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银叶树果壳木质素提取及抗氧化性
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　　摘要：采用碱液提取法对银叶树果壳木质素进行提取分离，以单因素试验和正交试验法研究提取温度、ＫＯＨ浓
度、料液比、提取时间对银叶树果壳木质素提取效果的影响，并对所提取木质素进行紫外光谱分析和抗氧化性研究。

结果发现，银叶树果壳木质素最佳提取工艺参数为：提取温度６０℃、ＫＯＨ浓度０．５ｍｏｌ／Ｌ、料液比１ｇ∶５５ｍＬ、提取时
间２ｈ，在此条件下木质素得率达到１０．７８％。银叶树果壳木质素浓度对羟基自由基、超氧阴离子自由基和对ＤＰＰＨ自
由基均有明显的清除作用，且清除率随木质素浓度增加而增大。

　　关键词：银叶树果壳；木质素；抗氧化性
　　中图分类号：Ｒ２８４．２　　文献标志码：Ａ　　文章编号：１００２－１３０２（２０１６）０６－０３８５－０４

收稿日期：２０１５－０５－１０
基金项目：广西高校科学技术研究（编号：２０１３ＹＢ２６０；２０１３ＬＸ１６１）；
钦州学院校级科研项目（编号：２０１４ＸＪＫＹ－５８Ｃ）；大学生创新创业
训练计划（编号：２０１４１１６０７０６４）。

作者简介：庞庭才（１９８５—），男，硕士，实验师，研究方向为植物有效
成分提取与分析。Ｅ－ｍａｉｌ：ｐａｎｇｔｉｎｇｃａｉ＠１２６．ｃｏｍ。

　　银叶树（Ｈｅｒｉｔｉｅｒａｌｉｔｔｏｒａｌｉｓ）属梧桐科植物，是热带、亚热
带海岸红树林中的乔木树种，主要分布于我国广东、广西和台

湾等地区，是比较典型的水陆两栖红树植物种类［１］。银叶树

的根为板状根，茎高而大，叶背银白色，果实形状奇特，为近心

形或近椭圆形或扁圆形，果皮木质化，外果皮坚硬［２］。有关

银叶树的研究主要集中在地理分布与形态特征［３－４］、生物化

学与遗传多样性［５－６］、抗性生理［７－８］、育苗造林技术［９－１０］、资

源利用［１１－１２］等方面，而对于银叶树果壳的研究还比较少。目

前银叶树果壳常常在果实被采摘之后当作垃圾遗弃，这不仅

造成资源的浪费，还对环境造成了一定的危害。因此，为了高

效利用银叶树资源，有必要开展银叶树果壳木质素的研究。

木质素是一种在酸作用下难以水解、具有复杂空间网状结构

的聚芳基化合物，主要存在于木质化植物的细胞中，是工业上

唯一能从可再生资源中获取的芳香族化合物［１３］，具有较高地

利用价值。但是由于木质素自身理化性质不均一、结构复杂、

分离提取困难等因素，使得木质素至今没有被很好的利用。

近年来，随着研究的深入，从花生壳、核桃壳、造纸废液中提取

木质素的研究开始增多［１４－１６］，但从银叶树果壳中提取木质素

的研究国内外尚未见报道。本研究采用一般碱法提取银叶树

果壳中的木质素，并对所提取木质素进行紫外光谱分析和抗

氧化性研究。通过对银叶树果壳木质素的研究，为提高银叶

树的综合利用价值，进一步开发和利用红树资源提供一定的

理论基础。

１　材料与方法

１．１　材料与仪器
银叶树果实外种壳，产自广西防城港北仑河口红树林保

护区。

试验用氢氧化钾、盐酸、乙醇等试剂均为 ＡＲ，１，１－二苯
基 －２苦肼基为 ＢＲ。主要仪器有紫外可见分光光度计
（ＵＶ－３２００），上海美谱达仪器有限公司；电子天平（ＥＬ２０４）
梅特勒－托利多（上海）有限公司；高速离心机（Ｈ１８５０），湖
南湘仪实验仪器开发有限公司；旋转蒸发器（ＲＥ－３０００），上
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海亚荣生化仪器厂；循环水式真空泵［ＳＨＺ－Ｄ（Ⅲ）］，巩义市
予华仪器有限责任公司。

