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　　摘要：运用单因素试验和正交试验，优化提取玉米酒糟中绿原酸的工艺。结果表明，提取玉米酒糟中绿原酸的最
佳工艺为提取温度７５℃、提取时间６０ｍｉｎ、乙醇浓度８０％、料液比为１∶１２（ｇ∶ｍＬ）、ｐＨ值７；经验证，该提取工艺简
单、合理、可行，可作为提取玉米酒糟中绿原酸的工艺。
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　　玉米酒糟是酿酒工业的主要副产品之一。随着燃料乙醇
工业的迅速发展，玉米酒糟产量大幅增加［１］。目前我国玉米

酒糟大多被用于加工饲料、肥料等方面，极少被用于食用菌栽

培和其他方面［２－３］，目前对于玉米酒糟深层次的开发应用很

少。现代药理研究表明，绿原酸除具有抗菌作用外，还有抗肿

瘤、抗氧化、抗过敏、抗艾滋病毒、保肝利胆、止血等功能，因此

有 “植物黄金”之美誉［４］。目前药物制造所用的绿原酸主要

来源于忍冬类提取物，由于绿原酸含量低、价格昂贵等特点，

因此寻找绿原酸的新来源势在必行。本研究对提取玉米酒糟

中绿原酸的工艺进行研究，以期为玉米酒糟的综合开发提供

依据。

１　材料与方法

１．１　材料、仪器与试剂
１．１．１　材料　供试玉米酒糟购于吉林燃料乙醇有限公司，经
阴干、低温烘干、粉碎处理备用。

１．１．２　仪器　岛津 ＬＣ－２０Ａ型高效液相色谱仪（配有紫外
检测器、岛津色谱工作站）、岛津色谱柱（４．６ｍｍ×１５０ｍｍ，
５μｍ，Ｃ１８）、ＥＳＪ２０５－４型电子天平（沈阳龙腾电子有限公
司）、冰箱、恒温水浴锅（江苏省金坛市医疗仪器厂）、ＰＨＳ－
２５型ｐＨ计、ＳＸＴ－０２型索氏提取器。
１．１．３　试剂　乙腈（色谱纯，苏州正鑫信化工有限公司）、超
纯水（自制）、磷酸（优级纯，沈阳鑫科华化工有限公司）、绿原

酸标准品（上海金穗生物科技有限公司）、９５％乙醇、磷酸二
氢钾（分析纯）、磷酸氢二钠（分析纯）。

１．２　方法
１．２．１　玉米酒糟中绿原酸的提取　在其他提取条件不变时，
对提取温度、提取时间、乙醇浓度、料液比、ｐＨ值进行单因素
试验。根据单因素试验结果，采用 Ｌ１６（４

５）正交试验设计，对

提取温度、提取时间、乙醇浓度、料液比、ｐＨ值进行５因素４

水平筛选，方案见表１。将提取液过滤，减压浓缩至２０ｍＬ，超
声溶解，滤过，定容，得待测液，置于冰箱中备用。

表１　玉米酒糟中绿原酸提取工艺正交试验因素与水平

水平
Ａ：提取温度
（℃）

Ｂ：提取时间
（ｍｉｎ）

Ｃ：乙醇浓度
（％）

Ｄ：料液比
（ｇ∶ｍＬ） Ｅ：ｐＨ值

１ ６５ ４０ ６０ １∶８ ５
２ ７０ ６０ ７０ １∶１０ ６
３ ７５ ８０ ８０ １∶１２ ７
４ ８０ １００ ９０ １∶１４ ８

１．２．２　色谱条件　岛津色谱柱：４．６ｍｍ×１５０ｍｍ，填料粒度
５μ，Ｃ１８；流动相：乙腈－０．５％磷酸溶液（体积比１０∶９０）；检
测波长３２７ｎｍ；流速１ｍＬ／ｍｉｎ；柱温２５℃。理论板数按绿原
酸峰计算应不低于３０００，分离度大于１．８。
１．２．３　标准品溶液配制　称取绿原酸标准品８ｍｇ，置于烧
杯中，用无水乙醇超声溶解，定容于２５ｍＬ容量瓶中，即得浓
度为０．３２ｍｇ／ｍＬ的绿原酸标准溶液。
１．２．４　标准曲线绘制　用０．２５μｍ滤膜过滤上述绿原酸标
准溶液，按上述色谱条件，用微量进样器分别吸取绿原酸标准

