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响应面优化 ＣＴＡＢ辅助提取
血柚皮果胶工艺

陈健旋１，２

（１．漳州职业技术学院 食品与生物工程系，福建 漳州　３６３０００；
２．农产品深加工及安全福建省高校应用技术工程中心，福建 漳州　３６３０００）

摘　要：为优化十六烷基三甲基溴化铵（ＣＴＡＢ）辅助提取血柚皮果胶工艺，在单因素实验基础上，
选取ＣＴＡＢ浓度、ｐＨ、提取温度、提取时间为自变量，果胶提取率为响应值，采用 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ实
验设计方法，研究各自变量及其交互作用对果胶提取率的影响，并利用Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ８．０５ｂ软件，
建立了果胶提取率与各因素的二次多项式模型。结果表明，ＣＴＡＢ辅助提取血柚皮果胶的最佳工
艺条件为ＣＴＡＢ浓度０．６２％、ｐＨ２．１、提取温度５６℃、提取时间９３ｍｉｎ，该条件下果胶提取率为
２０．８５％，与预测值的相对误差为０．２８％，表明该模型有效。所得的果胶黏度为５８．２×１０－３Ｐａ·Ｓ，
甲氧基含量为６．４７％，酯化度为３８．９％，灰分为０．８２％，总半乳糖醛酸果胶含量为８５．７％，其主要
理化性质完全符合ＱＢ２４８４—２０００标准，该果胶是一种低甲氧基果胶，可作为一种增稠剂使用。
关键词：血柚皮；果胶；提取；十六烷基三甲基溴化铵；响应面优化
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　　红肉蜜柚是漳州平和特有的一个新品种，由 溪蜜柚基因芽变株培育而成 ［１－２］，其肉呈血红色，

故坊间将其称为“血柚”。近几年来，随着血柚种植

量的增加，血柚皮、血柚核等废弃物量也逐年增多，

其中血柚皮中除含有人体必需的多种营养素［３－４］
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外，还含有大量的果胶。果胶是由半乳糖组成的一

种天然高分子化合物，是人体七大营养元素膳食纤

维的主要成分，具有良好的凝胶和乳化稳定性，广泛

应用于食品、医药、化妆品等工业中［５－６］。目前，已

有文献对柚皮果胶的提取进行了报道［７］，另有文献

研究表明柚皮中的有效成分会因其品种和产地的不

同而不同［８］，但尚未有文献对这种特殊品种血柚皮

中的果胶提取进行报道。十六烷基三甲基溴化铵

（ＣＴＡＢ）是一种具有特殊亲水亲油结构的表面活性
剂，能有效地降低表面张力，促进溶剂对物料的润湿

性与渗透性，从而提高有效成分的溶出［９－１０］。本文

以血柚皮果胶提取率为指标，考察各因素对果胶提取

率的影响，通过响应面法优化提取工艺参数，以期为

血柚皮果胶的开发利用提供技术支撑和理论依据。

１　材料与方法
１．１　仪器与材料

Ｑ－２５０Ｂ高速多功能粉碎机，上海冰都电器有
限公司；ＢＳＡ１２４Ｓ电子天平，赛多利斯科学仪器有限
公司；ＲＥ－５２ＡＡ旋转蒸发仪，上海亚荣生化仪器
厂；ＧＺＸ－９０７０ＭＢＥ数显鼓风干燥箱，上海博讯实
业有限公司医疗设备厂。

血柚，购于漳州市超市；无水乙醇（分析纯），汕

头西陇化工股份有限公司；十六烷基三甲基溴化铵

（分析纯），国药集团化学试剂有限公司；盐酸（分析

纯），汕头西陇化工股份有限公司；蒸馏水，实验室

自制。其他试剂均为分析纯。

１．２　实验方法
１．２．１　原料预处理

将超市购回的血柚剥皮，切成块状、洗净，将所

得血柚皮置于９０℃水中煮５ｍｉｎ，除去果胶酶，后用
５０℃温水漂洗，除去色素、有机酸、可溶性糖及苦味
物质，挤干水后，置于５０℃烘箱中烘干，用万能粉碎
机粉碎，过８０目筛得柚皮粉，保存备用。
１．２．２　血柚皮果胶的提取

称取１０ｇ血柚皮粉，采用 ＣＴＡＢ辅助热稀酸
法，按实验设计设定的工艺参数，进行提取，提取完

后冷却，在３０００ｒ／ｍｉｎ下离心５ｍｉｎ，得上清液，并
将上清液置于旋转蒸发仪中浓缩得到果胶提取液。

在１５０ｒ／ｍｉｎ的搅拌速度下，加入等体积的无水乙
醇，静置，使果胶析出，在３０００ｒ／ｍｉｎ下离心５ｍｉｎ，
抽滤得到沉淀，将沉淀置于５０℃烘箱中烘干，得到
果胶产品。血柚皮果胶提取率按以下公式计算［１１］：

