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摘　要：为探究酸热法制备高粱抗性糊精的最佳工艺，以高粱淀粉为原料，采用单因素及响应面试验优化制备工

艺，并对其进行结构表征。结果表明：高粱抗性糊精的最佳制备工艺为盐酸添加量 21%，热解温度 188 ℃，热解

时间 84 min，在此条件下的抗性糊精含量为 86.71%，色度为 50.58；制得的抗性糊精呈现起伏不平、片层状的不

规则结构，原有衍射峰完全被破坏，形成了重结晶峰，化学基团无明显变化且各官能团峰位与高粱淀粉特征峰相

似，分子降解后抗性糊精的 Mw 为 6.1×103 g/mol，经糖苷键断裂及小分子重聚合反应后，抗性糊精同时拥有 α 和

β 两种首旋异构体，使得高粱抗性糊精具有良好的分子特性。此外，通过模拟体外消化实验结果显示其抗消化淀粉

含量可达 93.61%，表明其具有良好的抗消化特性。综上，利用酸热法制备的抗性糊精可以使高粱抗性糊精的分子

量减小且抗消化能力更强，同时也为高粱抗性糊精的高效制备提供新的理论指导。
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Abstract：In order to explore the best process of acid-heat preparation on sorghum resistant dextrin, the preparation process
of sorghum starch was optimized by single factor and response surface experiment as well as its structural characterization
was studied. The results showed that the optimum preparation process of sorghum resistant dextrin was hydrochloric acid
addition of 21%, pyrolysis temperature of 188 ℃ and pyrolysis time of 84 min. Under this condition, the content of resistant
dextrin was 86.71% and the chroma was 50.58. The prepared resistant dextrin showed an undulating and lamellar irregular
structure. The original diffraction peaks were completely destroyed and a recrystallization peak was formed. The chemical
groups  did  not  change  significantly  and  the  peaks  of  each  functional  group  were  similar  to  the  characteristic  peaks  of
sorghum  starch.  The  Mw of  resistant  dextrin  after  molecular  degradation  was  6.1×103 g/mol.  After  the  glycosidic  bond  
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cleavage and small molecule repolymerization reaction, the resistant dextrins have both α and β isomers,  which indicated
that the molecular properties was good. In addition, the results of simulated in vitro digestion experiment showed that the
content of resistant starch could reach 93.61%, which indicated that it had good anti-digestion characteristics. In conclusion,
the  resistant  dextrin  prepared  by  acid-heat  method  could  reduce  the  molecular  weight  of  sorghum  resistant  dextrin  and
improve the digestibility. It also provides a new theoretical guidance for the efficient preparation of sorghum resistant dextrin.

Key  words： sorghum； resistant  dextrin； response  surface  optimization； structural  characterization； in  vitro digestive

properties

 

