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苦荞籽粒黄酮的提取纯化及抗氧化活性研究

李摇 飞,摇 任摇 清*,摇 季摇 超,摇 侯摇 昌
(北京工商大学 食品学院, 北京摇 100048)

摘摇 要: 利用响应面分析法对苦荞籽粒总黄酮提取工艺进行研究。 以苦荞粉为原料,通过单因素

实验考察液料比、乙醇浓度、提取温度、提取时间 4 个因素对黄酮提取率的影响,利用 Design鄄Expert
8郾 0郾 6 软件中的 Box鄄Behnken 中心组合设计进行响应面试验,建立二次回归方程,得到苦荞籽粒黄

酮的较佳提取工艺为:液料比(mL / g)20颐 1,乙醇体积分数 75% ,提取温度 70 益,提取时间 4 h,此条

件下提取率为 2郾 632% 。 通过测定纯化后苦荞籽粒黄酮对 O -
2·的清除率、抗脂质过氧化能力、还原

力和 DPPH 自由基清除率,分析其抗氧化能力,并用抗坏血酸做阳性对照,结果显示苦荞籽粒总黄

酮具有还原力。 通过 SPSS 软件分析,得到其抗脂质过氧化能力、清除 O -
2 ·能力和清除 DPPH 能力

的 IC50值分别 1郾 115,0郾 498,2郾 235 滋g / mL,表明苦荞籽粒黄酮具有较强的抗氧化活性。
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摇 摇 苦荞(Fagopyrum tataricum)是一年生的双子叶

作物,蓼科 ( Polygonaceae),荞麦属 ( Fagopyrum)。
它是一种药食两用作物,含有的蛋白质、氨基酸、淀
粉、粗纤维和黄酮类化合物等都高于普通荞麦[1]。
苦荞中还富含酚类、无机盐和微量元素等多种活性

成分,其中主要是黄酮类化合物和糖醇[2]。 这些活性

物质的存在赋予了苦荞降血脂、降血糖[3 -4]等功效。
苦荞黄酮类是苦荞中一种重要的活性物质,有

抗氧化、抗肿瘤降血脂、降血压、增强心血管功能[5]

的特殊功效,因此通过对苦荞籽粒黄酮提取条件的

优化来提高苦荞黄酮的提取率有非常重要的意义。
响应面法越来越多地应用于各种优化试验中,它可

以通过较少的试验次数得到最优的提取条件[6]。 对

自由基的清除率及物质的还原力是反映该种物质抗

氧化能力强弱的重要指标。 许多研究表明,氧自由

基及其引起的脂质过氧化反应与一些免疫性损伤和

炎性损伤有很大的关系。 而黄酮类物质作为一种天

然的抗氧化剂,具有很高的研究价值和应用价值。
本实验以溶液浸提法在脱脂苦荞粉中提取黄

酮,通过单因素实验,采用统计软件 Design鄄Expert
8郾 0郾 6 中响应曲面法的 Box鄄Behnken 模式对苦荞黄

酮的提取条件进行优化,确定苦荞黄酮最佳的提取

工艺;通过测定样品清除 O -
2 ·的能力、抗脂质过氧

化能力、还原力和清除 DPPH 自由基的能力 4 个方

面来分析和评价苦荞籽粒黄酮的抗氧化活性,为苦

荞黄酮天然抗氧化剂的开发和应用提供理论依据。

1摇 材料与方法

1郾 1摇 材料与试剂

苦荞麦产于河北张家口市农业科学院。 大孔吸

附树脂,北京迪朗生化科技有限公司;芦丁对照品

(98% ),百灵威科技有限公司;抗坏血酸,北京拜尔
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迪生物技术有限公司。
DPPH 为进口分装试剂,三氯乙酸(TCA)、硫代

巴比妥酸(TBA)、硫酸亚铁、铁氰化钾、邻苯三酚、磷
酸盐缓冲液(PBS) 、Tris鄄HCl、三氯化铁、水杨酸等

均为国产分析纯。
1郾 2摇 仪器与设备

FW-100 型高速万能粉碎机,北京中兴伟业仪

器有限公司;DSHZ-300A 型水浴恒温振荡器,太仓

市实验设备厂;SHB-芋 型循环水式多用真空泵,郑
州长城科工贸有限公司;T6 型新世纪紫外可见分光

光度计,北京普析通用仪器有限责任公司;RE -
52AA 型旋转蒸发器,上海亚荣生化仪器厂;DK-S22
型电热恒温水浴锅,上海精宏实验设备有限公司;TDL
-5-A 型离心机,上海安亭科学仪器厂。
1郾 3摇 方法