血柚皮果胶提取率／％＝血柚皮果胶质量
血柚皮质量

×１００

１．２．３　血柚皮果胶理化性质的测定
根据ＱＢ２４８４—２０００《食品添加剂 果胶》对血柚

皮果胶的外观、干燥失重、灰分等理化性质进行测

定；根据ＧＢ５００９．５—２０１０《食品安全国家标准 食
品中蛋白质的测定》对果胶中粗蛋白进行测定；根

据ＧＢ／Ｔ５００９．６—２００３《食品中脂肪的测定》对果胶
中粗脂肪进行测定。

１．２．４　血柚皮果胶黏度的测定
分别取三份不同量的血柚皮果胶，配成５％的

溶液，静置过夜，在室温下测定其黏度，求其平均值。

１．３　实验设计
采用单因素实验，考察 ＣＴＡＢ浓度（质量分数，

以溶剂质量为基准）、ｐＨ、提取温度、提取时间对血
柚皮果胶提取率的影响，并在单因素实验结果基础

上，采用响应面法对血柚皮果胶的提取工艺进行优

化。根据 Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ８．０５ｂ软件，采用 Ｂｏｘ－
Ｂｅｈｎｋｅｎ中心组合原理设计 ＣＴＡＢ浓度（Ａ）、ｐＨ
（Ｂ）、提取温度（Ｃ）、提取时间（Ｄ）四因素三水平响
面实验，考察各因素及因素间交互作用对血柚皮果

胶提取率的影响，建立预测模型，并进行最佳工艺验

证。响应面因素与水平见表１。

表１　响应面实验因素水平

水平
ＣＴＡＢ
浓度／％

ｐＨ
提取温度

／℃
提取时间

／ｍｉｎ
－１ ０．５ １．５ ５０ ７５
０ ０．６ ２ ５５ ９０
１ ０．７ ２．５ ６０ １０５

２　结果与分析
２．１　单因素实验
２．１．１　 ＣＴＡＢ浓度对血柚皮果胶提取率的影响

固定 ｐＨ２．０、提取温度 ５５℃、提取时间 ９０
ｍｉｎ，考察ＣＴＡＢ浓度（分别为０．２％、０．４％、０．６％、
０．８％、１％）对血柚皮果胶提取率的影响，结果如图
１所示。

图１　ＣＴＡＢ浓度对果胶提取率的影响

从图１中可以看出，随着ＣＴＡＢ浓度的增大，果
胶提取率先不断增加，当 ＣＴＡＢ浓度达到０．６％时，
继续增大ＣＴＡＢ的浓度，果胶提取率反而下降。这
是因为随着ＣＴＡＢ的增加，降低了血柚皮颗粒与溶
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剂间的界面张力，促进了果胶的溶出，而当ＣＴＡＢ溶
度达到０．６％时，ＣＴＡＢ达到了临界胶束浓度［１２］，此

时果胶的提取率达到最大，继续增加ＣＴＡＢ浓度，会
造成ＣＴＡＢ浓度过大，容易使得提取过程产生过多
的泡沫，增加了操作难度，从而使得果胶提取率下

降，因此最佳ＣＴＡＢ浓度选择为０．６％。
２．１．２　ｐＨ值对血柚皮果胶提取率的影响

固定ＣＴＡＢ浓度０．６％、提取温度５５℃、提取时
间９０ｍｉｎ、考察ｐＨ（分别为１．０、１．５、２．０、２．５、３．０）
对血柚皮果胶提取率的影响，结果如图２所示。

图２　ｐＨ对果胶提取率的影响

从图２中可以看出，随着 ｐＨ值的增加，果胶
提取率先不断增加，当 ｐＨ为２．０时，果胶提取率
达到最大，继续增大溶液的 ｐＨ，果胶提取率反而
下降。这是因为当 ｐＨ过低时，果胶过度水解，造
成果胶脱酯和裂解等副反应的增多，使得果胶提

取率下降；而当 ｐＨ过高时，不能充分软化血柚皮
颗粒组织，且 ｐＨ过高果胶体系不稳定，容易水解
成单糖，使得果胶提取率下降［１３］。因此最佳的 ｐＨ
选择为２．０。
２．１．３　提取温度对血柚皮果胶提取率的影响

