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响应面法优化提取甜橙皮渣中果胶的工艺
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摘   要：通过单因素试验研究料液比、提取温度、提取时间和 pH 值 4 因素对甜橙皮渣中果胶得率的影响。在单

因素试验的基础上，采用三因素三水平的Box-Behnken Design(BBD)中心试验设计研究响应值以及最佳变量的组合。

结果表明：随着 pH 值的降低和温度的增加果胶得率增加；处理时间和料液比对果胶得率也有积极的影响。通过

响应面法综合评价提取甜橙皮渣中果胶的最佳提取条件为温度 90℃、时间 1.3h、pH1.1，在此条件下的果胶得率

预测值为 0.998%。
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Abstract ：To obtain the optimal process conditions for the extraction of pectin from sweet orange peels, the effects of material-

to-liquid ratio, extraction temperature, length of extraction and pH on pectin yield were investigated by single factor method and

based on this, a 3-factor, 3-level Box-Behnken experimental design coupled with response surface methodology was employed to

optimize extraction temperature, length of extraction and pH. The results showed that pectin yield increased with decreasing pH and

increasing temperature and length of extraction and material-to-liquid ratio had positive correlation with pectin yield. The optimum

values of extraction temperature, length of extraction time and pH were determined to be 90 ℃, 1.3 h and 1.1, respectively.
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柑橘是世界上第一大宗水果。中国是柑橘生产大

国，柑橘产量居世界第一[ 1 ]。目前，中国柑橘产业的

发展势头迅猛，而柑橘深加工(果汁、罐头、酱等)必

然产生大量的皮渣，约占柑橘总质量的 50% 左右[2]。随

着柑橘产业的发展，柑橘皮渣弃而不用，必将造成严

重的经济负担和环境污染。此外，柑橘皮渣含有丰富

的功能性成分，对其综合利用将带来可观的经济效益

和社会效益 [ 3 ]。因此，探索柑橘皮渣的综合利用势在

必 行 。

随着人们生活水平的提高，对保健意识的增强，

以及食品和药物安全性的认识，消费者更青睐于天然活

性物质，需求量日益增加。柑橘作为天然活性物质的

丰富资源被广泛关注[ 4 -5 ]。柑橘皮中富含果胶，果胶具

有多糖的分子结构，其主要功能是凝胶特性，所形成

的凝胶在结构、外观、色、香、味等方面均优于其

他食品胶制作的凝胶[6]。同时，果胶在食品领域还作为

增稠剂、稳定剂、乳化剂而被广泛应用[7-8]。由此可见，

果胶是非常有发展前景的功能性食品。此外，柑橘类

水果膳食纤维的最大优点在于柑橘果皮和果肉中可溶性膳

食纤维的含量分别在 8.89%～15.39% 和 5.39%～18.22%

之间[9]，比谷类可溶性膳食纤维的含量高几倍甚至几十

倍[10]。而高可溶性膳食纤维结合低饱和脂肪、低胆固醇

膳食，可以显著降低心脏病的发生率[ 1 1 ]，所以，柑橘

类水果可作为膳食纤维的良好来源。在很多国家，食
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品立法权威机构认为果胶是一种应用价值高、安全无