１．２　方法
１．２．１　样品预处理　银叶树果壳在６０℃下干燥至恒质量，
粉碎，过８０目筛。用甲苯与乙醇混合溶液（体积比为２∶１）
浸提１０ｈ后过滤，回收甲苯－乙醇溶剂，滤渣４０℃烘干至恒
质量，得样品备用。

１．２．２　银叶树果壳中木质素的提取　称取预处理后的银叶
树果壳粉末１．０ｇ，按一定的料液比加入一定浓度的 ＫＯＨ溶
液，在设定的水浴温度条件下浸提一定时间，抽滤取滤液，用

６ｍｏｌ／Ｌ乙酸将滤液ｐＨ值调至５．５，减压蒸馏得样品浓缩液，
加入浓缩液３倍体积的９５％乙醇，混匀后静置，待沉淀完全
后，抽滤。滤液通过减压蒸馏除去乙醇，用６ｍｏｌ／ＬＨＣｌ将样
液ｐＨ值调至１．５，静置后过滤，所得滤渣用ｐＨ值为２的ＨＣｌ
溶液洗涤，低温干燥，即得到碱木质素［１７］。

木质素得率＝木质素产量
原料质量

×１００％。 （１）

１．２．３　单因素试验　提取温度对木质素得率的影响在提取
时间１．５ｈ、料液比１ｇ∶５５ｍＬ、ＫＯＨ浓度０．５ｍｏｌ／Ｌ条件下，
研究不同温度（４０、５０、６０、７０、８０℃）对木质素得率的影响。
１．２．３．１　ＫＯＨ浓度对木质素得率影响　在提取温度６０℃、
提取时间１．５ｈ、料液比 １ｇ∶５５ｍＬ条件下，研究不同 ＫＯＨ
溶液浓度（０．１、０．３、０．５、０．７、０．９ｍｏｌ／Ｌ）对木质素得率的
影响。

１．２．３．２　料液比对木质素得率的影响　在提取温度６０℃、
提取时间１．５ｈ、ＫＯＨ浓度０．５ｍｏｌ／Ｌ条件下，研究不同料液
比（１∶２５、１∶３５、１∶４５、１∶５５、１∶６５，ｇ／ｍＬ）对木质素得率的
影响。

１．２．３．３　提取时间对木质素提取得率的影响　在提取温度
６０℃、料液比１ｇ∶５５ｍＬ、ＫＯＨ浓度０．５ｍｏｌ／Ｌ条件下，研究
不同提取时间（０．５、１．０、１．５、２．０、２．５ｈ）对木质素得率的
影响。

