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微波法提取叶下珠多糖工艺条件优化
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　　摘要：采用单因素试验和Ｌ９（３
３）正交试验，研究微波法提取叶下珠多糖工艺中微波功率、微波处理时间、料液比

对多糖提取率的影响。结果表明，影响叶下珠多糖提取率的各因素依次为微波功率（Ａ）＞微波处理时间（Ｂ）＞料液
比（Ｃ），最佳提取工艺为Ａ２Ｂ２Ｃ３，即微波功率为中温档，微波处理时间为４ｍｉｎ，料液比１ｇ∶２０ｍＬ，在此工艺条件下，

叶下珠多糖提取率为７．９４％。
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　　叶下珠（ＰｈｙｌｌａｎｔｈｕｓｕｒｉｎａｒｉａＬｉｎｎ．）为大戟科叶下珠属中
的一种草本植物，又名珍珠草、夜合草、阴阳草、油柑草等［１］，

全草入药，具有清热利尿、解毒、止泻、抑菌、体内和体外抗乙

型肝炎病毒［２］、防治肝细胞损伤［３］、预防肝癌、抗艾滋病病毒

及治疗乙型肝炎等作用［４］。叶下珠属植物中含有丰富的活

性成分，如多糖、萜类、生物碱、黄酮、酚类及独特的氨基酸

等［５－６］。多糖广泛地存在于动物细胞膜、植物和微生物细胞

壁中，而多糖是叶下珠中的一种功能成分，在调节免疫、抗氧

化、降血糖、抗病毒以及抗肿瘤等方面有显著的作用。

近年来，微波辅助技术已被用于植物有效成分的提取，它

具有快速、高效的特点。现在，微波技术已用于某些生物材料

的多糖提取中，如甘薯、枸杞、大枣及牛蒡多糖的提取等，用微

波技术直接提取，结果表明反应时间大大缩短［７－１０］。为了研

究叶下珠多糖微波辅助提取的最佳工艺条件，本研究采用单

因素试验与正交试验，对叶下珠多糖的微波辅助提取工艺条

件进行了优化，确立了叶下珠多糖提取最佳工艺，以期为叶下

珠药材资源的综合利用提供技术支撑。

１　材料与方法

１．１　材料
１．１．１　原料与试剂　叶下珠样品采自广西贺州市郊区的农
田，将其在低温下烘干，粉碎、过４０目筛备用；葡萄糖、苯酚、
９５％乙醇、丙酮、乙醚、浓硫酸购于广东省汕头市西陇化工厂，
均为分析纯。

１．１．２　仪器与设备　数显恒温水浴锅（天津泰斯特仪器公
司）；电子精密天平（北京赛多利斯仪器系统有限公司）；

ＶＩＳ－７２２０紫外可见分光光度计（北京瑞利分析仪器公司）；

ＨＲ－６７０２ＤＷ海尔微波炉（青岛海尔微波制品有限公司）；
ＴＧ１６Ｇ高速离心机（长沙凯达科学仪器公司）。
１．２　方法
１．２．１　提取叶下珠多糖　称取５ｇ叶下珠粉末→加适量的
蒸馏水→微波提取→抽滤→加３倍体积无水乙醇沉淀→离
心→弃上清液→分别用无水乙醇、丙酮、乙醚洗涤→干燥→粗
多糖制品。

１．２．２　标准曲线的绘制　精密称取于１０５℃干燥至恒重的
无水葡萄糖对照品 ２０ｍｇ，于 １００ｍＬ容量瓶中定容，得到
０．２ｍｇ／ｍＬ葡萄糖溶液。用移液管分别吸取上述葡萄糖溶液
２．０、４．０、６．０、８．０、１０．０、１２．０、１４．０、１６．０、１８．０ｍＬ置于
５０ｍＬ容量瓶，加水稀释至刻度，然后各取２．０ｍＬ置于１０ｍＬ
比色管，分别加入６％苯酚溶液１．０ｍＬ，摇匀后加入浓硫酸
５．０ｍＬ定容成１０ｍＬ，静置１０ｍｉｎ，摇匀，室温放置２０ｍｉｎ，以
蒸馏水做同样试剂处理为空白对照，在４９０ｎｍ波长处测吸光
度（Ｄ）。以葡萄糖浓度为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制葡萄
糖标准曲线。线性回归得方程 ｙ＝３．８２７１ｘ＋０．０９４４，其中
ｒ２＝０．９９７４，ｙ为吸光度，ｘ为葡萄糖浓度（ｍｇ／ｍＬ）（图１）。

