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龙须菜多酚提取工艺优化及其体外抗氧化活性
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摘要"以龙须菜为原料#研究超声波辅助提取龙须菜多酚的

工艺条件及其抗氧化活性%单因素考察液料比$提取温度$

超声时间对龙须菜多酚含量的影响#在此基础上#利用响应

面分析法优化提取工艺%结果表明#液料比
"$

%

%

!

AT

(

W

"$

提取温度
7$b

$超声时间
"$AG?

为龙须菜多酚提取最佳工

艺条件!龙须菜多酚提取量为
%*7#A

W

I,@

(

W

"%体外抗氧

化活性研究表明#龙须菜多酚具有一定清除
O;;:

自由基和

羟自由基的能力#其
EC

F$

值分别为
F7*7&

#

%5*&5

#

W

(

AT

#分别

相当于
%F*56

#

F!7*"

#

W

(

AT

的抗坏血酸%

关键词"龙须菜&多酚&超声波辅助&抗氧化活性
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$属红藻门江蓠属!是

中国重要的大型养殖经济海藻!在中国福建'广东'浙江'山

东'辽宁等沿海地区大量养殖!其中福建养殖量占全国养殖

总量一半以上0

%

1

"龙须菜含有丰富的蛋白质和碳水化合物!

是制备琼胶的重要原料!也是鲍鱼等水产养殖的主要饵料之

一0

#M"

1

"近年来!有关龙须菜的研究大多集中在糖类方

面0

FM7

1

!如龙须菜多糖'龙须菜寡糖以及利用龙须菜来制备

琼脂等!尤其是对制备琼脂的龙须菜!其加工的副产物有待

进一步开发利用!以期实现琼脂清洁生产"海藻多酚是海藻

植物中所含多酚类化合物的总称!多为间苯三酚衍生物和聚

合物!具有抗氧化'抗病毒'抗肿瘤及调节免疫机能等多种生

理活性和药用功能0

&M5

1

"目前!有关海藻多酚研究主要集中

在褐藻多酚!如海带0

6

1

'羊栖菜0

%$

1

'鼠尾藻0

%%

1等褐藻中多酚

类物质的提取'分离及生物活性研究!而有关红藻多酚的相

关研究较少!仅在紫菜多酚的提取及应用方面有初步研究报

道0

%#M%F

1

!在龙须菜多酚的提取工艺优化方面的研究缺乏"

裘晨阳等0

%F

1虽然对龙须菜多酚的抗氧化活性进行测定!但

其萃取的多酚未经大孔树脂纯化!杂质相对较多!抗氧化评

价也不够深入"福建拥有丰富的龙须菜资源!很有必要对其

含有的多酚进行研究!较系统地评价其体外抗氧化活性!以

提高龙须菜资源的利用率"提取海藻多酚主要方式有溶剂

浸提0

%$

1

'微波辅助0

6

!
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1

'超声波辅助0

%%

!

%!M%"

1等方法!其中超

声波辅助法在提取活性物质方面的应用较广泛!能有效提高

提取率0

%7

1

"因此!利用超声波辅助提取龙须菜以提高多酚

6!%



的得率具有可行性"本研究拟以福建莆田沿海养殖的龙须

菜为原料!在预试验的基础上!以
&$E

乙醇为提取溶剂!考察

液料比'提取温度'超声时间对龙须菜多酚含量的影响!通过

响应面分析法优化超声波辅助提取龙须菜多酚的工艺参数(

在最优提取工艺下制备龙须菜粗多酚!再经大孔树脂纯化!

以抗坏血酸为阳性对照!用
O;;:

自由基和羟自由基清除率

较为系统地评价龙须菜多酚的体外抗氧化能力!旨在为龙须

菜高值化利用提供参考依据"

%

!

材料与方法
%*%

!

材料!仪器与试剂

龙须菜-采自福建省莆田市平海镇某龙须菜养殖厂!烘

干粉碎后备用(

紫外可见分光光度计-

37

型!北京普析通用仪器有限责

任公司(

精密天平-

/;#%!

型!奥豪斯仪器#上海$有限公司(

超声波清洗器-

XgL#$$'O@

型!昆山市超声仪器有限

公司(

高速冷冻离心机-

ITL#$IL00

型!上海安亭科学仪器厂(

恒温水浴锅-

::L"

型!常州国华电器有限公司(

鼓风干燥箱-

O:IL6#"7,

型!上海精宏实验设备有限

公司(

万能粉碎机-

_+L$#

型!北京兴时利仪器有限公司(

%

!