高粱又名蜀黍，在我国作为酿酒、饲料及淀粉生

产等工业的主要原料[1]。高粱具有独特的营养特性，

高粱中富含淀粉、膳食纤维、蛋白质、维生素、矿物

质等营养成分，其中淀粉含量可达 60%~80%，可作

为丰富的碳水化合物来源[2−3]。抗性糊精又可称为难

消化糊精，是由淀粉为原料制备而成的一种低分子水

溶性膳食纤维[4]。抗性糊精具有良好的加工特性[5]，

如耐酸热、黏度低、易溶于水等，在面制品[6]、饮料[7]、

肉制品[8] 等食品加工中得到广泛应用。此外，抗性糊

精能抑制体内消化酶利用，可使体内胆汁酸和脂肪的

吸收率下降，阻止机体内糖类扩散，调控体内胰岛素

抵抗水平，达到控制体重、调节血糖及血脂等生理功

能[9−10]。随着日常生活水平的提高，人们的饮食结构

发生了改变，其中膳食纤维摄入量减少，造成机体营

养不均衡，而抗性糊精可作为一种膳食纤维补充剂应

用于食品中[11−12]。目前，国内外对于抗性糊精的研究

主要聚焦于玉米淀粉。近年来有研究通过使用高粱

麦芽淀粉酶水解玉米和小麦淀粉制备抗性糊精并分

析其理化性质[13]；张婷等[14] 通过酸热法制备高粱抗

性糊精，所得高粱抗性糊精样品符合国家质量标准。

然而，高粱抗性糊精的结构表征与其淀粉的相关性有

待进一步探讨，对于高粱抗性糊精的抗消化特性也鲜

有报道。

对于糊精的制备工艺，酸热法是最简便且常用

的一种。微波辅助处理虽然可以减少反应时间，但所

得样品的感官指标会被影响，易造成碳化；酶法的可

控性较强，但抗性含量低且得率不理想[15−16]。本实验

以高粱淀粉为原料，采用传统酸热法制备高粱抗性糊

精，通过响应面优化抗性糊精的制备工艺，对高粱淀

粉及高粱抗性糊精的结构进行表征，并通过体外模拟

消化实验探究高粱抗性糊精的消化特性，为高粱抗性

糊精在食品工业的应用提供数据支持及理论基础。

 1　材料与方法

 1.1　材料与仪器

高粱（晋杂 22 号）　山西农业科学院提供；α-淀
粉酶（2×104 U/g）、淀粉葡萄糖苷酶（1×105 U/mL）　美

国 Sigma 公司；溴化钾（光谱级）、盐酸、氢氧化钠、

3,5-二硝基水杨酸、苯酚、亚硫酸氢钠、酒石酸钾钠

等均为分析纯　天津市大茂化学试剂厂。

DK-S24 恒温水浴锅、DGA-9080A 电热恒温鼓

风干燥箱　上海森信实验仪器有限公司；WSC-S 色

差仪　上海京阁仪器设备有限公司；GPhenomG2 扫

描电子显微镜　Phenom World 公司；TSK G5000 PW
高效尺寸排阻色谱（HPSEC）　美国 TOSO Biosep
公司；2414 折射率检测器（RI）、HELEOS 多角度激

光散射仪（MALLS）　美国 Waters 公司；iS10 傅里叶

变换红外光谱仪　美国 Thermo Fisher 公司；AVANCE
400 核磁共振仪　德国布鲁克公司；Aldpha1-2LD
plus 真空冷冻干燥机　德国 Christ 公司。

 1.2　实验方法

 1.2.1   高粱淀粉的提取　高粱淀粉的提取参照张吉

军等[17] 的方法，稍加修改，挑选颗粒完整的高粱籽粒，

粉碎后过 80 目筛，按料液比 1:15（质量体积比）的条

件添加质量分数为 0.3% 的 NaOH 溶液浸润高粱粉

末，混合均匀后将其放入 40 ℃ 恒温水浴锅中搅拌浸

提 3 h，取出浸提液，冷却至室温，4000 r/min 条件下

离心 10 min，倒出上清液后剥离掉上层非淀粉物质，

多次水洗、重复离心，直至淀粉乳呈浅白色；用 1 mol/L
盐酸将淀粉乳 pH 调至中性，置于 40 ℃ 烘箱中干燥

24 h，取出粉碎过筛后得到高粱淀粉（纯度 85.9%）。

 1.2.2   高粱抗性糊精制备工艺　高粱抗性糊精参照

朱洁[18] 的方法进行制备，称取一定量的高粱淀粉（水

分含量<5%），用质量分数为 1% 的盐酸喷洒均匀，放

入 50 ℃ 鼓风干燥箱中预干燥至水分<5%，将预烘干

的酸解淀粉在一定的温度下热解一段时间，冷却至室

温后即得焦糊精。将焦糊精加 0.05 mol/L 的磷酸盐

缓冲溶液（pH6）制成 50% 溶液，加入体积比为 0.5%
的耐高温 α-淀粉酶，95 ℃ 下酶解 30 min；溶液冷却

后将 pH 调节至 4.5，加入体积比为 0.2% 淀粉葡萄糖

苷酶，60 ℃ 下酶解 30 min，随即沸水浴灭酶（100 ℃、

10 min），离心分离（5000 r/min、15 min）去沉淀留上

清液[19]。将酶解液加入树脂充分振荡脱色（150 r/min、
24 h），透析脱盐，用旋转蒸发仪按原液与浓缩液为

3:1 比例进行浓缩，然后将浓缩液过钠型凝胶树脂。

色谱柱直径 10 mm，长度 1000 mm，带夹套，用去离

子水冲洗色谱柱，采用连续制备色谱在进料 9 mL、
流速 1.6 mL/min、柱温 60 ℃、进料浓度 60% 的条

件下，收集抗性糊精组分[20]，经冷冻干燥后即得纯化

后的高粱抗性糊精样品（纯度 92.7%）。

 1.2.3   3,5-二硝基水杨酸（DNS）比色法测定抗性糊精

含量　

 1.2.3.1   绘制葡萄糖标准曲线　称取烘至恒重的葡萄

糖 100 mg，溶解定容至 100 mL 容量瓶中，制得 1 mg/mL
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葡萄糖标准液。吸取 0、0.2、0.4、0.6、0.8、1 mL 葡

