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摘　要　研究了浸提时间 、液料比 、溶剂酸碱度和浸提温度对提取效果的影响。在单因素试验的基础上对提

取咖啡因的工艺条件进行了优化 ,优化结果显示 , 浸提温度在咖啡因的提取过程中影响最为显著 , 其次是提取

时间 、 pH值和液料比 ,各因素较优的水平为浸提温度 80 ℃, 浸提时间 90 m in, 液料比为 30∶1, pH =7, 并对正

交实验数据分别作多元一次和二次回归 ,得到相应的回归方程。最后以正交实验为基础建立了人工神经网络

优化模型 , 该模型的优化结果为浸提温度 100℃, 浸提时间 115 m in,液料比为 41∶1, pH =4. 5。实验证明 ,人工

神经网络得出的结果优于正交实验 ,二者结果的差异在于多因素之间的交互作用。
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咖啡因具有加速人体的新陈代谢 、刺激心脏 、兴奋大脑神经等功能 ,故可用作中枢神经兴奋药物而

具有较好的应用开发前景 。目前 ,从茶叶中提取咖啡因的工艺有多种 ,有关的文献报道也很多 。但绝大

多数文献的研究都停留在定性分析上 ,缺少定量的分析 。本文利用人工神经网络的预报作用以及多元

回归建立了影响茶叶中咖啡因提取的 4个主要工艺参数与提取率之间的统计关系式 ,为从茶叶中提取

咖啡因工艺参数的选择提供依据
[ 1]
。

1　实验部分

1. 1　材料 、试剂和仪器

粗老红茶(安徽祁门);95%乙醇 、无水乙醇 、氯仿 、氨水 、H2 SO 4、生石灰均为分析纯试剂。UV-9100

型紫外可见分光光度计(北京瑞利分析仪器公司);旋转蒸发器 (上海亚荣生化仪器厂)。

1. 2　测定方法

参照文献 [ 2 ～ 5]方法 ,咖啡因的定性采用颜色反应法:取少量咖啡因晶体溶于 1 mL 6 mo l /L HC l

中 ,加入数滴氯酸钾晶体 ,蒸汽浴加热至干 ,冷却后滴加氨水 ,残渣显紫红色 。咖啡因定量测定采用紫外

分光光度法 。

1. 3　提取方法

提取方法参照文献 [ 6, 7]方法 ,对粗茶进行预处理后 ,在索氏提取器中用水浸提。提取液中加入适

量生石灰 ,并静置一段时间 ,以中和浸提液中的酸性物质及使杂物凝聚 ,抽滤除去。滤液经旋蒸除水 ,再

干燥升华得咖啡因成品。

2　结果与讨论

2. 1　咖啡因提取溶剂及提取条件的确定

分别以水和无水乙醇为溶剂 ,考察了浸提时间对吸光度的影响 。结果如图 1所示 。由图 1可以看

出 ,在较短时间内 (如 80 m in), 用蒸馏水作溶剂提取咖啡因好于以无水乙醇作溶剂的提取效果。以蒸

馏水为提取剂分别考察了液料比 、溶液 pH值 、浸提温度对咖啡因提取效果 (以吸光度表示 )的影响 ,结

果如图 2、图 3和图 4所示 。
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图 1　吸光度随浸提时间的变化

F ig. 1　Change of absorbance w ith

extraction tim e in w ater and alcoho l

图 2　吸光度随液料比的变化

F ig. 2　Change o f absorbance w ith liquid /tea ra tio

图 3　吸光度随溶液 pH值的变化

F ig. 3　Change of absorbance w ith pH

图 4　吸光度随浸提温度的变化

F ig. 4　Change o f abso rbance w ith ex traction temperature

为了数据处理方便 ,作图时未将吸光度转化为提取率。若转化为提取率 η,可采用下式计算吸光率

(A):