1郾 3郾 1摇 苦荞黄酮的提取[7]

将苦荞籽粒清洗,50 益烘箱干燥 24 h,粉碎,过
100 目筛,60 ~ 90 益石油醚于恒温水浴摇床中 60 益
脱脂 9 h,减压抽滤,干燥,得脱脂苦荞粉。 准确称取

4郾 00 g 脱脂苦荞粉,加入不同浓度的乙醇溶液,于恒温

水浴摇床中提取一定时间,提取液减压抽滤后得苦荞

黄酮样品液。 样品液经真空浓缩、冷冻干燥得到苦荞

黄酮粗提物。 将苦荞黄酮粗提物以一定浓度复溶于去

离子水中,大孔树脂吸附纯化得苦荞总黄酮。
1郾 3郾 2摇 黄酮含量的测定

将黄酮样品液用体积分数 70% 乙醇溶液定容

至一定体积,混匀,以芦丁为对照品,采用 NaNO2 鄄Al
(NO3) 3 鄄NaOH 分光光度法[8] 测定样品液中的黄酮

含量。
1郾 3郾 3摇 芦丁标准溶液的配制和标准曲线的制作

1郾 3郾 3郾 1摇 标准溶液的配制

将芦丁标准品于 120 益烘箱中烘至恒重,于干

燥器中冷却,精密称取 0郾 030 g 冷却后的芦丁标准

品,用体积分数 70%的乙醇溶解,定容至 100 mL,得
质量浓度为 0郾 300 mg / mL 芦丁标准液。
1郾 3郾 3郾 2摇 标准曲线的制备[9]

分别准确吸取芦丁标准液 0,1郾 0,2郾 0,3郾 0,
4郾 0,5郾 0,6郾 0 mL 于 25 mL 比色管中,用 70%乙醇定

容至 12郾 5 mL,加入质量分数为 5% 的 NaNO2 溶液

0郾 7 mL,混匀,静置 5 min 后加入质量分数为 10%的

Al(NO3) 3溶液 0郾 7 mL,静置 6 分钟后加入浓度为 1
mol / L 的 NaOH 溶液 5 mL,70%乙醇定容至 25 mL,
混匀,静置 10 min 后用 1 cm 比色皿于 510 nm 波长

处测定吸光度,同时用 70%乙醇溶液代替芦丁标准

液作为参比,以所测得的吸光度 A 为横坐标,芦丁

质量浓度 Y(mg / mL)为纵坐标绘制标准曲线。 求得

芦丁质量浓度 Y 与吸光度 A 的回归方程: Y =
2郾 005A + 0郾 007 2,方程 R2为 0郾 999 6,说明该方程在

0 ~ 1郾 8 mg / mL 呈良好的线性关系。
1郾 3郾 4摇 总黄酮含量的测定

准确吸取 1郾 0 mL 稀释一定倍数的苦荞黄酮粗

样品液于 25 mL 比色管中,按照 1郾 3郾 3郾 2 节方法测

定吸光度,根据回归方程得出苦荞黄酮的质量浓度,
计算出苦荞中总黄酮的提取率,见式(1)。

总黄酮提取率 = cVN
m 伊 1 000 伊 100% , (1)