萄糖标准液于 10 mL 容量瓶中，分别加入蒸馏水补

足 1 mL，再各自加入 2 mL DNS 试剂，混匀后沸水浴

5 min，流水迅速冷却后定容，用分光光度计于 540 nm
处测定吸光度 [21−22]，测得葡萄糖标准曲线方程为

y=1.3371x−0.0231，R2=0.9993，其中 y 表示吸光度，

x 表示葡萄糖含量（mg）。

 1.2.3.2   高粱抗性糊精含量的测定　样品经稀释后，

使其浓度为 0.4 mg/mL，取 1 mL 稀释液于 10 mL 容

量瓶中，加入 2 mL DNS 试剂后沸水浴 5 min，流水

迅速冷却后定容，用分光光度计在 540 nm 处测定样

品吸光度，计算样品中还原糖含量[23]。

抗性糊精含量(%) = 100%−还原糖含量(%)×0.9

 1.2.4   高粱抗性糊精色度　根据 Hidalgo 等[24] 的方

法，使用 WSC-S 色差仪对抗性糊精样品的色度进行

测定。通过色度系统的 L*、a*、b* 进行计算，L*表示

白（亮）度，a*表示红色-绿色，b*表示黄色-蓝色。

色度 =

√
(100−L∗ )2 +a∗ 2 +b∗ 2

 1.2.5   单因素实验　

 1.2.5.1   盐酸添加量对高粱抗性糊精含量及色度的

影响　称取 5 g 高粱淀粉，均匀喷洒质量分数为 1%
的盐酸，加酸量（质量体积比）分别为 16%、18%、20%、

22%、24%，热解温度为 180 ℃、热解时间为 80 min，
考察加酸量对高粱抗性糊精含量及色度的影响。

 1.2.5.2   热解温度对高粱抗性糊精含量及色度的影

响　称取 5 g 高粱淀粉，均匀喷洒 1% 的盐酸，加酸量

为 18%，热解温度分别为 160、170、180、190、200 ℃，

热解时间为 80 min，考察热解温度对高粱抗性糊精

含量及色度的影响。

 1.2.5.3   热解时间对高粱抗性糊精含量及色度的影

响　称取 5 g 高粱淀粉，均匀喷洒 1% 的盐酸，加酸

量为 18%，热解温度为 180 ℃、热解时间分别为 40、
60、80、100、120 min，考察热解时间对高粱抗性糊

精含量及色度的影响。

 1.2.6   响应面优化试验　在单因素实验基础上，选取

盐酸添加量、热解温度、热解时间为考察因素，以高

粱抗性糊精含量及色度为响应值（Y），通过响应面试

验对高粱抗性糊精的制备工艺进行优化，试验因素及

水平见表 1。
 
 

表 1    响应面试验设计因素与水平
Table 1    Design factors and levels of response

surface experiment

编码值
因素

A盐酸添加量（%） B热解温度（℃） C热解时间（min）

−1 18 170 60
0 20 180 80
1 22 190 100

 1.2.7   高粱淀粉及高粱抗性糊精的结构表征　

 1.2.7.1   扫描电镜测定　取适量干燥样品分散于导

电样品台，通过导电胶固定样品，对样品表面喷金处

理，保持在 20 kV 加速电压下分别放大 500 和 5000
倍后观察样品的微观形貌。

 1.2.7.2   X-射线衍射（XRD）测定　将样品干燥粉碎

后置于检测板上，在 30 kV、3 mA 条件下，利用广角

衍射仪测定，设定条件参数为：扫描速度 2°/min，扫
描区域 5~60°（2θ），辐射线 Cu Kα，DS-SS-RS 为 1~
0.1 mm，测定结束后导出衍射曲线并计算样品结