毒的食品添加剂，可作为食品添加剂添加到任何食品

中[10]。特别是我国正在大力发展橙汁加工基地，柑橘皮

渣来源丰富。因此，开发快速、高效提取柑橘皮渣功

能性成分的加工技术刻不容缓。

目前，从柑橘皮渣中提取果胶的报道比较多，但

从柑橘湿皮渣中直接提取果胶的研究鲜见报道。由于在

工业上烘干皮渣大大提高了生产成本，所以，本实验

应用响应面的研究方法，以期为加强柑橘湿皮渣的综合

利用寻找有效途径。这对食品行业和食品添加剂行业都

具有重要意义[11-12]。

1 材料与方法

1.1 材料与试剂

甜橙(北碚 447)皮渣来自中国农业科学院柑桔研究所，

中试车间FMC 榨汁后的皮渣，湿皮渣保存于－ 18℃冷库

备用；半乳糖醛酸    Sigma 公司；咔唑试剂    上海展云

化工有限公司；浓硫酸( 9 5 %～9 8 % )、盐酸( 3 6 %～

38%)。

1.2 仪器与设备

391 FMC 全果榨汁机    美国 FMC 公司；TU-190 双

光束紫外 -可见分光光度计    北京普析通用仪器有限责任

公司；DZKW-4 电子恒温水浴锅    北京中心伟业仪器有

限公司；PHS-3CT 酸度计    上海大普仪器有限公司。

1.3 方法

1.3.1 果胶提取工艺路线

工艺流程：柑橘湿皮渣→切碎→高温快速灭酶→过

滤→清水漂洗滤渣→酸水解→水浴提取。

操作要点：柑橘湿皮渣解冻后，切成 1cm2 大小的

碎片，在 95℃处理 5min 左右，再用清水快速漂洗数次，

除去小分子糖类和部分色素，沥干，加入一定体积的

水，用 0.05mol/L 的盐酸调节 pH 值，在一定温度、时

间下提取处理，过滤，滤液备用待测。

1.3.2 半乳糖醛酸含量的测定

以 D - 半乳糖醛酸为标准品绘制标准曲线，采用

咔唑 - 硫酸分光光度法测定。测定标准曲线方程为：

A=3.9164x+0.0121(R2=0.9991)。式中：A 为波长 531nm 处

的吸光度；x 为 D - 半乳糖醛酸的含量 / (mg/g)。

1.3.3 单因素试验

称取 2.000g甜橙湿皮渣，按 1:30(g/mL)加入自来水，

用 0.05mol/L 的盐酸调节 pH 值，在恒温水浴箱浸泡提

取，离心过滤所得滤液即为果胶提取液。研究料液比、

提取时间、温度以及 pH 值 4 个因素对果胶得率的影响，

确定各因素的最佳范围。

1.3.4 响应面试验

基于单因素试验结果，以 1:30 为料液比。采用三

因素三水平的 Box-Behnken Design(BBD)试验设计以 pH

值(X1)、提取时间(X2)、提取温度(X3)的值为自变量，以

果胶得率为因变量，研究响应值以及最佳变量的组合。

试验因素水平及编码见表 1。整个试验设计在中心点共

有 1 7 次试验、5 个重复，试验随机完成。

自变量 编号
编码水平

－ 1 0 1

提取温度 /℃ X1 85 90 95

提取时间 /min X2 1.0 1.5 2.0

pH X3 1.0 1.5 2.0

表 1 响应面试验因素水平及编码

Table 1   Factors and levels in the Box-Behnken experimental design

2 结果与分析

2.1 单因素试验

在 70℃、pH2 的条件下浸泡 1h，考察料液比的变

化对果胶得率的影响。由图 1 可以看出，随着料液比的

减小，果胶得率随之增加。当料液比从 1:15 减小到 1:30

时，果胶得率增加了 78.83%。但是当料液比达到 1:30

之后，其果胶得率变化不大。王鸿飞等[ 1 3 ]研究表明当

料液比超过 1:15 时蜜橘中的果胶得率显著下降(以重量法

计算果胶得率) ，认为料液比太小，果胶浓度大大降

低，使得浓缩时间延长，沉淀剂用量加大，而沉淀效

果不理想。该研究在计算方法和研究结果两方面与本实

验的结果不一致，而汪海波等[14]在提取柑橘皮果胶的研

究中其料液比对果胶的影响与本结果相似。

图 1 料液比对果胶得率的影响

Fig.1   Effect of material-to-liquid ratio on pectin yield
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图 2 提取时间对果胶得率的影响

Fig.2   Effect of length of extraction time on pectin yield
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由图 2 可知，在 70℃、pH2、料液比为 1:30 的条