%L

二苯基苦基苯肼#

O;;:

$-分析纯!东京化成工业株

式会社(

没食子酸'福林酚'抗坏血酸'邻二氮菲'硫酸亚铁等-分

析纯!国药集团化学试剂有限公司"
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!

试验方法
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龙须菜多酚的提取

龙须 菜 粉
#

过
5$

目 筛
#

超 声 辅 助 提 取
#

离 心

!

"$$$.

(

AG?

#

#$AG?

"

#

龙须菜多酚提取液

%*#*#

!

多酚含量的测定
!

参考李颖畅等0

%!

1的方法!用福林酚

法测定提取液中多酚的含量!以没食子酸计!

<
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#

f$*666F

$为标准曲线方程!并根据标准曲线计

算出多酚的含量!用
A
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表示"

%*#*!

!

龙须菜多酚抗氧化活性的测定

#

%

$

O;;:

自由基清除能力测定-参照文献0

%

1"

#

#

$羟基自由基清除能力测定-采用邻二氮菲法0

%

1

"

#

!

$

EC

F$

-指
O;;:

自由基清除率'羟自由基清除率为

F$E

时所需多酚溶液的浓度"以多酚浓度#

A

W

*

AT

$为自变

量!抗氧化活性指标#

E

$为因变量进行一次或二次曲线拟

合!根据拟合方程计算
EC

F$

"

%*#*"

!

单因素试验设计

#

%

$液料比-在提取温度
7$b

!超声时间
"$AG?

的条件

下!分别考察液料比0

#$

%

%

!

!$

%

%

!

"$

%

%

!

F$

%

%

!

7$

%

%

#

AT

*

W

$1对龙须菜多酚含量的影响!重复
!

次!取平均值"

#

#

$提取温度-在液料比
"$

%

%

#

AT

*

W

$!超声时间

"$AG?

的条件下!分别考察提取温度#

!$

!

"$

!

F$

!

7$

!

&$b

$

对龙须菜多酚含量的影响!重复
!

次!取平均值"

#

!

$超声时间-在液料比
"$

%

%

#

AT

*

W

$!提取温度
7$b

的条件下!分别考察超声时间#

%$

!

#$

!

!$

!

"$

!

F$AG?

$对龙须

菜多酚含量的影响!重复
!

次!取平均值"

%*#*F

!

龙须菜多酚提取工艺的响应面法优化
!

采用
/<?=.C)

/(A

-

(YG=<O<YG

W

?

响应面优化分析法!结合单因素试验的结

果!考察液料比'提取温度'超声时间对龙须菜多酚含量的影

响!根据试验结果确定最佳提取工艺"

#

!

结果与分析
#*%

!

单因素试验结果与分析

#*%*%

!

液料比对龙须菜多酚含量的影响
!

由图
%

可知!在液

料比为
"$

%

%

#

AT

*

W

$时!龙须菜多酚的含量达到最大值!为

%*7!A

W

I,@

*

W

"当液料比超过
"$

%

%

#

AT

*

W

$时!龙须菜多

酚的含量趋于平稳"说明此时龙须菜多酚的溶出量已基本

饱和!再增加溶剂的量!无法增加龙须菜多酚的含量!同时过

高的液料比将增加乙醇用量!增加浓缩负荷!成本也大幅度

增加"这与李颖畅等0

%!

1对紫菜多酚提取的研究结果相似"

图
%

!

液料比对龙须菜多酚含量的影响

1G

W

S.<%

!

@JJ<H=Y(J)G

]

SGVLAC=<.GC).C=G((?=P<H(?=<?=Y(J

-

()

K-

P<?()YJ.(A0?37*)3?*3)%L3&%*

9

4?L*@

#*%*#

!

提取温度对龙须菜多酚含量的影响
!

由图
#

可知!在

!$

!

7$b

时!龙须菜多酚的含量随温度的增加而逐渐升高!

到
7$b

时!龙须菜多酚含量达到最大值#

%*F%A

W

I,@

*

W

$!

之后龙须菜多酚含量有所下降"随着温度升高!龙须菜多酚

提取液黏度下降!分子间运动加剧!氢键更易断裂!溶解'扩

散速度更快!龙须菜多酚类物质更易溶出"但温度过高!多

图
#

!