晶度[25]。

 1.2.7.3   傅立叶红外光谱测定　称取 1 mg 样品与

100 mg 干燥的溴化钾粉末于玛瑙研钵中充分研磨混

匀，在红外快速干燥器中干燥完全后，将粉末压片成

0.4 mm 的薄片，然后将薄片转移到傅里叶红外光谱

仪中，扫描 500~4000 cm−1 区间的红外光谱图[25]。

 1.2.7.4   分子量测定　将质量浓度为 2 mg/mL 的抗

性糊精样品水溶液经膜过滤（3 μm 醋酸纤维素膜）后

存储于进样瓶中，选用 0.15 mol/L NaNO3 与 0.02%
NaN3 为流动相（50 mL 3 mol/L NaNO3+0.4% NaN3

定容到 1 L），流速为 0.4 mL/min，使用高效尺寸排阻

色谱-多角度激光散射仪-示差折光检测器（HPSEC-
MALLS-RI）联用系统，待基线稳定后将待测溶液注

入后进行检测[26]。测定结果给出 SVg 和 Rg 值，收集

的数据通过 ASTRA 6.1 软件进行分析计算，计算公

式为：

MW =
SVg

2.522R3
g

式中，Mw 表示重均分子量，g/mol；SVg 表示旋

转比体积，cm3/g；Rg 表示回转半径，nm。

 1.2.7.5   核磁氢谱测定　参照 Bai 等[27] 的方法并稍作

修改。称取 20 mg 样品溶解于 1 mL D2O 并置换两

次，每次都进行冷冻干燥，采用 400 MHz 核磁共振

仪，置于 5 mm 样品管中进行测试，选定温度为 25 ℃，

在 32 次扫描中采集1HNMR 图谱，扫描宽度为 16 ppm，

延迟时间为 1 s。

 1.2.8   模拟体外消化特性　根据 Englyst 等[28] 和陆

勇等[29] 的方法稍加修改进行模拟体外消化特性测定。

准确称取 0.2 g 高粱抗性糊精和高粱淀粉样品置于三

角锥形瓶中，然后加入 20 mL 醋酸钠缓冲溶液（pH5.2，
0.2 mol/L）于沸水中糊化 30 min。待糊化后的样品

冷却至室温后加入含有猪胰 α-淀粉酶（290 U/mL）
和淀粉葡萄糖苷酶（20 U/mL）的混合酶液 5 mL，随
后置于恒温摇床中振荡培养（37 ℃、180 r/min），分别

在 0、20、60、90、120、180 min 时取样 0.5 mL，迅速

加入 4.5 mL 的无水乙醇进行灭酶处理，采用 DNS
法测定样品中葡萄糖含量，并计算样品水解率及快消

化淀粉（RDS）、慢消化淀粉（SDS） 、抗性淀粉（RS）
的含量。
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水解率(%) =
Gt ×0.9

M
×100

RDS(%) = (G1 −G0)×0.9×100

SDS(%) = (G2 −G1)×0.9×100

RS(%) = 1− (RDS+SDS)

