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微波-超声辅助提取玉米须木犀草素的工艺优化 

仇  洋, 徐艳阳*, 刘  辉, 田佳琦 

(吉林大学食品科学与工程学院, 长春  130022) 

摘  要: 目的  探究微波-超声辅助提取玉米须中木犀草素的工艺条件。方法  以木犀草素得率为评价指标, 

考察液料比、乙醇浓度、超声温度、微波时间对木犀草素得率的影响 , 在单因素试验的基础上 , 采用

Box-Benhnken 试验设计优化玉米须木犀草素的提取工艺, 并建立相应的回归模型。结果  玉米须中木犀草素

的最佳提取条件如下: 液料比为 28 mL/g, 乙醇浓度为 74%, 超声温度为 58 ℃, 微波时间为 49 s; 各因素对木

犀草素得率的影响大小顺序为乙醇浓度>超声温度>液料比>微波时间。通过 3次验证试验, 玉米须中木犀草素

的得率为(0.101±0.001)%, 实际测定值与理论预测值的相对误差为1.94%。结论  该研究获得了玉米须中木犀

草素的最佳提取工艺, 为玉米须中木犀草素的开发提供参考。 

关键词: 玉米须; 木犀草素; 微波; 超声; 提取; 响应面法 

Optimization of microwave-ultrasonic assisted extraction process for luteolin 
from corn silk 

QIU Yang, XU Yan-Yang*, LIU Hui, TIAN Jia-Qi 

(College of Food Science and Engineering, Jilin University, Changchun 130022, China) 

ABSTRACT: Objective  To explore extraction conditions of total luteolin from corn silk by microwave-ultrasonic 

assisted extraction process. Methods  Effects of liquid-solid ratio, alcohol concentration, ultrasonic temperature and 

microwave time on total luteolin yield were evaluated, and total luteolin yield from corn silk was determined as an 

indicator. Based on single factor tests, microwave-ultrasonic assisted extraction conditions of total luteolin from corn 

silk were optimized by Box-Benhnken experimental design, and corresponding regression model was established. 

Results  The optimal extraction conditions of total luteolin yield from corn silk were as follows: liquid-solid ratio of 

28 mL/g, alcohol concentration of 74%, ultrasonic temperature of 58 ℃ and microwave time of 49 s. The influence of 

various parameters was in the following order: alcohol concentration>ultrasonic temperature>liquid-solid 

ratio>microwave time. Under these conditions, total luteolin yield reached (0.101±0.001)%, showing a relative error 

of -1.94% compared with predicted value. Conclusion  The optimal extraction conditions of total luteolin from corn 

silk are obtained, and these results provide references for the development of luteolin from corn silk. 

KEY WORDS: corn silk; luteolin; microwave; ultrasonic; extraction; response surface methodology 
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1  引  言 

玉米须是禾本科玉蜀黍属植物玉米的柱头, 也是我国

传统的中药材, 具有平肝、利尿、抗菌等功效[1,2], 可用于辅

助治疗高血压、肾炎、糖尿病、胆结石等病症[3]。玉米是我

国主要的粮食作物, 其产量位居杂粮之首。2014年我国的玉

米总产量达到 21567.3 万吨[4], 估算玉米须的总产量可超过

750 万吨。因此, 玉米须来源丰富、价格低廉。目前仅有少

部分被利用, 绝大部分被丢弃, 造成了严重的资源浪费。木

犀草素(luteolin)是一种天然的羟基黄酮类化合物, 具有多种

生理活性, 如抗菌[5]、抗氧化[6]、抗肺炎支原体感染[7]、抗肿

瘤[8,9]、抗炎[10]、抗过敏[11]、抗病毒、抗辐射、利胆[12]等。

由于木犀草素良好的抗菌性和抗氧化性, 作为天然的食品

防腐剂和抗氧化剂等具有广阔的应用前景。 

目前, 国内学者钟方丽[13]、朱丽[14]、熊清平[15]以及国

外学者 Kalaiselvan[16]、Shabana [17]等分别对锦灯笼宿萼、

菊花、花生壳、倒地铃、姜黄等进行了木犀草素的提取研

究, 但对玉米须中木犀草素的提取研究未见报道。提取木

犀草素的常用方法主要有传统的浸提法、热回流法, 近年

来出现的超声辅助提取和微波辅助提取等新方法[18]。因此, 

本文将微波和超声波分阶段联合提取玉米须中的木犀草素, 

并应用响应面法进行优化, 旨在为玉米须中木犀草素的开

发及应用提供参考。 

2  材料与方法 

2.1  材料与仪器 

玉米须(黑龙江省伊春市); 木犀草素标准品(HPLC 纯

≥98%, 上海源叶生物科技有限公司); 无水乙醇(分析纯, 

天津市永大化学试剂有限公司); 乙酸钾(分析纯, 天津市

华东试剂厂); 无水氯化铝(分析纯, 天津市光复精细化工

研究所)。 

AL104 型电子分析天平(梅特勒-托利多仪器有限公

司); FW177型中草药粉碎机(天津市泰斯特仪器有限公司); 