式(1)中,c 为计算得出的黄酮质量浓度,mg / mL;V
为定容的体积,mL;N 为样品稀释倍数; m 为脱脂苦

荞粉的质量,g。
1郾 4摇 单因素实验

液料比的确定:取脱脂苦荞粉 4郾 00 g,按液料比

(mL / g)分别为 5颐 1,10颐 1,15颐 1,20颐 1,25颐 1加入体积

分数为 70%的乙醇,于水浴恒温振荡器中 70 益提

取 4 h,减压抽滤,测浸提液中黄酮含量。
乙醇浓度的确定:取脱脂苦荞粉 4郾 00 g,按液料

比 15 颐 1 分别加入体积分数为 50% ,60% ,70% ,
80% ,90%的乙醇,于水浴恒温振荡器中 70 益提取

4 h,减压抽滤,测浸提液中黄酮含量。
提取温度的确定:取脱脂苦荞粉 4郾 00 g,按液料

比 15颐 1分别加入体积分数为 70% 的乙醇于水浴恒

温振荡器中分别在 50,60,70,80 益条件下提取 4 h,
减压抽滤,测浸提液中黄酮含量。

提取时间的确定:取脱脂苦荞粉 4郾 00 g,按液料

比 15颐 1分别加入体积分数为 70% 的乙醇于水浴恒

温振荡器中,70 益 分别提取 2,3,4,5,6 h,减压抽

滤,测浸提液中黄酮含量。
1郾 5摇 苦荞籽粒黄酮提取响应面法优化分析

本试验采用 Design鄄Expert 8郾 0郾 6 软件中的 Box鄄
Behnken 中心组合试验设计原理设计响应面实验。
实验选取液料比、乙醇浓度、提取温度、提取时间 4
个对苦荞黄酮提取率影响较大的因素,根据单因素

实验结果对提取工艺进行四因素三水平的响应面试

验设计与分析。
1郾 6摇 AB鄄8 型树脂纯化工艺

1郾 6郾 1摇 树脂的预处理

将大孔树脂于一定量体积分数为 95% 乙醇溶
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液中浸泡 24 h,用乙醇洗至留出液加水不浑浊,去离

子水浸泡,洗至无醇味后备用[10]。
1郾 6郾 2摇 AB-8 型大孔树脂的静态吸附及解析

准确称取处理好的 AB -8 型树脂,按比例加入

已知浓度的苦荞籽粒粗黄酮溶液,室温下吸附 6 h,
每隔一定时间用分光光度法测定吸附后溶液中黄酮

含量。 吸附后溶液减压抽滤,得吸附后树脂,加入一

定量 70%乙醇溶液,室温解析 4 h,每隔一定时间测

定解吸溶液中的黄酮含量。 将解析液进行减压抽

滤,滤液经真空浓缩除去乙醇,冷冻干燥,得纯化后的

苦荞籽粒黄酮,按 1郾 3郾 2 的方法测定黄酮纯度。 吸附量

Q(mg / g)和解析率(%)的计算公式如式(2):

Q =
C0V0 - C tVt

W ; P =
CpVp

QW 伊 100% , (2)

式(2)中,Q 为每克树脂的吸附量,mg / g;P 为树脂

的解析率,% ;C0为初始溶液质量浓度,mg / mL;C t为

吸附后溶液质量浓度,mg / mL;Cp为解析后溶液质量

浓度,mg / mL;Vp为解析后溶液体积,mL;V0 为初始

溶液体积,mL;Vt为吸附后溶液体积,mL;W 为湿树

脂质量,g。
1郾 7摇 苦荞籽粒黄酮抗氧化性的测定

1郾 7郾 1摇 测定清除 O -
2·自由基能力[11]

采用邻苯三酚自氧化测定:取 pH 8郾 2,0郾 05 mol / L
的 Tris鄄HCl 缓冲液 4郾 5 mL,去离子水 4郾 2 mL,25 益
保温 20 min,立即加入 0郾 3 mL 以 10 mmol / L HCl 配
制的邻苯三酚溶液,快速混匀,倒入比色皿,每隔 30 s
测其 320 nm 处的吸光度,HCl 溶液代替邻苯三酚作为

参比,计算线性范围内每分钟吸光度的增加值 驻A0。
苦荞籽粒黄酮活性测定:先分别加入 1郾 0 mL 各

梯度质量浓度的黄酮溶液和 3郾 2 mL 蒸馏水,再加邻

苯三酚并进行后续操作,计算线性范围内每分钟吸

光度的增加值 驻A1。 抗坏血酸作阳性对照。

清除率 =
驻A0 - 驻A1

驻A0
伊 100% 。 (3)

1郾 7郾 2摇 测定抗脂质过氧化能力[12]

将 1 mL 10 mg / mL 大豆卵磷脂溶液、1 mL 0郾 4
mmol / L 的硫酸亚铁溶液 及 1 mL 样品依次加入到

10 mL 离心管。 避光 37 益 水浴 60 min,加入 TCA鄄
TBA鄄HCl 混合液 2 mL,95 益水浴 15 min,冷水冷却,
4 000 r / min 的转速离心 10 min,测上清液在 535 nm
处吸光度 Ap,1 mL 去离子水代替卵磷脂作参比。 空

白管以 1 mL 去离子水代替样品,测其吸光度 Aq。
抗坏血酸作阳性对照。

抑制率 =
Aq - Ap

Aq
伊 100% 。 (4)

