
   



   



对多糖的溶出无明显效果，反而会增加下游浓缩工艺

的负担，因此选用液料比25：1较为合适和经济。

2．2采用响应面分析法优化杜氏盐藻多糖提取工艺

2．2．1响应面分析因素水平的选取

根据BoX-Benhnken的中心组合实验设计原理，

综合2．1单因素实验，选取提取温度、提取液pH、提

取时间等对藻多糖的提取影响较大的3个因素，采用

三因素三水平的响应面分析方法[7]，实验因素与水平

设计见表1。

表1三因素三水平表

2．2．2响应面分析方案及结果

根据实验设计进行了15组试验，实验方案及结果

见表2和表3；并作出响应面图，分别见图5～图7。

表2响应面分析方案及结果

方差来源 自由度 平方和 均方

一次项

二次项

交互项

回 归

参差
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o．01(9，5)一10．2，o．05(3，2)一19．2，o．1(3，2)一9．16

试验1～12是析因试验，13～15是中心试验。

15个试验点分为析因点和0点。其中析因点为自变

量，取值在X。、X。、X。所构成的三维顶点；0点为区

域的中心点，o点试验重复3次，用来估计试验误差。
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图5 Y=(X，，X。)的响应面

图6 y一(X。，x。)的响应面

～～～

图7 y一(X-，x2)的响应面

采用SASRSREG程序对表2中的藻多糖的提取率

进行二次多项式回归拟合，获得藻多糖的提取率对提

取温度、提取液pH、提取时间的多元回归方程为：

y一8．353 136 936+O．762 890 741X1—

0．834 458 25墨一1．166 879 825X3—0．628 187 532Xl×

Xl+0．299 839 496x2×x1—2．190 493 695X2×X2+

O．069 520 348x3×Xl一0．445 433 188X3×X2—

1．189 947 279X3×X3

从表3可知，用上述回归方程描述各因素与响应

值之间的关系时，其因变量和全体自变量之间的线性

关系显著(r一44．4424／46．0101一o．97)，方程的F

值=15．75>。．。，(9，5)，说明用上述回归方程描述

各因子与响应值之间的关系时，方程高度显著，说明

这种实验方法是可靠的。

图5～图7直观地反映了各因素对响应值的影

响，比较这3个图可知，提取液pH(X。)对藻多糖提
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取率的影响最为显著，表现为曲线较陡；而提取温度 为了进一步确证最佳点的值，对回归方程求一阶

