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要!研究了盐酸溶液提取小米多糖%基于
I

因素
!

水平的
H'LDH0/*b0*

设计"用响应面法来获得酸摩尔浓

度(液固质量比(提取时间与提取温度等最佳条件组合"以期达到最高多糖收率%再将试验数据用多重回归分析

法拟合成一个二次方程并对其进行分析和诊断%结果是最佳提取条件&酸摩尔浓度
#>IK',

+

Z

"液固质量比

#$e!

"提取时间
">#/

"提取温度
E$>#j

%在此条件下小米多糖的实际收率是
IB>#BK

3

+

3

"与模型的指示值

ICe"!K

3

+

3

非常接近"可见"得到的数学模型具有较高的相关性%

关键词!小米'多糖'酸提取'响应面法
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小米"又名粟"是一年生草本谷类植物的种子$$$谷子脱皮后得到的产品"因其颗粒直径大小约为

"

#

#KK

"故名%小米具有很高的营养价值"它不仅可作为食粮供食用"又可酿酒"还可入药"具有清热(

清渴"滋阴"补脾肾和肠胃"利小便(治水泻等功效%小米含有丰富的蛋白质(维生素(膳食纤维(脂肪(钙

和多酚)

"

*

"研究发现"小米还含有多糖)

#D!

*

%多糖是由多个单糖!可相同也可不同#经糖苷键聚合而成的碳

水化合物"以天然大分子的形式广泛存在于高等植物(真菌(动物等体内%近年来"多糖已成为研究的热

门"见之报道的有关多糖的中文文献就超过十万篇%有研究用不同的方法提取多糖的"如用热水提取茯

苓多糖)

I

*

"用
%Fc

的乙醇提取玉屏风总多糖)

F

*

"用碱溶液提取黑木耳多糖)

B

*

"用酸溶液提取海带多

糖)

C

*

"#B

"用
RN

#

超临界萃取绵马贯众多糖)

E

*

"用纤维素酶辅助提取锦葵多糖)

%

*

"用微波辅助从肉桂皮中提

取多糖)

"$

*

"用超声波辅助从佛手瓜中提取多糖)

""

*

"C"

'也有用多重手段协同辅助提取的"如超声协同酶辅

助提取芦蒿多糖)

"#

*

"超声辅助酸液提取薏苡仁多糖)

"!

*

"超声辅助碱液提取沁洲黄小米多糖)

"I

*

"表面活性

剂协同酶解提取荔枝核多糖)

"F

*

"等等%还有研究多糖功效的"如黑木耳多糖具有降血脂的功能)

B

*

"贯叶

连翘多糖具有抗氧化和抗菌作用)

"B

*

"茶籽多糖具有清除羟自由基(

]__P

自由基(超氧阴离子自由基(亚

硝酸盐的效果及还原能力)

"C

*

"马齿苋多糖具有抗肿瘤的功效以及能提高免疫力)

"E

*

"苦丁茶多糖具有降血

糖的功效)

"%

*

"山芝麻多糖能抑制
)

D

葡萄糖苷酶的活性)

#$

*

"乌贼生殖腺多糖有吸湿保湿的性能)

#"

*

"黑木耳

多糖能使大豆蛋白的乳化活性和乳化稳定性有明显改善)

##

*

"兰坪被毛孢粗多糖有延缓衰老的功效)

#!

*

"等

等%小米多糖的热水提取)

#

*和碱液提取)

!

"

"I

*已见报道"但用酸溶液提取小米多糖尚未见报道%酸能使多

糖的糖苷键断裂而获得更多的单糖和低聚糖)

C

*

"#B

"同时用酸溶液提取多糖可使其收率和纯度得到提高"

且所得多糖的生物活性较高)

#I

*

FI

"但对酸的摩尔浓度有一定要求%为此"研究了小米多糖的酸溶液提取"

先单因素考察了酸摩尔浓度!盐酸水溶液"

K',

+

Z

#(液固质量比!去离子水与小米质量比#(提取时间!

/

#

及提取温度!

j

#等对多糖收率!

K

3

+

3

#的影响'进一步采用
I

因素
!

水平的
H'LDH0/*b0*

设计响应面法

优化了提取工艺条件"使多糖的收率更高"并对建立的模型进行了分析评价%

9

!

材料与方法

9;9

!

