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犆犛犔犉法提取蔗渣半纤维素

工艺条件的响应面优化

陈宏文，谢桂贞，李晨，杨春发

（华侨大学 化工学院，福建 厦门３６１０２１）

摘要：　利用中心组合设计法（ＣＣＤ），对蔗渣半纤维素的纤维素溶剂的木质纤维素组分分离（ＣＳＬＦ法）进行

优化．在单因素实验的基础上，确定磷酸质量分数、磷酸蔗渣液固比和水浴温度是影响蔗渣半纤维素提取的３

个关键因素．以半纤维素提取率为响应目标，采用ＣＣＤ和响应面分析法（ＲＳＭ），确定ＣＳＬＦ法半纤维素的最

佳提取工艺：磷酸质量分数为８３％，磷酸蔗渣液固比为８．９５ｍＬ·ｇ
－１和水浴温度为４８．９４℃．结果表明：蔗

渣半纤维素提取率可达到７５．２９％，比优化前提高９％．
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木质纤维素由纤维素、半纤维素和木质素组成．其中，质量分数占２５％～４０％的半纤维素是自然界

中丰富的可再生纤维资源．半纤维素已被广泛应用于工业生产，如黏合剂、增稠剂、稳定剂、水凝胶、食用

纤维、乳化剂、湿强剂、食品级酶制剂和低聚木糖等［１］；同时，半纤维素水解物木糖能够生产燃料乙醇、生

物氢和糖醇等［２?３］．在常压，５０℃下，基于纤维素溶剂的木质纤维素组分分离（ｃｅｌｌｕｌｏｓｅｓｏｌｖｅｎｔ?ｂａｓｅｄ

ｌｉｇｎｏｃｅｌｌｕｌｏｓｅｆｒａｃｔｉｏｎａｔｉｏｎ，ＣＳＬＦ）
［４］避免了半纤维素糖降解，减少了发酵抑制物的生成和成本的投入，

其反应介质是非挥发性及挥发性的丙酮或乙醇，易于试剂回收．ＣＳＬＦ纤维素糖化率高，对农作物和木

材等具有良好预处理效果［５?８］．影响ＣＳＬＦ预处理效果的参数主要包括：磷酸质量分数、处理温度和处理

时间．许多顽固性原料，如玉米秸秆、柳枝稷和杨树通过对这３个参数优化可获得较高的纤维素糖化产

率或生物乙醇转化率［４，８?９］．利用ＣＳＬＦ对芦苇进行优化，纤维素固体中却残留了大量的木聚糖
［１０］，几乎

与水提取液中的木聚糖量相近，造成较低的半纤维素利用率，及较高的微生物双糖利用能力．即使采用

工程菌，糖利用效率仍是关键问题，且下游复杂的产品分离也会大大提高生产成本．甘蔗是我国制糖的

主要原料，其废料甘蔗渣中含丰富的半纤维素，质量比高达３１．８％～３５％
［１１?１２］．为了进一步提高ＣＳＬＦ

法半纤维素提取率，本文以蔗渣为原料，通过中心组合设计（ｃｅｎｔｒａｌｃｏｍｐｏｓｉｔｅｄｅｓｉｇｎ，ＣＣＤ）和响应面分

析法（ｆｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｍｅｔｈｏｄ，ＲＳＭ）对蔗渣半纤维素的ＣＳＬＦ法提取工艺进行优化．

１　材料与方法

１．１　材料及仪器

１）材料．蔗渣（用水冲洗，去除残留的蔗糖，置于６０℃烘箱中干燥９６ｈ，将干燥的蔗渣用中药粉碎

机粉碎，筛取４０～６０目蔗渣粉备用）；硫酸、丙酮、磷酸（上海国药集团化学试剂有限公司）；犇?木糖、犇?

