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((摘(要!以一种紫玉米芯为原料$在单因素试验的基础上$以得率为指标$采用四因素二次通用旋转设

计方法$对影响紫玉米芯色素提取的工艺条件进行了优化%结果表明+紫玉米芯色素的优化提取工艺条件为

浸提温度 G@ v#液固比 #@wA#乙醇体积分数 #@q#粒径 "@ 目#提取时间为 H .%在此工艺条件下紫玉米芯色

素粗品得率为 #+""q$其产品色价达到 AG*

关键词!二次通用旋转设计%紫玉米芯色素%提取%优化

((中图分类号!*E"G 文献标志码! P

紫玉米!g7LW&45%L/$学名a4;X;_8K"原产南美山区#是印加帝国居民种植的粮食作物之一%A&

2 紫色玉

米也是我国各地大量种植的一种谷物%!&

#随着人们对天然色素需求的量的增加#近年来具有全新遗传特性

的紫色玉米新品种陆续培育成功2 紫色玉米日益受重视的原因在于#种植紫色玉米在收获玉米种子的同时

获得大量用于提取天然色素的廉价原料#紫玉米芯和紫玉米秸秆2 种植紫玉米利用紫玉米芯或紫色植株提

取色素#是农民增收的一条好出路2 紫玉米芯色素属花青素类色素#具有一定营养和药理作用#是替代合成

色素的理想食品添加剂%H#G&

2 重庆市三峡农科院培育的紫玉米#其玉米芯色泽深紫#色素含量高%E&

#具有较

好的市场前景2 在前人研究工作的基础上#系统考察了影响紫玉米芯色素提取工艺条件#在单因素实验基

础上#采用四因素二次通用旋转设计优化紫玉米芯色素的提取工艺#建立影响因素与所考察指标二次回归

数学模型寻求最佳工艺参数#为紫玉米芯色素开发提供依据2

A(材料与方法

A+A(材料和仪器

紫色玉米芯#由重庆市三峡农科院提供2 微型高速万能试样粉碎机#河北黄骅科学仪器厂$9$J!GE@ 紫

外分光光度计#日本岛津苏州工厂$ =Q6J

.

循环水式真空泵#郑州长城科工贸有限公司$PKA@G 电子天平#梅

特斯J托利多仪器有限公司2 医用乙醇#其余试剂均为国产分析纯2

A+!(工艺流程

紫玉米芯
"

G@ v干燥 G" .

"

粉碎
"

过筛
"

溶剂提取 ! 次
"

滤液合并溶剂定容备用2

A+H(单因素实验

分别准确称取 A @@@ 0玉米芯若干份#放入 !E@ XK三角瓶中并置于 A!@ LpX2/恒温振荡器中#连续提取

! 次2 滤液混合定容至相同体积#测定最大波长下的吸光度考察液固比*温度*粒径*溶剂浓度*提取时间*提

取次数对提取效率的影响2



A+G(二次通用旋转回归实验

在单因素实验结果基础上#选取乙醇体积分数*粒径*液固比*提取时间 G 个因素设计了二次通用旋转回

归实验#变量的因素编码及水平见表 A2

表 A(试验因素水平编码表

因子 符号
水平

! A @ DA D!

E

乙醇体积分数 *

A

"@q C@q #@q E@q G@q A@q

粒径!目"

*

!

A@@ "@ #@ G@ !@ !@

液固比p!XKp0"

*

H

A@@wA "@wA #@wA G@wA !@wA !@wA

提取时间p.

*

G

E G H ! A A

A+E(考察指标

!A" 吸光度2 取 A XK提取液于比色管中#再加入 WQH+@ 的柠檬酸缓冲液并定容至 !E XK#测定 G@@ m

#@@ /X处最大吸收值2

!!" 相对提取率2 分别收集每次浸提色素溶液并测定其体积!,"*吸光度!X"*稀释倍数 )2 相对提取

率为每次提取吸光度值比提取总吸光度值%#&

#即'相对提取率pq T

Xo,o稀释倍数

-

!Xo,o稀释倍数"

oA@@2

!H" 产品得率2 将优化工艺浸提样品#经过'抽滤
"

