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摘要!采用响应面分析法对超声波
%

微波辅助提取莲子低聚

糖&

PU$

'工艺参数进行优化#研究超声时间"超声温度"微

波功率"微波时间和液料比
'

个因素对莲子低聚糖得率的影

响#结果表明!莲子低聚糖超声波
%

微波辅助提取的最佳工

艺参数为%超声波时间
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!超声温度
&' Y

!微波功率
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!微波时间
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!液料比
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'!该条件下

莲子低聚糖得率为&

*):'('i):)*<

'

R

#

关键词!莲子$低聚糖$超声波$微波
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#广泛分布于中国福建*江

苏*湖北*江西等南方各省&有研究+

*

,表明%小鼠口服莲子发

酵乳后%其结肠运动加快且肠道粪便停留时间减少%表明发

酵乳中含有多种与棉子糖类似的糖类物质&这是由于莲子

中富含生物活性低聚糖
%

莲子低聚糖!
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#%其主要成分为二*三*四糖%各单体结构中糖苷

键连接方式为
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&此外%莲子低聚糖还可以促进青春双歧杆菌中乙酸*

丙酸*丁酸以及消化酶的产生&功能性低聚糖很早就作为肠

道功能调节剂食用+
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%因而莲子低聚糖对于促进肠道健康具

有重要意义+
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在食品领域结合现代高新技术进行生物活性物质提取

一直为研究热点%其中微波加热提取技术!
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#已大量应用于药物活性产物萃取

研究%在常压条件下%微波技术耗能更低并具有较佳的萃取

效果&与微波技术相比超声提取!
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#更有效率%能提高传质质量和多孔溶剂渗透能

力&因此%它可以释放细胞内不溶性物质%减少提取时间%并

在较低温度下增加产量+
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&此外%超声辅助萃取不受溶剂*

基质或水分含量的限制%应用性更为广泛+
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&超声波'微波

协 同 提 取 !
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#技术弥补了前
(

种技术存在的不足%目前%
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已被应用于植物中提取多种活性化合物%如番茄红素+
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*植

物油+
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,和多糖+
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,等%但未见其应用于莲子低聚糖提取的研究

报道&

本试验拟应用超声波'微波协同技术从莲子中提取低

聚糖%通过响应面试验优化提取工艺参数%并与其他提取方

法进行比较%以期保留高得率的同时降低成本%为莲子的综

合开发利用提供理论依据&
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材料与方法
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试验材料

新鲜的干莲"福建绿田食品有限公司$
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浓度乙醇*苯酚"分析纯%国药

集团化学试剂有限公司&
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主要仪器设备

电动匀浆机"
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型%宁波新芝生物科技股份有限

公司$

低速台式离心机"

BVP%'

型%上海安亭科学仪器厂$

循环超声波处理机"
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型%北京弘祥隆生物技

术股份有限公司$

紫外可见分光光度计"
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型%日本岛津技术有限

公司$

微波萃取仪"
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型%上海新仪微波化学科技有限
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旋转蒸发器"
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型%美国
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植物粉碎机"
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试验方法
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莲子低聚糖浸提试验
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将速冻鲜莲解冻
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后%在
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干燥箱中干燥%控制含水量
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左右&将干燥的莲子

用高速粉碎机粉碎%筛分通过
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目!孔径
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#备用&将

干莲子粉和去离子水以
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#混合&按照
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等+
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的方法去除莲子中的淀粉%以排除超声降解淀粉对低聚糖产

量的影响&处理后样品分别进行超声波和微波处理!超声波

处理功率为
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#%随后将滤液进行快速真空浓缩%并将
'

倍滤液体积
.'R

乙醇加入滤液中%在
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下离心
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后%

取上清液冷冻干燥
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%收集备用+
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莲子低聚糖组分分析
!

将
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中获取的粉末与纯水

混合后使用容量瓶定容至
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样品使用微孔膜

过滤!
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#%自动进样至高效液相色谱!
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分析&色谱参数为"
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响应面试验设计
!