材料"试剂及仪器

试验材料&小米"购于杭州物美超市"产地辽宁省朝阳市%

试验药剂&葡萄糖!分析纯"天津市致远化学试剂有限公司#"硫酸!分析纯"上海凌峰化学试剂有限公

司#"苯酚!分析纯"南京化学试剂股份有限公司#"盐酸!工业品"江苏常熟市恒宏氟化工科技有限公司#%

试验仪器&

]P[%$F!

型智能鼓风干燥箱!浙江杭州蓝天仪器有限公司#"

@M#$$IH

型电子分析天平

!上海圣科仪器设备有限公司#"

]̂ 9"I

型电热恒温水浴锅!浙江嘉兴市中新医疗仪器有限公司#"

E$$

电

动离心机!上海梅香仪器有限公司#"

`@&

型可见分光光度计!尤尼柯!上海#仪器有限公司#%

9;<

!

试验方法

">#>"

!

小米的预处理

在干燥箱中于
F$j

干燥恒重"称重分包待用%

">#>#

!

小米多糖提取

取
F>$

3

干燥的小米装入
F$$KZ

三口烧瓶"按需要考察的液固质量比!

"$>$

(

"F>$

(

#$>$

(

#F>$

(

!$e$

#加入待考察摩尔浓度!

#>$

(

#>#

(

#>I

(

#>B

(

#>EK',

+

Z

#的盐酸水溶液"将烧瓶固定在设定好需要考察

的提取温度!

F$>$

(

B$>$

(

C$>$

(

E$>$

(

%$>$j

#的恒温水浴锅中提取至需要考察的时间!

$>F

(

">$

(

">F

(

#e$

(

#>F/

#"提取过程结束后迅速取出烧瓶"倒出混合料液"用少量水清洗烧瓶"合并后测量其总体积"取

适量提取液装入离心管放入离心机"在
#$$$)

+

K2*

下离心
"$K2*

"移取上层清液"按下述多糖质量浓度

测量方法测定提取液中的多糖质量浓度"并计算出多糖收率%

">#>!

!

多糖质量浓度测量及收率计算

多糖的质量浓度按文献)

#

"

C

*所述的硫酸
D

苯酚法"通过测定溶液吸光度再经换算而得到%小米多糖

!I

第
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的提取收率按式!

"

#进行计算&

I

(

JL

M

% !

"

#

式!

"

#中&

I

为小米多糖提取收率"

K

3

+

3

'

J

为提取液中多糖的质量浓度"

K

3

+

KZ

'

L

为提取液总体积"

KZ

'

M

为每次提取试验小米投料量"

3

%

">#>I

!

试验设计

单因素考察&整颗小米投料"料液不搅拌"提取
"

次"分别对酸摩尔浓度(液固质量比(提取时间(提取

温度等
I

个因素进行考察"观察其对小米多糖收率的影响%

响应面优化设计&依据单因素考察结果"以上述
I

个因素为自变量"以收率为响应值"采用
H'LD

H0/*b0*

设计进行
I

因素
!

水平试验"完整的试验设计由
#%

个试验点!包括中心点的
F

个重复试验#组

成"试验随机进行"得到的试验数据用二次非线性多项式进行拟合"并且得到回归系数%二次非线性多项

式模型见式!
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(

"

"
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N

J

/

J

N

% !

#

#

式!

#

#中&

I

为每个因素组合下的响应值"即收率'

J

/

J

N

和
J

#

/

分别为各自变量的交互项和二次项'

"

$

(

"

/

(

"

//

(

"

/

N

为当自变量
J

为实际值时模型的回归系数"常数%最后由软件得出最优提取条件和最高多糖收率%

">#>F

!

统计及分析方法

试验设计中的自变量和对应获得的响应值采用
]062

3

*DJL

S

0)7E>$>B>"

程序进行非线性多项回归和

分析%多项式模型的回归质量采用方程的决定系数
K

# 评价"回归系数的显著性采用
8

检验和
E

值判

断%当
E

1

$>$F

时"差异显著%

图
9

!

酸摩尔浓度对多糖收率的影响
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结果与讨论

<;9

!

单因素考察

#>">"

!

