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时间的延长，交联度呈现先增大后减小的趋势。

　　正交试验结果得出影响小麦交联淀粉的３个因素主次顺
序为环氧氯丙烷用量、反应温度、反应时间。其中环氧氯丙烷

用量和反应温度对交联度的影响极其显著。优选工艺组合为

Ａ３Ｂ３Ｃ２，即环氧氯丙烷用量０．６ｍＬ，反应温度５０℃，反应时
间６ｈ，交联淀粉的沉降积为０．７９０ｍＬ。

交联反应使小麦淀粉分子间特别是分子内形成交联键，

颗粒间网状结构更加牢固，缔合作用增强。低、中度交联淀粉

冻融稳定性较好，适用于冷冻食品的生产；高交联度的产品糊

化温度高，适用于医药卫生工业。一般地，交联淀粉溶解度

小，糊化温度高，抗老化性能好，适用于食品、制膜、纺织、机械

施胶等工业。
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响应面法优化牛蒡菊糖超声波提取工艺
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（江苏食品药品职业技术学院，江苏淮安２２３００３）

　　摘要：以牛蒡为原料，研究影响超声波提取的因素，包括液料比、作用时间、间歇时间、功率、温度、浸提次数６个因
素。通过ＰＢ试验和最陡爬坡试验，找出影响牛蒡菊糖提取率的最重要因素，即液料比、超声时间和功率，并确定
Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ试验的因素和水平。对Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ试验结果进行统计分析，在模型预测的最佳条件下，即液料比、温
度、超声功率分别为：１４．３９ｍＬ∶１ｇ、７６．７３℃、６００Ｗ；作用时间、间歇时间、提取次数为：１０ｍｉｎ、２ｓ、１次，所得牛蒡菊
糖的提取率为１６．８９％，与预测值的提取率１７．０５３５％比较接近，证明该模型对优化牛蒡菊糖的提取工艺可行。
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　　菊糖（ｉｎｕｌｉｎ）是呋喃构型Ｄ－果糖经β－（２，１）－糖苷键
脱水聚合而成果聚糖的混合物，聚合度一般为２～６０，分子量
在３５００～５５００之间［１］，为水溶性膳食纤维，具有柔滑凝胶特

性，可作为食品与营养增补剂，广泛应用于食品、药品和保健

品中［２］。富含菊糖的目标物及其分离提取技术引起了人们

极大的关注。

采用传统热水浸提方法提取菊糖存在能耗高、提取率低，

细胞内释放困难等缺点。超声波法具有分散破坏植物组织、

加速溶剂穿透组织作用、解聚大分子、缩短浸提时间、无物料

损失、无副反应、提高菊糖提取率等优点。与酶法提取相比，

大大缩短提取时间，相比于超高压萃取和超临界 ＣＯ２萃取，
设备简单、安全性高、易于工业化［３］。

本研究以两年生新鲜黄牛蒡为原料，在２０～２５ｋＨｚ频率

下，探讨超声波提取的影响因素，包括液料比、作用时间、间歇

时间、功率、温度、浸提次数６个因素［４］。通过 ＰＢ试验和最
陡爬坡试验，找出其中最重要因素和确定Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ试验
因素水平。对Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ试验结果进行统计分析，求得回
归方程，并求得模型的极大值，以及最重要因素的两两交互作

用。在模型预测的最佳条件下进行平行试验，以验证预测结

果［５］。所有试验设计、数据处理及模型建立均采用Ｄｅｓｉｇｎ－
Ｅｘｐｅｒｔ８．０Ｔｒｉａｌ软件进行处理［６］。

１　材料与方法

１．１　材料、试剂与仪器
两年生新鲜黄牛蒡为原料，产自江苏省徐州市丰县。

仪器：７２３０Ｇ型可见分光光度计，ＡＬ２０４万分之一电子天
平，梅特勒－托利多仪器（上海）有限公司；ＰＣ－１０００数显式
电热恒温水浴锅，ＧＺＸ－ＤＨ－６００电热恒温干燥箱，上海跃进
医疗器械厂；ＦＷ１００高速万能粉碎机，天津市泰斯特仪器有
限公司；ＧＹ９２－ＩＩＮ型超声波细胞粉碎机，浙江省宁波新芝生
物科技股份有限公司。
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试剂：试剂均为分析纯，水为蒸馏水。

１．２　试验方法
１．２．１　预处理工艺流程　新鲜的黄牛蒡根洗净、１００℃下灭
酶２ｍｉｎ，冷却，采用０．５％柠檬酸＋０．７％维生素Ｃ＋１％ＮａＣｌ
护色，去皮、切片、烘干、粉碎、过６０目筛得牛蒡根干粉，置于
广口瓶中备用。

１．２．２　牛蒡菊糖测定方法和提取率的计算　采用改良的苯
酚－硫酸法，以果糖为标准样品，以糖浓度（Ｃ）为横坐标，以
吸光度（Ｄ）为纵坐标，绘制标准曲线。测得超声提取的牛蒡
菊糖的吸光度，牛蒡菊糖含量 ＝由标准曲线换算得的浓度
值×８×１００／０．５×１００％；牛蒡菊糖提取率 ＝样品中菊糖含
量／原料质量×１００％［４］。