1郾 7郾 3摇 测定还原力[11]

向比色管中依次加入 pH 6郾 6 的 PBS 2郾 5 mL、质
量分数为 l%的 K3Fe(CN) 6溶液 2郾 5 mL 和不同质量

浓度的样品溶液 2郾 5 mL,混匀,50 益水浴 20 min,快速

冷却,加入质量分数为 10% TCA 溶液 2郾 5 mL,4 000
r / min 离心 10 min。 取 5郾 0 mL 上清液,加入蒸馏水 4郾 0
mL 和质量分数为 0郾 1%的 FeCl3溶液 1郾 0 mL,充分混

匀,静置 10 min 后,700 nm 波长处测吸光度。 抗坏血酸

做阳性对照,吸光度越大则还原力越强。
1郾 7郾 4摇 测定清除 DPPH 自由基的能力[13]

取 2 mL 2 伊 10 - 4 mol / L DPPH 的乙醇溶液 2 mL
及不同质量浓度样品溶液 2 mL,依次加入比色管

中,混匀,室温放置 30 min,以无水乙醇作参比,测其

在 517 nm 波长下的吸光度。 相同方法测定 2 mL 无

水乙醇与 2 mL DPPH 溶液混合后的吸光度 A1,以及

2 mL 样品液与 2 mL 无水乙醇混合后的吸光度 A2,
抗坏血酸做阳性对照,计算样品对 DPPH 的抑制率:

抑制率 =
A1 - (A0 - A2)

A1
伊 100% 。 (5)

2摇 结果与分析

2郾 1摇 单因素实验结果

2郾 1郾 1摇 液料比对苦荞籽粒总黄酮提取率的影响

液料比和黄酮提取率的关系如图 1。 由图 1 可

知,随着液料比的增加,苦荞总黄酮提取率也逐渐增

大。 当液料比为 15 颐 1(mL / g)时,苦荞黄酮提取率

达到峰值,超过该比例后,黄酮提取率略有所下降后

趋于稳定,故选择液料比为 15颐 1。

图 1摇 不同液料比对黄酮提取率的影响

Fig. 1摇 Effect of liquid鄄to鄄solid ratio on flavonoid yield

2郾 1郾 2摇 乙醇体积分数对苦荞总黄酮提取率的影响

乙醇体积分数和黄酮提取率的关系如图 2。 随

着乙醇体积分数的增加,苦荞总黄酮提取率显著增

大,当乙醇体积分数为 70% 时黄酮提取率达到峰
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值,超过该体积分数后黄酮提取率反而减小。 这可

能是因为高浓度的乙醇使一些醇溶性的杂质溶解度

增加,影响了黄酮的溶解度,使提取率有所降低[14]。

图 2摇 不同体积分数乙醇对黄酮提取率的影响

Fig. 2摇 Effect of ethanol concentration on flavonoids yield

2郾 1郾 3摇 提取温度对苦荞总黄酮提取率的影响

提取温度和黄酮提取率的关系如图 3。 在 50 ~
70 益,苦荞黄酮提取率随着温度的升高而有明显升

高,70 益时达到峰值。 继续升高温度,黄酮提取率

有所下降,这可能是过高的提取温度加快了乙醇溶

液的蒸发,从而降低了提取率。 而且高温也会导致

黄酮的结构被氧化破坏。 因此提取温度选在 70 益
为宜。

图 3摇 不同提取温度对黄酮提取率的影响

Fig. 3摇 Effect of extraction temperature on flavonoids yield

2郾 1郾 4摇 提取时间对苦荞总黄酮提取率的影响

提取时间和黄酮提取率的关系如图 4。 提取时

间为 4 h 时,苦荞黄酮提取率最大,继续加长提取时

间,黄酮提取率反而减小,这可能是由于时间过长溶

剂挥发、黄酮被氧化损失等原因所致。 考虑到时间

及能源节约等问题,提取时间最终选择 4 h。

图 4摇 不同提取时间对黄酮提取率的影响

Fig. 4摇 Effect of extraction time on flavonoids yield

2郾 2摇 苦荞黄酮提取响应面优化分析

2郾 2郾 1摇 响应面分析因素及水平

综合单因素实验结果,设计响应面分析因素水

平见表 1。

表 1摇 苦荞中总黄酮提取响应面试验因素与水平

Tab. 1摇 Factors and levels in response surface design
of flavonoids extraction

因素
水平

- 1 0 1

A 液料比 / (mL·g - 1) 10 15 20
B 乙醇体积分数 / % 60 70 80

C 提取温度 / 益 60 70 80
D 提取时间 / h 3 4 5

2郾 2郾 2摇 响应面试验设计及结果

响应面试验设计及结果见表2 。试验共有 29
表 2摇 苦荞中黄酮提取响应面试验设计及结果

Tab. 2摇 Response surface design arrangement and
experimental results of flavonoids extraction