(X。)与提取时间(X。)次之，表现为曲线较为平坦。 偏导数，并令其等于o，得到下列方程组：

r0．762 890 741—1．256 375 064X】+0．299 839 496X2+O．069 520 348X3一O

j～0．834 458 25+O．299 839 49 x】一4．380 987 390X2一O．445 433 188X3一O

l～1．166 879 825+o．069 520 348X1一o．445 433 188五一2．379 894 558X3一。

解此方程组，得：X，一0．556 741，X2一

一O．106 192，X3一一O．454 168。

即藻多糖提取的理想条件为：提取温度8l℃，提

取液pH8．79，提取时间212．75 min。模型预测达到

的最高提取率为8．874 8％。

为检验响应面分析法的可靠性，并考虑到实际工

艺控制的方便，将最佳提取条件修正为提取温度

81℃，提取液pH8．80，提取时间210 min；液料比为

25：1(v／w)时，在此条件下实际测得的提取率为

8．77％，与理论预测值相比相对误差低于2％。说明

采用响应面分析法优化得到的提取条件参数准确可

靠，具有实用价值。

2．3藻多糖产品的分析

以红外光谱检测在所确定的工艺条件下提取的

多糖产品的红外光谱特征(图8a)的结果显示，在

3 405 cm_1处有一宽吸收峰，是糖的羟基OH伸缩振

动吸收；在2 927 cm叫和1 374 cm_1处有2个特征

峰，分别为糖类C_H伸缩振动与变角振动；1 150～

1 000 cm-1处的强吸收峰为吡喃环的醚键C一0一C

和碳氧键C—O的伸缩振动吸收；1 576 cm-1和1 404

处的2吸收峰分别为羧酸基的反对称和对称伸缩振

动吸收[8](HPAEC分析结果已证实糖醛酸的存

在[9])；1 244 cml处还有一吸收峰，是硫酸基(S一0

伸缩振动)的特征吸收[】o](浊度法测定结果和体积排

阻特性的研究结果均证明硫酸基确实存在[11])。这

些结果表明，杜氏盐藻多糖产品中含有酸性多糖，并

含有一定量的硫酸酯多糖。图8(b)是低pH值条件

下提取的多糖产品的红外光谱图，虽有多糖的一般特

征吸收，但没有明显的硫酸基吸收峰，且羧酸基特征

吸收明显比图8(a)弱(均与1 150～1 OOo cm-1处吸

收强度相比较)。这说明碱性条件下有利于硫酸酯多

糖和含有糖醛酸的酸性多糖的充分提取(可能因为硫

酸基和羧酸基易使多糖分子相互间，甚至还可能会与

蛋白质等其他大分子问，由于氢键或静电作用发生缔

合或形成螺旋结构，因而在中性或偏酸性条件下不易

解离和溶于水)。此外，图8(a)在833 cm-1处有一较

强吸收，提示该多糖产品的糖苷键主要是a型[1 2|。
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图8杜氏盐藻粗多糖产品的红外光谱图

检测仪器：Nic01et Nexus FT—IR spectrometer(Thermo Electron corparation)

制样方法：固体，KBr压片法；1～2 mg样品。100 mg KBr
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3结论

对影响杜氏藻多糖提取的主要因素的最佳水平

范围及其交互作用进行了研究和探讨，通过响应面分

析方法建立了影响藻多糖提取的二次多项式数学模型，从而求得杜氏藻多糖提取的理想条件为：提取温

度81℃，提取液pH8．80，提取时间210min；液料比为25：l(v／w)时，杜氏盐藻多糖的的提取率达到

8．77％。红外光谱分析结果显示，该工艺条件下提取

的杜氏盐藻多糖产品中含有酸性多糖，并含有一定量

的硫酸酯多糖，糖苷键主要是a型。
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领域有广阔的

应用，被誉为“八大味”之一[1]。花椒油是从花椒籽核

和籽皮中提取的一种天然挥发油，其成分以烯烃为

主，随产地不同有明显的差异。四川金阳花椒油的气

相色谱表 明，柠檬烯和莰烯总量占65．63孵引，山西

榆次花椒油中a一蒎烯和枞油烯总量占74．24％[3“]。

超声波萃取是一种新的萃取技术，具有提取时间短，

提取效率高，能耗低，被广泛应用于天然香料、植物

酶、中草药活性成分等的提取[5卅]。本文以湘西保靖

花椒籽核为原料，采用超声波提取法和加热提取法提

取花椒油 ，探讨了提取工艺条件，对2种提取方法进

行了比较 ，并对超声法提取的花椒油用气相色谱一质

谱联用仪进行了分析。

95％乙醇、乙酸乙酯、三氯甲烷、石油醚、无水硫酸钠

等均为国产分析纯试剂。

1．3花椒油的提取方法及其提取率计算

取50 g 干花椒籽核粉末于250 mL圆底烧瓶中，

加入一定量的溶剂，分别用加热和超声波法提取一定

时间，抽滤，滤液用无水Na。SO。于燥后在旋转蒸发

器上蒸干溶剂得花椒油，称重，计算提取率。

花椒油提取率／％一瓦主等罂篱骞翥‰×，。。
L 4花椒油的成分分析方法

将超声提取得到的花椒油用GCMS—QP2010气

相色谱一质谱联用仪进行分析，分析使用

NIST05．LIB标准库，RTX一5MS柱子(30 m×o．25

mm×O．25肛m)，程序升温(10℃／min)，柱温280℃，

气化室温度260℃，气体流量1 mL／min，分流比为

20，质谱离子源温度200℃，连接器温度230℃。

1 材料与 方法
2 结果与讨论

L 1主要实验仪器

气相色谱质谱联用仪，GCMS—Qp2010，日本岛

津；NIST05．LIB标准库；美国Lambda一6型紫外可见

光分光光度计(美国PE公司)；KQ_52E超声波清洗

器，昆山 市超声仪器有限公司；RE一52型旋转蒸发器，

上海青浦沪西仪器厂；DF_101S恒温磁力搅拌器，河

南郑州长城工贸有限公司。

1．2主要实验材料

实验用花椒籽核为湖南保靖县市场购置的干花

椒籽，去 皮后用植物粉碎机磨碎备用。体积分数
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2．1 花椒油提取工艺条件实验

2．1-1 提取介质对花椒油提取率的影响

天然产物 的提取过程是将有效成分从植物组织

   