溶液１、２、４、６、８、１０μＬ，进样，记录色谱图，以进样量为横坐
标、积分峰面积为纵坐标绘制标准曲线，得回归方程 ｙ＝
１．８９×１０６ｘ－２．５３×１０４，相关系数 ｒ＝０．９９９８（ｎ＝６），绿原
酸在０．３２～３．２０μｇ时与峰面积呈良好的线性关系。
１．２．５　玉米酒糟中绿原酸含量测定　按上述方法对提取液
中绿原酸进行分析，根据回归方程计算绿原酸含量。

２　结果与分析

２．１　单因素试验
２．１．１　提取温度的选择　在提取时间 ４０ｍｉｎ、乙醇浓度
８０％、料液比１ｇ∶１０ｍＬ、ｐＨ值７条件下，考察提取温度对提
取玉米酒糟中绿原酸的影响。由图１可知，在一定范围内，随
着提取温度的提高，绿原酸提取量逐渐增加；但当温度达

７５℃ 以上时，绿原酸提取量降低，原因可能是在提取温度较
高时绿原酸不稳定，导致其发生化学变化。因此提取玉米酒

糟中绿原酸时温度不要高于７５℃。
２．１．２　提取时间的选择　在提取温度７０℃、乙醇浓度
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８０％、料液比１ｇ∶１０ｍＬ、ｐＨ值７条件下，考察提取时间对提
取玉米酒糟中绿原酸的影响。由图２可知，在一定范围内，随
着提取时间的延长，绿原酸提取量逐渐增加；但当提取时间达

到８０ｍｉｎ以上时，绿原酸提取量降低，原因可能是在较高温
度下长时间提取时绿原酸发生了化学变化。因此在较高温度

下提取玉米酒糟中绿原酸，提取时间不要超过８０ｍｉｎ。

２．１．３　乙醇浓度的选择　在提取温度 ７０℃、提取时间
４０ｍｉｎ、料液比１ｇ∶１０ｍＬ、ｐＨ值７条件下，考察乙醇浓度对
提取玉米酒糟中绿原酸的影响。由图３可知，选择乙醇作为
提取玉米酒糟中绿原酸的提取剂时，乙醇浓度不能高于

８０％，原因是绿原酸是一种极性较强的化合物。

２．１．４　料液比的选择　在提取温度７０℃、提取时间４０ｍｉｎ、
乙醇浓度７０％、ｐＨ值７条件下，考察料液比对提取玉米酒糟
中绿原酸的影响。由图４可知，随着料液比的增大，绿原酸提
取量逐渐增加；当料液比达到１ｇ∶１２ｍＬ以上时，料液比再
增大对提取量的影响很小。从节约提取剂能源方面考虑，提

取玉米酒糟中绿原酸时，料液比不要高于１ｇ∶１２ｍＬ。
２．１．５　ｐＨ值的选择　在提取温度７０℃、提取时间４０ｍｉｎ、
乙醇浓度７０％、料液比１ｇ∶１０ｍＬ条件下，考察ｐＨ值对提取
玉米酒糟中绿原酸的影响。由图５可知，提取玉米酒糟中绿