A=
10

6
×0. 071 4ηm
100V

- 0. 159 9

式中 , V为溶剂的体积 (mL);m为茶叶的质量(g)。

上述 3张图中的点线为实验数据曲线 ,光滑线是由高斯-牛顿法非线性最小二乘法拟合曲线。

2. 2　咖啡因提取条件的优化

2. 2. 1　正交实验法确定咖啡因的最佳提取条件　选择浸提温度 、提取时间 、液料比及溶剂的 pH值为

影响因素 ,提取率为指标 ,进行 4因素 3水平的正交实验 ,结果表明 ,根据极差值可以判断 ,影响因素最

大的是浸提温度 ,其次是提取时间 ,再次是 pH值 ,影响最小的因素是液料比 。根据 k1 、k2 、k3值的大小 ,

可以确定各因素较优的水平组合为 A 3 B3 C2D2。即提取温度为 80 ℃、提取时间 90 m in、液料比 30∶1,

pH =7。但该较优水平组合并未在 9次试验中出现 ,与它比较接近的是 9号试验 (由于 pH值和液料比

对提取率的影响程度较之提取温度和提取时间的影响小 )。为了找到真正的较优水平组合 ,对 8号试验

(提取率在 9次试验中最大为 5.08%)、9号试验和 A 3B3C2D2组合分别再试验 1次。结果表明 , A3 B3C2

D2组合的提取率为 5.18%,正是所求的较优水平组合 。

对正交实验数据进行多元回归分析 ,分别得到 4元一次回归方程:

η=- 1. 382 +0. 055 965T +0. 013 298t +0. 010 257r+0. 093 725p (1)

式中 , T为浸提温度 , t为浸提时间 , r为液料比 , p为溶液 pH值 。
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衡量该函数表达式回归效果的残差 、相关系数 、置信区间等在表 1中列出。

表 1　多元一次回归参数表

Tab le 1　The param eters based on mult ivar iate first-order regre ssing

Residual error 95% con fiden ce in terval for residua l error 95% con fidence in terval for param eters S tatist ical value

- 0. 209 7 -0. 584 9, 0. 165 6 - 3. 614 5, 0. 850 5 C orrelation param eter

0. 528 4 　0. 200 7, 0. 856 1 　 0. 037 1, 0. 074 9 0. 9516

- 0. 209 7 -0. 584 9, 0. 165 6 　 0. 000 7, 0. 025 9

- 0. 202 9 -0. 930 0, 0. 524 1 - 0. 027 5, 0. 048 0 F value is 19. 679 3

0. 033 1 -0. 761 7, 0. 827 8 - 0. 095 2, 0. 282 6

- 0. 048 2 -0. 840 9, 0. 744 6 C ritica l valu e for 95%

0. 060 8 -0. 598 4, 0. 720 1 con fidence is:p=0. 006 8

0. 142 1 -0. 484 2, 0. 768 4

- 0. 093 9 -0. 743 1, 0. 555 3

　　和 4元二次回归方程:

η=- 5. 744 2 +0. 023 255T +0. 060 2t+0. 079 717r +1. 040 5p +0. 000 272 58T
2
-

0. 000 390 85t
2
- 0. 001 157 7r

2
- 0. 067 629p

2
(2)

