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超声波—表面活性剂协同辅助提取

江永香柚籽多糖工艺的优化
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摘要：以江永香柚籽为原料，通过单因素试验研究超声时间、

表面活性剂、提取温度、提取时间、料液比和搅拌转速对江永

香柚籽多糖提取率的影响，在该基础上对提取温度、提取时

间和料液比进行响应面优化。结果表明，江永香柚籽多糖的

最适提取工艺为：超声时间４ｍｉｎ，ＳＬＳ表面活性剂用量

１．５％，提取温度７１ ℃，提取时间５０ｍｉｎ，料液比１２０

（ｇ／ｍＬ），搅拌转速１５０ｒ／ｍｉｎ，该条件下江永香柚籽多糖平

均提取率为４．６９％。
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江永香柚（犆犻狋狉狌狊犵狉犪狀犱犻狊）属于芸香科柚属，为湖南省

永州市的著名特产，与香芋、香菇、香姜和香米并列“江永五

香”，仅在永州市江永县有较大种植规模。目前江永香柚种

植面积约１万ｈｍ２，年产鲜柚６～１０万ｔ，深加工企业３家，

产值超过２亿元
［１］。香柚柚果鲜食或加工成罐头等食品后，

约产生３５％～５５％皮渣和果核，多被废弃处理，既污染环境

又浪费资源［２］。当前，对香柚加工副产物柚皮开发利用的研

究较多，谭斌等［３］对江永香柚柚皮中挥发性成分进行了研

究，为江永香柚柚皮的深加工利用提供了理论依据；刘小文

等［４］采用响应面法优化了江永香柚皮多糖的提取工艺；但对

江永香柚籽的研究尚少。柚籽中含有大量脂类、多糖等成

分，张怡等［５］优化了超临界ＣＯ２萃取柚籽精油工艺条件，可

大大提高柚子精油的产率。经萃取出油后，柚籽中仍含有大

量柠檬苦素、多糖等活性成分；邵金华等［６］分离纯化了江永

香柚籽中的柠檬苦素，但对江永柚籽多糖的研究尚无报道。

植物多糖作为一种重要的天然活性成分，一直受到科研

工作者的广泛关注［７－９］，其具有抗氧化、抗衰老、抗癌、降血

脂和抑菌等功效［１０］。至今为止，柚子皮多糖已得到了较为

有效的开发［４，１１－１２］，而对柚籽多糖的关注甚少。因此，本试

验拟优化超声波—表面活性剂协同辅助水提醇沉法提取江

永香柚籽多糖的工艺，旨在为提高江永香柚副产物的综合利

用水平及提升其加工附加值提供试验依据，对拓展和整合江

永香柚产业链均具有重要意义。
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１　材料与方法

１．１　材料与仪器

１．１．１　材料与试剂

香柚籽：香柚籽取自新鲜江永香柚，参照文献［５］的工艺

参数经超临界ＣＯ２萃取出油后，将剩余残渣用乙醚和超纯水

分别充分洗涤，于６０℃下烘干粉碎过６０目筛后备用；

葡萄糖标样：中国药品生物制品检定所；

其它试剂：分析纯，国药集团化学试剂有限公司。

１．１．２　主要仪器设备

紫外可见分光光度计：ＵＶ１７５０型，日本岛津公司；