固定 ＣＴＡＢ浓度 ０．６％、ｐＨ２．０、提取时间
９０ｍｉｎ，考察提取温度（分别为４５、５０、５５、６０、６５℃）
对血柚皮果胶提取率的影响，结果如图３所示。

图３　提取温度对果胶提取率的影响

从图３可以看出，随着温度的升高，果胶提取率先
不断升高，当提取温度达到５５℃时，果胶提取率达到
最大，继续增大提取温度，果胶提取率反而下降。这是

因为随着温度的升高，果胶的溶解度增加，促进了果胶

在溶剂中的传质，使得果胶提取率增大，但当温度过高

时，溶解的色素等杂质增加，使得提取液颜色加深，且

温度高，果胶容易发生降解，从而导致果胶提取率下

降［１４］。因此最佳的提取温度选择为５５℃。
２．１．４　提取时间对血柚皮果胶提取率的影响

固定ＣＴＡＢ浓度０．６％、ｐＨ２．０、提取温度５５℃，
考察提取时间（分别为３０、６０、９０、１２０、１５０ｍｉｎ）对血
柚皮果胶提取率的影响，结果如图４所示。

图４　提取时间对果胶提取率的影响

由图４中可以看出，随着提取时间的增加，果
胶提取率先不断增加，当提取时间为９０ｍｉｎ时，果
胶提取率达到最大，继续增加提取时间，果胶提取

率反而下降。这是因为提取时间较短时，果胶水

解不完全，提取率较低，随着提取时间的增加，果

胶水解程度增加，使得果胶提取率增大，但提取时

间过长时，果胶分子在酸溶剂中容易过度水解，从

而使得提取率下降［１５］，因此最佳的提取时间选择

为９０ｍｉｎ。
２．２　响应面实验结果
２．２．１　响应面实验结果及方差分析

根据 Ｂｏｘ－Ｂｅｎｈｎｋｅｎ中心组合原理，在单因素
实验结果基础上采用四因素三水平实验设计，选取

ＣＴＡＢ浓度（Ａ）、ｐＨ（Ｂ）、提取温度（Ｃ）、提取时间
（Ｄ）四个因素进行优化实验，实验因素和水平设计
如表２所示，响应面方差分析见表３。

表２　响应曲面实验以及响应值

序号
ＣＴＡＢ浓度
／％

ｐＨ
提取温度

／℃
提取时间

／ｍｉｎ
提取率

／％

１ ０．６ ２ ５５ ９０ ２０．８３
２ ０．６ １．５ ５５ １０５ ２０．１３
３ ０．７ ２ ５５ ７５ ２０．０５
４ ０．７ ２ ６０ ９０ ２０．３９
５ ０．６ １．５ ６０ ９０ １９．７７
６ ０．７ ２ ５０ ９０ ２０．０８
７ ０．６ ２ ５５ ９０ ２０．７８
８ ０．５ ２．５ ５５ ９０ １９．９９
９ ０．６ ２．５ ５０ ９０ ２０．０１
１０ ０．５ １．５ ５５ ９０ １９．７１
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续表

序号
ＣＴＡＢ浓度
／％

ｐＨ
提取温度

／℃
提取时间

／ｍｉｎ
提取率

／％
１１ ０．５ ２ ５０ ９０ １９．６９
１２ ０．６ ２．５ ６０ ９０ ２０．４１
１３ ０．６ ２ ５５ ９０ ２０．８１
１４ ０．６ ２ ５５ ９０ ２０．９２
１５ ０．７ ２ ５５ １０５ ２０．４０
１６ ０．５ ２ ５５ ７５ １９．６７
１７ ０．６ ２．５ ５５ １０５ ２０．３８
１８ ０．６ ２．５ ５５ ７５ １９．９２
１９ ０．６ ２ ５０ １０５ ２０．０１
２０ ０．６ ２ ５５ ９０ ２０．９０
２１ ０．６ ２ ５０ ７５ １９．７８
２２ ０．６ １．５ ５５ ７５ １９．８０
２３ ０．６ １．５ ５０ ９０ １９．７３
２４ ０．５ ２ ６０ ９０ ２０．０７
２５ ０．６ ２ ６０ ７５ ２０．０３
２６ ０．７ １．５ ５５ ９０ ２０．１２
２７ ０．５ ２ ５５ １０５ ２０．１１
２８ ０．７ ２．５ ５５ ９０ ２０．３６
２９ ０．６ ２ ６０ １０５ ２０．２７