MM721AAU-PM 型美的微波炉(佛山市顺德区美的微波电

器制造有限公司); KQ-250DB型超声波清洗器(江苏省昆山

市超声仪器有限公司); 101A-1ET 电热鼓风干燥箱(上海实

验仪器厂有限公司); LD4-2A型低速离心机(北京市雷勃尔

离心机有限公司); TU-1810型紫外分光光度计(北京普析通

用仪器有限责任公司)。 

2.2  试验方法 

2.2.1  玉米须木犀草素的提取工艺 

玉米须→清洗→烘干→粉碎(过 60 目筛)→微波处理

→超声处理→离心→定容→测定 

2.2.2  玉米须中木犀草素含量的测定方法 

(1) 最大吸收波长的确定 

采用 AlCl3-CH3COOK显色法[18]测定玉米须木犀草素

的得率。准确称取木犀草素标准品 6.00 mg, 加入少量无水

乙醇溶解, 定容至 50 mL。精确移取木犀草素标准溶液 1.0 

mL, 依次加入 0.1 mol/L AlCl3 溶液 4 mL 和 1.0 mol/L 

CH3COOK溶液 6.4 mL, 用蒸馏水定容至 50 mL, 避光 15 

min, 在 250~600 nm 范围内扫描, 确定木犀草素标准品的

最大吸收波长。 

(2) 木犀草素标准曲线的绘制 

精确吸取木犀草素标准溶液 0、1.0、2.0、3.0、4.0、5.0 

mL于 50 mL容量瓶中, 采用 2.2.2 (1)中所述方法测定玉米

须中木犀草素的含量, 在最大吸收波长处测定吸光度。 

2.2.3  单因素试验设计 

选取液料比、乙醇浓度、超声温度、微波时间作为单

因素。称取 1.0 g玉米须粉末, 加入乙醇溶液并充分振荡, 分

别进行微波、超声波处理, 在 4000 r/min条件下离心 15 min, 

并取上清液, 按照 2.2.2 所述方法测定玉米须中木犀草素的

含量。各单因素水平如下: 液料比为 10、20、30、40、50 mL/g; 

乙醇浓度为 50%、60%、70%、80%、90%; 超声温度为 30、

40、50、60、70 ℃; 微波时间为 40、60、80、100、120 s。

在进行单因素试验时 , 其他固定条件分别为液料比 20 

mL/g、乙醇浓度 70%、超声温度 60 ℃、微波时间 120 s。 

2.2.4  响应面优化设计试验 

在单因素试验结果的基础上, 以液料比、乙醇浓度、

超声温度、微波时间 4 个因素为自变量, 玉米须木犀草素

的得率为响应值。采用 Box-Benhnken 试验设计优化提取

条件, 试验因素及水平编码见表 1。 
 

表 1  试验因素水平编码表 
Table 1  Coded variables and levels of factors 

因素 
 水平  

1 0 1 

A液料比(mL/g) 20 30 40 

B乙醇浓度(%) 60 70 80 

C超声温度(℃) 50 60 70 

D微波时间(s) 40 60 80 

 

2.3  数据处理与分析 

2.3.1  数据处理 

利用公式 (1)计算玉米须木犀草素的得率 , 采用

Microsoft Office Excel 2010软件计算平均值、标准偏差并

绘制图形。 

 100%
C V N

Y
M

 
   (1) 

式中: Y为玉米须木犀草素的得率(%); C为提取样液的浓度

(mg/mL); V为提取样液的体积(mL); N为稀释倍数; M为称

取玉米须的质量(mg)。 

2.3.2  数据分析 

单因素试验数据运用 SPSS 17.0统计软件进行Duncan  



第 4期 仇  洋, 等: 微波-超声辅助提取玉米须木犀草素的工艺优化 1639 
 
 
 
 
 

 