试验号 A B C D Y 提取率 / %
1 0 - 1 0 1 2郾 205
2 0 0 0 0 2郾 705
3 0 0 - 1 - 1 2郾 491
4 0 0 0 0 2郾 686
5 0 - 1 1 0 2郾 123
6 0 0 0 0 2郾 601
7 1 - 1 0 0 2郾 312
8 0 - 1 - 1 0 2郾 073
9 0 1 - 1 0 2郾 504
10 1 0 1 0 2郾 433
11 - 1 0 - 1 0 2郾 314
12 0 1 0 - 1 2郾 643
13 - 1 - 1 0 0 2郾 151
14 1 0 0 - 1 2郾 434
15 1 0 0 1 2郾 440
16 - 1 0 0 - 1 2郾 410
17 1 0 - 1 0 2郾 545
18 0 0 1 1 2郾 300
19 0 1 1 0 2郾 565
20 0 1 0 1 2郾 675
21 1 1 0 0 2郾 450
22 - 1 0 1 0 2郾 173
23 0 0 - 1 1 2郾 333
24 0 0 1 - 1 2郾 387
25 0 0 0 0 2郾 576
26 0 0 0 0 2郾 645
27 - 1 0 0 1 2郾 296
28 0 - 1 0 - 1 2郾 208
29 - 1 1 0 0 2郾 430
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个试验点,24 个析因点,5 个中心点,零点试验重复

5 次,用来估计试验中的误差。 本试验采用 Design鄄
Expert 8郾 0郾 6 软件对所得数据进行 ANOVA 分析,分
析结果见表 3。

表 3摇 响应面法对黄酮提取率的 ANOVA 分析结果

Tab. 3摇 ANOVA of constructed regression model of flavonoids extraction

方差来源 自由度 平方和 均方 F 值 P 值

A 0郾 82 14 0郾 058 8郾 02 0郾 000 2 极显著

B 0郾 059 1 0郾 059 8郾 12 0郾 0128 显著

C 0郾 4 1 0郾 4 55郾 3 < 0郾 000 1 极显著

D 6郾 08 伊 10 - 3 1 6郾 08 伊 10 - 3 0郾 84 0郾 375 7

AB 8郾 22 伊 10 - 3 1 8郾 22 伊 10 - 3 1郾 13 0郾 305 6

AC 4郾 98 伊 10 - 3 1 4郾 98 伊 10 - 3 0郾 69 0郾 421 7

AD 2郾 16 伊 10 - 4 1 2郾 16 伊 10 - 4 0郾 03 0郾 865 5

BC 3郾 62 伊 10 - 3 1 3郾 62 伊 10 - 3 0郾 5 0郾 492 1

BD 2郾 79 伊 10 - 5 1 2郾 79 伊 10 - 5 3郾 84 伊 10 - 3 0郾 951 5

CD 3郾 20 伊 10 - 4 1 3郾 20 伊 10 - 4 0郾 044 0郾 836 8

A2 1郾 64 伊 10 - 3 1 1郾 64 伊 10 - 3 0郾 23 0郾 642 4

B2 0郾 13 1 0郾 13 18郾 46 0郾 000 7 极显著

C2 0郾 15 1 0郾 15 20郾 04 0郾 000 5 极显著

D2 0郾 17 1 0郾 17 23郾 13 0郾 000 3 极显著

模型 0郾 051 1 0郾 051 6郾 97 0郾 019 4 显著

总残差 0郾 1 14 7郾 27 伊 10 - 3

失拟误差 0郾 09 10 8郾 98 伊 10 - 3 3郾 01 0郾 150 2 不显著

纯误差 0郾 012 4 2郾 99 伊 10 - 3

总和 0郾 92 28

摇 摇 P < 0郾 05 为显著,P < 0郾 01 为极显著

摇 摇 4 个因子经拟合得到与黄酮提取率 Y 相关的回

归方程见式(6):
Y = - 15郾 886 83 + 0郾 201 18A + 0郾 232 69B +
0郾 212 88C + 0郾 407 73D - 7郾 056 伊 10 - 4AB +