　　二次回归残差分别是 1.998 4e-015、 3.108 6e-015、 1.776 4e-015、 3.552 7e-015、 4.440 9e-016、

1. 332 3e-015、1.776 4e-015、1.776 4e-015和 - 8.881 8e-016。从回归残差可以看出 ,二次回归明显优于

一次回归。这说明提取温度 、提取时间 、液料比和溶液 pH值对提取率的综合影响更接近于二次函数关

系 。随机拟定几组水平因子进行平行实验 ,测得咖啡因的提取率和代入上述公式得到的提取率误差不

超过 4.56%。由二次回归得到的回归方程在指导生产或实验方面无疑具有较大的参考价值。

2. 2. 2　咖啡因提取条件的人工神经网络优化　以正交实验中每组实验 4个因素的数值作为输入 ,以提

取率作为输出 ,建立人工神经网络。网络训练次数取 1 000次 ,网络计算精度取 0.000 1 ,用 M atlab中的

人工神经网络优化工具箱编程可以很快得到该网络 。然后对每个因素定一个合适的步长 ,用 4个循环

对 4个因素定义域的值进行编程 ,寻找使输出值最大的组合 。人工神经网络模型的求解程序如表 2所

示 。

表 2　分析正交实验的人工神经网络程序

Tab le 2　The runn ing re su lts of ar tific ial neura l netw ork

p=[ 40 40 40 60 60 60 80 80 80;

30 60 90 30 60 90 30 60 90;

20 30 40 30 40 20 40 20 30;

5 7 9 9 5 7 7 9 5] ;

t=[ 1. 72, 3. 15, 3. 10, 3. 32, 3. 69, 3. 99, 4. 62, 5. 083 8, 4. 97] ;

net=new ff(m inm ax(p), [ 20, 1] , {‘ tan sig’ , ‘pu relin’ }, ‘ train lm’ );

ne.t trainParam. epochs=1 000;% m os t train tim es for netw ork

ne.t trainParam. goal=0. 000 1;% network p recision

net=train(net, p, t) % network va lue

a=30∶5∶100;b=30∶5∶120;c=20∶3∶41;d=3∶0. 3∶12;

[ A , B, C, D] =ndgrid(a, b, c, d);p1=[ D(:), C(:), B(:), A(:)] ;

p2=rot90(p1);Y=s im(n et, p2);[ Ym ax, r] =m ax(Y);Ym ax=5. 718 5;r=13 665

[ A(r), B(r), C(r), D(r)] ans=100. 000 0, 115. 000 0, 41. 000 0, 4. 500

　　从人工神经网络运行的结果可以看出 ,影响咖啡因提取率的最佳工艺条件为温度 100 ℃、浸提时间

115m in、液料比 41∶1、pH =4.5。通过人工神经网络得出的运行结果与通过正交试验得出的结果进行分

析 ,浸提温度 、浸提时间与液料比有一定程度的吻合 ,而溶液的 pH值与正交实验优化结果差异较大。针

对这个问题 ,又分别以正交实验的优化结果和人工神经网络的优化结果进行试验。实验表明 ,人工神经

网络优化结果的提取率为 5.25%,优于正交实验 5.18%的提取率 。导致二者优化结果不同的原因在于

前者包含了 4个影响因素之间的交互作用 。
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Optmi ization of Extraction Cond itions of Caffeine in Tea

Based on Artificia lNeuralNetwork

LIU Hai-Chen
*
, ZHUO Jin-Wu, WU G uo-Guang

(S chool of Chem ica lEng ineering and Technology, China University ofM in ing＆Technology ,Xuzhou 221008)

Abstract　This paper repo rts the influences of extrac tion time, the ratio o f so lid-liquid, so lvent pH and

experiment temperature of caffe ine ex traction y ie ld from tea. O rthogonal experimen tw as implemen ted based on

sing le factor experimen.t The optimum extrac tion paramete rs are 80 ℃, 90 m inu tes, a liquid-feed ratio o f

30∶1 and pH =7. Experimen tal da ta w ere sub jected to multivaria te first-order regression and multivariate

quad ra tic regression, and two reg ressing equations w ere obtained. A t last, a neural netwo rk model based on

the o rthogona l experiment da taw as established to obta in the optimum extraction parame ters , name ly, 100℃,

115m inutes, a liqu id-feed ratio o f 41∶1 and pH =4.5 , and the experimen tal result based on the parame ters

from the artificial neura l ne tw ork is better than that based on o rthogonal experimen.t

Keywords　caffeine, extrac tion conditions, optim iza tion, artificia l ne rve ne tw ork
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