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花生壳木犀草素蒸汽爆破预处理工艺

优化及结构分析
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摘要!采用响应面分析法优化花生壳蒸汽爆破预处理工

艺!利用扫描电镜对花生壳爆破前后的表皮微观结构进

行观察!以大孔吸附树脂
+̀.$

为载体!对花生壳木犀草

素粗提物过柱纯化!通过分光光度法)红外光谱和高效液

相色谱对纯化后的木犀草素进行定量定性分析"结果表

明(爆破压强
#;!0YI5

!维压时间
(2;"K

!含水率
#2O

!该

条件下木犀草素得率为
";1!2O

!约为未处理的
#;1

倍'扫

描电镜显示!蒸汽爆破后花生壳的表皮层受到破坏!网状

纤维消失!促使纤维素析出并附着在物料表面呈细丝状'

蒸汽爆破处理后!纯化产品中木犀草素含量达到
)!;$#O

!

远高于未爆破处理的产品"蒸汽爆破预处理技术能够明

显增加花生壳提取物中木犀草素的提取率"

关键词!蒸汽爆破'花生壳'木犀草素'树脂纯化'红外光

谱分析
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花生#

#8:7.*;.
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,

:0:

%亦名落花生'来源于豆科一

年生草本油料植物'是人类重要的食用植物油资源+

#

,

(中

国是花生生产大国之一'

!"#E

年产量已达
#E"1;!)

万
C

'花

生壳按
)"O

计算'其产量约
0""

万
C

+

!b)

,

(花生壳黄酮组

分的主要物质为木犀草素+

(

,

'从黄酮类物质中分离得到

的木犀草素在临床上具有止咳-祛痰及消炎的作用+

0b2

,

'

在体内具有抗菌-抗病毒-抗癌 以 及 降 低 血 脂 等 作

用+

Eb#"

,

(因此以木犀草素为代表的花生壳中黄酮类化合

物也受到空前的重视(

目前'黄酮的提取方法主要有溶剂浸提法-超声辅助

提取技术-微波辅助法和酶辅助提取法+

##b#(

,

(传统的提

取方法存在得率较低的问题'微波辅助法和超声波辅助

法能耗和成本较高'酶辅助提取法操作繁琐'不适于工业

生产(蒸汽爆破#

-C?543B

>

7<K6<LI@?.C@?5C4?LC

'

-3I

%常

用于处理中草药和动物饲料等+

#0b#2

,

(木质原料在高温-

!(!

&ZZ'[Y+*UJM3,%

第
)0

卷第
E

期 总第
!#)

期
#

!"#1

年
E

月
#



高压蒸汽作用下'纤维素聚合度下降'半纤维素部分降

解'木质素软化'横向连结强度下降(当充满压力蒸汽的

物料瞬时#

";"$E0K

%泄压'孔隙中的水气剧烈膨胀'产生

!爆破"效果'可部分剥离木质素'并将原料撕裂为细小纤

维'原料中的细胞壁和表层纤维被不同程度的打破'使目

标成分从细胞内部溶出进入提取介质中(研究+

#Eb#1

,表

明'蒸汽爆破技术可以使原料提取率明显提高'该预处理

技术已广泛应用于油脂-粮食和中草药等行业(

本研究拟以花生壳为原料'以蒸汽爆破压力-维压时

间-含水率等因素对木犀草素得率影响'通过响应面法优

化蒸汽爆破预处理的最优工艺'并利用大孔吸附树脂对

木犀草素粗品进行纯化'通过紫外分光光度法和红外图

谱对纯化后的木犀草素进行定量定性分析'为今后对花

生壳木犀草素的更深入研究以及花生壳资源综合开发利

用提供理论依据(

#

!

材料与方法
#;#

!

材料与试剂

带壳花生$鲁花
##

号'产地河南洛阳&

大孔吸附树脂$

+̀.$

型'东鸿化工有限公司&

木犀草素标品$

12O

'上海源叶生物科技有限公司&

无水乙醇-石油醚-盐酸-氢氧化钠-溴化钾等$分析

纯'天津德恩化学试剂厂(

#;!

!