１．２．３　试验设计
１．２．３．１　ＰＢ试验设计　ＰＢ试验设计是一种２水平的试验
设计方法，用于从众多考察因素中快速筛选出最重要的几个

因素，试图以最少的试验次数使影响因素的主效果得到尽可

能精确的估计。本试验每个因素取高低２个水平，高水平为
低水平的２倍。根据超声波可调参数，选择６个因素，响应值
为菊糖提取率。自变量、编码和水平因素见表１。

表１　ＰＢ试验设计的因素水平及编码

因子

水平

Ａ：液料比
（ｍＬ∶ｇ）

Ｂ：温度
（℃）

Ｃ：超声
功率（Ｗ）

Ｄ：作用时
间（ｍｉｎ）

Ｅ：间歇
时间（ｓ）

Ｆ：提取次
数（次）

－１　 １５∶１ ３０ ２００ １０ ２ １
１ ３０∶１ ６０ ４００ ２０ ４ ２

１．２．３．２　最陡爬坡试验　根据 ＰＢ试验结果设计最陡爬坡
试验路径，按一定的梯度增加超声波功率和提高提取温度

（正效应），并按一定的梯度减少液料比（负效应），其余３个
非重要因素均取初始条件（作用时间１０ｍｉｎ、间歇时间２ｓ、提
取次数为１次），然后检测牛蒡中菊糖的提取率。
１．２．３．３　Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ试验设计　以 ＰＢ试验确定的３个
最显著因素为自变量，根据各因素的效应，以最陡爬坡试验确

定的最佳浓度为中心点，设计重要因素的水平及其编码。根

据相应的试验表进行试验后，使用 Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ８．０Ｔｒｉａｌ
软件进行处理。

表２　Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ试验因素水平及其编码

水平
Ａ：料液比
（ｍＬ∶ｇ）

Ｂ：温度
（℃）

Ｃ：超声功率
（Ｗ）

－１ １２∶１ ７０ ５００
　０ １４∶１ ７５ ５５０
　１ １６∶１ ８０ ６００

２　结果与分析

２．１　超声波提取牛蒡菊糖的ＰＢ试验结果
ＰＢ试验设计结果见表３。采用 Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ８．０Ｔｒｉａｌ

软件对表３中的牛蒡菊糖提取率进行回归分析，得到各影响
因子的偏回归系数及显著性结果（表４）。表４表明，液料比、
温度和超声功率对响应值的提取率影响显著。其中，液料比

和间歇时间对响应值的影响是负效应，超声温度、功率、超声

时间、提取次数对响应值的影响均为正效应。

２．２　超声波提取牛蒡菊糖中心试验点的确定
表５试验结果表明，随着液料比、提取温度、超声功率的

表３　Ｐｌａｃｋｅｔｔ－Ｂｕｒｍａｎ试验设计及结果

试验

号
液料比 温度

超声

功率

作用

时间

间歇

时间

提取

次数

牛蒡菊

糖提取

率（％）

１ １ －１ －１ －１ １ －１ ９．６３
２ １ １ －１ －１ －１ １ １１．３７
３ －１ １ －１ １ １ －１ １１．０９
４ －１ －１ １ －１ １ １ １１．６８
５ １ －１ １ １ －１ １ １１．２８
６ １ １ －１ １ １ １ １２．１７
７ １ －１ １ １ １ －１ １１．８１
８ －１ －１ －１ －１ －１ －１ １１．５８
９ －１ １ １ １ －１ －１ １３．４６
１０ １ １ １ －１ －１ －１ １２．９７
１１ －１ １ １ －１ １ １ １３．７１
１２ －１ －１ －１ １ －１ １ １１．７２

表４　偏回归系数及影响因子的显著性分析

因子 回归系数 标准效应
贡献率

（％） 显著性排名

液料比Ａ －０．３３ －０．６７ ９．８６ ３
温度Ｂ ０．５９ １．１８ ３０．６６ ２
超声功率Ｃ ０．６１ １．２２ ３３．１４ １
作用时间Ｄ ０．０４９ ０．０９８ ０．２１ ６
间歇时间Ｅ －０．１９ －０．３８ ３．２２ ４
提取次数Ｆ ０．１２ ０．２３ １．１９ ５

表５　最陡爬坡试验设计及其结果

试验号
Ａ：液料比
（ｍＬ∶ｇ）

Ｂ：温度
（℃）

Ｃ：超声功率
（Ｗ）

牛蒡菊糖

提取率（％）

１ ２０∶１ ６０ ４００ １３．５２
２ １８∶１ ６５ ４５０ １３．９１
３ １６∶１ ７０ ５００ １５．２３
４ １４∶１ ７５ ５５０ １５．６７
５ １２∶１ ８０ ６００ １４．３７
６ １０∶１ ８５ ６５０ １３．６１