１．２．４　正交试验设计　以银叶树果壳木质素得率为指标，在
单因素试验的基础上进行Ｌ９（３

４）正交试验（表１），以确定最
佳的银叶树果壳木质素提取工艺参数。

表１　银叶树果壳木质素提取正交试验因素与水平

水平
Ａ：温度
（℃）

Ｂ：ＫＯＨ浓度
（ｍｏｌ／Ｌ）

Ｃ：料液比
（ｇ／ｍＬ）

Ｄ：时间
（ｈ）

１ ５０ ０．３ １∶４５ １．５
２ ６０ ０．５ １∶５５ ２．０
３ ７０ ０．７ １∶６５ ２．５

１．２．５　紫外光谱的测定　取一定量提取所得木质素样品，溶
于适量乙醇溶液中，以乙醇溶液为空白，用紫外可见分光光度

计测其在２００～４００ｎｍ范围内的吸收光谱。
１．２．６　木质素抗氧化性研究
１．２．６．１　ＤＰＰＨ自由基的清除［１８］　称取０．００３８ｇ的 ＤＰＰＨ
用无水乙醇溶解，定容至５０ｍＬ，摇匀得到浓度为０．２ｍｍｏｌ／Ｌ
的ＤＰＰＨ溶液，放于冰箱内备用。在具塞试管中分别加入
２ｍＬ浓度分别为０．０５、０．１０、０．１５、０．２０、０．２５ｍｇ／ｍＬ的木质
素样品溶液，再加入２ｍＬ的 ＤＰＰＨ溶液作为试验组，避光反
应３０ｍｉｎ后在波长５１７ｎｍ处测定其吸光度。以２ｍＬ样品

溶液加入２ｍＬ的无水乙醇作对照组，以２ｍＬ的 ＤＰＰＨ溶液
加入 ２ｍＬ蒸馏水中作为空白，计算对 ＤＰＰＨ自由基的清
除率。

清除率＝
Ｄ０－（Ｄｉ－Ｄｉ０）

Ｄ０
×１００％。

式中：Ｄｉ为试验组吸光度；Ｄｉ０对照组吸光度；Ｄ０为空白吸光
度；以无水乙醇作为参比。

１．２．６．２　羟基自由基（·ＯＨ）的清除［１９］　称取 ０．０８３４ｇ
ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ溶于少量蒸馏水中，定容至 ５０ｍＬ，得到
６ｍｍｏｌ／ＬＦｅＳＯ４溶液；称取０．０４１４ｇ水杨酸溶于少量无水乙
醇中，用无水乙醇准确定容至５０ｍＬ，得到６ｍｍｏｌ／Ｌ的水杨
酸－乙醇体系；用微量移液器量取１６６．７μＬ３０％的 Ｈ２Ｏ２用
蒸馏水定容至 ５０ｍＬ容量瓶中，得到 ０．１％的 Ｈ２Ｏ２。在
１５ｍＬ的具塞试管中分别加入２ｍＬ６ｍｍｏｌ／ＬＦｅＳＯ４溶液，
２ｍＬ６ｍｍｏｌ／Ｌ的水杨酸－乙醇溶液，再分别加入２ｍＬ浓度
分别为 ０．５、１．０、１．５、２．０、２．５ｍｇ／ｍＬ样品溶液，最后加入
２ｍＬＨ２Ｏ２ 启动反 应，３７℃ 水浴反应 ３０ｍｉｎ后，以
４０００ｒ／ｍｉｎ速度离心５ｍｉｎ，取上清液在５１０ｎｍ处测定吸光
度，以此作为试验组。以蒸馏水代替 Ｈ２Ｏ２作为对照组，以蒸
馏水代替样品作为空白。

清除率＝
Ｄ０－（Ｄｉ－Ｄｉ０）

Ｄ０
×１００％。

式中：Ｄｉ为样品组；Ｄｉ０为对照组；Ｄ０为以蒸馏代替样品的
空白。

１．２．６．３　超氧阴离子自由基（Ｏ－２·）的清除
［２０］　在２５℃的

恒温水浴锅中，将ｐＨ值８．２的Ｔｒｉｓ－ＨＣｌ缓冲液和４５ｍｍｏｌ／Ｌ
邻苯三酚保温２０ｍｉｎ后，取４．５ｍＬｐＨ值８．２的 Ｔｒｉｓ－ＨＣｌ
缓冲液，加 ０．３ｍＬ４５ｍｍｏｌ／Ｌ邻苯三酚，振荡器混匀，在
２５℃ 水浴中反应 ４ｍｉｎ，加入 ８ｍｏｌ／ＬＨＣｌ终止反应，在
３２５ｎｍ测吸光度，计算出邻苯三酚的自氧化率 Ｖ０。取
４．５ｍＬＴｒｉｓ－ＨＣｌ缓冲液，加入不同浓度（０．１、０．３、０．５、０．７、
０．９ｍｇ／ｍＬ）的银叶树果壳木质素溶液２ｍＬ在２５℃恒温水
浴中放置２０ｍｉｎ后，加入０．３ｍＬ的２５℃预热的邻苯三酚溶
液，振荡混匀，在２５℃水浴中反应４ｍｉｎ，加入６ｍｏｌ／ＬＨＣｌ终
止反应，在３２５ｎｍ测吸光度，计算出加入样品后邻苯三酚的自
氧化率Ｖ１。