仪器与设备

间歇式蒸汽爆破机$

Ǹ -.$"

型'鹤壁正道生物能源

有限公司&

冷冻干燥机$

-*J3MPg.#"M

型'宁波新芝生物科技

股份有限公司&

分析天平$

&+.#""0

型'上海仪器有限公司&

IU

计$

IU-.)*

型'上海仪电科学仪器股份有限

公司&

旋转蒸发仪$

,3.0!+

型'上海亚荣生化仪器厂&

电子扫描显微镜$

e-Y.02#"Ĥ

型'日本电子株式

会社&

紫外可分光光度计$

\̂ .($""

型'尤尼柯#上海%仪器

有限公司&

气浴恒温振荡器$

g'.$0

型'常州金坛精达仪器制造

有限公司&

傅里叶红外变换光谱仪$

P3M-IZ,!E

型'德 国

,̀\/3,

仪器公司&

高效液相色谱仪$

3!210

型'美国
h5C?@K

公司(

#;)

!

方法

#;);#

!

花生壳蒸汽爆破预处理
!

将花生壳清洗干净'置

于
(0a

烘箱内干燥
!(:

'将干燥的花生壳用等梯度比例

的去离子浸泡
#!:

'放入
Ǹ -.$"

型蒸汽爆破机物料仓

中'通入饱和蒸汽'选取不同梯度维压时间和蒸汽爆破压

力'在微秒内#

";"$E0K

%完成释压'预处理后的花生壳置

于
(0a

干燥箱内干燥至恒重'装密封袋后避光保存(

#;);!

!

蒸汽爆破预处理工艺优化

#

#

%单因素试验$根据文献+

!"

,可知'蒸汽爆破预处

理对活性物质提取的主要影响因素为爆破压强-维压时

间和含水率(因此本试验对以上
)

个工艺参数分别设计

0

个梯度'通过控制变量法进行试验(即爆破压强因素选

取
";(

'

";$

'

#;!

'

#;2

'

!;"YI5

&维压时间因素选取
#0

'

)"

'

(0

'

2"

'

E0K

&含水率因素选取
0O

'

#"O

'

#0O

'

!"O

'

!0O

(

固定参数为爆破压强
#;!YI5

'含水率
#0O

'维压时间

(0K

'比较不同爆破条件对木犀草素提取率的影响(

#

!

%响应面试验设计$通过单因素试验'确定预原料

含水率-蒸汽爆破压力和维压时间
)

个独立变量'以木犀

草素提取率为响应值'根据
<̀B.̀?:L]?L

试验的设计原

理'对花生壳汽蒸汽爆破参数采用三因素三水平响应面

分析法进行试验设计'建立数学模型'并对各因素间的相

互作用'以及各因素与响应值之间的关系进行分析(单

次试验重复
)

次'试验结果取平均值(

#;);)

!

木犀草素标准曲线的绘制
!

精密称取木犀草素标

准品
04

V

'用
E"O

乙醇溶解并定容至
#""4H

'吸取木犀

草素标准溶液
";!

'

";(

'

";2

'

";$

'

#;"4H

分别加
E"O

乙醇

定容至
#"4H

'混匀'利用紫外分光光度计测定
)0!L4

处吸光度+

!#b!)

,

(以吸光度值为纵坐标'木犀草素质量浓

度为横坐标'绘制标准曲线'得回归方程$

>

i";#20$Dd

";"#$2

#

P

!

i";111$

%(

#;);(

!

花生壳木犀草素提取工艺
!

将未处理及蒸汽爆破

预处理后的花生壳粉碎过
2"

目筛(称量花生壳粉末
)

V

'

加入
#"

倍体积的石油醚萃取脱脂
)

次(向脱脂后的花

生壳粉末按
#

&

#0

#

V

*

4H

%加入
E"O

乙醇'

E"a

回流提取

#:

'抽滤得滤液+

!(

,

(残渣按上述方法重复提取
#

次'合

并两次滤液作为提取液'取
#

*

0

提取液用
E"O

乙醇稀释

)"

倍并测定其吸光度'结合木犀草素标准曲线'按式#

#

%

进行木犀草素提取率测定(

6

Q

7=L

#"""C

S

#""O

' #

#

%

式中$

6

)))木犀草素提取率'

O

&

7

)))木犀草素提取液浓度'

4

V

*

4H

&

=

)))提取液体积'

4H

&

L

)))稀释倍数&

C

)))花生壳粉末样品质量'

V

(

#;);0

!

