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均匀设计优选微波辅助提取米糠中菲丁的研究

郝红英，周彩荣，李 娜

（郑州大学化工学院，郑州 ,#"""!）

摘 要：采用均匀实验法优化出用微波辅助法从米糠中提取菲丁的工艺条件 *实验结果表明，微波辅助

浸提法较传统的浸提法在产品质量和收率上均有明显提高，浸提时间短 *优选出的较佳工艺条件为：加

水量 ’ -.、微波功率 %"" /、微波辐射时间 % -01、浸提时间 # -01、脱色微波功率 %"" /、脱色时间 ,% -01、

溶剂 2（345）6 2（3!7）8 ’ 6 %() *在较佳工艺条件下，菲丁含量达 &+ 9%’:，提取率达 (% 9&): *通过验证实验

表明，所建立的数学模型是合理的 *
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" 引言

菲丁（>?@A01）又称植酸钙镁，是植酸的复盐，
是一种用途广泛，很有经济价值的产品 *菲丁主要
应用在药物营养剂和发酵促进剂及除金属剂方

面 *此外在食品，医药，化工，电镀和环保等领域的
应用也不断增加 *美、俄、日等国已将其列为重要
原料产品，国内一些地区近年也相继开展了植酸

的研究与生产［%］*
长期以来，提取米糠中的有效成分菲丁一直

停留在传统的浸提方式上，该方法不仅时间长，而

且提取率低 *本实验采用一种新的提取工艺———
微波辅助提取法，该法具有提取时间短，提取率高

等优点 *通过均匀设计考察微波功率、微波辐射时
间、溶剂用量、浸提时间等参数对提取效果的影

响，以菲丁提取率为指标，确定了微波辅助提取菲

丁的最佳工艺条件 *

% 实验材料及分析方法

% 9% 材料及仪器

米糠，河南郑州市售；盐酸，尿素，石灰，氢氧

化钠，均为市售分析纯；去离子水 * BC $ !%"!D4 型
紫外可见分光光度计，家用微波炉 *
% 9! 分析方法
据文献［!］报道，用盐酸溶液从米糠中浸出的

菲丁，在酸性介质中能与三价铁盐专一定量沉降，

其沉降过程不受其它磷的干扰 *因此，可向酸浸液
中加入过量三价铁盐，过滤生成的菲丁沉淀物，对

溶液中过量的铁用紫外分光光度法分析［’］，然后

间接计算出菲丁含量 *
紫外分光光度法：标准曲线的制备［’］：精确称

取 EF45’·+3!7 为 " 9,&, ! G，用 蒸 馏 水 定 容
% """ -.容量瓶中 * 分别准确吸取 " 9#"，" 9)#，
% 9""，% 9!#，% 9#，% 9)#，! 9""，! 9!#，! 9#" -.于 #" -.
容量瓶中，加入 # -. 醋酸—醋酸钠缓冲溶液
（>3 8 #），! 9# -. %":的磺基水杨酸水溶液，为保
证溶液的 >3值在一定范围内，另加 % 9, -. 盐酸
（% -H5·. $ %），用去离子水定容，摇匀，于 ,&’ 1-处
测定 *以吸光度 ! 为横坐标，浓度 " 为纵坐标，所
做的标准曲线见图 % *

图 % !"标准曲线

!#$ %% &’()*(+* ,-+." /0 !"