半乳糖、犔?阿拉伯糖、犇?葡萄糖（上海ＢｉｏＣｈｅｍｉｋａ有限公司）；实验用水为二次蒸馏水．２）仪器设备．Ａｇｉ
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ｌｅｎｔ１１００型高效液相色谱仪（美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；Ｓｈｏｄｅｘ型糖类色谱柱（日本岛津公司）；Ｓｉｇｍａ４Ｋ１５

型高速冷冻离心机（德国Ｓｉｇｍａ公司）．

１．２　蔗渣单糖成分的测定

用色谱法测定蔗渣中单糖组分［１３］，色谱条件如下：Ｓｈｏｄｅｘ型糖类色谱柱；乙腈流动相为８０％；流速

为１．０ｍＬ·ｍｉｎ－１；柱温为６０℃；示差折光检测器ＲＩＤ，进样量为２０μＬ；４个平行．单糖质量分数为

犠ｘ＝
犆ｘ×犞ｘ×犆ａ，ｘ
０．３犆ｂ，ｘ

×１００％．

式中：犠ｘ为样品各种单糖的质量分数（％）；犞ｘ为水解液体积（Ｌ）；犆ｘ 为样品中液相色谱测定的单糖质

量浓度（ｇ·Ｌ
－１）；０．３为蔗渣粉质量（ｇ）；犆ａ，ｘ为混合糖溶液未酸解前的已知某单糖质量浓度（ｇ·Ｌ

－１）；

犆ｂ，ｘ为混合糖溶液酸解后测定的某单糖质量浓度（ｇ·Ｌ
－１）．

１．３　半纤维素的提取和测定

ＣＳＬＦ法提取半纤维素流程图（未优化前数据），如图１所示．
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图１　基于ＣＳＬＦ法提取蔗渣半纤维素流程图

Ｆｉｇ．１　ＳｃｈｅｍｅｆｏｒｆｒａｃｔｉｏｎａｌｉｓｏｌａｔｉｏｎｏｆｈｅｍｉｃｅｌｌｕｌｏｓｅｆｒｏｍｓｕｇａｒｃａｎｅｂａｇａｓｓｅｕｓｉｎｇｔｈｅＣＳＬＦｍｅｔｈｏｄ