综合前期单因素预试验的结果%选

取超声波时间*超声温度*微波功率*微波时间和液料比
'

个

因素为自变量%因变量为莲子低聚糖得率%根据中心组合设

计原理选用
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为试验次数%其中因素水

平编码见表
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采用苯酚硫酸法+
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式中"
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'''莲子低聚糖得率%
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'''换算的葡萄糖溶液浓度%
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'''测量时稀释倍数$

I

'''莲子干重质量%
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浸取前后莲子粉末形态观察
!

分别取不同提取方法

提取后的莲子粉末样品适量%使样品牢固地附着于样品台

上%置于真空喷镀仪%在样品表面镀导电层铂%厚度
*)90

%采

用扫描电镜观察%电子枪加速电压为
'MD>

&
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统计分析
!

所有试验均设置平行样品并重复
,

次%结

果用平均值表示$采用
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#进行试验设计和数据分析&
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结果与分析
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模型构建及参数分析

提取莲子低聚糖的
+;d%GDC9MD9

试验设计方法及结果

见表
(

&利用
$"$

软件对试验测试结果进行多元回归拟合%

可得各个单因素对莲子低聚糖得率的二元多项式回归模型

方程为"
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对上述模型系数进行显著性检验并进行方差分析&由模

型方差分析结果!表
,

#可知%
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表明本试验所选用的二次多项式模型具有高度的显著性$失

拟项
Tg):*'''
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%不显著$同时%模型的
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%皆接近于
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%表明测试结

果与所得模型拟合性较好+
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%上述模型能预测微波'超声

波提取时的实际提取得率&模型的
U

(

%
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%表明模型的预

测值与测试值呈现出高度的相关性%而且模型的
U

(
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略小于

U

(

!两者间的差异
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#%表明它们处于合理的波动

范围+

*,

,

&
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由表
&

可知%超声的时间!

b

*

#*温度!

b

(

#与微波时间

!

b
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#对莲子中低聚糖得率的影响皆极显著!

T

#
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#%可能

与处理的先后顺序有关%超声波对莲子植物细胞的影响强于

微波效应$微波功率!

b

,

#与液料比!

b
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#对其得率的影响皆

不显著!
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%
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#%表明微波功率作用可能对最终得率的影

响不大&
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超声波时间与温度间的交互作用!
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#对低聚糖得率

影响显著!
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#%其他各因素的两两交互作用对低聚糖

得率影响均不显著!
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#$超声波处理时间的曲面效应
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温度*微波的功率与时间*液料比的曲面响应!
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回归模型的方差分析
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#对其得率影响极不显著!

T

%

):)))*

#&对照表
&

的
D

值

可得%各因素对莲子低聚糖得率影响主次为"超声波温度

!

b

(

#

%

超声波时间!

b

*

#

%

微波时间!

b

&

#

%

液料比!

b

'

#

%

微

波功率!

b

,

#&

(:(

!

响应面分析

由图
*

!

1

#与图
(

!

1

#可得%当超声温度固定时%低聚糖得

率随超声时间的延长表现为先减小再增大的趋势$当超声时

间水平固定时%低聚糖得率随超声波温度的增加呈减小的趋

势&由此可得%在超声波温度为
&'

#

') Y

%超声波时间为

*)

#

*(029

时低聚糖得率有极大值&

由图
*

!

G

#与图
(

!

G

#可得%当超声时间固定时%低聚糖得

率随微波功率的增大无明显变化$当微波功率水平固定时%

低聚糖得率随超声波时间的延长表现为先增加后降低的趋

势&由此可得%当微波功率为
*))

#

*') A

%超声波时间为

*)

#

**029

时低聚糖得率有极大值&这可能与微波能量对

植物材料的离子传导和偶极旋转效应有关&

由图
*

!

7

#与图
(

!

7

#可得%当超声时间固定时%低聚糖得

率随超声时间的延长表现为逐渐增加的趋势$当微波时间水

平固定时%低聚糖得率随超声波时间的延长表现为先增加后

下降再增加的趋势&由此可得%当超声波时间为
*)

#

**029

%微波时间为
.'