改变，牛蒡菊糖提取率先上升后下降，当液料比、提取温度、超

声功率分别为１４ｍＬ∶１ｇ、７５℃、５５０Ｗ时，所对应的提取率
最高，达到１５．６７％。另外，以此浓度为中心点，进一步优化。
２．３　超声波提取牛蒡菊糖Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ试验结果及分析

Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ试验结果见表６。
　　试验数据采用Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ８．０Ｔｒｉａｌ软件进行回归分
析，方差分析结果见表７，回归方程为：

牛蒡菊糖提取率 ＝１６．１０＋０．６１Ａ＋１．０４Ｂ＋０．９７Ｃ＋
０４１ＡＢ－０．２２ＡＣ－０．０４０ＢＣ－１．３４Ａ２－１．５６Ｂ２－０．２３Ｃ２。

Ｒ２＝０．９８３６，Ｒ２Ａｄｊ＝０．９６２６，方程回归性显著。模型使用
条件为液料比１２～１６ｍＬ∶１ｇ、温度为７０～８０℃、超声功率
为５００～６００Ｗ。
　　对回归模型进行响应面分析，得到各响应面立体分析结
果（图１、图２、图３），对回归方程求解，得到模型的极点值，即
液料比、温度、超声功率的最佳水平分别为：１４．３９ｍＬ∶１ｇ、
７６７３℃、６００Ｗ时，响应值达到最大值，即牛蒡菊糖提取率
为１７．０５３５％。
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表６　Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ试验设计表及其结果

试验号 Ａ：液料比 Ｂ：温度 Ｃ：超声功率 牛蒡菊糖

提取率（％）
１ －１ －１ ０ １１．８１
２ １ －１ ０ １２．２９
３ －１ １ ０ １３．３１
４ １ １ ０ １５．４２
５ －１ ０ －１ １２．５７
６ １ ０ －１ １４．１３
７ －１ ０ １ １５．３８
８ １ ０ １ １６．０７
９ ０ －１ －１ １２．６１
１０ ０ １ －１ １４．５２
１１ ０ －１ １ １４．１９
１２ ０ １ １ １５．９４
１３ ０ ０ ０ １５．９８
１４ ０ ０ ０ １６．１３
１５ ０ ０ ０ １６．３５
１６ ０ ０ ０ １５．８７
１７ ０ ０ ０ １６．１９

表７　牛蒡菊糖提取率回归方程方差分析结果

变异来源 平方和 均方 Ｆ值 Ｐ值
模型 ３９．２７ ４．３６ ４６．７４ ＜０．０００１
Ａ ２．９３ ２．９３ ３１．３６ ０．０００８
Ｂ ８．５９ ８．５９ ９２．００ ＜０．０００１
Ｃ ７．５１ ７．５１ ８０．４１ ＜０．０００１
ＡＢ ０．６６ ０．６６ ７．１１ ０．０３２１
ＡＣ ０．１９ ０．１９ ２．０３ ０．１９７６
ＢＣ ０．００６４ ０．００６４ ０．０６９０ ０．８０１０
Ａ２ ７．５３ ７．５３ ８０．６１ ＜０．０００１
Ｂ２ １０．２４ １０．２４ １０９．６７ ＜０．０００１
Ｃ２ ０．２２ ０．２２ ２．３８ ０．１６７２
残差 ０．６５０ ０．０９３
失拟项 ０．５１ ０．１７ ４．９５ ０．０７８２
纯误差 ０．１４０ ０．０３５
总值 ３９．９３

　　注：表示在０．０１水平上差异显著，表示在０．０５水平上差
异显著。

２．４　优化结果验证
为验证模型的准确性，在最接近预测最佳提取条件下

（即液料比、温度、超声功率分别为：１４．４ｍＬ∶１ｇ、７６．７℃、
６００Ｗ；作用时间、间歇时间、提取次数为：１０ｍｉｎ、２ｓ、１次）平
行试验３次，所得牛蒡菊糖的提取率为１６．８９％，与预测值的
提取率１７．０５３５％比较接近，证明该模型能较好地预测给定

条件下牛蒡菊糖的实际提取率。

３　结果与讨论

已有研究结果表明影响菊糖提取的单因素较多，ＰＢ试验
从众多因子中筛选出３个最为重要的影响因素，分别为液料
比、温度、超声功率，其中温度、超声功率对响应值牛蒡菊糖的

提取率呈正效应，而液料比对响应值呈负效应。通过最陡爬

坡试验，确定了 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ试验的中心试验点为液料比
１４ｍＬ∶１ｇ、温度７５℃、超声功率５５０Ｗ。

利用Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ８．０Ｔｒｉａｌ软件对Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ试验
结果的回归分析，得到 Ｒ２为０．９８３６的回归方程，并得到两
两因素交互作用的响应面图形。通过对回归方程求解，得到

模型的极点值，即液料比、温度、超声功率的最佳水平分别为：

１４．３９ｍＬ∶１ｇ、７６．７３℃、６００Ｗ时，响应值达最大值。在此
最佳条件下，非重要因子水平分别为：作用时间１０ｍｉｎ、间歇
时间２ｓ、提取次数为１次，牛蒡菊糖实际提取率为１６．８９％。
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