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摘要!采用单因素试验和正交试验对核桃壳多糖的微波辅助提取工艺进行优化!并对其抗氧化活性

进行研究( 结果表明!微波辅助提取核桃壳多糖的最优工艺条件为)料液比 #h*"!微波提取温度

$"S!微波提取时间 ) 13<( 在最优工艺条件下!核桃壳多糖提取率为 !:!*V( 核桃壳多糖对羟基

自由基和超氧阴离子自由基均表现出较好的清除能力!且在一定范围内对二者的清除作用呈现良

好的量效关系(
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..核桃是世界四大干果之一% 目前#云南省核桃

种植面积)产量和产值均居全国首位% +云南省木

本油料产业发展规划,"!""'*!"!" 年$确定核桃产

业发展目标#到 !"!" 年全省核桃产业综合产值达

# """ 亿元以上'#(

% 核桃壳是核桃取仁后的坚硬外

壳#民间可用于治疗口腔溃疡)胃溃疡#目前主要用

作燃料或被丢弃#不仅造成资源的极大浪费#而且污

染环境% 现代研究发现核桃壳含有酚酸类)黄酮类)

苷类等多种活性物质#具有抗氧化)抗菌)降脂)抗肿

瘤等作用'!(

% 本研究采用微波辅助法从核桃壳中

提取多糖#并优化其提取条件!对所提取的核桃壳多

糖进行含量和抗氧化活性的测定#为进一步实现工

业化生产提供理论参考%

:;材料与方法

#:#.试验材料

#:#:#.原料与试剂

核桃#云南省文山州广南县薄壳核桃!葡萄糖)

无水乙醇)石油醚)浓硫酸)苯酚),(V乙醇)邻苯三

酚)水杨酸)硫酸亚铁)过氧化氢)芦丁#均为分析纯%

#:#:!.仪器与设备

LOP %) 型温压双控微波消解M萃取仪! [̂#&(

型高速万能粉碎机!(""" 离心机!eP!!(-电子天

平&F]=?352仪器有限公司![!"#O恒温水浴锅!i%

##""O可见分光光度计!G/%!"""-旋转蒸发仪!

OYZ%,"$)-电热恒温鼓风干燥箱%

#:!.试验方法

#:!:#.核桃壳多糖的提取

&!#
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将核桃去仁取壳后清洗#自然晾干#粉碎后过

!" 目筛% 将所得的核桃壳粉用滤纸包好#置于索氏

提取器中#加入适量石油醚冷浸 !* A#然后将其置于

水浴中索氏提取#直到充分除去样品中脂类和脂溶

性色素后#取出样品滤纸包风干至石油醚全部挥发#

再将滤纸包置于 )"S烘箱中烘干#得到去除色素和

油脂的核桃壳干粉% 称取上述核桃壳粉 # B#放入微

波提取罐中#并加入一定量的蒸馏水后#进行微波辅

助提取% 对提取液进行离心"*S#* """ ]M13< 离心

( 13<$#取上清液加 ,(V乙醇"#h!$沉淀多糖浓缩

至 #M#" 体积#冷冻干燥得核桃壳粗多糖'&(

%

#:!:!.核桃壳多糖含量的测定'*(

#:!:!:#.标准曲线的绘制

准确称取已干燥至恒重的葡萄糖标准品 ":# B

于 #"" 1H容量瓶中#配成 # 1BM1H的葡萄糖标准

液% 用蒸馏水分别配成 !:"")*:"")):"")':"")

#"T""

!

BM1H标准液% # 1H标准液分别加入 (V苯

酚溶液 #:" 1H#并迅速加入 ,'V浓硫酸 ( 1H#摇

匀#静置 #" 13<#待冷却后#置 $"S水浴中加热 !"

13<#取出冷却至室温#同时精确吸取纯化水 !:"

1H#作空白对照#于 *," <1测定吸光度#以葡萄糖

质量浓度为横坐标#吸光度为纵坐标#绘制得到葡萄

糖标准曲线#求得曲线回归方程为 ?j":""( #Ad

"T""( (#+j":,,, )%结果表明葡萄糖在 " l#"

!