1郾 471 伊 10 - 4AC + 6郾 014 伊 10 - 3AD +
2郾 640 伊 10 - 5BC + 8郾 945 伊 10 - 4BD +

1郾 792 伊 10 - 3CD - 5郾 737 伊 10 - 3A2 - 1郾 495 伊
10 - 3B2 - 1郾 617 伊 10 - 3C2 - 0郾 089 118D2。 (6)
试验的方差分析中,当 P 值小于 0郾 05 即表示该

项指标显著。 从表 3 的分析结果可知,整体模型的

P 值为 0郾 019 4,相关系数为 0郾 851 6,失拟误差为

0郾 150 2,表明该二次方程模型可以很好地拟合实

验,说明这种方法是可靠的[15],使用该方程模拟真

实的四因素三水平的分析是可行的。 乙醇浓度对提

取率影响显著,液料比、提取温度对提取率的影响达

到了极显著,三者的二次项对苦荞黄酮提取率的影

响也均达到了极显著的水平,表明试验因子对响应

值不是简单的线性关系,二次项与响应值也有很大

关系。 在选取的 4 个因素水平范围内,对苦荞籽粒

黄酮提取率的影响大小顺序为:提取温度(C) > 液

料比(A) >乙醇体积分数(B) >提取时间(D)。
本次试验各因素间响应面分析图及等高线见图

5,曲面越陡峭表明该因素对响应值的影响越显

著[16]。 从图 5 可以看出液料比、乙醇体积分数和提

取温度对总黄酮的得率影响比较大,而提取时间对

应的曲线变化则比较平缓,这和表 3 的方差分析结

果吻合,液料比、乙醇体积分数和提取温度对应的 P
值均达到了显著水平,而提取时间对响应值的影响

则不显著。 Design鄄Expert 8郾 0郾 6 软件分析得 4 个因

素特征值依次为 1,0郾 493, - 0郾 043,0郾 037,即苦荞
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黄酮的最佳提取条件为液料比 20 颐 1 mL / g,乙醇体

积分数 74郾 96% ,提取温度 69郾 56 益,提取时间 4郾 04
h,理论较佳提取率为 2郾 606% 。

图 5摇 两因素交互作用对总黄酮得率的响应面图和等高线图

Fig. 5摇 Response surface and contour plots for effects of operating parameters on the extraction rate of total flavonoids
摇

2郾 3摇 验证实验

为了检验响应面法的可行性,采用实验得出的

最佳提取条件进行苦荞黄酮浸提的验证实验。 为方

便实际操作和以后生产将提取条件调整为:液料比

20 mL / g,乙醇体积分数 75% ,提取温度 70 益,提取

时间 4 h,此时计算出的理论提取率为 2郾 606% 。 表

4 为重复实验的结果,5 次平行实验得到的苦荞黄酮

实际平均提取率为 2郾 632% ,RSD 值为 1郾 79% ,说明

该数学模型能很好地预测各因素与提取率之间的

关系。

表 4摇 响应面分析结果重复试验

Tab. 4摇 Repeated trials of response surface analysis results

试验序号 1 2 3 4 5 平均提取率 / % RSD / %

A510 0郾 508 0郾 522 0郾 517 0郾 537 0郾 510
2郾 632 1郾 79

提取率 / % 2郾 578 2郾 683 2郾 674 2郾 631 2郾 593

图 6摇 AB-8 大孔树脂静态吸附和解析曲线

Fig. 6摇 Static adsorption and desorption curves of AB-8

2郾 4摇 苦荞籽粒粗黄酮的纯化

图 6(a)是 5 g AB-8 型湿树脂对 40 mL 质量浓

度为 20 mg / mL 的黄酮溶液进行吸附的吸附曲线。

由图 6(a)可知,在 0 到 0郾 5 h,树脂对黄酮的吸附量

迅速上升。 0郾 5 h 到 4 h 上升趋势较平缓,吸附 4 h
后树脂的吸附量已经趋于平衡,达到平均每克树脂
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吸附 24 mg 黄酮。 图 6(b)为 40 mL 体积分数 70%
的乙醇溶液对 4 g 吸附后树脂进行解析的解析曲