式中：Gt 表示不同时间产生的葡萄糖含量，mg；
M 表示样品质量，mg；0.9 表示葡萄糖换算系数，

G0 表示未被酶作用的样品中葡萄糖含量，mg/g；
G1 表示酶作用于样品 20 min 后产生的葡萄糖量，

mg/g；G2 表示酶作用于样品 120 min 后产生的葡萄

糖量，mg/g。

 1.3　数据处理

所有实验均取用 3 次平行实验的平均值，采用

SPSS 26.0、ASTRA 6.1、Origin  2019、JADE 6.0 和

Design-Expert 11.0 处理分析数据及绘制相关图表。

 2　结果与分析

 2.1　高粱抗性糊精制备工艺优化

 2.1.1   单因素实验结果　由图 1a 可知，高粱抗性糊

精的含量及色度因不同的盐酸添加量而产生显著

（P<0.05）变化。随着盐酸添加量的增加，高粱抗性糊

精含量逐步增加，在添加量为 20% 时高粱抗性糊精

含量增加趋缓。可能是由于随着盐酸添加量的增多，

淀粉大分子被降解成小分子物质，降解出的小分子物

质在高温的作用下发生重聚合反应，生成了新的不能

被 α-淀粉酶和糖化酶酶解的物质[30]。同时热解反应

会随着盐酸添加量的增多而逐渐加剧，但过量的盐酸

会使淀粉与盐酸分子在反应时形成焦化层，阻碍糊精

化反应的进行[20]。并且抗性糊精的颜色会随着盐酸

用量的增多而发生变化，逐渐由白色变为黄色甚至是

黄褐色。颜色过深会不利于后续进行脱色实验，因此

综合考虑抗性糊精含量和色度两个因素，选取盐酸添

加量 18%、20%、22% 进行后续响应面试验。

由图 1b 可知，热解温度对抗性糊精含量及色度

有显著（P<0.05）影响。随着温度的升高高粱抗性糊

精含量增加、色度降低，但在 180~200 ℃ 之间趋势

缓慢，可能是由于淀粉在高温酸解过程中，其所含有

的还原性葡萄糖端基发生分子内脱水，或者被解离的

葡萄糖残基转移到任意羟基上，在分子发生断裂的同

时提高了抗性糊精含量[9]。但是淀粉在过高的温度

下进行热解反应会发生碳化，同时导致样品颜色过

深，在 200 ℃ 时抗性糊精变为焦黄色并有焦苦味产

生，使其在食品加工中无法得到有效利用，因此综合

考虑抗性糊精含量和色度两个因素，选取热解温度

170、180、190 ℃ 进行后续响应面试验。

由图 1c 可知，抗性糊精的含量随着反应时间的

延长而增加，在 80~120 min 之间增加趋势逐渐平

缓。这是因为在热解反应的初始阶段，淀粉大分子逐

步被降解成小分子物质，而随着反应时间的增加，小

分子成分增多并且发生重聚合反应[31−32]，进而影响抗

性糊精的含量。而且随着热解时间的增加，色度值逐

渐变小，时间过久不利于抗性糊精的颜色及口感，在

实际应用中生产效率较低，因此综合考虑抗性糊精含

量和色度两个因素，选取热解时间 60、80、100 min
进行后续响应面试验。

 2.2　响应面试验结果

 2.2.1   回归模型建立及方差分析　响应面试验设计

及结果见表 2。利用 Design-Expert 11 分析试验数

据，得到多元回归方程为：含量（%）=72.23+7.25A+

6.75B+3.21C+0.8750AB+1.98AC+1.44BC+0.7845A2−

2.24B2−1.31C2

色度=65.50−9.88A−6.62B−2.54C−1.39AB−2.52
AC+1.22BC+1.56A2+1.97B2+0.9278C2

表 3 是回归方程的方差分析结果。其中，用

F 值检验各变量对响应值影响显著性的高低，变量的
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图 1    盐酸添加量（a）、热解温度（b）和热解时间（c）对抗性
糊精含量及色度的影响

Fig.1    Effect of hydrochloric acid addition (a), pyrolysis
temperature (b) and pyrolysis time (c) on the content and

chromaticity of resistant dextrin
注：不同字母表示同一指标组间差异显著（P<0.05）。
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显著性越高其 F 值越大。当模型中 P<0.05 时，证明

该模型具有统计学意义[33]。由表 3 可知，含量和色

度回归模型的 P 值都小于 0.01，证明两个模型是极

显著的，且两个模型失拟项的 P 值都大于 0.05（不显

著），表明两个模型均高度拟合，且实验误差较小，可

以对各因素和响应值之间进行准确的描述，即可用这

两个模型对抗性糊精的含量和色度进行分析。由各

因素 F 值可知，三个因素对含量和色度的影响顺序

为 A>B>C，即盐酸添加量>热解温度>热解时间。此

外，含量模型中的交互项 AB 和二次项 A2 显著（P<

0.05）；一次项 A、B、C，交互项 AC、BC 及二次项 B2、

C2 极显著（P<0.01）。色度模型中的交互项 AB 和二

次项 A2 显著（P<0.05）；一次项 A、B、C，交互项 AC

及二次项 B2 极显著（P<0.05）。本实验中含量和色度

两个模型的 R2（决定系数）分别为 0.9978 和 0.9930，

信噪比分别为 67.5453、38.3639，证明两个模型的准

确性和可信度高[34−35]。

 2.2.2   模型响应面分析及验证实验　利用 Design-

Expert 11 分析得出的各因素交互作用的响应面图

见图 2。因素之间的交互作用越显著，则响应面的曲

 

表 3    响应值含量及色度拟合回归方程的方差分析结果

Table 3    Variance analysis results of regression equation fitting
response value content and chromaticity