多重比较分析。采用 Design-Expert 8.06软件进行响应面优

化分析。 

3  结果与分析 

3.1  最大吸收波长的确定 

木犀草素标准品样液在 250~600 nm波长范围内的扫

描结果见图 1。当波长为 405 nm时, 吸光度达到最大值, 为

0.213 Abs。因此选择 405 nm作为测定玉米须中木犀草素

含量的吸收波长。 

3.2  木犀草素标准曲线的绘制 

以木犀草素标准品溶液浓度C为横坐标, 吸光度 A值

为 纵 坐 标 , 绘 制 标 准 曲 线 , 得 回 归 方 程 为

Y=0.0731X+0.0188(r2=0.9979), 其中 Y 表示吸光度值, X表

示木犀草素标准品的浓度, 由回归系数可知木犀草素浓度

在 0~12 μg/mL范围内线性关系良好, 如图 2所示。 

3.3  单因素试验结果 

3.3.1  液料比对玉米须中木犀草素得率的影响 

由图 3可以看出, 当液料比在 10~30 mL/g之间, 木犀

草素得率随液料比的增加而增大。这是因为随着液料比的增

加, 玉米须内部细胞与乙醇溶液间的浓度差变大, 促进木犀

草素溶于乙醇溶液, 而残留在玉米须中的量减少, 得率增

大。当液料比为 30 mL/g时, 木犀草素得率达到最大值。当

液料比超过 30 mL/g之后, 木犀草素得率逐渐减小。可能是

因为与木犀草素竞争乙醇溶液的杂质溶出量增加, 导致木

犀草素的溶解度降低, 得率下降。经 Duncan 多重比较分析

可得, 液料比 10、20、30 mL/g之间, 液料比 40、50 mL/g

之间差异显著(P<0.05), 液料比 30、40 mL/g之间差异不显

著(P>0.05)。所以, 综合考虑液料比选取 30 mL/g较佳。 

3.3.2  乙醇浓度对玉米须中木犀草素得率的影响 

由图 4 可以看出 , 随着乙醇浓度由 50%逐渐增至

70%, 木犀草素得率逐渐升高。这是因为随着乙醇浓度的

增大 , 木犀草素的溶解度增加 , 有利于玉米须中木犀草

素的溶出。当乙醇浓度为 70%时, 提取效果最好, 木犀草

素得率达到最大。但是乙醇浓度超过 70%后, 木犀草素得

率迅速下降。其原因可能是乙醇浓度进一步增大产生较大

渗透压, 同时乙醇溶液中水减少, 不利于细胞溶胀, 所以

玉米须中木犀草素的溶出量减少而得率降低。经 Duncan

多重比较分析可得, 乙醇浓度 50%、60%、70%、80%、

90%之间差异显著(P<0.05)。综合考虑后, 乙醇浓度选取

70%较佳。 
 
 

 

 
 

图 1  木犀草素标准品光谱扫描图 

Fig. 1  Spectral scanning graph of standard luteolin 
 

 
 

图 2  木犀草素标准曲线 

Fig. 2  Standard curve of luteolin 

 
 

图 3  液料比对玉米须中木犀草素得率的影响(n=3) 

Fig. 3  Effect of liquid-solid ratio on total luteolin yield  
from corn silk (n=3) 
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图 4  乙醇浓度对玉米须中木犀草素得率的影响(n=3) 

Fig. 4  Effect of alcohol concentration on total luteolin yield  
from corn silk (n=3) 

 
 
3.3.3  超声温度对玉米须中木犀草素得率的影响 

由图 5可以看出, 超声温度在 30~60 ℃之间时, 木犀

草素的得率快速增大。这是因为超声波产生空化作用、机

械作用等会在溶剂中形成无数气泡, 气泡迅速爆裂产生局

部压力来破坏组织细胞壁, 释放细胞内木犀草素[19], 同时

超声温度升高加快了分子扩散, 使得木犀草素迅速溶于提

取溶剂中而得率升高。但是当超声温度超过 60 ℃后, 木犀

草素的得率降低。这是因为超声温度逐渐接近乙醇的沸点, 

乙醇加速挥发, 从而影响了提取效果。经 Duncan多重比较

分析可得 , 超声温度 30、40、50、60 ℃之间差异显著

(P<0.05)。因此超声温度选取 60 ℃较佳。 

 
 

 
 

 

图 5  超声温度对玉米须中木犀草素得率的影响(n=3) 

Fig. 5  Effect of ultrasonic temperature on total luteolin yield  
from corn silk (n=3) 