木犀草素的纯化
!

按
#;);)

制备木犀草素提取液'

置于
0"a

真空旋转蒸发仪中'旋蒸至水浸膏'加入
#"

倍

量的去离子水进行洗涤'

$"""@

*

46L

离心取沉淀'并重复

洗涤沉淀两次(加入无水乙醇溶解沉淀物'离心取上清

液'旋蒸至近干'加入
E"O

乙醇
)"4H

进行洗涤'重复洗

"(!

提取与活性
3_P,+*PJZM [ +*PĴJP%

总第
!#)

期
#

!"#1

年
E

月
#



涤两次'合并两次洗涤液调整成
>

U

为
2

的静态吸附样品

液待用(

+̀.$

大孔吸附树脂经无水乙醇-酸-碱预处理后'洗

涤至中性+

!)

,

(称取预处理好的
+̀.$

湿树脂
!"

V

'装入

#""4H

具塞锥形瓶中'加入
2"4H

样品液'密封后放入

摇床中
!0a

'

#0"@

*

46L

振摇
2:

'取出静置
!(:

'过滤取

充分吸附后的树脂进行动态解吸(将吸附后的树脂进行

湿法装柱'用
E"O

乙醇进行动态洗脱'流速
!;"`̂

*

:

'洗

脱液总量
!""4H

(利用紫外分光光度计对洗脱液进行

木犀草素含量测定(取
#

*

!

洗脱液置于
0"a

真空旋转

蒸发仪中'旋蒸至水浸膏'去离子水洗出并定容至
!"4H

'

真空冷冻干燥成粉末'得木犀草素纯化样品'准确称量样

品重量并计算木犀草素纯度(剩余
#

*

!

洗脱液进行高效

液相色谱定性分析(

#;);2

!

花生壳微观结构观察
!

将干燥至恒重的花生壳样

品用导电胶带粘到样品台上'用扫描电子显微镜分别观

察不同汽爆参数预处理和未经汽爆预处理的花生壳微观

结构的变化(

#;);E

!

木犀草素红外光谱分析
!

对木犀草素标准品-未

处理的木犀草素样品和汽爆处理的木犀草素样品采用溴

化钾压片法制样(将溴化钾粉末在红外干燥箱内干燥'

取
!4

V

木犀草素样品与
("4

V

左右的溴化钾粉末在研

钵中充分研磨'使用压片机制成薄片后在
("""

"

(""94

b# 波长范围内进行红外光谱扫描'用不加样品的

溴化钾薄片进行背景扫描(

#;);$

!

花生壳木犀草素高效液相色谱分析
!

同时对纯化

后样品进行高效液相检测'色谱条件为$

'654<LK67.*

#$

#

(;244c!0" 44

'

0

#

4

%色谱柱'甲醇
b";0O

磷酸

#

E"

&

)"

'体积比%作为流动相'流速
#;"4H

*

46L

'柱温

)0a

'进样量
#"

#

H

'检测波长
)0!L4

(

#;(

!

数据分析

以上所有试验重复
)

次'采用
'I-1;0"

数据处理软

件'对试验结果进行单因素试验统计分析(

!

!

结果与分析
!;#

!

单因素试验结果

!;#;#

!

物料含水率对花生壳木犀草素得率的影响
!

由

图
#

可知'控制维压时间及蒸汽爆破压强相同的条件下'

木犀草素得率随物料含水率提高先增加后降低'在含水

率为
#0O

条件下木犀草素得率达到最高(由于适当的水

分能够使物料充分溶胀'提高蒸汽渗透效率'进而增强蒸

汽爆破效果'提高木犀草素得率(当物料水分过饱和'多

余的水分占据物料内部间隙'阻碍蒸汽渗透'降低蒸汽爆

破效果+

!0

,

(

!;#;!

!

爆破压强及维压时间对花生壳木犀草素得率的影

响
!

由图
!