循环水式多用真空泵：ＳＨＢⅢ型，郑州长城科工贸有限

公司；

电子天平：ＴＥ１２４Ｓ型，北京赛多利斯仪器系统有限

公司；

电热恒温鼓风干燥箱：ＤＨＧ９２３Ａ型，宁波江南仪器厂；

集热式磁力搅拌器：ＨＷＣＬ３型，郑州长城科工贸有限

公司；

旋转蒸发器：ＹＲＥ２０００Ｂ型，巩义市予华仪器有限责任

公司；

组织捣碎机：ＪＪ２型，常州华普教学仪器有限公司；

超声波清洗器：ＳＫ８２１０ＨＰ型，上海沪粤明科学仪器有

限公司。

１．２　试验方法

１．２．１　标准曲线的绘制　参照刘小文等
［４］的方法稍加改进。

准确称取１．２５ｇ葡萄糖，用超纯水溶解，定容至２５０ｍＬ。移

取１ｍＬ定容至５０ｍＬ，即得１００μｇ／ｍＬ葡萄糖标准溶液。

分别移取０．１，０．２，０．３，０．４，０．５，０．６，０．７，０．８，０．９ｍＬ葡萄糖

标准溶液于１０ｍＬ具塞试管中，加超纯水至１ｍＬ，滴加６％

苯酚１ｍＬ，加浓 Ｈ２ＳＯ４５ｍＬ，操作过程中保持振荡。充分

混匀后静止１５ｍｉｎ，以１ｍＬ试剂空白为对照，于４９０ｎｍ波

长条件下测定吸光度值。分析得葡萄糖浓度（犢）与吸光度

（犡）的回归方程为：犢 ＝０．０１７８犡＋０．０３０２（犚２＝０．９９９３）。

１．２．２　多糖的提取　参考朱开梅等
［１３］的方法稍作修改。准

确称取２．０ｇ柚籽粉末，置于５００ｍＬ烧杯中，按一定料液比

加入超纯水，超声预处理后于磁力搅拌状态下加热浸提。提

取完成后进行抽滤，并用超纯水洗涤滤渣多次，合并滤液。

将所得滤液旋蒸至原体积的１／４后加入３倍体积的无水乙

醇，醇沉过夜。次日将样品在４ ℃下５０００ｒ／ｍｉｎ离心

１０ｍｉｎ，取沉淀溶解于２０ｍＬ蒸馏水中，充分溶解后分别加

入０．８ｍＬ正丁醇、３．２ｍＬ氯仿，充分振荡后静置分液，去上

清液，重复上述醇沉步骤。将所得沉淀于６０ ℃干燥４ｈ

备用。

１．２．３　多糖的测定　采用苯酚—硫酸法
［１４］。将提取所得多

糖溶于５００ｍＬ水中，取２．０ｍＬ加入５０ｍＬ烧杯中，再依次

缓慢加入６％苯酚１．０ｍＬ，浓 Ｈ２ＳＯ４５．０ｍＬ，摇匀，静置至

室温后于４９０ｎｍ 测其吸光度值。试验重复３次，取平均值。

根据标准曲线回归方程计算多糖浓度，多糖提取率按式（１）

计算：

多糖提取率＝
多糖浓度×稀释倍数

干粉质量
×１００％。 （１）

１．２．４　单因素试验

（１）超声时间对柚籽多糖提取率的影响：以提取率为考

察指标，固定提取温度７０℃、提取时间５０ｍｉｎ、料液比１１２

（ｍＬ／ｇ）、搅拌速度１５０ｒ／ｍｉｎ，ＳＬＳ用量１．０％，分别考察超

声时间２，４，６，８，１０ｍｉｎ时柚籽多糖提取率的变化。

（２）不同表面活性剂不同用量对柚籽多糖提取率的影

响：以提取率为考察指标，固定提取温度７０℃、提取时间

５０ｍｉｎ、料液比１１２（ｍＬ／ｇ）、搅拌速度１５０ｒ／ｍｉｎ，超声时

间６ｍｉｎ，分别考察ＰＥＥ３００、ＳＬＳ和Ｔｗｅｅｎ８０３种表面活

性剂在用量为０．５％，１．０％，１．５％，２．０％，２．５％（相对柚籽的

百分比）时柚籽多糖提取率的变化。

（３）提取时间对柚籽多糖提取率的影响：以提取率为考