旋转蒸发
"

真空干燥至恒重
"

色素产品
"

称重2 由

公式计算产品得率#即'产品得率pq T

色素成品质量

玉米芯质量!A @@@ 0"

oA@@2

!G" 产品色价2 配制 Aq浓度色素产品#调节至 WQH+@ #在 E!E /X处测定吸光值%C&

#根据以下公式计算

色价#即'1

Aq

A 5X

TXo稀释倍数2

图 A(提取方式对提取效果影响

;J盐酸超声波提取$^J盐酸恒温水浴提取$

5J柠檬酸超声波提取$?J酒石酸超声波提取$

4J酒石酸水浴提取$RJ柠檬酸水浴提取

!(结果与讨论

!+A(提取方式的选择

分别称取 A+@@@ 0玉米芯!#@ 目"于若干 !E@ XK三角瓶中#依次加入 @+A X%&pK的盐酸*@+A X%&pK的柠

檬酸*@+A X%&pK的酒石酸与 IEq乙醇!AwA"混合液 A@@ XK#置于恒温振荡器中和超声波清洗器中#其中水

浴恒温振荡器的工作条件'水温为 H@ v#A!@ LpX2/#提取 !G .2 超声波清洗器工作条件'功率输出 GE fQM#

工作时间 A@ X2/#水温 H@ v#连续超声 C 次2 处理结束#均

定容至 A@@ XK#抽滤#取滤液 A XK#用相应提取溶剂稀释 !E

倍#测定 G@@ m#@@ /X处最大吸收值!均在 E!E /X附近"#

每样重复 H 次#结果如图 A2 由图 A 可知#盐酸乙醇!@+A

X%&pK盐酸wIEq乙醇TAwA"提取效果最好2 恒温水浴和超

声提取效率比较接近#考虑到生产中#超声提取需要专用设

备#投资成本高#因此选用恒温水浴2

!+!(单因素分析

!+!+A(液固比对提取效果影响

粒径为 #@ 目玉米芯#按液固比为 !@wA*G@wA*#@wA*

"@wA*A@@wA加入 IEq乙醇与 @+A X%&pK盐酸混合液!体积

比为 AwA"#振荡 E .#水温为 H@ v2 以 !@wA 为基准比例#

其他比例下测得的吸光度换算成和它相同总体积下的吸光

度2 结果见图 !2 由图可知液固比 #@wA时提取效果最好2

这是由于紫色玉米芯的色素能够充分溶解#也没被稀释2
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(((图 !(液固比对提取效果影响 图 H(温度对提取效果影响(((