提取温度对龙须菜多酚含量的影响
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酚易发生氧化或降解等一些不可逆反应!破坏龙须菜多酚的

结构!从而降低其提取量"这与吕成林等0

%$

1对羊栖菜多酚

的研究结果相似"

#*%*!

!

超声时间对龙须菜多酚含量的影响
!

由图
!

可知!随

着超声时间的增加!龙须菜浸出的多酚含量也不断提高!在

超声时间为
"$ AG?

时!龙须菜多酚含量达到最大值!为

%*7!A

W

I,@

*

W

!之后龙须菜多酚含量略有下降"说明超声

"$AG?

后!龙须菜多酚已基本溶出!再增加超声时间不仅无

法增加其含量!还会破坏龙须菜多酚的结构!从而降低其提

取量"

图
!

!

超声时间对龙须菜多酚含量的影响
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W

S.<!
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!

响应面法优化结果与分析

#*#*%

!

响应面试验设计与结果
!

试验因素水平表见表
%

!试

验设计与结果见表
#

"

!!

对响应面试验的结果进行分析!可得以龙须菜多酚含量

#

!

$为响应值的回归方程-

!fM!*$&"$!R$*%#F"NR$*$5F##PR$*$&7F#CR

#*55!7i%$

M"

NPM6*66"i%$

MF

NCM#*%6&#i%$

M"

PCM

#*57i%$

M"

N

#

M7*5$5%i%$

M"

P

#

M7*&F6Fi%$

M"

C

#

" #

%

$

对式#

%

$中回归方程进行方差分析!结果见表
!

"由表
!

可知!回归模型
;

$

$*$$$%

!极显著!失拟项
;f$*#6"F

&

$*$F

!不显著!说明该回归方程有效!可以利用该模型来预测

超声辅助提取龙须菜多酚的含量(变异系数
C5Y*Ef%*&!

$

%$

!精密度为
%7*F5!

&

"

!说明试验重复性较好(相关系数

X

#

f$*666F

!校正决定系数
X

#

,V

[

f$*6"&&

!说明该方程拟合

度较高"因此!利用该模型分析和预测超声辅助提取龙须菜

多酚是可行的"

进一 步分析可知!

,

'

>

'

/

'

,

#

'

>

#和
/

#项对龙须菜多酚

表
%

!

因素和水平表

3CB)<%

!

1CH=(.YC?V)<U<)YG?.<Y

-

(?Y<YS.JCH<V<YG

W

?

水平
,

液料比

#

AT

*

W

$

>

提取温度*

b

/

超声时间*

AG?

M% !$

%

% F$ !$

$ "$

%

% 7$ "$

% F$

%

% &$ F$

表
#

!

龙须菜多酚提取响应面试验设计及结果

3CB)<#

!

<̂Y

-

(?Y<YS.JCH<V<YG

W

?C..C?

W

<A<?=C?V

<Z

-

<.GA<?=C).<YS)=Y

序号
N P C

多酚含量*

#

A

W

I,@

)

W

M%

$

% $ $ $ %*F5

# M% % % %*"6

! % M% M% %*!"

" $ $ $ %*7"

F $ M%*75# $ %*!%

7 $ $ $ %*7!

& $ $ $ %*7#

5 %*75# $ $ %*F&

6 M%*75# $ $ %*"6

%$ M% M% % %*"7

%% $ $ %*75# %*F"

%# % % % %*F5

%! $ $ M%*75# %*!$

%" M% M% M% %*!#

%F $ %*75# $ %*F#

%7 % % M% %*F5

%& M% % M% %*"#

%5 % M% % %*"7

%6 $ $ $ %*7#

表
!

!

方差分析e

3CB)<!

!

,+8',(J=P<H(?Y=.SH=<V.<

W

.<YYG(?A(V<)

项目 平方和 自由度 均方
$

值
;

值 显著性

模型
$*##7%# 6 $*$#F%# !&*#&$%5

$

$*$$$%

((

, $*$%#$$ % $*$%#$$ %&*5$&"6 $*$$##

((

> $*$F!77 % $*$F!77 &6*7$"!F

$

$*$$$%

((

/ $*$!&5$ % $*$!&5$ F7*$&"F#

$

$*$$$%

((

,> $*$$77F % $*$$77F 6*575$# $*$%%6

(

,/ $*$$$5$ % $*$$$5$ %*%5F!# $*!$"7

>/ $*$$!57 % $*$$!57 F*&#6#7 $*$"$!