通过ＣＳＬＦ获得半纤维素，通过高效液相色谱（ＨＰＬＣ）分析获取水提液中木糖质量分数，进而得到

木聚糖的提取率，即半纤维素提取率．采用质量分数为１％硫酸，在１２１℃下，高压酸解半纤维素水溶液

１ｈ，可以完全水解木聚糖，且木糖降解率大大降低
［１４］．用ＳｈｏｄｅｘＳＵＧＥＲＳＺ５５３２柱检测木糖质量分

数，同节１．２的３个平行，半纤维素提率为

犚ｘ＝
犆ｘ犞

犿犞
×１００％．

式中：犚ｘ为半纤维素提取率（％）；犆ｘ 为半纤维素水提液稀酸水解后的木糖质量浓度（ｇ·Ｌ
－１）；犞 为半

纤维素水提液的体积（Ｌ）；犿为蔗渣粉质量（ｇ）．

１．４　响应面试验设计

根据ＣＣＤ中心组合设计原理
［１５］，利用单因素试验，在磷酸质量分数为８３％、磷酸蔗渣液固比为９

ｍＬ·ｇ
－１和水浴温度为５０℃的条件下，半纤维素提取率分别出现峰值．因此，以磷酸质量分数（犡１）、磷

酸蔗渣液固比（犡２）和水浴温度（犡３）确定磷酸质量分数、磷酸蔗渣液固比和水浴温度是影响蔗渣半纤维

表１　水平设计表

Ｔａｂ．１　Ｆａｃｔｏｒｉａｌｄｅｓｉｇｎ

水平

因素

犡１
（狑／％）

犡２
（ρ／ｍＬ·ｇ

－１）
犡３
（θ／℃）

－１．６８２ ８１．００ ７．３２ ４５．８０

－１．０００ ８２．００ ８．００ ４７．５０

０ ８３．００ ９．００ ５０．００

１．０００ ８４．００ １０．００ ５２．５０

１．６８２ ８５．００ １０．６８ ５４．２０

素提取的３个关键因素．３个因素为自变量，以

半纤维素犚ｘ为响应值，作３因素５水平的响应

面分析试验，响应面因素水平设计表、试验设计

安排，如表１所示．表１中：狑 为磷酸的质量分

数；ρ为磷酸蔗渣液固比；θ为水域温度．共２０

个试验．

２　结果与分析

２．１　蔗渣单糖成分分析

葡萄糖质量分数为３９．１１％，木糖为２２．０３％，阿拉伯糖为５．５５％，半乳糖为２．１０％．

２．２　犆犛犔犉法提取蔗渣半纤维素工艺条件的优化

以磷酸质量分数、磷酸蔗渣液固比和水浴温度为参数，根据ＣＣＤ试验设计原理，以半纤维素提取率

为响应值，得到的响应面实验结果，如表２所示．表２中：犚ｘ，ｅｘｐ为预测值；犚ｘ，ｐ为实验值．响应面全模型方

差分析，如表３所示．
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表２　初始工艺条件的优化实验结果

Ｔａｂ．２　Ｏｐｔｉｍａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｐｒｉｍａｒｙｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

编号
１．０００编码水平

犡１　　　　　　犡２　　　　　　犡３
犚ｘ，ｅｘｐ／％　　　　犚ｘ，ｐ／％　　　　　相对误差

１ －１．０００ －１．０００ －１．０００ ６５．１０３ ６４．８２２ ０．４３３

２ １．０００ －１．０００ －１．０００ ７１．５８２ ７１．５１７ ０．０９１

３ －１．０００ １．０００ －１．０００ ６８．０２６ ６７．９９６ ０．０４５

４ １．０００ １．０００ －１．０００ ７３．５０９ ７３．３４３ ０．２２６

５ －１．０００ －１．０００ １．０００ ７１．８６９ ７１．８４３ ０．０３６

６ １．０００ －１．０００ １．０００ ６６．３８９ ６６．２２７ ０．２４４

７ －１．０００ １．０００ １．０００ ６６．７２５ ６６．５９８ ０．１９１

８ １．０００ １．０００ １．０００ ５９．５４７ ５９．６３６ －０．１５０

９ ０ ０ ０ ６９．３６８ ６９．７２４ －０．５１０

１０ ０ ０ ０ ６９．２１３ ６９．７２４ －０．７３０

１１ ０ ０ ０ ７１．００７ ６９．７２４ １．８４０

１２ ０ ０ ０ ６９．３０９ ６９．７２４ －０．６００

１３ －１．６８２ ０ ０ ６５．９１９ ６６．０５５ －０．２１０

１４ ＋１．６８２ ０ ０ ６８．０１２ ６８．０６８ －０．０８０

１５ ０ －１．６８２ ０ ７１．６９８ ７１．９２３ －０．３１０

１６ ０ ＋１．６８２ ０ ６９．００６ ６９．０５２ －０．０７０

１７ ０ ０ －１．６８２ ６７．６９０ ６７．９２０ －０．３４０

１８ ０ ０ ＋１．６８２ ６２．２６１ ６２．３０３ －０．０７０

１９ ０ ０ ０ ７４．３９１ ７３．８８３ ０．６８７

２０ ０ ０ ０ ７３．３４４ ７３．８８３ －０．７３０

表３　响应面模型方差分析

Ｔａｂ．３　Ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｖａｒｉａｎｃｅｆｏｒｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｍｏｄｅｌｓ

方差来源 平方和 自由度 均方和 犉 犘

模型 ２２４．１３ ９ ２４．９００ ６５．４００ ＜０．０００１


犡１ ２．０６ １ ２．０６０ ５．４２０ ０．０４８３

犡２ ９．９６ １ ９．９６０ ２６．１６０ ０．０００９

犡３ ３８．１３ １ ３８．１３０ １００．１４０ ＜０．０００１


犡１犡２ ０．９１ １ ０．９１０ ２．３８０ ０．１６１２

犡１犡３ ７５．７７ １ ７５．７７０ １９８．９８０ ＜０．０００１


犡２犡３ ３５．４３ １ ３５．４３０ ９３．０５０ ＜０．０００１


犡２１ ３４．２４ １ ３４．２４０ ８９．９２０ ＜０．０００１


犡２２ １２．５８ １ １２．５８０ ３３．０４０ ０．０００４

犡２３ ５５．５７ １ ５５．５７０ １４５．９４０ ＜０．０００１


残差 ３．０５ ８ ０．３８０ － －

失拟项 ０．２９ ４ ０．０７３ ０．１１０ ０．９７４２

纯误差 ２．７５ ４ ０．６９０ － －

总平方和 ２６８．０１ １９ １９．０００ － －

　　回归方程中各变量对响应值影响的显著性由犉检验来验证，犉值越大，犘值越小，则变量的显著程

度越高．表３中：“”和“”分别代表犘值为０．０５和０．０１显著水平．由表３可知：回归模型的犉值

为６５．４，犘＜０．０００１，说明该模型进行因噪声产生６５．４偏差的概率小于０．０１％，该模型显著，置信区间

为９９．９９％；同时，各因素中一次项犡１ 为显著，犡２ 和犡３ 为极显著，交互项犡１犡２ 交互不显著，犡１犡３ 和

犡２犡３ 交互作用极显著，二次项犡
２
１，犡

２
２ 和犡

２
３ 皆极显著，说明木聚糖提取率变化对３个因素都较为敏

感；失拟项犉＝０．１１，Ｐｒｏｂ（犘）＝０．９７４２＞０．０５，表明该模型失拟不显著，可以用于进一步优化分析．

采用ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ７．０软件进行多元回归拟合，获得二次多项式回归模型方程，即

犢 ＝７２．８８＋０．５０犡１－０．８５犡２－１．６７犡３－０．３４犡１犡２－

３．０８犡１犡３－２．１０犡２犡３－１．９９犡
２
１－１．２０犡

２
２－３．５１犡

２
３．
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式中：犢 为半纤维素提取率；犡１，犡２ 和犡３ 分别为磷酸质量分数、磷酸蔗渣液固比和水浴温度的编码值；