#

*))029

时低聚糖得率有极大值&

提取时间是影响产量的重要因素%初始阶段溶剂在提取初期

吸收微波能量%提高溶剂温度&这种变化加速了低聚糖在植

物细胞中的溶解%促进了其进入溶剂&随着提取时间的延

长%较高的温度将加速分子运动%改变提取溶剂和植物的电

导率+

*&

,

&另一方面溶剂温度提高了超声波的空化效应%促

进了空化细胞核的形成%导致植物细胞表面受损%从而促进

溶剂渗入植物细胞+

*'

,

&这
(

种效应加速了低聚糖在萃取溶

剂中的扩散%提高得率&

!!

由图
*

!

K

#与图
(

!

K

#可得%当超声时间固定时%低聚糖得

率随液料比增大并无明显变化$当液料比水平固定时%低聚

糖得率随超声波时间的延长表现为先增加后降低再上升的

趋势&由此可得%当超声波时间为
*)

#

**029

%液料比为

,):))

#

&):))

!

0P

)

H

#时低聚糖得率有极大值&
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表
&

!

回归方程系数的显著性检验

B1G3D&

!

BDL429

H

;O4CDL2

H

92O27197D;O4CDED

H

EDLL2;97;DOO272D94L

模型项 回归系数 自由度 标准误差
.'R

置信限

低 高
D

值
T

值

常数项
,:(<=, * ):(,') (:<.&& ,:<-(, (<:.&<(

#

):)))*

b

*

\):<<*, * ):*&,. \*:)-<- \):&<&. (=:<(<*

#

):)))*

b

(

\):.'*. * ):*&,. \*:(&=( \):-''' &,:<'=&

#

):)))*

b

,

):)<.& * ):*&,. \):(*<) ):,<'< ):,)&, ):'=-*

b

&

):<,(' * ):*&,. ):&,-* *:)(=. (':.*,)

#

):)))*

b

'

\):*)*, * ):*&,. \):,.<- ):*.'* ):&.'* ):&==(

b

*

b

(

):=.') * ):(=<= ):,)(, *:&=<< .:-<*& ):))&-

b

*

b

,

):('<' * ):(=<= \):,,'( ):=')( ):=))- ):,<.'

b

*

b

&

\):(=)) * ):(=<= \):=<(< ):,*(< ):.&-- ):,,..

b

*

b

'

):(.<' * ):(=<= \):(.'( ):=.)( *:)-=- ):,**(

b

(

b

,

):*.(' * ):(=<= \):&))( ):<='( ):&&<& ):').<

b

(

b

&

\):)<)) * ):(=<= \):--(< ):'((< ):)'.( ):=).=

b

(

b

'

\):(*') * ):(=<= \):=)<< ):,<<< ):''=* ):&-()

b

,

b

&

):),(' * ):(=<= \):'-)( ):-('( ):)*(= ):.**)

b

,

b

'

\):).') * ):(=<= \):-=<< ):&.<< ):*).) ):<&&*

b

&

b

'

\):(*<' * ):(=<= \):=*)( ):,<'( ):'<*( ):&'-.

b

(

*

,:=(&) * ):*.&= ,:&((< &:(('( ,=':())-

#

):)))*

b

(

(

):,**' * ):*.&= \):)=.= ):<*(< (:'''& ):*(('

b

(

,

):(*.= * ):*.&= \):*=*' ):-(** *:(<(- ):(<))

b

(

&

\):).<< * ):*.&= \):&..) ):,),- ):('*' ):-()&

b

(

'

):**(, * ):*.&= \):(=.) ):'*,- ):,,(( ):'-.'

!!

由图
*

!

D

#与图
(

!

D

#可得%当超声温度固定时%低聚糖得

率会随着微波功率增大表现为先增加后减小的趋势$当微波

功率水平固定时%低聚糖得率随超声波温度的增大表现为逐

渐减小的趋势&由此可得%当超声波温度为
&'

#

&<Y

%微波

功率为
*))

#

,))A

时低聚糖得率有极大值&

由图
*

!

O

#与图
(

!

O

#可得%当超声温度固定时%低聚糖得

率随微波时间的延长表现为逐渐增加的趋势$当微波时间水

平固定时%低聚糖得率随超声波温度的增大表现为逐渐减小

的趋势&由此可得%当超声波温度为
&'

#

')Y

%微波时间为

<-

#

*))029

时低聚糖得率有极大值&

由图
*

!