原酸的最佳ｐＨ值为６～７，ｐＨ值 ＞７时提取量逐渐降低，原
因可能是在碱性条件下绿原酸不稳定。

２．２　正交试验
由表２可见，ＲＤ＞ＲＡ＞ＲＢ＞ＲＥ＞ＲＣ，因此提取玉米酒糟

中绿原酸的影响因素主次顺序是料液比、提取温度、提取时

间、ｐＨ值、乙醇浓度；最佳提取条件组合是Ａ３Ｂ２Ｃ３Ｄ３Ｅ３，即提
取温度 ７５℃，提取时间 ６０ｍｉｎ，乙醇浓度 ８０％，料液比
１ｇ∶１２ｍＬ，ｐＨ值为７。

表２　玉米酒糟中绿原酸提取工艺正交试验结果

序号

因素水平

Ａ：
提取温度

Ｂ：
提取时间

Ｃ：
乙醇浓度

Ｄ：
料液比

Ｅ：
ｐＨ值

绿原酸

含量（％）

１ １ １ １ １ １ ０．０１２
２ １ ２ ２ ２ ２ ０．０２３
３ １ ３ ３ ３ ３ ０．０３３
４ １ ４ ４ ４ ４ ０．０２７
５ ２ １ ２ ３ ４ ０．０４８
６ ２ ２ １ ４ ３ ０．０４０
７ ２ ３ ４ １ ２ ０．０１７
８ ２ ４ ３ ２ １ ０．０２５
９ ３ １ ３ ４ ２ ０．０３５
１０ ３ ２ ４ ３ １ ０．０５４
１１ ３ ３ １ ２ ４ ０．０３６
１２ ３ ４ ２ １ ３ ０．０２３
１３ ４ １ ４ ２ ３ ０．０２８
１４ ４ ２ ３ １ ４ ０．０３９
１５ ４ ３ ２ ４ １ ０．０３７
１６ ４ ４ １ ３ ２ ０．０４０
ｋ１ ０．０２４ ０．０３１ ０．０３２ ０．０２３ ０．０３２
ｋ２ ０．０３３ ０．０３９ ０．０３３ ０．０２８ ０．０２９
ｋ３ ０．０３７ ０．０３１ ０．０３３ ０．０４４ ０．０３１
ｋ４ ０．０３６ ０．０２９ ０．０３２ ０．０３５ ０．０３８
Ｒ ０．０１３ ０．０１０ ０．００１ ０．０２１ ０．００９
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２．３　验证试验结果

称取玉米酒糟１０ｇ，在提取温度７５℃、提取时间６０ｍｉｎ、
乙醇浓度８０％、料液比１ｇ∶１２ｍＬ、ｐＨ值７条件下，重复提取
５次，结果表明玉米酒糟中绿原酸含量为０．０５９％（表３）。本
工艺稳定、合理、可行，可作为提取玉米酒糟中绿原酸的工艺。

表３　最佳提取工艺验证结果

重复 绿原酸含量（％）
１ ０．０６３
２ ０．０５９
３ ０．０６１
４ ０．０５３
５ ０．０６０

平均值 ０．０５９

３　结论

通过单因素试验和正交试验，确定提取玉米酒糟中绿原酸

的最佳工艺为提取温度 ７５℃、提取时间 ６０ｍｉｎ、乙醇浓度
８０％、料液比１ｇ∶１２ｍＬ、ｐＨ值７，该工艺下提取玉米酒糟中绿
原酸的含量为０．０５９％。该提取工艺具有简单、高效、提取剂回
收再利用、无毒等特点，可作为提取玉米酒糟中绿原酸的工艺。

我国玉米酒糟产量巨大，价格低廉，应用范围较狭窄，本研究可

为玉米酒糟的合理开发及深层次研究提供理论基础。
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脱壳方法的研究。但由于腰果颗粒间外形特征不规则，这加

大了机械脱壳的难度［７］。为提高机械脱壳的效率，近２年来，
笔者所在的课题组对腰果生产设备和工艺做了大量研究工

作，如腰果分级方法的理论研究，腰果脱皮机的研制、腰果蒸

煮工艺的优化、腰果脱壳过程中刀具的可靠性研究等［８－１２］，

但并没有从理论上更直观地解释蒸煮对腰果脱壳的影响。因

此，本研究采用低场核磁共振成像技术，更准确、直观地对腰

果蒸煮前后的尺寸变化进行分析，并采用电子万能试验机对

蒸煮前后的腰果进行破壳试验，对腰果破壳过程中所需的破

壳力进行力学测试和分析，为腰果脱壳的相关技术提供理论

依据。

１　材料与方法

１．１　试验材料
腰果Ｂ级果，由宁波余姚凯圣特腰果有限公司提供。

１．２　仪器与设备
ＬＤＳ型电子万能试验机，上海伦捷机电仪表有限公司生

产；ＭｅｓｏＭＲ６０型低场核磁共振成像仪，上海纽迈电子科技有
限公司生产；腰果脱壳机，自制；ＬＤＺＸ－５０ＦＢ型立式高压灭
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