察指标，固定提取温度７０℃、料液比１１２（ｍＬ／ｇ）、搅拌速

度１５０ｒ／ｍｉｎ，超声时间６ｍｉｎ，ＳＬＳ用量１．０％，考察提取时

间为４０，５０，６０，７０，８０ｍｉｎ时柚籽多糖提取率的变化。

（４）提取温度对柚籽多糖提取率的影响：以提取率为考

察指标，固定提取时间５０ｍｉｎ、料液比１１２（ｍＬ／ｇ）、搅拌速

度１５０ｒ／ｍｉｎ，超声时间６ｍｉｎ，ＳＬＳ用量１．０％，考察提取温

度为６０，７０，８０，９０，１００℃时柚籽多糖提取率的变化。

（５）料液比对柚籽多糖提取率的影响：以提取率为考察

指标，固定提取温度７０ ℃、提取时间５０ｍｉｎ、搅拌速度

１５０ｒ／ｍｉｎ，超声时间６ｍｉｎ，ＳＬＳ用量１．０％，考察料液比为

１８，１１２，１１６，１２０，１２４柚籽多糖提取率的变化。

（６）转速对柚籽多糖提取率的影响：以提取率为考察指

标，固定提取温度７０℃、提取时间５０ｍｉｎ、料液比１１２

（ｍＬ／ｇ）、搅拌速度１５０ｒ／ｍｉｎ，超声时间６ｍｉｎ，ＳＬＳ用量

１．０％，考察转速为１２５，１５０，１７５，２００，２２５ｒ／ｍｉｎ时柚籽多糖

提取率的变化。

１．２．５　响应面试验　在单因素试验基础上，固定超声时间

４ｍｉｎ、ＳＬＳ表面活性剂１．５％、搅拌转速１５０ｒ／ｍｉｎ，以提取

率为响应值，选取对香柚籽多糖提取率影响显著的３个因

素：提取温度、提取时间和料液比，根据ＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎ中心组

合试验设计３因素３水平响应面试验，并对方程拟合的最适

提取条件进行验证。

１．２．６　数据分析　采用 Ｏｒｉｇｉｎ８．０、ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ８．０．６和

Ｏｆｆｉｃｅ２０１０软件对数据进行处理和分析。

２　结果与分析

２．１　单因素试验

２．１．１　超声时间和表面活性剂对提取率的影响　由图１（ａ）

可知，在超声功率为３６０Ｗ 的条件下，超声时间对柚籽多糖

的提取影响显著（Ｐ＜０．０５）。随着超声时间的延长，多糖提

取率升高，当超声预处理时间超过４ｍｉｎ，提取率变化不明

显，甚至略有回落，可能是初始阶段超声波空化作用随超声

时间的延长而增强，细胞壁破碎程度加大，多糖提取率不断

升高；然而，随超声时间的进一步延长，在超声波的剪切作用

下，液体温度过高，多糖大分子链遭到破坏，分解成小分子
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图１　超声时间和表面活性剂对提取率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ１　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｕｌｔｒａｓｏｎｉｃｔｉｍｅａｎｄｓｕｒｆａｃｔａｎｔｏｎｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ

糖，在醇沉过程中发生损失，从而使多糖得率降低［１５－１６］。因

此，最佳超声时间为４ｍｉｎ。由图１（ｂ）可知，ＰＥＥ３００、ＳＬＳ

和Ｔｗｅｅｎ８０对柚籽多糖提取率的影响差异显著（Ｐ＜０．０５），

ＳＬＳ对柚籽多糖的提取更为有效，其最适用量为柚籽用量的

１．５％。

２．１．２　提取因素对提取率的影响　由图２（ａ）可知，随提取温

度的升高，柚籽多糖提取率呈先上升后下降的趋势，在７０℃

时提取率达到最大，可能是高于７０℃后，多糖化学结构被破

坏。故确定其优化范围在７０℃附近为宜。由图２（ｂ）可知，

随提取时间的延长，柚籽多糖提取率逐渐增加，超过５０ｍｉｎ

后，其变化趋于稳定，故确定其最适提取时间为５０ｍｉｎ左

右。由图２（ｃ）可知，多糖提取率随着溶剂用量的增大而升

高，其原因是溶剂用量增大，溶液黏度降低，多糖扩散阻力降

低，有利于多糖的溶出，从而使多糖得率逐渐提高，但当溶剂

用量大于２０ｍＬ时，多糖提取率反而有所下降，因此选定液

料比约１２０（ｇ／ｍＬ）提取柚籽多糖较为有利。由图２（ｄ）可

知，搅拌速度对柚籽多糖提取率的影响不显著（Ｐ＞０．０５），以

１５０ｒ／ｍｉｎ为宜。因此最终固定磁力搅拌转速为１５０ｒ／ｍｉｎ，

选取提取温度、提取时间和料液比进行响应面试验。

２．２　响应面试验

根据单因素试验结果，选择提取温度、提取时间和料液

比为自变量并确定其相应水平（见表１），以多糖提取率为响

应值，进行响应面分析，方案及结果见表２。

　　采用Ｄｅｓｉｇｎｅｘｐｅｒｔ８．０．６软件对表２中的试验结果进行

多项拟合回归，得到柚籽提取率犢 对 Ａ、Ｂ、Ｃ的二次多项回

归模型方程：

犢＝４．６３＋０．１１犃＋０．１３犅＋０．０９４犆＋０．０３犃犅＋０．１犃犆－

０．０７５犅犆－０．７８犃２＋０．０２９犅２－０．３７犆２。 （２）

图２　提取温度、提取时间、料液比和转速对提取率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ２　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ，ｅｘｔｒａｃｔｉｎｇｔｉｍｅ，ｓｏｌｉｄ／ｌｉｑｕｉｄｒａｔｉｏａｎｄｒｏｔａｔｉｎｇｓｐｅｅｄｏｎｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ
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表１　响应面法分析因素及水平

Ｔａｂｌｅ１　Ｃｏｄｅｄｖａｌｕｅｓａｎｄｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇａｃｔｕａｌｖａｌｕｅｓｏｆｔｈｅ

ｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎｐａｒａｍｅｔｅｒｓｕｓｅｄｉｎｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅ

ａｎａｌｙｓｉｓ

编码
Ａ提取温

度／℃

Ｂ提取时

间／ｍｉｎ

Ｃ料液比

（ｇ／ｍＬ）

－１ ６０ ４０ １１６

０ ７０ ５０ １２０

１ ８０ ６０ １２４

表２　响应面试验方案与试验结果

Ｔａｂｌｅ２　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｄｅｓｉｇｎａｎｄｒｅｓｕｌｔｓｆｏｒｒｅｓｐｏｎｓｅ

ｓｕｒｆａｃｅａｎａｌｙｓｉｓ

试验号 Ａ Ｂ Ｃ 犢 多糖提取率／％

１ －１ －１ ０ ３．６４

２ １ －１ ０ ３．７９

３ －１ １ ０ ３．９２

４ １ １ ０ ４．１９

５ －１ ０ －１ ３．３１

６ １ ０ －１ ３．５２

７ －１ ０ １ ３．４４

８ １ ０ １ ３．６９

９ ０ －１ －１ ４．０８

１０ ０ １ －１ ４．２９

１１ ０ －１ １ ４．３２

１２ ０ １ １ ４．５０

１３ ０ ０ ０ ４．６３

１４ ０ ０ ０ ４．５４

１５ ０ ０ ０ ４．６７

１６ ０ ０ ０ ４．７４

１７ ０ ０ ０ ４．５９

２．３　方差分析

为了检验模型的有效性，区分各因素对柚籽多糖提取率

影响的差异，对回归模型进行方差分析，结果见表３。

　　由表３可知，模型的犉 值７５．３２、Ｐ＜０．０００１，差异极显

著；失拟项Ｐ＝０．５６６５，差异不显著，说明试验误差较小；相

关系数犚２＝０．９８９８，校正系数犚２Ａｄｊ＝０．９７６６，说明响应值

的变化９７．６６％源于所选因素提取温度、提取时间和料液比，

模型拟合度良好；变异系数（ＣＶ）仅为１．７７％，说明模型重现

性好。一次项 Ａ、Ｂ、Ｃ及其二次项 Ａ２和Ｃ２的Ｐ值均小于

０．０１，达到极显著水平。各因素的效应关系为：Ｂ＞Ａ＞Ｃ。

根据回归方程所得不同因子的３Ｄ响应面图见图３，响应曲

面坡度的陡峭程度反映操作条件改变时响应值敏感性的大

小［１０］，结合回归模型分析可知，ＡＢ的交互作用相对明显。

２．４　验证实验

用Ｄｅｓｉｇｎｅｘｐｅｒｔ８．０．６软件分析拟合得到最适提取条件

为提取温度７０．９１℃，提取时间６０．００ｍｉｎ，料液比１２０．４８

（ｇ／ｍＬ），预测提取率４．８１％。考虑到实际操作的可行性，并

表３　回归模型各项方差分析


Ｔａｂｌｅ３　Ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｖａｒｉａｎｃｅｆｏｒｔｈｅｆｉｔｔｅｄｑｕａｄｒａｔｉｃ