H

#与图
(

!

H

#可得%当超声温度固定时%低聚糖得

率随液料比增大表现为轻微增加随后减小的趋势$当液料比

水平固定时%低聚糖得率随超声波温度的增大表现为逐渐减

小的趋势&由此可得%当超声波温度为
&'

#

&<Y

%液料比为

,):))

#

=):))

!

0P

)

H

#时低聚糖得率有极大值&

由图
*

!

C

#与图
(

!

C

#可得%当微波功率固定时%低聚糖得

率随微波时间的延长表现为轻微增加的趋势$当微波时间水

平固定时%低聚糖得率随微波功率的增大并无明显变化&由

此可得%当微波功率为
*))

#

,)) A

%微波时间为
.(

#

*))029

时低聚糖得率有极大值&

由图
*

!

2

#与图
(

!

2

#可得%当微波功率固定时%低聚糖得

率随液料比的增大表现为先减小后增加的趋势$当液料比水

平固定时%低聚糖得率随微波功率的增大表现为轻微的先减

小后增加的趋势&由此可得%当微波功率为
(')

#

,))A

%液

料比为为
,):))

#

,':))

!

0P

)

H

#时低聚糖得率有极大值&

由图
*

!

N

#与图
(

!

N

#可得%当微波时间固定时%低聚糖得

率随液料比的增大表现为逐渐减小的趋势$当液料比水平固

定时%低聚糖得率随微波时间的延长表现为逐渐增加的趋

势&由此可得%当微波时间为
.(

#

*))029

%液料比为
<'

#

=)

!

0P

)

H

#时低聚糖得率有极大值&

(:,

!

参数优化及模型验证

采用响应曲面拟合并在单因素最优范围内以莲子低聚

糖得率最大为优化目的%对试验数据进行分析%得到超声波

微波联合提取的最佳条件为"超声波时间
*):*-029

*超声温

度
&'Y

*微波功率
*)):* A

*微波时间
*)) 029

*液料比

,):))

"

*

!

0P

)

H

#%此条件下预测低聚糖得率为
*):<&.,R

&

为充分考虑实际试验仪器操作的可行性和所得模型对应预

测结果的准确性%将实际操作参数修正为"超声波时间

*)029

*超声温度
&'Y

*微波功率
*))A

*微波时间
*))029

*

液料比
,):))

"

*

!

0P

)

H

#%以此条件进行实际参数的验证实

验%经
,

次平行实验后可得莲子低聚糖得率为!

*):'('i

):)*<

#

R

%预测值与实际值偏差不大%由此表明响应面回归

方程能较好地模拟试验过程和预测莲子低聚糖得率%并真实

地反映超声微波联合提取对低聚糖得率的影响&

<,*
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!
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图
*

!

交互作用对低聚糖得率影响的响应面图

X2

H

5ED*

!

#DL

J

;9LDL5EO17DK21

H
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图
(

!

交互作用对低聚糖得率影响的等高线图

X2

H

5ED(

!
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(:&

!

莲子低聚糖组分分析

由图
,

对照可知%经过超声波
%

微波协同提取的莲子低

聚糖由
,

个组分
P$U*

*

P$U(

和
P$U,

组成%各组分分离度

良好%其保留时间分别为
<:)*.

%

<:-<(

%

=:=='029

%而水苏糖*

棉籽糖*蔗糖保留时间分别为
<:)'&

%

<:-,-

%

=:-'& 029

&

P$U*

*

P$U(

和
P$U,

与水苏糖*棉籽糖*蔗糖保留时间几乎

相同%由此可知%

P$U*

到
P$U,

分子质量依次减小%各组分

聚合度为
(

#

&

&

*:

水苏糖
!

(:

棉籽糖
!

,:

蔗糖
!

&:P$U*

!

':P$U(

!

-:P$U,

图
,

!

标准品与莲子低聚糖高效液相色谱图

X2

H

5ED,

!