!+!+!(温度对提取效果影响

固定液固比 #@wA#提取 H 次2 提取温度在 !@ m#@ v范围内#按 !+! 的实验方法提取2 实验结果见图 H2

在 G@ v时#提取效果最佳#继续增加温度#提取效果下降2 一般来说#提高温度是增大原料成分的溶解度*加

快溶出速率的有效途径2 温度升高#分子运动速度加快#渗透*扩散*溶解速度加快#但温度过高可能会影响

紫玉米色素的结构稳定2

!+!+H(粒径对提取效果影响

固定液固比 #@wA#提取温度 G@ v#提取 H 次#玉米芯粒径分别为 !@*G@*#@*"@*A@@2 按 !+! 的方法提

取#结果见图 G2 由图 G 可知在粒径 "@ 目时#提取效果最好#粒径小固液接触面积增大#紫玉米芯内部的色

素向溶剂扩散的距离缩短#溶剂向紫玉米内部总的扩散速率加快#色素溶出量变大#提取效果随粒径的变小

而增加2 但粉碎度过细#样品粉碎表面积过大#吸附作用增强#反而影响扩散速度#并不利于有效成分的溶

出2 同时许多不溶性高分子如蛋白质*糖类等浸出量也相应增加#导致分离提纯困难#工艺成本增加2 提取

过程是一个溶剂扩散和渗透进入固体细胞壁内部#将有效物质溶出的过程#颗粒减小的过程是单位体积的

紫玉米粉末的反应比表面积增大的过程#有利于溶剂的渗透扩散2 但是随着颗粒继续减小#比表面积增大

的同时由于颗粒之间的吸附力加强导致提取效果下降%"&

2

((图 G(粒径对提取效果影响 图 E(乙醇体积分数对提取效果影响((

!+!+G(乙醇体积分数对提取效果影响

固定液固比 #@wA#提取温度 G@ v#玉米芯粒径 "@ 目#提取 H 次#用 IEq乙醇与 @+A X%&pK盐酸按不同体

积混合配制成乙醇体积分数分别为 "@q*C@q*#@q*E@q*G@q的溶剂2 按 !+! 的方法实验#结果见图 E2

由图 E 可知#当乙醇体积分数为 C@q时#紫玉米色素的溶解度最大#提取效果最好$而后#继续增加乙醇体积

分数#提取效果反而降低2 原因可能是随着乙醇体积分数的升高#一些醇溶性杂质*亲脂性强的成分溶出量

也增加#干扰因素随之增大#这些成分与紫玉米色素竞争溶解于乙醇
F

盐酸体系中#从而导致紫玉米色素的

提取效果下降2

!+!+E(提取时间对提取效果影响

固定液固比 #@wA#提取温度 G@ v#粒径 "@ 目#乙醇体积分数 C@q#提取 ! 次#分析提取时间为 A*!*H*G*

E .对色素浓度的影响2 按 !+! 的方法提取#结果见图 #2 图 # 表明紫玉米色素的提取效果是随时间的增加

而增加#H .提取效果最好#以后随时间的变化提取液的吸光度变小2 这可能是由于随着提取时间的延长#
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紫玉米色素被充分萃取#提取效率最高#继续延长提取时间#提取液受热的时间也增加#在酸性条件下加热

会使花色苷的黄佯盐阳离子结构转变为查尔酮式无色结构#使得色素提取液的吸光度减小 %I DAA&

2

!+!+#(提取次数对提取效果影响

固定液固比 #@wA#提取温度 G@ v#玉米芯粒径 "@ 目#乙醇体积分数 C@q#提取时间为 H .2 提取 H 次2

按 !+! 的方法提取#结果见图 C2

(((图 #(时间对提取效果影响 图 C(提取次数对提取效果影响(((

第 A *! *H 次色素相对提取率分别为 IH+Eq*E+Iq*@+E#q#第 A 次和第 ! 次提取的色素占 H 次提取总

量的 II+GGq#考虑到溶剂成本及浓缩过程能量的消耗#色素浸提 ! 次为宜2

!+H(二次通用旋转组合设计实验结果

根据单因素实验结果#控制提取温度 G@ v*WQ为 H 条件下#选择四因素二次通用旋转组合实验设计法#

对乙醇体积分数*粒径*液固比*提取时间进行优化#结果见表 !2

表 !(二次通用旋转试验方案及试验结果

)%+ A ! H G E # C " I A@ AA A! AH AG AE A#

乙醇体积分数 A A A A A A A A DA DA DA DA DA DA DA DA

粒径p目 A A A A DA DA DA DA A A A A DA DA DA DA

液固比p!XKp0" A A DA DA A A DA DA A A DA DA A A DA DA

提取0p. A DA A DA A DA A DA A DA A DA A DA A DA

色素得率pq E+GI G+HA E+!H E+GC !+G" !+HA G+## H+E! E+GE G+G" E+@C G+CI !+HC !+H@ G+C# G+"#

)%+ AC A" AI !@ !A !! !H !G !E !# !C !" !I H@ HA

乙醇体积分数 D! ! @ @ @ @ @ @ @ @ @ @ @ @ @

粒径p目 @ @ D! ! @ @ @ @ @ @ @ @ @ @ @

液固比p!XKp0" @ @ @ @ D! ! @ @ @ @ @ @ @ @ @

提取0p. @ @ @ @ @ @ D! ! @ @ @ @ @ @ @

色素得率pq H+E" H+EE !+#A C+!A #+C@ !+AH H+#@ G+#A E+"I E+"@ #+C@ #+!G #+EC #+!H #+A"

!+G(模型的建立及其显著性检验

利用Bg=:C+@E 软件对表 ! 试验数据进行了二次多项逐步回归分析#回归方程模型为'

dT#+!H@ @ U@+I!# !F

!