ｐｏｌｙｎｏｍｉａｌｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎｍｏｄｅｌ

方差来源 平方和 自由度 均方 犉 Ｐ 显著性

模型 ３．５７００ ９ ０．４０００ ７５．３２ ＜０．０００１ 

Ａ ０．０９７０ １ ０．０９７０ １８．３９ ０．００３６ 

Ｂ ０．１４００ １ ０．１４００ ２７．１９ ０．００１２ 

Ｃ ０．０７００ １ ０．０７００ １３．３６ ０．００８１ 

ＡＢ ０．００３６ １ ０．００３６ ０．６８ ０．４３５５

ＡＣ ０．０００４ １ ０．０００４ ０．０８ ０．７９０８

ＢＣ ０．０００２ １ ０．０００２ ０．０４ ０．８４２１

Ａ２ ２．５５００ １ ２．５５００ ４８４．５０ ＜０．０００１ 

Ｂ２ ０．００３６ １ ０．００３６ ０．６８ ０．４３５４

Ｃ２ ０．５６００ １ ０．５６００ １０７．０１ ＜０．０００１ 

残差 ０．０３７ ７ ０．００５３


失拟项 ０．０１４ ３ ０．００４５ ０．７７ ０．５６６５

纯误差 ０．０２３ ４ ０．００５８

总和 ３．６００ １６

　　Ｐ＜０．０１为极显著；Ｐ＜０．０５为显著；犚２＝０．９８９８，

犚２Ａｄｊ＝０．９７６６，犆犞％＝１．７７％。

图３　各提取因素之间的交互作用

Ｆｉｇｕｒｅ３　Ｔｈｅｍｕｔｕａｌｅｆｆｅｃｔｓａｍｏｎｇｔｈｅｔｈｒｅｅｆａｃｔｏｒｓ
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结合单因素试验结果，提取时间对提取率影响不大，从节约

时间角度考虑，提取工艺可修正为：提取温度７１℃、提取时

间５０ｍｉｎ、料液比１２０（ｇ／ｍＬ），在此条件下进行验证实验

３次，测得柚籽多糖平均提取率为４．６９％，该值与预测值的

相对误差仅为２．３７％，表明此工艺稳定可行。取消ＳＬＳ添加

和超声预处理，进行３次验证实验所测得柚籽多糖平均提取

率仅为２．９８％，ＳＬＳ与超声预处理协同可使提取率提高

５７．６２％，具有明显的优势。

３　结论
表面活性剂与超声波协同辅助可大幅提高江永香柚籽

多糖的提取率，其最佳提取条件为：超声预处理４ｍｉｎ、ＳＬＳ

用量１．５％、提取温度７１℃、提取时间５０ｍｉｎ、料液比１２０

（ｇ／ｍＬ）、搅拌转速１５０ｒ／ｍｉｎ，在此条件下提取率比常规方

法（无超声预处理和 ＳＬＳ添加）提高５７．６２％，提取率达

４．６９％。由于本试验尚未考察江永香柚籽多糖的活性，下一

步将对其结构与活性进行研究。
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学方法模拟分析了６种不同ＶＩＰｓ覆盖率的厢体内部温度场

分布情况，并对厢体的内部温度分布进行试验验证，得出以

下结论：

（１）增加嵌入ＶＩＰｓ的覆盖率可以改善厢体内部温度场

均匀性。在相同制冷量的情况下，试验厢体内部的最大温差

随ＶＩＰｓ的覆盖率增加而下降，８７％ＶＩＰｓ覆盖率厢体内部的

最大温差相比全聚氨酯保温材料厢体下降了４０％。

（２）不同壁板保温材料的厢体内部的降温幅度各不相

同。相比全聚氨酯保温材料厢体，８７％ＶＩＰｓ覆盖率厢体的

内部平均温降增加了４３％。随着 ＶＩＰｓ覆盖率的增加，厢体

内平均温降的变化趋势放缓。
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