质中的苯环结构中含有酚羟基ꎬ通常情况下

呈现弱酸性ꎮ 由图 １０ 可以看出ꎬ当 ｐＨ 值为 ６ 时ꎬ吸
光度最大ꎬ黄酮类物质最稳定ꎬ在过酸或过碱条件下ꎬ
溶液的黄色加深ꎬ吸光度降低ꎬ说明黄酮类物质含量

下降得明显ꎬ因此黄酮类物质在加工过程中应避免过

酸或过碱条件ꎬ或者在加工过程中加入适当保护剂ꎮ
２.５.４　 强氧化剂对黄粉虫中黄酮类物质稳定性的影

响　 由图 １１ 可以看出ꎬ加入 Ｈ２Ｏ２后ꎬ黄酮类物质提

图 １０　 ｐＨ 值对黄粉虫中黄酮类物质稳定性的影响

Ｆｉｇ.１０　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｐＨ ｏｎ ｔｈｅ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｏｆ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｉｎ Ｔｅｎｅｂｒｉｏ
ｍｏｌｉｔｏｒ

取液的吸光度与对照相比略低ꎬ但是总体所受影响不

大ꎮ 在低质量分数 Ｈ２Ｏ２溶液作用下ꎬ黄酮类物质依

然很稳定ꎬ但是当 Ｈ２Ｏ２质量分数过大时ꎬ黄酮类物质

就会加速氧化ꎬ当 Ｈ２Ｏ２质量分数小于 ０􀆰 ２５％时ꎬ黄酮

类物质的抗氧化效果较好ꎮ 黄粉虫中的黄酮类物质

在分离纯化后经过进一步加工可以作为很好的抗氧

化剂ꎬ但是黄酮类化合物在保存时应尽量避免接触强

氧化剂ꎮ

图 １１　 强氧化剂 Ｈ２Ｏ２对黄粉虫中黄酮类物质稳定性的影响

Ｆｉｇ.１１　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｓｔｒｏｎｇ ｏｘｉｄａｎｔ Ｈ２Ｏ２ ｏｎ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｏｆ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ

ｉｎ Ｔｅｎｅｂｒｉｏ ｍｏｌｉｔｏｒ

２.５.５　 还原剂对黄粉虫中黄酮类物质稳定性的影

响　 由图 １２ 可以看出ꎬ随着亚硫酸钠质量分数的增

加ꎬ黄酮类物质提取液的吸光度无明显变化ꎬ说明黄

粉虫中的黄酮类物质在加工和存放过程中对还原剂

具有良好的稳定性ꎬ受还原剂的影响不大ꎮ
２.５.６　 食品添加剂对黄粉虫中黄酮类物质稳定性的

影响　 由图 １３ 可以看出ꎬ随着食品添加剂葡萄糖、蔗
糖质量分数的增加ꎬ黄粉虫中黄酮类物质提取液的

ＯＤ５１０变化不明显ꎬ说明葡萄糖、蔗糖这 ２ 种甜味剂对

黄酮类物质的稳定性影响不明显ꎬ在食品加工过程中

可以使用这 ２ 种甜味剂ꎮ 由图 １４ 可以看出ꎬ随着防

腐剂质量分数的增加ꎬ黄粉虫中黄酮类物质提取液的

５３２杨盛茹等:超声波辅助提取黄粉虫中黄酮类物质的工艺优化及黄酮类物质的稳定性



图 １２　 还原剂对黄粉虫中黄酮类物质稳定性的影响

Ｆｉｇ. １２ 　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｒｅｄｕｃｔａｎｔ ｏｎ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｏｆ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｉｎ
Ｔｅｎｅｂｒｉｏ ｍｏｌｉｔｏｒ