D@+C#! IF

H

U@+!!" "F

G

D@+#C@ CF

!

A

D@+HHG EF

!

!

D@+GE" !F

!

H

D@+EHE CF

!

G

U

@+A!# IF

A

F

!

U@+@#G GF

A

F

G

U@+G#I GF

!

F

H

U@+@E# IF

!

F

G

U@+@"A IF

H

F

G

模型复相关系数)为 @'I#H ## (T@'@@@ A2 模型的方差分析!表 H"知# 试验所选用的二次多项模型具

有高度的显著性# 失拟项ET@'@AH # [@'@E#模拟失拟度显著2 模型的调整确定系数 )

!

T@'IE@ A#说明模

型能解释 IE'@Ab响应值的变化#可以用此模型对紫色玉米芯色素提取进行分析和预测 %A!#AH&

2
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表 H(试验结果方差分析表

变异来源 平方和 自由度 均方 偏相关 比值_ ED值 显著性

*

A

@'@A" C A @'@A" C D@'@#E C @'@#I G @'CIE #

*

!

!@'EI@ E A !@'EI@ E @'I@I H C#'HCE C @'@@@ A

!!

*

H

AH'I#I @ A AH'I#I @ D@'"CGA EA'"AG C @'@@@ A

!!

*

G

A'!EE " A A'!EE " @'GCGI G'#E" ! @'@G# G

!

*

A

x!

A!'"#G # A A!'"#G # D@'"#E G GC'CA" A @'@@@ A

!!

*

!

x!

H'AII ! A H'AII ! D@'#E! # AA'"## # @'@@H H

!!

*

H

x!

#'@@G G A #'@@G G D@'C#! " !!'!CA " @'@@@ !

!!

*

G

x!

"'!@C A A "'!@C A D@'"@I # H@'GG! E @'@@@ A

!!

*

A

*

!

@'!EC # A @'!EC # @'!HC G @'IEE H @'HG! I

*

A

*

H

@'@!A " A @'@!A " @'@C@ " @'@"@ C @'C"@ @

*

A

*

G

@'@## H A @'@## H @'A!H @ @'!GE I @'#!# C

*

!

*

H

H'E!E @ A H'E!E @ @'#C@ # AH'@CE ! @'@@! H

!!

*

!

*

G

@'@EA " A @'@EA " @'A@" I @'AI! @ @'##C A

*

H

*

G

@'A@C H A @'A@C H @'AEE " @'HIC " @'EHC A

回归 #H'G!I ! AG G'EH@ C

((_

!

TA#'"@E G@

@'@@@ A

!!

剩余 G'HAH E A# @'!#I #

失拟 H'#CH I A@ @'H#C G

_

A

TH'GG# G#

@'@AH#

!

误差 @'#HI # # @'A@# #

总和 #C'CG! C H@

(((注'

!

差异显著#([@'@E$

!!

差异极显著#([@'@A2

!+E(数学模型的应用分析

图 "(各单因子与色素提取效果关系图

!+E+A(单因素分析

根据表 H 和图 " 可知#各因素在试验取值范围内对

色素提取效果作用大小依次为'*

!