表３　响应曲面方差分析表

方差来源 均方 自由度 离差平方和 Ｆ值 Ｐ值 显著性

模型 ４．０１ １４ ０．２９ ４５．７４ ＜０．０００１ 
Ａ－Ａ ０．３９ １ ０．３９ ６２．０４ ＜０．０００１ 
Ｂ－Ｂ ０．２７ １ ０．２７ ４３．５６ ＜０．０００１ 
Ｃ－Ｃ ０．２２ １ ０．２２ ３５．７６ ＜０．０００１ 
Ｄ－Ｄ ０．３５ １ ０．３５ ５５．８８ ＜０．０００１ 
ＡＢ ０．０００４ １ ０．０００４ ０．０６４ ０．８０４２
ＡＣ ０．００１２２５ １ ０．００１２２５ ０．２０ ０．６６５２
ＡＤ ０．００２０２５ １ ０．００２０２５ ０．３２ ０．５７８７
ＢＣ ０．０３２ １ ０．０３２ ５．１７ ０．０３９３ 
ＢＤ ０．００４２２５ １ ０．００４２２５ ０．６７ ０．９５０５
ＣＤ ０．００００２５ １ ０．００００２５ ０．００３９８９＜０．０００１ 
Ａ２ ０．９４ １ ０．９４ １４９．９８ ＜０．０００１ 
Ｂ２ １．１４ １ １．１４ １８２．０７ ＜０．０００１ 
Ｃ２ １．２０ １ １．２０ １９１．９７ ＜０．０００１ 
Ｄ２ １．００ １ １．００ １５８．９８ ＜０．０００１ 
残差 ０．０８８ １４ ０．００６２６７
失拟度 ０．０７３ １０ ０．００７３４６ ２．０６ ０．２５３８
绝对误差０．０１４ ４ ０．００３５７
总离差 ４．１０ ２８
　　注：表示显著（Ｐ＜０．０５），表示极显著（Ｐ＜０．０１）。

对表２数据进行二次多项式回归拟合，得到回
归方程为：Ｙ＝２０．８５＋０．１８Ａ＋０．１５Ｂ＋０．１４Ｃ＋
０．１７Ｄ－０．０１０ＡＢ－０．０１７ＡＣ－０．０２２ＡＤ＋０．０９０ＢＣ＋
０．０３２ＢＤ＋０．００２５ＣＤ－０．３８Ａ２－０．４２Ｂ２－０．４３Ｃ２－
０．３９Ｄ２。回归统计分析结果见表３，从表３可以看出，
实验数据所得模型的 Ｆ值为４５．７４，Ｐ＜０．０００１，表
明该回归模型达到极显著水平。其方程的 Ｒ２为
０．９７８６，表明超过９７％的实验数据可用该模型来拟
合，说明该模型的可靠性高。方程的失拟项 Ｆ值为
２．０６，Ｐ＝０．２５３８＞０．０５，表示失拟度不显著，说明
模型拟合效果好，可由该回归方程描述各因素与响

应值之间的真实关系，从而确定最佳的提取工艺条

件。根据Ｆ值和 Ｐ值可以看出，影响因子的主效应
主次顺序为：ＣＴＡＢ浓度 ＞提取时间 ＞ｐＨ＞提取温
度。一次项 Ａ、Ｂ、Ｃ、Ｄ，交互项 ＣＤ，二次项 Ａ２、Ｂ２、
Ｃ２、Ｄ２对实验结果影响极显著（Ｐ＜０．０１）；交互项
ＢＣ对实验结果影响显著（Ｐ＜０．０５）；交互项 ＡＢ、
ＡＣ、ＡＤ、ＢＤ对实验结果影响不显著（Ｐ＞０．０５），表
明各实验因素与响应值之间是一种非线性的关系。

２．２．２　果胶提取率的响应面分析
各实验因素及因素间交互作用对果胶提取率的

响应面分析结果见图５～图１０。从图中可以看出，
所考察的四个工艺条件对血柚皮果胶的提取率都有

显著的影响，ＣＴＡＢ浓度的影响最为显著，随着
ＣＴＡＢ浓度的升高，果胶提取率逐渐增大，果胶提取
率在一定的ＣＴＡＢ浓度时达到最大，随后随着ＣＴＡＢ
浓度的增大，果胶提取率开始下降，表现为曲面较

陡；提取时间、ｐＨ和提取温度的影响依次减弱，表现
为曲面较平缓，响应值变化较小。各实验因素对响

应值影响的主次顺序为 ＣＴＡＢ浓度 ＞提取时间 ＞
ｐＨ＞提取温度。

图５　ＣＴＡＢ浓度和ｐＨ的响应面图（ａ）及等高线图（ｂ）
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图６　ＣＴＡＢ浓度和提取温度的响应面图（ａ）及等高线图（ｂ）