清除率＝［（Ｖ０－Ｖ１）／Ｖ０］×１００％。
式中：Ｖ０为对照组；Ｖ１为样品组。

２　结果与讨论

２．１　单因素试验结果
２．１．１　提取温度对木质素得率的影响　在４０～６０℃范围
内，随着温度的升高，木质素的得率呈明显上升趋势，在

６０℃ 时达到最大值；当温度继续升高时，得率反而有所下降
（图１）。其原因可能是当温度较低时，由于纤维素上木质素
结构结合紧密，结构破坏力大，使木质素分离不彻底，部分木

质素还残留在果壳纤维中［２１］，所以木质素的得率略低；当提

取温度超过６０℃时，会导致部分木质素分解，从而影响了木
质素得率。因此，最佳提取温度为６０℃。
２．１．２　ＫＯＨ浓度对木质素得率的影响　随着碱液浓度的增
大，木质素得率呈上升趋势，碱液浓度为０．５ｍｏｌ／Ｌ时木质素
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得率达到最大值，之后得率趋于平稳（图２）。结果表明，适宜
的碱浓度可断裂木质素与糖聚物之间的酯键和醚键，而碱浓

度较高时，木质素可能发生氧化和自身缩合反应造成损失。

因此，最佳ＫＯＨ浓度为０．５ｍｏｌ／Ｌ。

２．１．３　料液比对木质素得率的影响　料液比在１ｇ∶（２５～
５５）ｍＬ之间，木质素得率逐渐升高，料液比１ｇ∶５５ｍＬ时得
率达到最大值，之后随着料液比的继续增大，木质素得率反而

有所降低（图３）。其原因可能是当料液比较小时，随着提取
溶液的增加有利于木质素的溶出；但当料液比超过

１ｇ∶５５ｍＬ时，木质素得率趋于平稳，基本不再提高。因此，
最佳料液比为１ｇ∶５５ｍＬ。

２．１．４　提取时间对木质素得率的影响　随着提取时间的增
加，木质素得率呈上升趋势，当提取时间为２ｈ时，木质素得
率达到最大值，之后随着提取时间继续增加，得率反而有所降

低（图４）。其原因可能是在一定的时间范围内，随着提取时
间的延长，木质素与纤维素分离程度逐渐提高，使得木质素得

率也随之增大；而当提取时间达到２．０ｈ后，样品中木质素基
本已经全部溶出，之后随着提取时间的继续延长，木质素得率

也趋于平稳。因此，最佳提取时间为２．０ｈ。
２．２　正交试验结果与方差分析

影响银叶树果壳木质素得率的因素主次为：ＫＯＨ浓度

（Ｂ）＞提取温度（Ａ）＞料液比（Ｃ）＞提取时间（Ｄ）。提取木
质素的最佳工艺参数为：Ａ２Ｂ２Ｃ３Ｄ２，即提取温度为 ６０℃、
ＫＯＨ浓度为０．５ｍｏｌ／Ｌ、料液比为１ｇ∶６５ｍＬ、提取时间为
２．０ｈ。在此条件下对最佳提取工艺进行验证试验，验证试验
得到的木质素平均得率分别是１０．６８％、１０．７９％、１０．８０％、
１０．９０％、１０．７４％（表 ２）。因此，银叶树果壳木质素得率为
１０．７８％，说明该木质素提取工艺稳定可行。