酸摩尔浓度对收率的影响

酸能促进消除高聚物分子细胞壁间的物理和化学作用"

有利于破壁"从而在相同的提取时间内使更多的多糖从细胞

中扩散到提取液中"使多糖收率提高'但提取液的酸摩尔浓度

过高会发生多糖的酸催化水解"这反而会减小多糖收率%在

液固质量比
#$>$

(提取时间
">$/

和提取温度
B$>$j

的条件

下"考察了提取液酸摩尔浓度分别为
#>$

(

#>#

(

#>I

(

#>B

(

#>EK',

+

Z

时对多糖收率的影响"结果见图
"

%由图
"

可看出"

图
<

!

液固质量比对多糖收率的影响

:#

-

;<

!

J--0:76'-,2

a

(2;D6',2;K+66)+72''*
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S
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酸摩尔浓度从
#>$K',

+

Z

增大到
#>IK',

+

Z

"多糖收率大幅度

增加"但继续升高提取液的酸摩尔浓度"所得多糖收率反而有

明显的下降%收率最大值出现在酸摩尔浓度
#>IK',

+

Z

时"

以下试验酸摩尔浓度采用
#>IK',

+

Z

%

#>">#

!

液固质量比对收率的影响

不同的液固质量比可明显影响多糖收率!图
#

#"这是提取

过程中的传质推动力!溶质在提取液与物料间的质量分数之

差#及分子扩散传递阻力!溶液黏度等#随液固质量比变化所

致%增加液固质量比可降低溶液中多糖的质量分数"减小黏

度"从而增大推动力"提高传质速度"相同时间内增加多糖收

率%但当液固质量比增大到一定程度后"该效果就不再明显"
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反而过高的液固质量比会增加提取后的操作成本"也会因后续操作时间的延长导致多糖损失而使收率有

所降低%在酸摩尔浓度
#>IK',

+

Z

(提取时间
">$/

和提取温度
B$>$j

的条件下"考察了液固质量比分

别为
"$>$

(

"F>$

(

#$>$

(

#F>$

(

!$>$

时对多糖收率的影响!图
#

#%由图
#

可看出"当液固质量比从
"$>$

增

加到
#$>$

时"多糖收率明显提高"但继续升高液固质量比"多糖收率却明显减少%收率最大值出现在液

固质量比
#$>$

时"因此"以下试验液固质量比采用
#$>$

%

图
=

!

提取时间对多糖收率的影响

:#
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提取时间对收率的影响

提取液渗入小米细胞内"细胞的破壁及多糖分子借助提

取液从物料内传递到提取液中需要一定的时间"因此提取时

间也是影响多糖收率的一个因素%时间不足"则多糖还没有

尽可能多地被提取"使收率不高'但时间过长"又会使已经提

取到液相中的多糖在酸性环境下受温度的影响发生降解"从

而导致多糖收率降低%在酸摩尔浓度
#>IK',

+

Z

(液固质量比

#$>$

和提取温度
B$>$j

的条件下"考察了提取时间分别为

$>F

(

">$

(

">F

(

#>$

(

#>F/

时对多糖收率的影响"结果见图
!

%

由图
!

可知"当提取时间从
$>F/

延长到
">$/

"多糖收率明显

提高"但继续延长提取时间"多糖收率反而减少%收率最大值

出现在提取时间
">$/

时"因此以下试验提取时间采用
">$/

%

图
@

!

提取温度对多糖收率的影响
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提取温度对收率的影响

温度的高低会影响到溶液的黏度和分子扩散系数的大小%

温度高则溶液黏度降低和分子扩散系数增大"能加快传递速度"

有利于传质"相同时间内使多糖收率增加'温度低则溶液黏度高"

使得传质阻力大"传递速度小"同时分子扩散系数小"也不利于传

质"多糖收率就低'但过高的温度会使提取到液体中的多糖分解"

导致收率减少%在酸摩尔浓度
#>IK',

+

Z

(液固质量比
#$>$

和提

取时间
">$/

的条件下"考察了提取温度分别为
F$>$

(

B$>$

(

C$>

$

(

E$>$

(

%$>$j

时对多糖收率的影响"结果见图
I

%由图
I

可知"

提取温度从
F$>$j

升高到
C$>$j

"多糖收率有显著的提升"但

继续升高温度"多糖收率有增加但增速不明显%考虑到能耗及多

糖在高温下的降解"提取温度以
E$>$j

为宜%

<;<

!

