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摘  要：在单因素实验的基础上，运用 Design Expert 7.0.0 数据统计分析软件，采用二次正交旋转组合设计分析方法，

建立以乙醇溶液为提取溶剂，微波辅助提取葵花籽粕中绿原酸的二次回归模型．以绿原酸得率为响应值作响应面，得

到最优工艺条件为：液料比(mL﹕g)31，乙醇体积分数 70%，微波功率 495,W，微波时间 30,s，提取温度 60,℃．

在此条件下，绿原酸的得率为 14.47,mg/g． 
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with Microwave-assisted Response Surface 
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Abstract：On the basis of single-factor tests，Design Expert 7.0.0-statistical analysis software was adopted to build a quad-

ratic regression equation with chlorogenic acid yield as function，and extractability of chlorogenic acid as the response 

value，and then the response surface and contour were plotted. According to the results from the above studies，the optimum 

conditions for the microwave-assisted extraction of chlorogenic acid were obtained：the solvent to material ratio (mL﹕g)was 

31，volume fraction of the ethanol was 70%，the power of the microwave 495,W，microwave time 30,s，and the extraction 

temperature was 60,℃. Under these conditions，the chlorogenic acid yield was up to 14.47,mg/g.  
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绿原酸(chlorogenic acid，CA)又名咖啡鞣酸，是

由 咖 啡 酸 与 奎 尼 酸 生 成 的 缩 酚 酸 [1] ，分 子 式 为

C16H18O9，相对分子质量为 354.30，其半水合物为白

色或微黄色针状结晶，熔点 208,℃，比旋光度[α]D 为

35.2°．绿原酸在 25,℃水中的溶解度约为 4%，在热水

中的溶解度更大．绿原酸类化合物是含有羟基和邻

二酚羟基的有机物，为极性有机酸，极不稳定，易溶

于极性溶剂，微溶于乙酸乙酯，难溶于亲脂性有机溶

剂[2]，利用这一性质，可从植物中提取绿原酸. 

绿原酸主要存在于咖啡豆、蔬菜和水果中．许多

植物中也富含绿原酸，例如向日葵、忍冬花和杜仲叶

子[3]．绿原酸作为一种具有生理活性和药理活性的天

然物质[4]，其提取纯化及检测技术的研发已成为当前

日益关注的焦点．绿原酸在食品、医药和日用化妆品

行业有着广泛的应用．因此，开发和利用绿原酸资源

具有巨大的社会效益和经济效益． 

微波辅助提取法是一种利用微波从辅助溶剂中

提取目标物质的新技术，原料中各物质吸收微波能的

能力不同，其产生的热能及传递给周围环境的热能也

不同，这种差异使萃取体系中的某些组分或基体物质

的某些区域被选择性加热，从而使被萃取物质从基体

或体系中分离出来，进入介电常数小、微波吸收能力



 

2013 年 8 月           张 涛，等：响应面法优化微波辅助提取葵花籽粕中绿原酸 ·15·

 