１．２．３　多糖的测定　本试验采用苯酚 －硫酸法测定叶下珠
多糖的含量。取干燥至恒重后的叶下珠多糖供试品，加蒸馏

水定容到１００ｍＬ，摇匀，用移液管移取１０ｍＬ定容到５０ｍＬ，
精密吸取待测液２ｍＬ，置于１０ｍＬ比色管，按“１．２．２”方法显
色，测定Ｄ值，多糖提取率按如下公式计算：

总多糖提取率＝（Ｃ×Ｖ×Ｄ）／（ｍ×１０００）×１００％。
式中：Ｃ为葡萄糖浓度（ｍｇ／ｍＬ）；Ｖ为溶液体积（ｍＬ）；Ｄ为稀
释倍数；ｍ为叶下珠粉末质量（ｇ）。
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１．２．４　微波辅助提取工艺条件的优化　（１）单因素试验：称
取叶下珠粉末５ｇ，按“１．２．１”试验方法，研究微波功率、微波
处理时间、料液比３个单因素对叶下珠多糖提取率的影响，进
而确定因素及其水平范围进行正交试验设计。（２）正交试
验：以单因素试验为基础，选择微波功率、微波处理时间、料液

比３个因素，以多糖提取率为指标，采用 Ｌ９（３
３）正交设计，进

行３因素３水平的正交试验。因素与水平见表１。

表１　叶下珠多糖提取正交试验因素水平

试验水平
因素

Ａ：功率 Ｂ：时间（ｍｉｎ） Ｃ：料液比（ｇ∶ｍＬ）
１ 中低温 ３ １∶１０
２ 中温 ４ １∶１５
３ 中高温 ５ １∶２０

２　结果与分析

２．１　单因素最佳参数的确定
２．１．１　微波功率对提取率的影响　在料液比为１ｇ∶１５ｍＬ、
浸泡３０ｍｉｎ、微波处理时间为４ｍｉｎ条件下，考察了微波功率
在低温、中低温、中温、中高温、高温条件下对叶下珠多糖提取

率的影响，结果如图２所示。随着微波功率的逐渐增大，多糖
提取率先增大后减小，当处于中温档时，提取率明显增大，当

继续增大微波功率后，提取率呈下降趋势，因此，微波功率可

取中温档。

２．１．２　微波处理时间对提取率的影响　在料液比为
１ｇ∶１５ｍＬ、浸泡３０ｍｉｎ、微波功率为中温档的条件下，考察
了微波处理时间分别在２、４、６、８、１０ｍｉｎ的条件下对叶下珠
多糖提取率的影响，结果如图３所示。随着微波处理时间的
延长，叶下珠多糖提取率先增大后减小，当微波处理时间在

４ｍｉｎ时，多糖提取率达到最大，因此，微波处理时间可取
４ｍｉｎ。

２．１．３　料液比对提取率的影响　在浸泡３０ｍｉｎ、微波功率为

中温档、微波处理时间为 ４ｍｉｎ的条件下，考察了料液比
（ｇ∶ｍＬ）分别为１∶１０、１∶１５、１∶２０、１∶２５、１∶３０的条件下
对叶下珠多糖提取率的影响，结果如图４所示。随着水用量
的增加，多糖提取率在增加，当料液比为１ｇ∶１５ｍＬ时，多糖
提取率最高，之后，随着水用量的增加，多糖的提取率降低，因

此料液比可取１ｇ∶１５ｍＬ。

２．２　正交试验结果与分析
正交试验结果见表２。从正交试验方差分析可知，各因

素对叶下珠多糖提取率的影响程度为：微波功率（Ａ）＞微波
处理时间（Ｂ）＞料液比（Ｃ）。由ｋ比较可得，Ａ因素中水平的
重要性依次为 ｋ２＞ｋ３＞ｋ１，Ｂ因素中水平的重要性依次为
ｋ２＞ｋ３＞ｋ１。Ｃ因素中水平的重要性依次为 ｋ３＞ｋ２＞ｋ１。因
此，微波法提取叶下珠多糖的最佳工艺组合为 Ａ２Ｂ２Ｃ３，即微
波功率为中温档，微波处理时间为４ｍｉｎ，料液比１ｇ∶２０ｍＬ。
按最佳工艺提取，重复试验３次，取平均值得到叶下珠多糖提
取率为７．９４％，高于其他组合。