件下，提取液中果胶得率随着时间的延长呈增加趋势，

水解 2h 果胶得率达到最高。图 3 表明，在 pH2、料液

比 1:30 的条件下浸泡 1h，随着温度的增加果胶得率显著

增加，且在 90℃果胶得率达到最大。同时发现，随着

提取温度的升高和处理时间延长，反而造成果胶得率的下

降。可能长时间高温导致半乳糖醛酸的降解所引起[15]。

酸度的变化对果胶得率的影响十分显著。由图 4 可

知，在 90℃、料液比 1:30 的条件下水解 2h，发现 pH1

时，果胶得率达到最大，之后迅速下降。在试验中，

当 pH1 时，在经过酸解后的果胶液中加入浓硫酸和咔唑

试剂反应后，液料颜色呈暗色，很可能对果胶的品质

有一定影响，这一结果与王鸿飞等[ 1 3 ]的报道一致。此

外，柑橘皮渣的来源对果胶的提取率也有一定程度的影

响，Francisco 等[16]的研究认为食品厂产生的柑橘皮渣比

化工厂产生的柑橘皮渣其果胶得率高 2～10 倍，说明经

过化学处理后可能会造成半乳糖醛酸分子结构的破坏，

从而导致果胶得率下降。

2.2 响应面试验

在单因素试验的基础上，依据 BBD 的中心组合试

验设计原理，确定了三因素三水平的响应面分析法，以

1:30 为料液比。果胶的提取结果见表 2。

利用 Design Expert 软件，对试验设计各组合处理

得到的果胶得率进行二次回归分析，建立多元二次响应

面回归模型：

Y=12.01 － 0.49X1 ＋ 3.41X2 ＋ 20.43X3 － 1.66X1X2 ＋

2.19 X1X3 － 5.18X2X3 － 0.50X1
2 － 1.80X2

2 ＋ 17.01X3
2

试验号
自变量

果胶得率 /%
X1 X2 X3

1 － 1 － 1 0 0.51

2 － 1 1 0 0.46

3 － 1 0 － 1 0.46

4 － 1 0 1 0.56

5 0 － 1 － 1 0.71

6 0 1 － 1 1.14

7 0 － 1 1 0.56

8 0 1 1 1.28

9 0 0 0 1.00

10 0 0 0 1.16

11 0 0 0 0.54

12 0 0 0 0.35

13 0 0 0 0.54

14 1 － 1 0 0.64

15 1 1 0 0.59

16  1 0 － 1 0.49

17 1 0 1 0.36

表 2 响应面设计和果胶得率

Table 2   Box-Behnken experimental design matrix and corresponding

experimental results of pectin yield

对上述回归模型进行方差分析，由表 3 可知，回

归模型的失拟项为 0.5995，没有显著性差异，说明残差

均由随机误差引起；P 值小于 0.0001，表明模型处理间

差异极显著。其 R2 值为 0.9893，这表明该模型具有良好

的相关性，能很好的解释真实值。回归模型各项的方差

分析还表明，各因素一次项是极显著的，交互项 X 1X 3、

二次项 X1
2 和 X3

2 都表现为极高的显著性，说明各因素对

响应值的影响相对复杂，不是简单的线性关系。

注：*.显著(P ＜ 0.05)；**.极显著(P ＜ 0.01)。

变异来源 自由度 平方和 均值 F 值 P 值 显著性

模型 9 1.3447 0.1494 71.8701 ＜ 0.0001 **

X1 1 0.0064 0.0064 3.0441 0.1238

X2 1 0.0490 0.0490 23.6128 0.0019 **

X3 1 0.7913 0.7913 380.6946 ＜ 0.0001 **

X1X2 1 0.0005 0.0005 0.2395 0.6448

X1X3 1 0.0240 0.0240 11.5450 0.0116 *

X2X3 1 0.0044 0.0044 2.1055 0.1918

X1
2 1 0.0625 0.0625 30.0377 0.0009 **

X2
2 1 0.0018 0.0018 0.8693 0.3846

X3
2 1 0.4182 0.4182 201.0978 ＜ 0.0001 **

失拟项 3 0.0146 0.0021 0.71 0.5995

误差 4 0.0050 0.0017

总和 16 0.0096

表 3 响应值二次模型的方差分析

Table 3   Analysis of variances for the developed response surface

quadratic model

图 4 酸度对果胶得率的影响

Fig.4   Effect of pH on pectin yield
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图 3 提取温度对果胶得率的影响

Fig.3   Effect of extraction temperature on pectin yield
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根据上述结果，对测得的响应值优化最佳的提取参

数。考虑到成本、提取率，通过回归模型的预测，优

化得到提取甜橙皮渣中果胶得率的最佳工艺参数为提取

温度 90℃、提取时间 1 . 3 h、pH 1 . 1。在最佳条件下，

果胶得率预测值为 0.998%。此外，鉴于在低 pH 值的条

件下，试验所得果胶提取液的颜色较暗，目前正在开

展果胶品质的进一步研究。

3 结  论

本实验以水为提取溶剂，研究了提取甜橙湿皮渣中

果胶的影响因素和最佳的工艺条件。结果表明：酸度的

变化对果胶得率的影响最为显著，但是随着酸度的增

加，可能对果胶的品质也造成一定影响；果胶得率随着

时间和温度的增加呈增加趋势，随着提取温度的升高和

处理时间的延长，反而造成果胶得率的下降。采用响

应面的方法优化了甜橙皮渣中果胶的工艺条件，建立多

元回归数学模型，并利用统计学的方法检验了该模型的

显著性，综合分析了整个区域上因素的最佳组合和响应

值的最佳值。优化后最佳的工艺参数为提取温度 90℃、

提取时间 1.3h、pH1.1，在此条件下，果胶得率预测值

为 0.998%。
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可知，当 pH 值以一定梯度增加时，时间和温度对果胶

得率的影响相对减弱，表现为曲线较为平滑，但 pH 值

对果胶得率的影响最为显著，表现为曲线较为陡峭。
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图 5 提取时间、提取温度和 pH 值对果胶得率影响的响应面图

Fig.5   Response surface plots showing the pairwise interactive effects

bwetween length of extraction time and extraction temperature (A),

between pH and length of extraction time (B), and between pH and

extraction temperature (C) on pectin yield
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