差的萃取剂中[5]．与传统有机溶剂提取法相比，利用

微波辅助提取法在提高目标物质得率的同时，还可以

起到省时省力的效果，减少了原料和资源的浪费[6]． 

本实验在前期单因素实验的基础上，应用响应面

法优化葵花籽粕中绿原酸的微波辅助醇提工艺，探讨

了液料比、乙醇体积分数和微波功率对提取效率的影

响．通过实验建立各影响因素与绿原酸得率的数学

模型，从而获得最佳的生产工艺条件，为工业化生产

提供理论依据[7]． 

1 材料与方法 

1.1 材料 

葵花籽粕，北京太阳神花公司；正己烷、乙醇，天

津市北联精细化学品开发有限公司；绿原酸标准品，

贵州迪大科技生物有限责任公司． 

紫外分光光度计，上海新嘉电子有限公司；离心

机，上海安亭科学仪器厂；电子天平，上海精科实业

有限公司；微波炉，广东格兰仕集团有限公司． 

1.2 提取工艺 

取葵花籽粕粉碎后，浸于正己烷中 24,h 以除去

脂肪，湿粕低温干燥后微波辐照 30,s，然后利用乙醇

提取其中的绿原酸，4,000,r/min 离心 15,min，取上清

液检测吸光度． 

1.3 绿原酸得率的测定 

1.3.1 最大吸收波长的选择 

精密称取绿原酸标准品 1.00,mg 用无水乙醇定

容至 50,mL，用无水乙醇作参比液在 250～500,nm范

围内扫描，得出绿原酸最大吸收波长． 

1.3.2 绘制标准曲线 

准确吸取绿原酸标准品溶液 1、2、3、4、5、6、7、

8、9 和 10,mL，分别用无水乙醇定容至 10,mL，摇匀，

以无水乙醇作为参比液，在 1.3.1 中确定的波长

(3 3 1 , n m)处测 定 吸 光 度 ．以 标准品 的 质 量浓度

(µg/mL)为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制标准曲线，

得到绿原酸标准曲线方程 y＝0.041,4,x＋0.017,1， 

R
2＝0.999,7． 

1.3.3 测定绿原酸得率 

取绿原酸的提取液定容，通过紫外分光光度计测

量吸光度并按式(1)计算绿原酸得率[8]． 

  Y＝[(A－0.017,1)/0.041,4]×N×V×10
-3

/m (1)

式中：Y 为绿原酸得率，mg/g；A 为吸光度；N 为稀释

倍数；V 为绿原酸滤液体积，mL；m 为原料葵花籽粕

的质量，g． 

1.4 提取工艺参数的选择 

1.4.1 液料比对绿原酸得率的影响 

在乙醇体积分数 70%，微波功率 638,W，微波时

间 30,s，提取温度为 60,℃，提取时间 30,min，液料比

(mL﹕g)分别为 20、25、30、35、40 的条件下考察液

料比对绿原酸得率的影响． 

1.4.2 乙醇体积分数对绿原酸得率的影响 

在液料比(mL﹕g)为 30，微波功率 638,W，微波

时间 30,s，提取温度为 60,℃，提取时间为 30,min，乙

醇体积分数分别为 40%、50%、60%、70%、80%的条件

下考察乙醇体积分数对绿原酸得率的影响． 

1.4.3 微波功率对绿原酸得率的影响 

在乙醇体积分数为 70%，液料比(mL﹕g)30，微

波时间 30,s，提取温度为 60,℃，提取时间 30,min，微

波功率分别为 278、300、495、638、750,W 的条件下

考察微波功率对绿原酸得率的影响． 

1.5 响应面法优化绿原酸提取工艺 

根据单因素实验结果，选择液料比、乙醇体积分

数、微波功率的最适值作为响应面优化的中心点进行

响应面法分析，优化绿原酸提取工艺． 

2 结果与分析 

2.1 单因素实验 

2.1.1 液料比对绿原酸得率的影响 

液料比对绿原酸得率的影响如图 1 所示．由图 1

可看出，随着液料比的增加，绿原酸得率升高，表明

液料比的增大有利于绿原酸的浸出．当液料比大于

30 后，绿原酸的得率不再上升，说明葵花籽粕中的绿

原酸已基本浸出，故最佳液料比为 30． 

 

图 1 液料比对绿原酸得率的影响 

Fig. 1 Effects of material to solvent ratio on the yield of 

chlorogenic acid 

2.1.2 乙醇体积分数对绿原酸得率的影响 

乙醇体积分数对绿原酸得率的影响如图 2 所
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示．由图 2 可看出，乙醇体积分数在 40%～70%时，绿

原酸的得率随乙醇体积分数的增大而升高，在乙醇体

积分数为 70%时得率达到最高，提取效果最佳．当乙

醇体积分数超过 70%后，原料中其他杂质挣脱分子间

束缚力而溶于乙醇，从而导致目标物质得率下降[9]，

故最佳的乙醇体积分数为 70%． 

 