常数项７２．８８表明半纤维素的平均提取率在实验设计范围内处于较高的水平；线性系数有正有负，而所

有的二次项系数和交叉项均为负值．

模型的响应预测值和实验值的相关性，如图２所示．由图２可知：模型预测值和实验值之间的相对

误差都小于０．８％，模型的边际效应非常小；响应的预测值和实验值之间的相关系数接近１，表明模型回

图２　预测值与实验值的相关性

Ｆｉｇ．２　Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｏｆ

ｔｈｅｐｒｅｄｉｃｔｅｄａｎｄｔｈｅａｃｔｕａｌ

归是显著的，与实际相符合．

二次模型的决定系数犚２＝０．９８６６，说明提取率变化有９８．６６％

来源于磷酸质量分数，磷酸蔗渣液固比和提取温度３个因素，该模型

能够反映模型中所选变量的真实关系．ａｄｊ犚
２＝０．９７１５，ｐｒｅｄ犚

２＝

０．９１２２两者较为接近，说明该模型的拟合显著性．变异系数ＣＶ＝

０．９，较低说明实验操作可信度高．Ａｄｅｑｐｒｅｓｉｓｉｏｎ＝２９．８０８４，说明模

型信号够强，可以用于指导试验．由以上分析可知，该回归方程可以

较好地描述各因素和响应值（提取率）之间的真实关系，可以利用该

回归方程确定最佳提取条件．

２．３　响应面分析

磷酸质量分数和磷酸蔗渣液固比（温度为５０℃）、温度和磷酸质

量分数（磷酸蔗渣液固比为９ｍＬ·ｇ
－１时）、磷酸蔗渣液固比和温度

（磷酸质量分数为８３％时）对半纤维素提取率影响的响应曲面图和等高线图分别如图３～５所示．图３～

５中：犚代表半纤维素提取率；ρ代表磷酸蔗渣液固比；狑 代表磷酸质量分数．响应面图可以直接反映出

各因子对响应值的影响大小，响应面曲线越陡，说明因子对半纤维素提取率的影响越显著．等高线的形

状反映交互效应的强弱，圆形表示两个因素交互作用不显著，而椭圆形则表示两因素的交互作用显著．

图３等高线呈圆形，而图４，５等高线则是呈现椭圆形，即磷酸质量分数和磷酸蔗渣液固比交互作用不显

著，而磷酸质量分数和温度、磷酸蔗渣液固比和温度之间的交互作用显著，这与表３全模型方差分析结

果相同．

　（ａ）响应曲面图 （ｂ）等高线图

图３　磷酸质量分数和磷酸蔗渣液固比对提取率影响

Ｆｉｇ．３　ＥｆｆｅｃｔｏｆＨ３ＰＯ４ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎａｎｄｒａｔｉｏｏｆＨ３ＰＯ４ｔｏｓｕｇａｒｃａｎｅｂａｇａｓｓｅｏｎｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅ

响应面通过回归方程预测时，一般不能超过自变量的取值范围，故在磷酸质量分数、磷酸蔗渣液固

比和水浴温度３个因素的取值范围内，通过ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ７．０软件得到优化提取工艺：磷酸质量分数

为８３％，磷酸蔗渣液固比为８．９５ｍＬ·ｇ
－１，水浴温度为４８．９４℃，理论值半纤维素提取率为７３．３７％．

优化后的提取条件如下：１ｇ蔗渣粉中按照８．９５ｍＬ·ｇ
－１加入８３％ 的浓磷酸搅匀，在４８．９４℃，

１５０ｒ·ｍｉｎ－１水浴振荡４０ｍｉｎ；再用丙酮、蒸馏水离心洗涤沉淀４次，得到半纤维素水提液；最后，用４

倍无水乙醇醇沉获得半纤维素，共进行了６次重复验证实验，并取平均值．实验结果半纤维素提取率为

７５．２９％，与ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ７．０计算得到的理论值７３．３７％相近．

优化前，按照磷酸质量分数为８３％，磷酸蔗渣液固比为９ｍＬ·ｇ
－１和水浴温度为５０℃的预处理，

半纤维素的提取率为６９．３０％．通过响应面优化，半纤维素提取率为７５．２９％，比优化前提高了９％．在

上述优化条件下，冻干后，１．０００ｇ蔗渣可以提取得到干燥的０．２３９ｇ的半纤维素，０．３９６ｇ的纤维素．
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（ａ）响应曲面图 （ｂ）等高线图

图４　温度和磷酸质量分数对提取率影响

Ｆｉｇ．４　ＥｆｆｅｃｔｏｆｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄＨ３ＰＯ４ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｎｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅ

（ａ）响应曲面图 （ｂ）等高线图

图５　磷酸蔗渣液固比和温度对提取率影响

Ｆｉｇ．５　ＥｆｆｅｃｔｏｆｒａｔｉｏｏｆＨ３ＰＯ４ｔｏｓｕｇａｒｃａｎｅｂａｇａｓｓｅａｎｄｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅ

３　结束语

ＣＳＬＦ是近年来开发的一种温和条件下的木质纤维素预处理方法，应用响应面法，优化ＣＳＬＦ，提取

蔗渣半纤维素的工艺条件如下：磷酸质量分数为８３％，磷酸蔗渣液固比为８．９５ｍＬ·ｇ
－１和水浴温度为

４８．９４℃，蔗渣半纤维素提取率为７５．２９％，比优化前提高了９％．实验证明：液固比也是影响ＣＳＬＦ预

处理的关键因素．对乙醇醇沉半纤维素后的上清液进行 ＨＰＬＣ检测，结果显示：上清液中没有木糖、葡

萄糖、阿拉伯糖等单糖及其副产物，表明通过优化不仅提高了蔗渣半纤维素的提取率，而且减少了半纤

维糖的水解，有助于避免发酵抑制物的生成；ＣＳＬＦ预处理获得的无定形纤维素、半纤维素可进一步作

为生物炼制的原料．
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