线。 由图 6(b)可知,AB-8 型大孔树脂能快速达到

解吸平衡,0郾 5 h 时解析率高达 80% 以上,解析

1 h 后解析率趋于稳定。 因此,在对苦荞粗黄酮进行

初步纯化时选定 AB-8 型大孔树脂吸附时间为 4 h,
解析时间为 1 h。 测得纯化后苦荞黄酮的纯度为

76郾 47% 。
2郾 5 摇 苦荞籽粒黄酮抗氧化分析

2郾 5郾 1 摇 苦荞籽粒黄酮清除 O -
2·的能力

图7为邻苯三酚自氧化法测得的不同质量浓度

苦荞籽粒黄酮对 O -
2·的清除率。由图 7 可知,苦荞籽

粒黄酮清除 O -
2 ·的能力随着样品浓度的增大而增

大,在黄酮质量浓度为 150 滋g / mL 后清除率呈线性

关系上升。 说明苦荞籽粒黄酮对 O -
2·有一定的清除

效果,通过拟合方程计算其 IC50值为 0郾 498 mg / mL,高
于抗坏血酸的 IC50 值(0郾 139 mg / mL),表明苦荞黄

酮对 O -
2·的清除能力低于抗坏血酸。

图 7摇 苦荞籽粒黄酮超氧离子自由基清除能力

Fig. 7摇 Superoxide anion radicals scavenging capabilities
of total flavonoids in seed of tartary

2郾 5郾 2摇 苦荞籽粒黄酮抗脂质过氧化的能力

图 8 是不同质量浓度苦荞籽粒黄酮和抗坏血酸

抗大豆卵磷脂过氧化能力的测定。 由图 8 可知,随
着苦荞籽粒黄酮质量浓度的增大,其对 Fe2 + 引发的

卵磷脂脂质体过氧化的抑制作用有明显的上升趋

势。 黄酮类物质通过与铁离子进行螯合并清除氧化

过程产生的自由基和过氧化物来抑制大豆卵磷脂的

进一步氧化[17],因此苦荞籽粒黄酮能表现出较强的

抗脂质过氧化能力。 样品抗脂质过氧化能力 IC50值

为 1郾 115 mg / mL,略高于抗坏血酸 ( IC50 值 0郾 693
mg / mL),表明苦荞黄酮抗脂质过氧化能力略低于抗

坏血酸。
2郾 5郾 3摇 苦荞籽粒黄酮的还原力

样品的还原力和抗氧化活性有明显相关性[18],
苦荞籽粒总黄酮还原力测定依据样品能够提供电子

的数目和难易程度,图 9 为苦荞籽粒黄酮和抗坏血

图 8摇 苦荞籽粒黄酮抗脂质过氧化能力

Fig. 8摇 Lipid peroxidation inhibiting capability of total
flavonoids in seed tartary

酸还原力的测定结果。 由图 9 可知,在一定范围内,
苦荞籽粒黄酮的还原力随着浓度的升高而增大,表
明苦荞籽粒黄酮具有还原力,但其还原力低于抗坏

血酸,且随着二者浓度的升高,还原力差距变大。

图 9摇 苦荞籽粒黄酮还原力

Fig. 9摇 Reducing abilities of total flavonoids in
seed of tartary buckwheat

2郾 5郾 4摇 苦荞籽粒黄酮清除 DPPH 自由基的能力

图 10摇 苦荞籽粒黄酮清除 DPPH 自由基能力

Fig. 10摇 DPPH scavenging capability of total flavonoids in
the seed of tartary buckwheat

图 10 和图 11 分别为不同质量浓度苦荞籽粒黄

酮和抗坏血酸溶液清除 DPPH 自由基的能力。 由图

10 可知,苦荞籽粒黄酮在 30 滋g / mL 到 100 滋g / mL
随着黄酮浓度的增大,清除 DPPH 自由基的能力也

增大,之后保持平衡,清除率稳定在 90% 左右。 由

图 11 可知,抗坏血酸为 10 滋g / mL 时对 DPPH 自由

基的清除率即达到了 90% 。 因此较高浓度的黄酮

溶液(大于 100 滋g / mL)对 DPPH 自由基的清除率接

近抗坏血酸。 通过拟合方程计算的苦荞籽粒总黄酮

清除 DPPH 自由基的 IC50值为 2郾 235 滋g / mL,说明所

提样品有比较强的清除 DPPH 自由基能力。

36第 33 卷 第 6 期摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 李摇 飞等: 苦荞籽粒黄酮的提取纯化及抗氧化活性研究