得回归方程为

# 8 " 9"!’ + $ $ " 9""" #，! 8 " 9((( & %
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样品测定方法［!］：精确称取一定量含菲丁的

样品加 " #$ %&盐酸（" %’(·& ) "）溶解，用 $* %&容
量瓶定容；然后用 +$ %&移液管移取 +$ %&于 +$*
%&锥形瓶中，再加入 +$ %& 已知浓度的 ,-.(/ 溶
液；放入沸水中煮 "$ %01，冷却至室温，移入 "**
%&容量瓶，稀释至刻度；静置 "$ %01 后过滤，取滤
液 $ %&于 "** %&容量瓶；取出 " %& 于 $* %& 容
量瓶，以下同标样的配制 2于 !3/ 1% 处测定吸光
度值，据回归方程即可计算出菲丁的含量 2

+ 实验结果与讨论

+ #" 微波浸提方法与优化
用均匀实验对微波辅助从米糠浸提菲丁的条

件进行优化 2由于溶剂水和细胞内水分同时吸收
微波，所以采用先微波处理米糠，再搅拌浸提的方

法提取菲丁 2每次实验均称取 +* 4 米糠，浸提过
程考察 5 个因素，即 !"：向脱脂米糠中加入水量

（%&）；!+：细胞破壁时微波功率（6）；!/：细胞破

壁时微波辐射时间（%01）；!!：搅拌浸提时间

（%01）；!$：浸提液脱色时微波功率（6）；!7：浸提

液脱色时微波辐射时间；!5：浸提溶剂中的加酸

量（%&，盐酸与蒸馏水共 +** %&）2每个因素有 "$
个水平，因此采用 8!"$（"$5），因素与水平列于表
"，实验设计及结果列于表 + 2

表 " 实验的因素与水平

!"# $" %"&’()* "+, -./.-* (0 ’.*’

水平

因素

!" 加水

量 9 %&

!+ 微波

功率 9 6

!/ 微波

时间 9 %01

!! 浸提

时间 9 %01

!$ 脱色

功率 9 6

!7 脱色

时间 9 %01

!5 加酸

量 9 %&
" / "** " $ "** $ / #*
+ ! "$* / "* "$* "* / #$
/ $ +** $ "$ +** "$ ! #*
! 7 +$* 5 +* +$* +* ! #$
$ 5 /** : +$ /** +$ $ #*
7 3 /$* "" /* /$* /* $ #$
5 : !** "/ /$ !** /$ 7 #*
3 "* !$* "$ !* !$* !* 7 #$
: "" $** "5 !$ $** !$ 5 #*
"* "+ $$* ": $* $$* $* 5 #$
"" "/ 7** +" $$ 7** $$ 3 #*
"+ "! 7$* +/ 7* 7$* 7* 3 #$
"/ "$ 5** +$ 7$ 5** 7$ : #*
"! "7 5$* +5 5* 5$* 5* : #$
"$ "5 3** +: 5$ 3** 5$ "* #*

表 + 实验设计及结果

!"# $+ !.*’ ,.*12+ "+, ).*3-’

实验号 !" !+ !/ !! !$ !7 !5

菲丁质量

"" 9 4

菲丁纯度

"+ # $

提取率

"/ 9 ;
" " $ 5 : "" "/ "$ * #7$/ :" #7+ 35 #:3
+ + "* "! + 7 "* "! * #5/! /7 #** /3 #37
/ / "$ $ "" " 5 "/ * #5*3 /+ #5$ /! #"*
! ! ! "+ ! "+ ! "+ * #7:/ 3: #+" 35 #$!
$ $ : / "/ 5 " "" * #7$/ :" #7+ 35 #:3
7 7 "! "* 7 + "! "* * #75! 75 #/7 77 #57
5 5 / " "$ "/ "" : * #777 /7 #** /$ #+$
3 3 3 3 3 3 3 3 * #7"3 !/ #*5 /: #"!
: : "/ "$ " / $ 5 * #5"7 !/ #*5 !$ #/$
"* "* + 7 "* "! + 7 * #75$ 55 #5* 55 #"/
"" "" 5 "/ / : "$ $ * #7:3 3! #77 37 #:*
"+ "+ "+ ! "+ ! "+ ! * #7!$ 7/ #3" 7* #$/
"/ "/ " "" $ "$ : / * #7// :3 #$5 :" #5$
"! "! 7 + "! "* 7 + * #75/ $+ #$5 $+ #*/
"$ "$ "" : 5 $ / " * #77$ ++ #"* +" #7"
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! "! 工艺条件优化
将测定结果采用 #$## 软件中回归分析部分