!粒径" S*

H

!液固

比" S*

A

!乙醇体积分数" S*

G

!提取时间"2 在提取试

验中随着粒径目数的不断增加#色素得率也在不断的增

加#而且在粒径增加到 "@ 目后#色素得率开始稍微下降2

随着液固比增加#色素吸光度先增加后降低的趋势#说

明一定程度的增加液固比可以提高色素的得率#但是当

液固比因素水平超过 A+G 时#色素得率下降2 随着乙醇

体积分数增加#色素得率先增加后降低的趋势#说明一

定程度的增加乙醇体积分数可以提高色素得率#但是当

体积分数超过 #@q时#色素得率下降#这与玉米芯色素

在一定酸性体系的稳定性有关2 色素吸光度在 H .达到最大2 减少时间色素不能充分提取#增加提取时间#

色素会随时间降解2

!+E+!(试验因子间互作效应分析

选取一个因素固定于零水平#求余下两个因素的交互作用#分别作图可以直观地分析各因子间的互作效

应2 等高线的形状可反映出交互效应的强弱# 椭圆形表示两因素交互作用显著# 而圆形则与之相反2 由图

A@JAG可知粒径和液固比对玉米色素得率的交互影响显著$其他均不显著2 图 I 表明乙醇体积分数E@qmC@q

时#粒径在 "@ mA@@目色素得率较高2 图 A@表明乙醇体积分数 E@qmC@q时#液固比在 G@ m#@色素得率较高2

图 AA表明乙醇体积分数 E@qmC@q时#提取时间 H . 色素得率最大2 图 A! 在液固比不小于 #@ XKp0*粒径在

比较大的范围内可以达到响应值最高点2 图 AH表明粒径在 C@ 目以上#提取时间在 !+E mG . 时可以达到响应
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值最高点2 图 AG提取时间小于 H .# 液固比在比较大的范围内可以达到响应值最高点2

图 I(乙醇体积分数与粒径对色素提取效果影响的响应曲面与等高线

图 A@(乙醇体积分数与液固比对色素提取效果的响应面与等高线

图 AA(乙醇体积分数与提取时间对色素提取效果的响应面与等高线

图 A!(粒径与液固比对色素提取效果的响应面与等高线

图 AH(粒径与提取时间对色素提取效果影响的响应曲面与等高线

IA#第 # 期 熊建功#等$二次通用旋转设计优化紫玉米芯色素提取工艺



图 AG(液固比与提取时间对色素提取效果影响的响应曲面与等高线

!+E+H(频率分析及统计寻优 &AG'

表 G(优化提取方案中*

A

取值频率分布表

因素水平
*

A

*

!

*

H

*

G

次数 频率 次数 频率 次数 频率 次数 频率

D! @ @+@@@ @ @ @+@@@ @ @ @+@@@ @ @ @+@@@ @

DA ! @+AAA A @ @+@@@ @ E @+!CC " A @+@EE #

@ AG @+CCC " H @+A## C A@ @+EEE # A! @+### C

A ! @+AAA A " @+GGG G H @+A## C E @+!CC "

! @ @+@@@ @ C @+H"" I @ @+@@@ @ @ @+@@@ @

加权均数 @+@@@ @ A+!!! @ D@+AAA @ @+!!! @

标准误差 @+AAA @ @+A#" @ @+AEE @ @+A!# @

IEq的分布区间 D@+!A" m@+!A" @+"IG mA+EEA D@+GAE m@+AIH D@+@!G m@+G#"

提取条件 EC+"!q m#!+A"q CC+"" mIA+@! EA+C m#H+"# !+I" mH+GC

采用计算机对不同设计水平下的组合进行模拟试验#以接近零水平的均值 #+@@ 为临界值#获得大于临

界值的方案 A" 个#各变量取值的频率分布见表 G2 在 IEq的置信区间吸光度大于 #+@@ 的优化方案为'乙醇

体积分数 EC+"!q m#!+A"q#粒径目数 CC+"" mIA+@!#液固比为 EA+C m#H+"# XKp02 提取时间为 !+I" m

H+GC .2 为了贴近实际的工业化生产#可将优化方案定为乙醇体积分数为 #@q*粒径目数 "@*液固比为

#@ XKp0*提取时间为 H .2 对方案进行试验验证得到色素得率为 #+""q#与优化方案的理论值 #+IAq比较

接近#明显优于文献报道的单因素%AE&

!得率约 #q"#或正交试验%A#&

!得率约 H+!q"优化效果2 试验所得产

品色价为 AG#高于国家现行标准胡萝卜色素色价 "2

H(结(论

根据响应曲面对紫色玉米芯色素的提取影响因素分析#确定最佳提取工艺为'乙醇体积分数为 #@q#粒

径目数 "@#液固比为 #@wA*提取时间为 H .#在此条件下#紫色玉米芯色素得率可达 #+""q#产品色价 AG2 响

应曲面法对紫色玉米芯的提取工艺进行优化#不仅科学合理#准确可靠#而且快速可行#方法对工艺方面的

研究具有一定的意义2
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