W2

H

C

J

DEO;E0197D32

e

52K7CE;014;

H

E1

J

C

8

;OL419K%

1EK19K3;45LLDDK;32

H

;L177C1E2KDL

(:'

!

低聚糖提取方法对比试验

本试验利用超声波'微波提取低聚糖得到低聚糖实际

得率为!

*):'('i):)*<

#

R

%与热水浸提低聚糖得率
=:).R

+

*-

,

以及超声波辅助提取低聚糖实际得率为!

*:*,i):)(-

#

R

+

**

,

相比%超声波'微波联合提取低聚糖能显著提高莲子低聚糖

的得率&宋春丽等+

*<

,的研究同样认为超声波
%

微波辅助提取

低聚糖具有很好的效果%这是由于在处理样品时%超声波首

先对莲子内细胞质产生机械振动作用%破坏了细胞壁的稳定

结构&而微波处理更容易使微波能量穿透细胞壁从而为莲

子细胞内极性溶液吸收并由内部首先产生热效应%导致胞内

压力增大%细胞壁破裂%使低聚糖溶出%

(

种处理的协同作用

极大地提升了莲子低聚糖的提取效率+

*=\*.

,

&综上所述%超

声波'微波辅助提取法不仅可提高低聚糖得率和提取效率*

实现低温提取并达到能耗减少的环保效果%其对所提取的生

物活性物质的结构和功能影响较小%产物具有较高的生物

活性+

()

,

&

(:-

!

电镜分析

在图
&

!

1

#中可以观测到一些粒径在
*)

#

()

"

0

的椭球

状颗粒物质%为细胞破坏后残余的莲子淀粉颗粒&体系中同

时存在着大量无规则的膜状物质%很可能是莲子细胞在处理

过程中破碎%细胞液流失后残存下的细胞壁*膜*器膜等物

质&说明不同提取方法都对莲子细胞产生了破坏作用&

由图
&

可以看出%超声波'微波辅助提取法对莲子细胞

的破坏程度最大%细胞壁等膜状结构破损程度更高%产生了

较多细小的碎片&出现该现象可能是在超声波'微波联合

图
&

!

不同方法提取后莲子粉末的环境扫描电镜图

X2

H

5ED&

!

BCD027E;

H

E1

J

CL;OL10

J

3DL

&

1O4DEK2OODED94Dd%

4E1742;9L

'

G

8

D9F2E;90D9413L719929

H

D3D74E;902%

7E;L7;

J8

提取法提取时%细胞内液由于微波作用产生热效应引起细胞

膨胀%导致细胞涨破后其中的内容物被释放出来&此外超声

波对莲子细胞液产生了较强的机械振动作用%破坏了细胞壁

的稳定结构%加速了膜结构的分解+

(*

,

&另一方面%水分子可

以有效吸收微波能量%有效地加热样品+

((

,

&因此通过微波

超声波使莲子细胞获得了剧烈的膨胀和细胞壁的破裂%允许

化合物释放到溶剂中&这些结果与以往研究结果一致+

(,

,

%

$/@

分析提供了微波超声波作用下高低聚糖提取效率的有

力证据&

,

!

结论
本研究采用响应面分析并结合中心组合试验设计法优

化了莲子低聚糖超声波'微波联合提取工艺参数%构建超声

时间与温度*微波时间与温度和液料比对低聚糖得率的二次

多项式回归模型&确定最优的提取工艺参数为"超声波时间

*)029

*超声温度
&'Y

*微波功率
*))A

*微波时间
*))029

*

液料比
,)

"

*

!

0P

)

H

#%在该条件下低聚糖得率为
*):'('R

&

超声波'微波协同提取的莲子低聚糖由
P$U*

*

P$U(

和

P$U,

组成%

P$U*

到
P$U,

分子质量依次减小%各组分聚合

度为
(

#

&

&超声波'微波联合提取相比单独热水和超声波

提取能显著提高莲子低聚糖的得率%这与两者作用加速细胞

膜结构的分解和水分子可以有效吸收微波能量有关&该技

术可用于莲子低聚糖的高效提取%可作为功能食品等增值产

品的新型原料&后期将从益菌和结构角度对提取的莲子低

聚糖进行深入分析&
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