3.3.4  微波时间对玉米须中木犀草素得率的影响 

由图 6 可以看出, 随着微波时间的延长, 木犀草素的

得率先增大后减小。当微波时间为 60 s时, 木犀草素得率

达到最大值。这可能是因为微波处理 40 s时, 木犀草素在

溶剂中不能达到平衡, 溶解量小, 提取效果较差。继续延长

微波时间会加速分子的热运动, 破裂细胞壁, 木犀草素大

量溶出, 得率升高。当微波时间超过 60 s 后, 提取溶剂中

木犀草素的溶解度达到饱和, 同时部分木犀草素分解, 提

取效果同样较差, 得率下降。经 Duncan多重比较分析可得, 

微波时间 40、60、80 s之间差异显著(P<0.05)。因此微波

时间选取 60 s较佳。 

 
 

 
 

 

图 6  微波时间对玉米须中木犀草素得率的影响(n=3) 

Fig. 6  Effect of microwave time on total luteolin yield  
from corn silk (n=3) 

 
 

3.4  响应面法优化玉米须木犀草素的提取工艺 

3.4.1  响应面试验结果分析 

采用 Design-Expert 8.06软件中 Box-Benhnken中心组

合试验设计, 共设计 29个试验点, 其中析因点 24个, 零点

5个。试验结果及分析见表 2和 3。 

利用 Design Expert 8.06软件对表 2中数据进行回归

拟合分析, 得到响应回归方程为:  

Y=+0.102.583×103A+0.014B8.333×104C+4.167×104D+
2.250×103AB+8.750×103AC1.250×103AD5.250×103BC
5.000×103BD+5.000×104CD6.208×103A20.020B20.01

3C21.458×103D2, 方程中 A为液料比(mL/g), B 为乙醇浓

度(%), C为超声温度(℃), D为微波时间(s)。 

由表 3 方差分析可知 ,  模型 F 值为 1 1 . 8 8 , 

P<0.0001, 表明该模型极显著 ; 预测值与试验值有较

高相关性 (r2=0.9224); 失拟项不显著 (P>0.05); 变异

系数 (CV)为 7.36%, 说明模型方程能够较好地反映真
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实值 ,  可用该模型对玉米须中木犀草素得率进行分

析、预测并确定木犀草素的最佳提取工艺。该模型中

一次项 B, 二次项 B2, C2 对木犀草素得率的影响极显

著 (P<0.01); 交互项 AC和二次项 A2对木犀草素得率的  

影响显著 (P<0.05); 其他项对木犀草素得率的影响不

显著 (P>0.05)。根据 F 检验得到 4 个因素对玉米须中

木犀草素得率的影响大小顺序为 : 乙醇浓度>超声温

度>液料比>微波时间。  
 

 

 
表 2  响应面法试验设计及结果 

Table 2  Experimental design and results for response surface methodology 

试验编号 A液料比(mL/g) B乙醇浓度(%) C超声温度(℃) D微波时间(s) 木犀草素得率/% 

1 30 80 70 60 0.075 

2 30 70 60 60 0.099 

3 20 70 60 80 0.093 

4 30 70 60 60 0.091 

5 30 70 70 80 0.087 

6 30 70 50 40 0.087 

7 20 80 60 60 0.093 

8 40 70 60 80 0.091 

9 30 70 60 60 0.106 

10 30 60 60 80 0.068 

11 30 80 60 80 0.089 

12 30 60 50 60 0.048 

13 20 60 60 60 0.075 

14 30 70 50 80 0.087 

15 30 60 60 40 0.056 

16 40 70 50 60 0.072 

17 40 80 70 60 0.080 

18 30 80 50 60 0.091 

19 30 80 50 60 0.088 

20 30 80 60 40 0.097 

21 40 70 60 40 0.088 

22 40 70 60 40 0.094 

23 20 70 70 60 0.069 

24 30 70 70 40 0.085 

25 30 70 60 60 0.095 

26 30 60 70 60 0.056 

27 40 60 60 60 0.053 

28 40 70 70 60 0.088 

29 30 70 60 60 0.109 
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表 3  二次回归模型的方差分析 
Table 3  ANOVA for quadratic regression model 

方差来源 平方和 自由度 均方 F值 P值 显著性 

模型 6.215×103 14 4.440×104 11.88 <0.0001 ** 

A 液料比 8.008×105 1 8.008×105 2.14 0.1653  

B乙醇浓度 2.296×103 1 2.296×103 61.44 <0.0001 ** 

C超声温度 8.333×106 1 8.333×106 0.22 0.6441  

D微波时间 2.083×106 1 2.083×106 0.056 0.8168  

AB 2.025×105 1 2.025×105 0.54 0.4738  

AC 3.063×104 1 3.063×104 8.19 0.0125 * 

AD 6.250×106 1 6.250×106 0.17 0.6888  

BC 1.102×104 1 1.102×104 2.95 0.1079  

BD 1.000×104 1 1.000×104 2.68 0.1242  

CD 1.000×106 1 1.000×106 0.027 0.8724  

A2 2.500×104 1 2.500×104 6.69 0.0215 * 

B2 2.552×103 1 2.552×103 68.27 <0.0001 ** 

C2 1.153×103 1 1.153×103 30.85 <0.0001 ** 

D2 1.380×105 1 1.380×105 0.37 0.5532  

残缺 5.233×104 14 3.738×105    

失拟项 2.993×104 10 2.993×105 0.53 0.8079  

纯误差 2.240×104 4 5.600×105    

总变异 6.739×103 28     

注: *差异显著(P<0.05); **差异极显著(P<0.01)。 

 
 