(

,

#

$*$%%%& % $*$%%%& %7*F7!$" $*$$#5

((

>

#

$*$7!#& % $*$7!#& 6!*5FF#&

$

$*$$$%

((

/

#

$*$7#!& % $*$7#!& 6#*F#%7F

$

$*$$$%

((

残差
$*$$7$& 6 $*$$$7&

55555555555555555555555

失拟项
$*$$"#$ F $*$$$5" %*&66&" $*#6"F

不显著

纯误差
$*$$%5& " $*$$$"&

总和
$*#!#%5 %5

!

e

!(

表示差异显著!

;

$

$*$F

(

((

表示极差异显著!

;

$

$*$%

"

X

#

f$*666F

!

X

#

,V

[

f$*6"&&

!

C*Y*Ef%*&!

!精密度为
%7*F5!

"

含量的影响极显著#

;

$

$*$%

$!

,>

和
>/

项对龙须菜多酚的

影响显著#

;

$

$*$F

$!

,/

项对龙须菜多酚的影响不显著#

;

&

$*$F

$"

%"%

第
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#*#*#

!

响应面试验因素间的相互影响
!

进一步分析表
!

可

知!液料比与提取温度的交互项和提取温度与超声时间的交

互项对龙须菜多酚浸出的含量影响显著#

;

$

$*$F

$!并对其

作响应曲面图和等高线图#图
"

'

F

$"响应曲面的平缓和陡峭

程度可以反映因素值变化对响应值的影响大小!若曲面坡度

平缓!则因素值的变化对响应值影响较小(反之!则影响较

大"等高线的形状可以反映出两因素间交互作用的强弱!椭

圆扁平程度表示两因素的交互作用强弱!越扁平说明相互作

用越强"由图
"

可知!液料比和提取温度之间的等高线形状

呈椭圆形!响应曲面坡度非常陡峭!等高线图也较扁平!说明

液料比和提取温度间的交互作用较强!对龙须菜多酚含量的

影响大"

图
"

!

液料比和提取温度对龙须菜多酚含量的交互作用

1G

W

S.<"

!

0?=<.CH=G(?<JJ<H=Y(J)G

]

SGVLAC=<.GC).C=G(C?V<Z=.CH==<A

-

<.C=S.<(?=P<H(?=<?=Y(J

-

()

K-

P<?()Y

图
F

!

提取温度和超声时间对龙须菜多酚含量的交互作用

1G

W

S.<F

!

0?=<.CH=G(?<JJ<H=Y(J<Z=.CH==<A

-

<.C=S.<C?VS)=.CY(?GH=GA<Y(?=P<H(?=<?=Y(J

-

()

K-

P<?()Y

#*#*!

!

最佳工艺参数的确定及验证性试验
!

对式#

%

$进一步

分析可知!理论超声辅助提取龙须菜多酚的最佳参数条件

为-液料比
"&*&#

%

%

#

AT

*

W

$'提取温度
7F*57b

'超声时间

"#*!&AG?

"根据实际可操作情况!修正最佳提取工艺条件

为-液料比
"5

%

%

#

AT

*

W

$'提取温度
77 b

'超声时间

"#AG?

!并进行验证性实验#

&f!

$!得到龙须菜多酚含量为

#

%*F5d$*$&

$

A

W

I,@

*

W

!与中心试验组条件下获得的龙须

菜多酚含量#

%*7#d$*$#

$

A

W

I,@

*

W

相比较低!其理论最佳

参数并非提取的最优条件"因此!在本试验中!超声辅助提

取龙须菜多酚的最优工艺条件为-液料比
"$

%

%

#

AT

*

W

$'提

取温度
7$b

'超声时间
"$AG?

"

#*#*"

!

抗氧化活性评价
!

制备一定量的龙须菜多酚提取液!用

大孔树脂初步纯化!得龙须菜粗多酚!浓度为
$*%$"A

W

*

AT

"由

图
7

可知!经初步纯化后的龙须菜多酚具有一定的抗氧化活

性"随着多酚浓度的增加!其
O;;:

自由基清除率和羟自由

基清除率均增大!并且呈现明显的剂量效应关系"对其效应

关系进行回归拟合!根据拟合方程计算
EC

F$

值!以抗坏血酸

为阳性对照#图
&

$!结果见表
"

"由表
"

可知!龙须菜多酚的

O;;:

自 由 基 清 除 率
EC

F$

为
F7*7&

#

W

*

AT

!相 当 于

%F*56

#

W

*

AT

的抗坏血酸(龙须菜多酚的羟自由基清除率

EC

F$

为
%5*&5

#

W

*

AT

!相当于
F!7*"

#

W

*

AT

的抗坏血酸"因

此!该试验制备的龙须菜粗多酚清除
O;;:

自由基能力略弱

于同浓度下的抗坏血酸!而清除羟自由基的能力强于同浓度

下的抗坏血酸"

!