方差来源
含量拟合 色度拟合

F值 P值 显著性 F值 P值 显著性

回归模型 352.07 <0.0001 ** 110.90 <0.0001 **
A 1437.96 <0.0001 ** 621.02 <0.0001 **
B 1249.11 <0.0001 ** 278.60 <0.0001 **
C 282.28 <0.0001 ** 40.97 0.0004 **

AB 10.49 0.0143 * 6.14 0.0423 *
AC 53.70 0.0002 ** 20.23 0.0028 **
BC 28.21 0.0011 ** 4.73 0.0661

A2 8.87 0.0205 * 8.12 0.0247 *
B2 72.38 <0.0001 ** 12.92 0.0088 **
C2 24.76 0.0016 ** 2.88 0.1335

失拟项 1.75 0.2943 4.92 0.1153
R2 0.9978 0.9930

R2
Adj 0.9950 0.9841

信噪比 67.5453 38.3639

注：*表示差异显著（P<0.05），**表示差异极显著（P<0.01）。

 

表 2    响应面试验设计与结果

Table 2    Response surface experimental design and results

实验号 盐酸添加量 热解温度 热解时间 抗性糊精含量（%） 色度

1 −1 −1 0 57.22 85.06
2 1 −1 0 70.68 68.03
3 −1 1 0 69.11 72.8
4 1 1 0 86.07 50.21
5 −1 0 −1 63.69 77.63
6 1 0 −1 73.5 62.95
7 −1 0 1 65.94 78.07
8 1 0 1 83.67 53.3
9 0 −1 −1 60.11 78.11
10 0 1 −1 70.61 64.23
11 0 −1 1 63.87 70.12
12 0 1 1 80.11 61.12
13 0 0 0 72.87 64.76
14 0 0 0 72.24 65.62
15 0 0 0 72.34 65.02
16 0 0 0 72.12 65.57
17 0 0 0 71.56 66.54
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图 2    各因素交互作用对抗性糊精含量及色度的响应面图

Fig.2    Response surface diagram of the content and chromaticity of antagonistic dextrin under the interaction of various factors
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面坡度越陡；反之，响应面的曲面坡度越平，则因素之

间的交互作用越小。从图 2 中可以看出，在含量回

归模型中，交互项 AC、BC 的曲面坡度陡峭，而 AB
的曲面坡度稍显陡峭，证明交互项 AC、BC 极显著，

AB 显著；在色度回归模型中，交互项 AC 的曲面坡

度陡峭、AB 的曲面坡度稍显陡峭，而 BC 的曲面坡

度较为平缓，证明交互项 AC 极显著，AB 显著，BC
不显著。其结果与方差分析中的一致，证明两个回归

模型的可行性高。

根据响应面建立的模型进行优化，利用软件进

行结果分析时以含量最大化为目标，确定最优工艺参

数为：盐酸添加量 21.09%，热解温度 188.62 ℃，热解

时间 84.01 min，高粱抗性糊精含量和色度的预测值

分别为 86.37%、50.99。为验证响应面最优工艺的可

靠性，根据预测参数进行验证实验，为适应实际生产

需求将高粱抗性糊精制备工艺的盐酸添加量设置为

21%，热解温度设置为 188 ℃，热解时间设置为 84 min，
经 3 次重复实验得到抗性糊精含量为 86.71%，色度

为 50.58，其结果与模型预测结果相近，证明该实验

具有可行性。

 2.3　高粱淀粉及高粱抗性糊精的结构表征

 2.3.1   扫描电镜分析　通过扫描电镜对高粱淀粉与

高粱抗性糊精颗粒的表观形态进行比较。由图 3 可

知，高粱淀粉颗粒形态呈椭圆形或多角形，表面光滑

且结构完整，颗粒差异不大；相反，高粱抗性糊精的颗

粒形态与其完全不同，糊精分子表面结构致密，呈现

起伏不平、片层状的不规则结构。这表明在高温酸

解作用下，原淀粉的颗粒受到了一定程度的破坏，淀

粉分子因糊精化反应而发生降解，产生小分子物质，

而剧烈的酸热反应会促进小分子物质发生糖基的转

移，致使这些小分子进行重聚合反应，从而形成大小

不一、更为复杂的不规则结构 [9,14,36]。

  