ＯＤ５１０变化不大ꎬ说明山梨酸钾、苯甲酸钠对黄酮类物

质的稳定性影响不大ꎮ 由此可见ꎬ黄酮类物质在含食

品添加剂的食品中可以稳定存在ꎬ即黄粉虫中的黄酮

类物质可以用于食品的深加工ꎮ

图 １３　 葡萄糖、蔗糖对黄粉虫中黄酮类物质稳定性的影响

Ｆｉｇ.１３　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｇｌｕｃｏｓｅ ａｎｄ ｓｕｃｒｏｓｅ ｏｎ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｏｆ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ
ｉｎ Ｔｅｎｅｂｒｉｏ ｍｏｌｉｔｏｒ

图 １４　 山梨酸钾、苯甲酸钠对黄粉虫中黄酮类物质稳定性的影

响

Ｆｉｇ.１４　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｐｏｔａｓｓｉｕｍ ｓｏｒｂａｔｅ ａｎｄ ｓｏｄｉｕｍ ｂｅｎｚｏａｔｅ ｏｎ
ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｏｆ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｉｎ Ｔｅｎｅｂｒｉｏ ｍｏｌｉｔｏｒ

３　 讨 论

超声波辅助提取黄粉虫中黄酮类物质主要是利

用超声波产生的强烈振动、粉碎和空化作用来破坏细

胞结构ꎬ更易于将黄酮类物质提取到溶剂中ꎬ该方法

具有简单、高效等特点[２６￣２７]ꎮ 在试验范围内ꎬ黄酮类

物质提取率随着超声波功率、超声波处理时间、乙醇

体积分数的增加整体呈现出先升高后降低的趋势ꎬ可
能由于超声波功率过大会破坏黄酮类化合物的结

构[２５]ꎬ超声波处理时间较长会造成多糖等杂质溶

出[２０]ꎬ乙醇体积分数过高时会使醇溶性物质(如黄酮

苷元)及脂溶性杂质(如色素)的溶出量增大[２２￣２３]ꎬ最
终会影响黄酮类物质的提取率ꎮ 田建华等[２８]从沙棘

果渣中提取总黄酮ꎬ以乙醇为溶剂ꎬ以超声波为辅助ꎬ
发现超声波功率、超声波处理时间、乙醇体积分数等

对总黄酮提取率的影响均呈现出相同的变化趋势ꎬ但
因原料不同ꎬ确定的工艺参数有区别ꎮ

日光、室内自然光可能由于紫外线使黄酮类物质

降解与异构化ꎬ低温条件下黄酮类物质比较稳定ꎬ在
温度为 ８０ ℃以上时ꎬ分解加快ꎬ与秦生华等[２９] 关于

黄酮类物质对紫外线敏感、黄酮类物质应低温保存的

研究结果一致ꎮ ｐＨ 值过高或过低均会影响黄酮类物

质的稳定性ꎬ当 ｐＨ 值为 ６ 时ꎬ黄酮类物质最稳定ꎬ黄
琼等[３０]研究洛神花总黄酮时得出ꎬ在 ｐＨ 值为３.０~
６􀆰 ０ 其稳定性最好ꎮ 葡萄糖与蔗糖ꎬ山梨酸钾和苯甲

酸钠对黄酮类物质稳定性的影响不大ꎬ与冯靖等[３１]

关于苯甲酸钠、蔗糖对银杏叶黄酮稳定性影响不大的

研究结果一致ꎮ

４　 结 论

在单因素试验基础上ꎬ 通过响应面试验优化得

到黄粉虫中黄酮类物质最佳提取条件为:液料比５０ ∶
１ (ｍｌ / ｇ)、提取温度 ６０ ℃、提取时间 ４１ ｍｉｎ、超声波

功率 ４００ Ｗ、乙醇体积分数 ７６％ꎬ 此时提取率为

０.５６３ ３％ꎬ与预测值接近ꎮ 黄酮类物质的稳定性研究

结果表明ꎬ光照、高温、过酸、过碱与强氧化剂对黄酮

类物质有一定影响ꎬ还原剂与食品添加剂在适用范围

内对黄粉虫中黄酮类物质的稳定性影响不大ꎮ
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