表２　正交试验结果与分析

试验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ 得率

（％）

１ １ １ １ １ ７．４７
２ １ ２ ２ ２ ９．５７
３ １ ３ ３ ３ ８．５１
４ ２ １ ２ ３ ８．６４
５ ２ ２ ３ １ １０．３０
６ ２ ３ １ ２ ９．２１
７ ３ １ ３ ２ ８．０２
８ ３ ２ １ ３ ９．６１
９ ３ ３ ２ １ ８．５９
ｋ１ ８．５１７ ８．０４３ ８．７６３ ８．７８７
ｋ２ ９．３８３ ９．８２７ ８．９３３ ８．９３３
ｋ３ ８．７４０ ８．７７０ ８．９４３ ８．９２０
Ｒ ０．８６７ １．７８３ ０．１８０ ０．１４７

２．３　紫外吸收波谱分析
在２００～４００ｎｍ范围内扫描，测得本试验所提取的木质

素的紫外吸收光谱（图５）。在２１６ｎｍ处产生最大吸收峰，这
些是苯环物质典型的特征吸收峰，说明所提取得到的木质素

为芳香族化合物。由紫外光谱分析表明，所提取的木质素含

有苯环结构，具有较好的化学活性。

２．４　抗氧化性研究结果
２．４．１　对ＤＰＰＨ自由基的清除效果　银叶树果壳木质素对
ＤＰＰＨ自由基具有明显的清除作用，ＤＰＰＨ的清除率随着木质
素浓度的提高而升高，当银叶树果壳木质素浓度达到
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０．２５ｍｇ／ｍＬ时，对 ＤＰＰＨ自由基的清除率可达到８０．６％（图
６），说明银叶树果壳木质素具有较强的ＤＰＰＨ自由基清除能力。

２．４．２　对羟基自由基（·ＯＨ）的清除效果　银叶树果壳木
质素对羟基自由基（·ＯＨ）具有明显的清除作用，羟基自由
基（·ＯＨ）的清除率随着木质素浓度的提高而升高，当银叶
树果壳木质素浓度为０．５ｍｇ／ｍＬ时，对羟基自由基（·ＯＨ）
的清除率为２６．８％，当浓度达到２．５ｍｇ／ｍＬ时，清除率可达
到 ８３．７％（图７），说明银叶树果壳木质素具有较强的羟基自
由基（·ＯＨ）清除能力。

２．４．３　对超氧阴离子（Ｏ－２·）的清除效果　银叶树果壳木
质素对超氧阴离子自由基（Ｏ－２·）具有明显的清除作用，超
氧阴离子自由基（Ｏ－２·）的清除率随着木质素浓度的提高而
升高，当银叶树果壳木质素浓度为０．１ｍｇ／ｍＬ时，对超氧阴
离子自由基（Ｏ－２·）的清除率为 ４５．１％，当浓度达到
０．９ｍｇ／ｍＬ时，清除率可达到８９．８％（图８），说明银叶树果
壳木质素具有较强的超氧阴离子自由基（Ｏ－２·）清除能力。

３　结论

（１）经正交试验分析，得到最佳提取工艺条件：提取温度
为６０℃、ＫＯＨ浓度为０．５ｍｏｌ／Ｌ、料液比１ｇ∶６５ｍＬ、提取时

间为２ｈ，在此条件下木质素得率达到１０．７８％。各因素对木
质素得率的影响顺序为：ＫＯＨ浓度＞提取温度 ＞料液比 ＞提
取时间。

（２）紫外光谱分析表明，在 ２１６ｎｍ附近有较强的吸收
带，所提取的木质素含有苯环结构，具有较好的化学活性。

（３）抗氧化性研究表明，对 ＤＰＰＨ自由基、羟基自由基
（·ＯＨ）、对超氧阴离子自由基（Ｏ－２·）的清除率随着银叶树
果壳木质素的浓度提高而提高，清除率最高分别为８０．６％、
８３．７％、８９．８％。
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