(A) 高粱淀粉 (500×) (B) 高粱抗性糊精 (500×)

(A) 高粱淀粉 (5000×) (B) 高粱抗性糊精 (5000×)

100 μm 100 μm

10.0 μm 10.0 μm

图 3    高粱淀粉（A）和高粱抗性糊精（B）的扫描电子显微镜图
Fig.3    Scanning electron microscope of sorghum starch (A) and

sorghum resistant dextrin (B)
 

 2.3.2   XRD 分析　图 4 为高粱淀粉及高粱抗性糊精

的 X-衍射图谱。由图 4 可以观察出高粱淀粉为

A 型结晶，其在 2θ 为 15.18°、17.09°、18.12°、23.08°
处出现较强的衍射吸收峰，经拟合分析后其结晶度

为 20.68%。与高粱淀粉相比，高粱抗性糊精的晶型

结构发生显著变化，淀粉原有的衍射峰完全消失，只

在 2θ 为 20°左右出现一个较宽的衍射峰。结合扫描

电镜结果分析，表明抗性糊精的结构与淀粉显著不

同，其为以葡萄糖为主体的葡聚糖[37]。这是由于高粱

淀粉经剧烈的酸热反应后晶体结构被破坏，由有序晶

体转变为无序，而热解后的小分子物质会进一步发生

重聚合反应，形成重结晶峰，使得抗性糊精具有高度

分支结构。
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图 4    高粱淀粉（A）和高粱抗性糊精（B）的 X-衍射图谱
Fig.4    X-ray spectra of sorghum starch (A) and sorghum

resistant dextrin (B)
 

 2.3.3   傅立叶红外光谱分析　通过红外光谱分析抗

性糊精中的官能团及相关化学键，结果如图 5 所示，

高粱抗性糊精在形成过程中并未产生新的官能团，结

构与高粱淀粉相似。抗性糊精分子的红外光谱中具

有多糖的特征吸收峰，在 3421 cm−1 处有较宽的-OH
伸缩振动吸收峰，致使抗性糊精具有较强的水溶性，

在 2931 cm−1 处有较弱的 C-H3，C-H2，C-H 等官能团

所产生的 C-H 伸缩振动吸收峰，在 1647 cm−1 处有

颇大的 C=O 伸缩振动吸收峰，在 1370 cm−1 处有间

断的 C-H 弯曲振动小吸收峰，1157 cm−1 和 1003 cm−1

处分别为 C-O-C 的非伸缩振动峰和 C-O 的对称振

动吸收峰，在 800~1000 cm−1 间存在的特征吸收带是
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图 5    高粱淀粉（A）与高粱抗性糊精（B）的红外光谱图

Fig.5    FT-IR spectra of sorghum starch (A) and sorghum
resistant dextrin (B)
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因 α 和 β-糖苷键发生了一定强度的伸缩振动[38]。在