响应面法优化提取工艺

#>#>"

!

试验设计与结果

单因素试验结果表明"提取的合适条件是酸摩尔浓度
#>IK',

+

Z

(液固质量比
#$>$

(提取时间
">$/

和

提取温度
E$>$j

"多糖收率达到了
IF>CIK

3

+

3

"比热水提取小米多糖有明显增加"且能减少提取时间)

#

*

%

但单因素试验条件的选择是点"而最佳的条件不一定正好落在所选择的点上%因此"以单因素试验考察的
I

个因素为自变量"以所得的各因素最佳水平为中心"以多糖收率为响应值
I

!

K

3

+

3

#"采用
I

因素
!

水平的

H'LDH0/*b0*

试验设计响应面法"对提取条件和收率作进一步的优化%试验设计和所得结果列于表
"

%

#>#>#

!

模型拟合

由
]062

3

*DJL

S

0)7E>$>B>"

软件对表
"

数据进行处理"得到了小米多糖收率与各因素实际值间关系

的四元二次多项式数学表达式&
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*
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#
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!
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表
9

!

试验设计和提取结果

L,15.9

!

JL

S

0)2K0*7+,;062

3

*+*;0L7)+:72'*

8

20,;

试验编号 酸摩尔浓度!

J

"

#+!

K',

,

Z

V"

#

液固质量比!

J

#

# 提取时间!

J

!

#+

/

提取温度!

J

I

#+

j

收率!

I

#+!

K

3

,

3

V"

#

" #># "F>$ ">$ E$>$ !B>%F

# #>B "F>$ ">$ E$>$ !E>!E

! #># #F>$ ">$ E$>$ !C>E!

I #>B #F>$ ">$ E$>$ !E>FF

F #>I #$>$ $>F C$>$ #C>E"

B #>I #$>$ ">F C$>$ I#>IE

C #>I #$>$ $>F %$>$ !$>IB

E #>I #$>$ ">F %$>$ I">!%

% #># #$>$ ">$ C$>$ !%>!%

"$ #>B #$>$ ">$ C$>$ I#>""

"" #># #$>$ ">$ %$>$ I#>FB

"# #>B #$>$ ">$ %$>$ I">FB

"! #>I "F>$ $>F E$>$ #!>B$

"I #>I #F>$ $>F E$>$ #B>!B

"F #>I "F>$ ">F E$>$ !E>#C

"B #>I #F>$ ">F E$>$ !%>BE

"C #># #$>$ $>F E$>$ #C>EB

"E #>B #$>$ $>F E$>$ !$>FF

"% #># #$>$ ">F E$>$ I#>#F

#$ #>B #$>$ ">F E$>$ I#>$E

#" #>I "F>$ ">$ C$>$ !F>#F

## #>I #F>$ ">$ C$>$ !%>B$

#! #>I "F>$ ">$ %$>$ !E>!"

#I #>I #F>$ ">$ %$>$ !%>$F

#F #>I #$>$ ">$ E$>$ IF>B$

#B #>I #$>$ ">$ E$>$ IF>EI

#C #>I #$>$ ">$ E$>$ IF>%%

#E #>I #$>$ ">$ E$>$ IF>!E

#% #>I #$>$ ">$ E$>$ IF>EE

#>#>!

!

模型方差分析与诊断

模型的方差分析结果见表
#

%

表
<

!

回归模型方差分析

L,15.<

!

M*+,

8

626'-5+)2+*:0-'))0

3

)0662'*0

a

(+72'*

方差来源 平方和 自由度 均方和
8

值
E

值

模型
"$E%>!# "I CC>E" #%!>!I

1

$>$$$"
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"
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#
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#%>#B " #%>#B ""$>!#
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J

#
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J
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$>$$$"

BI

浙江科技学院学报 第
!"

卷



表
<

!续#

方差来源 平方和 自由度 均方和
8

值
E

值

J

#

I

#%>B" " #%>B" """>B!

1

$>$$$"

残差
!C" "I $>#C

失拟项
!>IC "$ $>!F F>CB $>$F!"

误差
$>#I I $>$B$

总离
"$%!>$I #E

系数
K

#

W$>%%BB M;

1

>K

#

W$>%%!#

!!