表２　叶下珠多糖提取正交试验结果

试验编号
因素

Ａ Ｂ Ｃ
多糖提取率

（％）

１ １ １ １ ５．５３４
２ １ ２ ２ ６．６３２
３ １ ３ ３ ６．２６６
４ ２ １ ２ ６．７７５
５ ２ ２ ３ ７．７５６
６ ２ ３ １ ７．０６３
７ ３ １ ３ ７．１１５
８ ３ ２ １ ７．０１１
９ ３ ３ ２ ６．８５４
ｋ１ ６．１４４ ６．４７５ ６．５３６
ｋ２ ７．１９８ ７．１３３ ６．７５４
ｋ３ ６．９９３ ６．７２８ ７．０４６

极差Ｒ １．０５４ ０．６５８ ０．５１０
最优组合 Ａ２ Ｂ２ Ｃ３

３　结论与讨论

通过单因素试验及正交试验，确定了微波法提取叶下珠

多糖的最佳工艺：微波功率中温档，微波处理时间４ｍｉｎ，料液
比１ｇ∶２０ｍＬ。按最佳工艺提取，重复试验３次，取平均值得
到叶下珠多糖提取率为７．９４％，高于其他组合。

用微波法提取叶下珠多糖有明显的协同作用，因为微波

的热效应能使细胞壁破裂和使细胞膜中的酶失去活性，细胞
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中多糖很容易突破细胞壁和细胞膜障碍而被萃取出来，从而

降低提取剂用量，缩短提取时间和提高多糖产率，具有省时、

高效、节能等优点，因而能降低提取成本，在很多方面优于传

统的直接加热提取法。
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　　木质素是自然界中唯一可再生的芳香化合物，在石油、煤
等提供芳香化合物的矿产资源供应日趋紧张与需求日益增加

的剧烈矛盾背景下，对于木质素的提取利用研究具有更加重

要的意义。木质素广泛分布于各类植物中，以农业副产物秸

秆为例，我国每年副产秸秆约７亿 ｔ，约含木质素１．４亿 ｔ［１］。
巨量的木质素富集了大量的太阳能，可循环利用，可生物降

解，无温室气体的净排放，无毒无害，是极为理想的芳香化合

物来源和化工原料。因此，木质素的分离与利用对于缓解能

源危机、减轻环境污染、提高资源的可再生循环利用具有十分

重要的意义。我国是世界最大产棉国，年产棉秆超过

２０００万ｔ，棉秆中含约２０％的木质素。新疆是我国最大产棉
区，年产棉秆约８００万ｔ。由于棉秆中营养成分少，质地坚硬，
不易就地利用，大部分棉秆目前的处理方式是焚烧或填埋，造

成了环境污染和资源浪费。将棉秆中丰富的木质素进行洁净

分离和利用，是解决棉秆污染和浪费问题的有益方式。

目前木质素的主要产品是木质素磺酸盐（碱木质素），在

建筑、油田、农药等领域应用广泛。碱木质素的价格低廉，但

是化学活性也较低，且灰分含量、糖含量较高，需要进行精制

和化学改性后才可用于精细化学品的生产。因其来源于碱法

制浆的黑液，也存在着污染大、分离难的问题。近年来，有机

溶剂法成为木质素分离的研究方向，其中，乙醇自催化制浆法

以其成本低、溶剂可回收利用、基本上无废液排放等特点成为

研究热点［２－３］。此方法得到的木质素产品相对于碱法制浆而

言，具有灰分含量低、分子量较为均一、化学活性高、可直接用

于精细化学品合成［４－９］等优点，物理、化学性质有明显提高。

基于以上原因，本研究进行了乙醇自催化法提取棉秆中

木质素的试验。对影响乙醇自催化法的主要工艺因素即温

度、反应时间、乙醇浓度、固液比等进行了分析。通过试验优

化，筛选了最佳分离条件，并对所得产品进行了表征。

１　材料与方法

１．１　供试材料
棉秆取自早２６提高系９９８棉花品种。无水乙醇、氯化

镁、浓硫酸、浓硝酸、浓盐酸等试剂均为分析纯。Ｌａｍｂｄａ－３５
型紫外－可见分光光度计（美国珀金一埃尔默公司）；３３０型
傅立叶变换红外光谱仪（美国Ｔｈｅｒｍｏ公司）。
１．２　试验方法
１．２．１　棉秆各组分的含量测定　棉秆中木质素的测定采用
克拉逊法；纤维素的测定参照硝酸乙醇法；灰分的测定方法参

照ＧＢ５００９．４—２０１０《食品中灰分的测定》。
１．２．２　棉秆中木质素的分离　准确称取一定量粉碎的棉秆，
转入５０ｍＬ反应釜，加入一定量乙醇，加热到一定温度并保温
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