红外图谱中可以明显看到 929 cm−1 处两者的吸收峰

有所不同，这由于糊精化反应导致淀粉分子中的 α-
1,4 糖苷键遭到破坏，而淀粉分子在降解时会发生诱

导解聚，周围分子被攻击后导致羟基和短链产生交联

聚合，诱导形成新的分子内耐消化糖苷键，致使糊精

相对于淀粉具有更强的耐消化特性[39]。

 2.3.4   分子量分析　由图 6 可知，高粱抗性糊精和高

粱淀粉的示差折光检测曲线均为单一峰，证明两者的

分子量较为集中，利用系统软件计算得出高粱淀粉

的 MW 为 6.31×106 g/mol，高粱抗性糊精的 MW 为

6.1×103 g/mol，高粱淀粉与高粱抗性糊精的 Rg 分别

为 143.8 nm 和 71.2 nm，由此可知高粱抗性糊精的

分子量要远小于高粱淀粉，所以将其归类为低分子聚

合物。结合扫描电镜分析，进一步证实高粱抗性糊精

与高粱淀粉相比结构发生了改变，淀粉经剧烈酸解反

应后链状结构明显被破坏，生成大量小分子糖类物

质，但糊精化过程使小分子物质进行了较为复杂的

结构重排和重聚合反应，最终生成低分子量的抗性

糊精[40]。

 2.3.5   核磁氢谱分析　在1H NMR 图谱中，葡萄糖单

元上多数质子的化学位移发生在 3.0~4.0 ppm 的光

谱高场区，氢信号在共振拥挤区严重重叠，使其解析

困难，但糖环上异头氢质子在 4.5~5.5 ppm 的光谱低

场区产生化学位移，其共振信号不在共振拥挤区，可

以被较好地分离和分辨[27]。通常可以通过异头氢质

子产生的化学位移判断分子的糖环构型，α-型吡喃

糖 H-1 质子的化学位移大于 4.95 ppm，β-型吡喃糖

H-1 质子的化学位移小于 4.95 ppm[41]。图 7 为高粱
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Fig.7    1H NMR of sorghum resistant dextrin
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抗性糊精1H NMR 谱图，溶剂为重水，重水的质子峰

为 4.74 ppm，在 δ 4.5~5.5×10−6 区域内产生 5.15~5.14、
4.74、4.57~4.55 的异头氢信号，由此可知抗性糊精的

糖环中含有 α 和 β 两种首旋异构体，且存在吡喃环

非对称伸缩振动峰和呋喃环 CH 变角振动峰，与红外

光谱对应分析，证实了糊精化反应会导致糖苷键断裂

且发生转苷反应，引起高粱抗性糊精糖环的振动[42]。

 2.4　模拟体外消化特性

高粱淀粉及高粱抗性糊精的体外模拟消化特性

如图 8 所示，在模拟体外消化反应的 0~120 min 内，

高粱淀粉的水解率随着反应时间的延长明显增加，而

高粱抗性糊精的水解率呈现小幅增加，表明高粱抗性

糊精相较于高粱淀粉拥有更强的抗酶解消化能力。

根据模拟体外消化率的结果可知，高粱淀粉的 RDS 为

45.73%、SDS 为 16.33%、RS 为 37.94%，高粱抗性糊

精的 RDS 为 4.14%、SDS 为 2.25%、RS 为 93.61%。

高粱抗性糊精的 RDS 和 SDS 含量显著（P<0.05）低于

高粱淀粉，而高粱抗性糊精的 RS 含量显著（P<0.05）
高于高粱淀粉，进一步证实高粱抗性糊精具有良好的

抗消化特性。RDS 的含量在一定程度上决定人体餐

后血糖应答情况，根据高粱淀粉和高粱抗性糊精

RDS 含量的情况可知高粱抗性糊精有利于调节人体

餐后血糖水平[43]。结合高粱抗性糊精结构表征的变

化分析其消化特性，由于在糊精化反应过程中，高粱

淀粉颗粒发生裂解，原有的 α-1,4-糖苷键遭到破坏，

解聚后的小分子物质发生重聚合反应形成新的糖苷

键，但人体消化酶（主要是 α-淀粉酶）大多以 α-1,4-糖

苷键为水解靶点，因此高粱抗性糊精对体内消化酶有

强烈的抵抗作用。综合来看高粱抗性糊精具有的抗

消化性要强于高粱淀粉，基本符合膳食纤维的功能

特性。

 3　结论
本研究通过单因素和响应面优化试验，确定了

酸热法制备高粱抗性糊精最佳工艺条件：盐酸添加

量 21%，热解温度 188 ℃，热解时间 84 min；在此条

件下，高粱抗性糊精的含量为 86.71%，色度为 50.58。
经糊精化反应后制得的高粱抗性糊精结构呈现起伏

不平、大小不一的不规则形状，并且淀粉原有的衍射

峰完全消失，高粱淀粉的 A 型结晶结构被破坏形成

重结晶峰，使得高粱抗性糊精形成一个宽衍射峰；高

粱抗性糊精的官能团与高粱淀粉相比无明显变化，且

各官能团峰位与高粱淀粉特征峰相似，经分子降解后

高粱抗性糊精的 Mw 为 6.1×103 g/mol，表明高粱抗

性糊精属于低分子聚合物；因糖苷键断裂及小分子的

重聚合反应，使得抗性糊精同时拥有 α 和 β 两种首

旋异构体。通过模拟体外消化实验结果可知抗性糊

精的抗消化淀粉含量高达 93.61%，证实高粱抗性糊

精具有良好的抗消化特性，这使得其在食品开发中拥

有更广阔的前景。综上所述，通过对高粱抗性糊精结

构和消化特性的研究，确定高粱抗性糊精的优良特

性，为高粱深加工研究提供部分数据支持及理论基础。
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