图 11摇 抗坏血酸清除 DPPH 自由基能力

Fig. 11摇 DPPH scavenging capability of ascorbic acids

3摇 结摇 论

用水浴摇床对苦荞籽粒总黄酮进行了提取,在
较好控制温度的同时增大了苦荞粉和溶剂的接触面

积。 响应面试验得出黄酮的较佳提取条件为:液料

比(mL / g)20 颐 1,乙醇体积分数 75% ,提取温度 70
益,提取时间 4 h,测得的实际提取率为 2郾 632% 。
其中,温度对提取率影响最大,验证实验说明所得结

果可用。 所得苦荞籽粒粗黄酮经 AB-8 型大孔树脂

吸附 纯 化 后 的 纯 度 达 到 76郾 47% ( 纯 化 前 为

36郾 17% )。
本实验通过研究苦荞籽粒黄酮清除超氧离子自

由基、抗脂质过氧化能力、对 Fe3 + 的还原力及清除

DPPH 自由基的能力进行研究,并用抗坏血酸作阳

性对照。 结果表明苦荞籽粒总黄酮具有一定的抗氧

化活性,其中对 DPPH 自由基的清除能力比较强,其
IC50值为 2郾 235 滋g / mL。 样品抗脂质过氧化能力与

抗坏血酸非常接近,清除 O -
2 ·能力和还原力均低于

抗坏血酸,二者的差距均随着浓度的增加而增大。
本实验结果可为苦荞保健品及其他方面的开发利用

提供一定的参考。
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Design and Research of Continuous High鄄speed Supply
Mechanism for Pasteboard of Carton Packaging Machine

ZHANG Youliang1,摇 SUN Jianhua2,摇 LI Lige1,摇 WANG Ligang1,摇 HAN Chen1,摇 BAI Bingyu1

(1. Light Industry Xi爷an Mechanical Research Institute,Xi爷an 710086,China;
2. Horological Research Institute of Light Industry, Xi爷an 710061,China)

Abstract: The pasteboard supply is one of the bottlenecks for carton packaging machine. To meet the de鄄
mand of pasteboard supply for carton packaging machine to achieve the production of 80 boxes per mi鄄
nute, this study provided a solution combined with vertical and horizontal conveying methods. The verti鄄
cal conveying technology was relatively mature and widely applied. In order to improve the speed of hori鄄
zontal conveying, we puts forward a resolution combined with the short鄄distance horizontal pasteboard
conveying mechanism and the double roller conveying mechanism so as to analyze the working and struc鄄
ture principle of all assembly units. Meanwhile, the rationality and practicality of this resolution were dis鄄
cussed and the speedy conveying was also achieved.

Key words: carton packing machine; sucking pasteboard mechanism; delivery mechanism; innovative
design; double revolving delivery
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Extraction and Antioxidant Activity of Total Flavonoids
from Tartary Buckwheat Seed

LI Fei,摇 REN Qing*,摇 JI Chao,摇 HOU Chang
(School of Food and Chemical Engineering, Beijing Technology and Business University, Beijing 100048, China)

Abstract: Response surface methodology was used to optimize the extraction processing of the total fla鄄
vonoids in the seed of tartary buckwheat according to central composite design principle based on the sin鄄
gle factor experimental results. Through the analysis of cross鄄interaction among factors by the Design鄄
Expert software, the optimal extraction conditions were found to be liquid鄄material ratio 20 颐 1, alcohol
concentration 75% , extraction temperature 70 益, and extraction time 4h. The extraction rate of fla鄄
vonoids was 2郾 632% under the optimal extraction conditions. Meanwhile, the antioxidant activity of total
flavonoids was assessed by scavenging hydroxyl radicals and DPPH radical, anti鄄lipid peroxidation, and
reducing power. The results showed that the total flavonoids in the seed of tartary buckwheat presented a
strong antioxidant activity to scavenge DPPH radicals and IC50 values of anti鄄lipid peroxidation, scavenge
hydroxyl radicals, and DPPH radical were 1郾 115, 0郾 498, and 2郾 235 滋g / mL.

Key words: seed of tartary buckwheat; flavonoids; response surface methodology; antioxidant activity

(责任编辑:檀彩莲)

28 食品科学技术学报摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 2015 年 11 月