图 2 乙醇体积分数对绿原酸得率的影响 

Fig. 2  Effects of ethanol concentration on the yield of 

chlorogenic acid 

2.1.3 微波功率对绿原酸得率的影响 

微波功率对绿原酸得率的影响如图 3 所示．由

图 3 可看出，绿原酸得率随着微波功率的增加呈先升

高后降低的趋势，微波功率为 495,W 时绿原酸得率

达到最高．这是由于微波加热时可以使原料的绿原

酸被选择性加热而加快分子振动，分子能提高而挣脱

分子间束缚，溶于提取液中，继续增加微波功率又可

能会使原料中除目标物质的其他物质被加热而溶于

提取液中，导致得率再升高到一定值后开始下降．故

选 495,W 为最优微波功率． 

 

图 3 微波功率对绿原酸得率的影响 

Fig. 3  Effects of microwave power on the yield of chloro-

genic acid 

2.2 响应面法优化绿原酸提取工艺 

2.2.1 优化实验设计与结果 

选择液料比(X1)、乙醇体积分数(X2)、微波功率

(X3)的最适值作为响应面优化的中心点，按方程 Xi＝

(xi－x0)/Δx 对自变量进行编码，其中：xi 为自变量的

编码值，x0 为实验中心点处自变量的真实值，Δx 为自

变量的步长，Xi 为自变量的真实值[10–11]．各因子及水

平编码见表 1，结果见表 2．对该模型进行方差分析，

结果见表 3． 

表 1 响应面分析实验水平表 

Tab. 1 Analysis of factors and levels of response surface  

 因素  
水平 

X1 X2/% X3/W 

＋1 20 60 300 

  0 30 70 495 

－1 40 80 638 

表 2 响应面设计及实验结果 

Tab. 2 Tables of design and results of response surface 

实验 X1 X2/% X3/W Y/(mg·g
-1) 

1 30 70 495 14.38 

2 30 70 495 14.17 

3 40 80 495 12.23 

4 20 70 638 12.54 

5 30 70 495 14.64 

6 20 60 495 11.76 

7 30 80 638 12.97 

8 40 70 638 12.76 

9 20 80 495 11.97 

10 30 60 638 12.43 

11 30 80 300 12.68 

12 30 60 300 11.47 

13 40 70 300 12.58 

14 20 70 300 11.62 

15 30 70 495 14.47 

16 30 70 495 14.68 

17 40 60 495 12.53 

表 3 回归方程方差分析 

Tab. 3 Variance analysis of regression equation 

方差 

来源 
自由度 偏差平方和 

平均 

偏差 
F值 P值 

X1 1 0.67 0.67 8.55 0.022,2*

X2 1 0.39 0.39 5.03 0.059,8 

X3 1 0.69 0.69 8.84 0.020,7*

X1,X2 1 0.065 0.065 0.83 0.391,9 

X1,X3 1 0.14 0.14 1.79 0.223,1 

X2,X3 1 0.16 0.16 2.08 0.192,1 

X1
2 1 5.85 5.85 74.93 0.000,1**

X2
2 1 5.73 5.73 73.35 0.000,1**

X3
2 1 3.14 3.14 40.19 0.000,4**

模型 9 18.86 2.10 26.82 0.000,1**

残差 7 0.55 0.078   

失拟项 3 0.38 0.13 2.93 0.163,1 

纯误差 4 0.17 0.043   

所有项 16 19.40    

注： *表示差异显著（P＜0.05）， **表示差异极显著（P＜

0.01）；R
2＝0.971,8，Adj R2＝0.935,6． 



 

2013 年 8 月           张 涛，等：响应面法优化微波辅助提取葵花籽粕中绿原酸 ·17·

 