BM1H范围内其质量浓度与吸光度有良好的线性

关系%

#:!:!:!.多糖提取率的测定

准确吸取待测溶液 #:" 1H#置于试管中#加入

(V苯酚溶液 #:" 1H#加入 ,'V浓硫酸 ( 1H# 摇匀#

静置 #" 13<#待试管自然冷却后# 置于 $"S水浴加

热 !" 13<#取出冷却至室温同时精确吸取纯化水

!T" 1H#作空白对照#用分光光度计在 *," <1处测

定吸光度#并代入标准曲线计算样品的总糖含量%

多糖提取率按下式计算&

多糖提取率j

$gQg&g#"

%&

>

g#""V

式中&$为多糖的质量浓度#1BM1H!Q为稀释

倍数!&为提取液的定容体积#1H!>为核桃壳粉末

的质量#B%

#:!:&.核桃壳多糖对羟基自由基"1WY$的清除

能力测定

采用水杨酸法'((测定羟基自由基"1WY$的清

除率#有所改动% 在 ( 支试管中#分别加入 #:" 1H

质量浓度为 ":()#:")#:()!:")!:( 1BM1H的核桃

壳多糖溶液#然后各加入 , 11E4MH的硫酸亚铁溶液

和 , 11E4MH的水杨酸 %乙醇溶液 !:" 1H#再加入

':' 11E4MH的过氧化氢溶液 !:" 1H#最后用蒸馏水

定容至 #" 1H#在 &$S水浴中反应 &( 13<后#在 (#"

<1处分别测定吸光度#用蒸馏水作空白对照% 同

时#以芦丁作阳性对照#根据测定结果按下式计算核

桃壳多糖对1WY的清除率%

1WY的清除率j")

"

%)

f

$M)

"

g#""V

式中&)

"

为空白对照的吸光度!)

f

为加入抗氧

化剂体系的吸光度%

#:!:*.核桃壳多糖对超氧阴离子自由基"W

%

!

1$

的清除能力测定

采用邻苯三酚自氧化法')(

#有所改动% 在试管中

依次加入 (" 11E4MHJ]35%YQ4溶液"IY':!$*:(

1H#在 !(S水浴中预热 !" 13< 后#加入 !:( 11E4MH

邻苯三酚 ":* 1H#混匀后#在 * 13<内于 &!( <1波长

下每隔 &" 5测 # 次溶液吸光度#用蒸馏水作空白对

照% 计算邻苯三酚的吸光度随时间的变化率"#

"

$%

依照上述方法#在 ( 支试管中分别加入质量浓

度为 ":()#:")#:()!:")!:( 1BM1H的核桃壳多糖

溶液 #:" 1H#再依次加入 *:(" 1HJ]35%YQ4溶液

"IY':!$)&:( 1H的蒸馏水#混匀后#在 !(S水浴

中恒温预热 !( 13< 后#加入 !:( 11E4MH邻苯三酚

溶液 ":* 1H#混匀后#在 * 13< 内于 &!( <1波长下

每隔 &" 5测 # 次溶液吸光度% 计算溶液的吸光度

随时间的变化率"#

f

$% 同时#以芦丁作阳性对照#

根据测定结果按下式计算多糖提取液对 W

%

!

1的清

除率%

W

%

!

1的清除率j"#

"