!

结论
#

%

$龙须菜多酚提取的最佳工艺条件为-液料比
"$

%

%

#"%

提取与活性
!

#$%&

年第
"
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图
7

!

多酚浓度对
O;;:

自由基和羟自由基的影响

1G

W

S.<7

!

@JJ<H=Y(JYHCU<?

W

G?

W

O;;:J.<<.CVGHC)C?VP

K

V.(Z

K

J.<<.CVGHC)(?=P<H(?H<?=.C=G(?

(J

-

()

K-

P<?()Y

-

.<

-

C.G?

W

B

K

0?37*)3?*3)%L3&%*

9

4?L*@

图
&

!

抗坏血酸浓度对
O;;:

自由基和羟自由基的影响

1G

W

S.<&

!

@JJ<H=Y(JYHCU<?

W

G?

W

O;;:J.<<.CVGHC)C?VP

K

V.(Z

K

J.<<.CVGHC)(?=P<H(?H<?=.C=G(?(JCYH(.BGHCHGV

表
"

!

龙须菜多酚和抗坏血酸对
O;;:

自由基!羟自由基的
EC

F$

值

3CB)<"

!

EC

F$

UC)S<Y(J

-

()

K-

P<?()YJ.(A0?37*)3?*3)%L3&%*

9

4?L*@C?VCYH(.BGHCHGV

J(.O;;:J.<<.CVGHC)

&

P

K

V.(Z

K

J.<<.CVGHC)

评价指标 抗氧化剂 回归方程
X

#

EC

F$

*#

#

W

)

AT

M%

$

O;;:

自由基
龙须菜多酚

<

f$*$$!.R$*!#& $*666 F7*7&

抗坏血酸
!

<

fM$*$F6.

#

RF*F"&.M#!*#7 $*666 %F*56

羟自由基
!

龙须菜多酚
<

f$*$%5.R$*%7# $*65! %5*&5

抗坏血酸
!

<

f$*$$$$!5.

#

R$*$5!F.MF*7!&6 $*66% F!7*"$

#

AT

*

W

$'提取温度
7$b

'超声时间
"$AG?

!在此条件下提取

的龙须菜多酚含量为#

%*7#d$*$#

$

A

W

I,@

*

W

"

#

#

$体外抗氧化活性研究表明!龙须菜多酚具有一定抗

氧化活性!能有效清除
O;;:

自由基和羟自由基!其
EC

F$

值

分别为
F7*7&

!

%5*&5

#

W

*

AT

!分别相当于
%F*56

!

F!7*"

#

W

*

AT

的抗坏血酸"

#

!

$本研究不足之处在于对龙须菜多酚的抗氧化评价

为体外化学抗氧化!下一步需采用细胞抗氧化试验和体内小

鼠试验对龙须菜多酚进行抗氧化评价"
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品均质化评价要求!说明高温环境配送烟丝对卷烟质量影响

较大"

!

!

结论
#

%

$常温环境对配送烟丝及卷烟质量的影响程度小于

低温和高温条件"低温和高温环境下配送烟丝表面和中心

温度差较为明显!烟丝平衡时间较长(低温环境下碎丝率增

加较为明显!高温环境下配送烟丝卷烟感官质量变化较为

明显"

#

#

$潮湿环境对配送烟丝及卷烟质量的影响程度小于

干燥环境"干燥条件下随着配送烟丝含水率下降!整丝率下

降较为明显!碎丝率明显增加!配送烟丝卷烟的吸阻标偏'端

部落丝量'含末率等指标较差"

#

!

$密封包装对配送烟丝及卷烟质量的影响程度小于

非密封包装"非密封包装配送烟丝质量受配送环境温湿度

的影响程度较大!配送后烟丝的平衡时间较长"

#

"

$烟丝异地配送时!应采用密封包装方式!配送过程温

度控制在
%F

!

!$b

!在温度#

#Fd!

$

b

'湿度#

7FdF

$

E

环境

下平衡
5P

!烟丝质量变化较小!卷烟综合质量的一致性较好"
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