利用 Design Expert软件对表 3 数据进行多元回

归拟合，得到绿原酸提取得率(Y)对自变量液料比

(X1)、乙醇体积分数(X2)和微波功率(X3)的二次多项

回归模型方程： 

  Y ＝ 14.44 ＋ 0.29,X1 ＋ 0.22,X2 ＋ 0.29,X3 －

0.13,X1,X2 － 0.20,X2,X3 － 0.19,X1,X3 － 1.18,X1
2 －

1.17,X2
2－0.89,X3

2． 

用 F 检验判定回归方程中各变量对响应值影响

的显著性，概率 Pr 越小，则相应变量的显著程度越

高，由相应数据的方差分析结果(表 3)可知，回归模

型的 P＝0.000,1＜0.01，表明回归模型显著．失拟项

P＝0.163,1＞0.05，不显著，说明该模型拟合程度好． 

2.2.2 提取工艺的响应面分析与优化 

  图 4—图 6 的响应曲面图和等高线图直观地反 

映了各实验因素与响应值之间的交互作用．绿原酸

得率随着乙醇体积分数和液料比的增加出现先升高

后下降的规律(图 4)，得率对液料比的变化比对乙醇

体积分数的变化要更为敏感．从液料比和微波功率

响应面和等高线图(图 5)可以明显地看出，绿原酸得

率的最优条件接近于液料比 30 和微波功率 490,W，

并在这两点交叉区域形成最大值．并且可知，得率随

着液料比和微波功率的增加呈现先上升后下降的趋

势．从微波功率和乙醇体积分数的响应面和等高线

图(图 6)可知，虽然得率随着微波功率和乙醇体积分

数的增加都出现先升高后下降的规律，但可以看出，

绿原酸得率受微波功率的影响明显比乙醇体积分数

的显著． 

 

 

 

图 4 液料比与乙醇体积分数及其交互作用对绿原酸得率影响的响应曲面图和等高线图 

Fig. 4 Response surface map and contour map of material to solvent ratio and ethanol concentration on the yield of chlorogenic acid 

 

图 5 液料比与微波功率及其交互作用对绿原酸得率影响的响应曲面图和等高线图 

Fig. 5 Response surface map and contour map of microwave power and material to solvent ratio on the yield of chlorogenic acid 
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图 6 微波功率与乙醇体积分数及其交互作用对绿原酸得率影响的响应曲面图和等高线图 

Fig. 6 Response surface map and contour map of microwave power and ethanol concentration on the yield of chlorogenic acid 

 

2.2.3 模型验证 

  通过响应面软件分析得出绿原酸最优提取工艺

为：乙醇体积分数 70.77%，液料比 31.07，微波功率

493.64,W．预测绿原酸得率 14.49,mg/g．结合实际情

况考虑验证实验工艺条件为：乙醇体积分数 70%，液

料比31，微波功率 495,W．进行3次平行实验，测得绿

原酸平均得率为 14.47,mg/g，与理论预测值基本相

符．因此，该法所得的优化工艺参数准确可靠． 

3 结 语 

基于 Design Expert 实验设计和数据处理软件，

通过二次回归得到葵花籽粕中绿原酸微波辅助醇提

工艺过程中绿原酸得率与液料比、乙醇体积分数和微

波功率的回归模型．利用模型的响应面和等高线，对

影响绿原酸得率的因素及其相互作用进行了分析和

讨论，得到最佳工艺参数为：液料比(mL﹕g)31，乙

醇体积分数 70%，微波功率 495,W．预测的绿原酸得

率为 14.49,mg/g，验证得率为 14.47,mg/g，与预测值

基本相符，说明该模型是合理准确的．由于绿原酸热

不稳定的特性，本实验加入了微波预处理，缩短了提

取时间从而减少了绿原酸的分解，同时与传统的醇提

方法相比提高了绿原酸的得率[6]；优化后的工艺参数

为下一步的工业化生产奠定了一定的理论基础． 
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