分析［%］，结果如下：

!& ’ ( )"*+) ( ,"&+*","* - ."!./","/ - .",),"0"*

( . ".+!"/ "* - . ".!/"% "* ( . ".,0"0 "/ -
. "..%"! "&（复相关系数! ’ . "+*,）#

根据回归方程，求出最优组合，并在此基础上

进一步进行综合分析，得出综合最优组合：", ’
&，"! ’ ,..，"& ’ ,，"0 ’ %，"% ’ ,..，"/ ’ 0,，"* ’
& #即优选出微波辅助提取米糠中菲丁的较佳工艺
条件为：$（加水量）1 $（米糠）’ & 1 !.、微波功率
,.. 2、微波辐射时间 , 345、浸提时间 % 345、脱色
微波功率 ,.. 2、脱色时间 0, 345、浸提溶剂
%（678）1 %（6!9）’ & 1 ,+* :

! "& 验证实验
用上述条件进行 & 次平行实验，其实验结果

见表 & :& 次平行实验目的产品菲丁的平均提取率
为 +, ")*; :实验结果表明，微波辅助提取米糠中
菲丁的工艺过程其工艺参数间彼此有交互作用 :
验证实验表明，优化出来的工艺条件较均匀设计

表中的数据更合理、优越 :

表 & 较优条件下的平行实验结果

!"# $& %&’()* +, -"."))&) *&’* (/0&. *12’ +-*23") 4+/02*2+/

实验号
菲丁质

量 < =

菲丁纯

度 < ;

菲丁提

取率 < ;

平均提

取率 < ;
, . "*!/ )% "&) +, ",/

! . "*&, )% ")! +! "!/ +, ")*

& . "*,+ )* ",+ +! ",+

说明：以米糠投料量 !. =计 :

& 微波萃取工艺与传统工艺的比较

细胞破壁是提取生物细胞内产物的关键操

作［/］:微波破碎细胞提取适合生物细胞内小分子
的提取［*］:为了解决溶剂水和细胞内水分同时吸
收微波以及微波辅助浸提的工业放大问题，可以

采用先微波处理经浸润后的生物原材料，然后加

水或有机溶剂浸提有效成分 :
在传统加热回流方式中，热量传递由外向内、

质量传递由内向外，而在微波辅助提取法中，传热

和传质的方向均由内向外，因此微波辅助提取法

更有利于有效物质的溶出 :与本实验室依据传统
方法［0］所得到的数据相比，两种方法的产品质量

基本相同，但采用微波辅助提取法具有提取时间

短、产品中有效成分菲丁的含量较高和菲丁提取

率高等优点，结果见表 0 :

表 0 微波萃取工艺与传统工艺的比较

!"# $0 5+3-".2’+/ #&*6&&/ 324+.+6"7& &8*."4*2+/

"/0 *."02*2+/") &8*."4*2+/

提取方法
浸提时

间 < 345

菲丁质

量 < =

菲丁纯

度 < ;

菲丁提

取率 < ;
传统提取方法 /. . "*%& *, "0. *+ "./
微波辅助提取法 % . "*!/ )% "&) +, ",/

0 结论

（,）将微波提取法用于米糠有效成分的提
取，解决了溶剂水和细胞内水分同时吸收微波以

及微波辅助浸提的工业放大问题 :
（!）采用均匀设计的方法，优化出了微波辅
助提取米糠中菲丁的工艺条件 :其较佳工艺条件
为：加水量 & 3>、微波功率 ,.. 2、微波辐射时间 ,
345、浸提时间 % 345、脱色微波功率 ,.. 2、脱色时
间 0, 345、溶剂 %（678）1 %（6!9）’ & 1 ,+* :在此条
件下，菲丁提取率达 +, ")*;，含量达 )/ ",&; :
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