%#

f

$M#

f

g#""V

<;结果与分析

!:#.核桃壳多糖提取的单因素试验

!:#:#.微波提取温度对核桃壳多糖提取率的影响

在料液比 #h*")微波提取时间 ) 13<条件下#考

察微波提取温度对多糖提取率的影响% 结果见

图 #%

图 :;微波提取温度对核桃壳多糖提取率的影响

..由图 # 可以看出#随着提取温度的升高#核桃壳

多糖的提取率增加#超过 $"S后开始呈下降趋势%

*!#
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出现这种现象的原因可能是在微波提取时间不变的

情况下#随着微波提取温度的升高#物料吸收的热能

随之增加#并且有效促进核桃壳细胞的破碎#核桃壳

多糖溶出增加!但是当微波提取温度升高到一定水

平后#会使多糖降解#导致多糖提取率下降'$(

% 所

以 $"S为适宜的微波提取温度%

!:#:!.微波提取时间对核桃壳多糖提取率的影响

在微波提取温度 $"S)料液比 #h*" 条件下#考

察微波提取时间对多糖提取率的影响% 结果见

图 !%

图 <;微波提取时间对核桃壳多糖提取率的影响

..由图 ! 可以看出#多糖提取率随着微波提取时

间的延长而逐渐增大#) 13< 时#多糖提取率最大#

之后再延长微波提取时间#多糖提取率反而缓慢下

降% 原因可能是由于随着微波提取时间的延长#微

波对植物细胞壁及细胞膜的破坏作用加大#从而导

致细胞内物质大量溶出#多糖提取率提高!但微波提

取时间过长#微波能对细胞破碎程度越来越大#细胞

中其他杂质也会溶出#多糖提取率就会受到影响反

而下降''(

% 因此#适宜的微波提取时间为 ) 13<%

!:#:&.料液比对核桃壳多糖提取率的影响

在微波提取温度 $"S)微波提取时间 ) 13<条件

下#考察料液比对多糖提取率的影响% 结果见图 &%

图 >; 料液比对核桃壳多糖提取率的影响

..由图 & 可知#随着料液比的增大#多糖提取率逐

渐增大#当料液比增加到 #h*" 后#随着料液比的增

加#多糖提取率几乎不变% 出现这种情况的原因可

能是对于一定量的核桃壳粉末#溶剂用量的增加可

以增加固液接触面积和质量浓度差#有利于扩散速

度的提高% 但随着料液比的继续增大#核桃壳多糖

基本被全部提出#多糖提取率趋于平缓#且过多使用

溶剂会造成浪费',(

% 所以#适宜的料液比为 #h*"%

!:!.正交试验

通过单因素试验确定以料液比)微波提取温度)

微波提取时间作为影响核桃壳多糖提取率的主要因

素#以多糖提取率为指标#设计正交试验优化提取条

件#正交试验的因素和水平见表 ##正交试验设计及

结果见表 !%

表 :;正交试验因素和水平

水平 -料液比
+微波提取

时间M13<

Q微波提取

温度MS

# #h&" ( )"

! #h*" ) $"

& #h(" $ '"

表 <;正交试验设计及结果

试验号 - + Q 多糖提取率MV

# # # # #:),

! # ! ! #:,*

& # & & #:$(

* ! # ! !:!#

( ! ! & !:!!

) ! & # !:#&

$ & # & #:('

' & ! # !:##

, & & ! #:'$

6

#

#:$, #:'! #:,'

6

!

!:#, !:", !:"#

6

&

#:'( #:,! #:'(

B ":*" ":!$ ":#)

..由表 ! 可知#影响核桃壳多糖提取率的主次顺

序为-"料液比$ v+"微波提取时间$ vQ"微波提

取温度$% 最优微波提取工艺组合为 -

!

+

!

Q

!

#即料

液比 #h*"#微波提取时间 ) 13<#微波提取温度

$"S% 在最优工艺条件下进行验证性试验#平行测

定 * 次#测得核桃壳多糖提取率分别为 !:!"V)

!T!'V)!:!&V)!:!)V#平均值为 !:!*V#B"P为

#:()V%

!:&.核桃壳多糖抗氧化活性分析

!:&:#.清除1WY的能力"见图 *$

由图 * 可见#核桃壳多糖对1WY具有清除作

用#且随核桃壳多糖质量浓度的增加#其1WY清除

能力逐步增强#在核桃壳多糖质量浓度为 ":(

1BM1H时#清除1WY的效果大于芦丁#当核桃壳多

糖质量浓度达到 !:( 1BM1H时#核桃壳多糖的

1WY清除率达到 )&:*$V#表明核桃壳多糖具有较

强的清除1WY的能力%

(!#
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图 ?;核桃壳多糖对&AI的清除能力

!:&:!.清除W

%

!

1的能力"见图 ($

图 C;核桃壳多糖对A

K

<

&的清除能力

..由图 ( 可见#核桃壳多糖对W

%

!

1的清除能力低

于芦丁#但随质量浓度的增加其 W

%

!

1清除能力逐

渐增强% 当质量浓度为 !:( 1BM1H时#核桃壳多糖

的W

%

!

1清除率高达 $,:$*V#说明核桃壳多糖对

W

%

!

1有较强的清除能力%

>;结;论

采用单因素试验和正交试验得到微波辅助提取

核桃壳多糖的最优工艺条件为料液比 #h*")微波提

取时间 ) 13<)微波提取温度 $"S#在此工艺条件

下#核桃壳多糖提取率为 !:!*V% 核桃壳多糖对

1WY和W

%

!

1均具有较强的清除作用#在质量浓度

为 !:( 1BM1H时#对两者的清除率分别达到 )&T*$V)

$,:$*V#表明核桃壳多糖具有良好的抗氧化活性%
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