3.4.2  响应曲面分析 

根据回归方程得出不同因素的响应曲面和等高线结

果见图 7~8。从响应面图和等高线图可以分析出各因素变

化及两因素的交互作用对响应值的影响。在响应面图中, 

曲面越陡峭, 表明该因素对响应值的影响越显著。等高线

形状与两个因素的交互作用强弱有关。等高线形状接近椭

圆形, 表明两个因素间交互作用较强, 若形状接近圆形, 

表明两个因素间的交互作用较弱。 

由图 7 可以看出, 乙醇浓度的响应曲面比超声温度的

响应曲面陡峭, 并且乙醇浓度轴向等高线较密集, 这说明与

超声温度相比 , 乙醇浓度对木犀草素得率的影响更显著

(P<0.0001)。等高线接近圆形, 说明乙醇浓度与超声温度的

交互作用较弱, 且对玉米须中木犀草素得率的影响不显著

(P=0.1079>0.05)。从响应面图可以看出, 随着乙醇浓度的增加, 

木犀草素得率快速增大, 达到一定浓度后, 木犀草素得率下

降。随着超声温度的升高, 木犀草素的得率先增大后减小。 

从图 8 等高线图可以看出, 等高线呈椭圆形, 说明超

声温度和液料比的交互作用对木犀草素得率的影响显著

(P=0.0125<0.05)。随着液料比的增加, 木犀草素得率先增

大后减小, 保持超声温度不变, 液料比超过 30 mL/g 不利

于木犀草素的提取。从响应面图的弧度变化可知, 超声温

度 和 液 料 比 对 木 犀 草 素 得 率 的 影 响 均 不 显 著

(P=0.6441>0.05, P=0.1653>0.05), 表现为超声温度的响应

曲面弧度变化较小, 液料比的响应曲面较平缓。 
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图 7  乙醇浓度与超声温度对玉米须中木犀草素得率影响的响应面和等高线图 

Fig. 7  Response surface and contour plots for effects of alcohol concentration and ultrasonic temperature on 
total luteolin yield from corn silk 

 
 

 
 
 

图 8  液料比与超声温度对玉米须中木犀草素得率影响的响应面和等高线图 

Fig. 8  Response surface and contour plots for effects of liquid-solid rate and ultrasonic temperature on total 
luteolin yield from corn silk 

 
 

3.5  验证试验 

通过响应面法分析得到玉米须中木犀草素的最佳提

取工艺如下: 液料比为 27.87 mL/g、乙醇浓度为 74.30%、

超声温度为 58.04 ℃、微波时间为 49.32 s。考虑实际操作

的局限性, 将工艺参数修正为: 液料比为 28 mL/g、乙醇浓

度为 74%、超声温度为 58 ℃、微波时间为 49 s。在上述条

件下, 进行 3 次验证性试验, 得到玉米须中木犀草素的得

率为(0.101±0.001)%, 实际测定值与理论预测值的相对误

差为1.94%。 

4  结  论 

采用微波-超声辅助提取玉米须中木犀草素, 应用响

应面法建立了玉米须中木犀草素得率与液料比(A)、乙醇浓

度(B)、超声温度(C)、微波时间(D)4 个因素的二次回归方

程为:  Y=+0.102.583×103A+0.014B8.333×104C+4.167× 

104D+2.250×103AB+8.750×103AC1.250×103AD5.250×
103BC5.000×103BD+5.000×104CD6.208×103A20.020
B20.013C21.458×103D2。通过响应面法优化得到玉米须

中木犀草素的最佳提取条件如下: 液料比为 28 mL/g、乙醇

浓度为 74%、超声温度为 58 ℃、微波时间为 49 s。经过 3

次验证试验, 玉米须中木犀草素的得率为(0.101±0.001)%, 

实际值与理论值的相对误差为1.94%, 说明该响应面模型

对预测木犀草素得率和优化玉米须木犀草素的提取工艺具

有一定的可靠性。本文为木犀草素的开发提供了新的植物

资源依据。 
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