由表
#

可知"模型具有
8W#%!>!I

(

E

1

$>$$$"

(

K

#

W$>%%BB

与
M;

1

>K

#

W$>%%!#

等这些数值"这说

明获得的二次非线性多项式数学模型与试验数据间的拟合度较高"该模型能有效地描述多糖收率与各因

素间的关系%失拟项
E

2

$>$F

"不显著%从
8

值可以看出
I

个因素均对收率有非常显著的影响"其强弱

排序是提取时间
2

液固质量比
2

提取温度
2

酸摩尔浓度'因素间的
I

项交互项与各因素的平方项均有非

常显著的影响"这说明响应值与因素间不是简单的一次关系'这些与单因素考察所得结果基本上一致%

同时可从软件中导出模型的诊断图!图
F

#%

图
A

!

模型充分性诊断
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由图
F

!

+

#可知预测值与试验实际值的对应关系"所有的点非常接近
IFf

线"说明预测值非常接近试

验值"该模型成功地表达了过程变量与响应值之间的相关性%图
F

!

A

#显示了内部学生化残差的正态分布

概率"当点的分布相当接近一条直线时"说明方差没有丝毫的偏差%图
F

!

:

#显示了内部学生化残差与运

行号的点分布毫无规律"并均在范围内%图
F

!

;

#显示所有的杠杆值均小于
"

"说明在模型中没有异常值

或有意想不到的错误%图
F

!

0

#显示的是不同试验点回归系数的差异"且均在范围内"结果显示在所有的

对任何一个回归系数的观测中没有不恰当的影响%图
F

!

-

#中的考克斯距离值均在确定的范围内"故没有

强有力的证据证明在试验数据中有影响的观测值%因此"在模型的分析诊断中没有发现有明显的问题"

并且表明所开发的模型具有较高的准确性)

#F

*

%

#>#>I

!

优化值与响应面

运行
]062

3

*DJL

S

0)7E>$>B>"

程序"可得到多糖收率有最大值的提取条件组合是&酸摩尔浓度

#>IK',

+

Z

(液固质量比
#$>!

(提取时间
">#/

(提取温度
E$>#j

"预测收率为
IC>"!K

3

+

3

%将其中两个

因素固定于中心值"另外两个因素间关系的
!]

图可以从软件中导出"见图
B

%

图
B

!

不同因素组合对多糖收率的影响
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;B

!

J--0:76'-;2--0)0*7:'KA2*0;:'*;272'*6'*

S

',

8

6+::/+)2;06

8

20,;

EI

浙江科技学院学报 第
!"

卷



图
B

中"若立面上因素的边线平坦则该因素对多糖收率的影响弱"边线陡则影响强)

""

*

"CF

'等高线图形

接近圆形则交互影响小"接近椭圆形则交互影响强)

#B

*

%通过对图
B

中的
B

个图形比较可以发现"各因素

对响应值的影响强弱顺序是&提取时间
2

液固质量比
2

提取温度
2

酸摩尔浓度'各因素组合的等高线图

形均呈现出椭圆形"说明因素两两之间有交互影响%

#>#>F

!

验证试验

在酸摩尔浓度
#>IK',

+

Z

(液固质量比
#$>!

(提取时间
">#/

(提取温度
E$>#j

条件下提取多糖"平

行试验
!

次"获得多糖的平均实际收率为
IB>#BK

3

+

3

!

%W!

"

\9]WF>Em

#"与模型预测值
IC>"!K

3

+

3

基本上一致"这表明拟合得到的二次非线性多项式数学模型能用来准确预测小米多糖提取收率%

=

!

结
!

语

综上所述"本文研究了在酸性环境下从小米中提取多糖的特性"单因素对多糖提取收率的影响趋势与

文献)

#I

*

FB报道的结果一致'采用响应面法对提取工艺进行优化使多糖的收率最大化"并用统计方法来识别

和量化变量对多糖收率的影响%确定最优提取条件如下&酸摩尔浓度
#>IK',

+

Z

(液固质量比
#$e!

(提取时

间
">#/

与提取温度
E$>#j

%在最优条件下"模型预测的多糖最高收率可达到
IC>"!K

3

+

3

"试验实际的收

率为
IB>#BK

3

+

3

"两者吻合'响应面图和方差分析表明"各因素对响应值!多糖收率#有非常显著的影响'模

型的方差分析和诊断表明所得模型与试验结果的拟合高度一致%
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