图７　ＣＴＡＢ浓度和提取时间的响应面图（ａ）及等高线图（ｂ）

图８　ｐＨ和提取温度的响应面图（ａ）及等高线图（ｂ）

图９　ｐＨ和提取时间的响应面图（ａ）及等高线图（ｂ）

图１０　 提取温度和提取时间的响应面图（ａ）及等高线图（ｂ）

２．２．３　最佳提取工艺的确定及其验证
在所选的实验因素考察范围内，利用 Ｄｅｓｉｇｎ－

Ｅｘｐｅｒｔ８．０５ｂ软件，得到了ＣＴＡＢ辅助提取血柚皮果
胶的最佳工艺参数为 ＣＴＡＢ浓度０．６２％、ｐＨ２．１、
提取温度５５．８８℃、提取时间９３．３０ｍｉｎ，在此条件
下，提取率可达２０．９１％，考虑到实际操作的可行性
及便利性，将最佳工艺条件修正为 ＣＴＡＢ浓度
０．６２％、ｐＨ２．１、提取温度５６℃、提取时间９３ｍｉｎ。
在修正条件下进行 ３次平行实验，实际提取率为
２０．８５％，与理论值的相对误差为０．２８％，验证了回
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归模型的可靠性。因此，采用响应面法优化得到的

提取条件参数可靠，得到的血柚皮果胶的提取条件

具有实际应用价值。

２．３　血柚皮果胶特性分析
从表４中可以看出，本方法所提取的血柚皮果胶

黏度为５８．２×１０－３Ｐａ·Ｓ，甲氧基含量为６．４７％，酯
化度为３８．９％，总半乳糖醛酸果胶含量８５．７％，其主
要理化性质完全符合ＱＢ２４８４—２０００标准，且大部分
指标优于商品柑橘果胶［７］。另外，酯化度为３８．９％，
说明血柚皮果胶是一种低甲氧基果胶，可作为一种增

稠剂使用。灰分为０．８２％，与盐析法提取的沙田柚果
胶相比［１６］，血柚皮果胶的灰分明显要低于沙田柚。

表４　血柚皮果胶与柑橘果胶成分对照表

成分 血柚皮果胶 柑橘果胶 ＱＢ２４８４—２０００
干燥失重／％ ６．９６ ７．５６ ≤８
灰分／％ ０．８２ ２．６３ ≤５

盐酸不溶物／％ ０．２７ ０．７１ ≤１
ｐＨ ４．７３ ２．７３ ４．５～５．０

总半乳糖醛酸／％ ８５．７ ７９．１ ≥６５
外观 淡黄色 淡黄色 淡米黄色、无异味

黏度／（Ｐａ·Ｓ） ５８．２×１０－３ １８２．２×１０－３

粗蛋白／％ ２．３２ １．５３
粗脂肪／％ ０．７６ ０．６５

甲氧基含量／％ ６．４７ １０．８９
酯化度／％ ３８．９ ６６．７９

３　结论
利用ＣＴＡＢ辅助法提取血柚皮果胶，并通过响

应面分析得到了回归预测模型为：Ｙ＝２０．８５＋
０．１８Ａ＋０．１５Ｂ＋０．１４Ｃ＋０．１７Ｄ－０．０１０ＡＢ－
０．０１７ＡＣ－０．０２２ＡＤ＋０．０９０ＢＣ＋０．０３２ＢＤ＋
０．００２５ＣＤ－０．３８Ａ２－０．４２Ｂ２－０．４３Ｃ２－０．３９Ｄ２。
利用该模型对血柚皮果胶提取过程的关键因素进行

分析得到了ＣＴＡＢ辅助提取血柚皮果胶的最佳工艺
参数为ＣＴＡＢ浓度０．６２％、ｐＨ２．１、提取温度５６℃、
提取时间 ９３ｍｉｎ，在此条件下果胶的提取率为
２０．８５％，与预测值的相对误差为０．２８％，说明采用
响应面法对血柚皮总果胶的提取条件进行优化合理

可行。该工艺提取的血柚皮果胶黏度为 ５８．２×
１０－３Ｐａ·Ｓ，甲氧基含量为 ６．４７％，酯化度为
３８．９％，灰分为 ０．８２％，总半乳糖醛酸果胶含量
８５．７％，其主要理化性质完全符合 ＱＢ２４８４—２０００
标准，该果胶是一种低甲氧基果胶，可作为一种增稠

剂使用，具有一定的市场前景。
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