-

)

可知'随着蒸汽爆破压力的升高和维压时

间的延长'花生壳木犀草素得率均呈先增加后减少趋势'

图
#

!

含水率对木犀草素得率的影响

&6

V

=@?#

!

3SS?9C<ST5C?@9<LC?LC<LC:??BC@59C6<L

G

6?7AK<S7=C?<76LS@<4

>

?5L=CK:?77

在蒸汽爆破压强
#;!YI5

及维压时间
(0K

条件下木犀草

素得率达到最高(这是由于黄酮成分大部分被包裹在细

胞壁中+

!2

,

'随着爆破强度的增强'有效地打破花生壳内部

细胞壁的阻碍作用'促进其中的黄酮类物质提取率增

加+

!E

,

(但当爆破压力和维压时间继续增大和延长时'木

犀草素提取率反而出现降低'与张琪等+

!$

,蒸汽爆破预处

理对粉葛总黄酮及抗氧化性的影响结果一致(由于在高

温高压条件下可能会促使花生壳中活性成分发生化学变

图
!

!

爆破压强对木犀草素得率的影响

&6

V

=@?!

!

3SS?9C<SKC?54?B

>

7<K6<L

>

@?KK=@?<LC:??B.

C@59C6<L

G

6?7AK<S7=C?<76LS@<4

>

?5L=CK:?77

图
)

!

维压时间对木犀草素得率的影响

&6

V
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!
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化'导致黄酮类物质发生降解'另外细胞内部溶出的黄酮

类物质又重新聚合形成不溶性物质+

!1

,

'最终致使木犀草

素提取率随压强和时间的变化先增后减(因此适当的爆

破压力和维压时间可以对木犀草素得率起到促进作用(

!;!

!

响应面结果分析

!;!;#

!

试验设计与结果分析
!

根据
<̀B.̀?:L]?L

试验设

计原理'通过响应面分析法对花生壳蒸汽爆破技术的提

取工艺进行优化(试验因素和水平见表
#

'响应面设计方

案及结果见表
!

(

!!

采用
'?K6

V

L3B

>

?@C

分析软件进行回归拟合分析'分

析得到多元二次回归模型方程$

&i";1!d";")U

#

d";"!!U

!

d";"))U

)

b0;0U

#

U

!

b

";"(U

#

U

)

d0;E0U

!

U

)

b";#!U

!

#

b";#)U

!

!

b";"$)U

!

)

(

#

!

%

!!

为检验回归方程中各因素对木犀草素得率的影响程

度以及有效性'对式#

!

%中的回归方程进行方差分析'结

果见表
)

(由表
)

可知'模型
I

$

";"#

#极显著%'失拟项

Ii";#"$$

"

";"0

#不显著%'说明模型对试验有较好的拟

合性'试验误差较小(相关系数
P

!

i";111#

和调整系数

表
#

!

<̀B.̀?:L]?L

试验因素和水平表

P5Q7?#

!

*<A?A7?R?7K<S6LA?

>

?LA?LCR5@65Q7?K=K?A6L

<̀B.̀?:L]?LA?K6

V

L

水平
_

#

爆破压强*
YI5 _

!

维压时间*
K _

)

含水率*
O

b# ";$ )" #"

" #;! (0 #0

# #;2 2" !"

表
!

!

响应面设计方案及结果

P5Q7?!

!

<̀B.̀?:L]?LA?K6

V

LT6C:6LA?

>

?LA?LCR5@65Q7?K

5LA@?K

>

<LK?R57=?K

试验号
_

#

_

!

_

)

得率*
O

# b# b# " ";2"1

! # b# " ";2$)

) b# # " ";2E#

( # # " ";E!)

0 b# " b# ";2!#

2 # " b# ";E02

E b# " # ";E2(

$ # " # ";E(#

1 " b# b# ";22!

#" " # b# ";2$E

## " b# # ";E#E

#! " # # ";E20

#) " " " ";1!#

#( " " " ";1!)

#0 " " " ";1!!

#2 " " " ";1!#

#E " " " ";1!1

P

!

+A

8

i";11$"

也表明模型模拟程度较好'即该模型是稳

定的'能够较好地优化花生壳木犀草素蒸汽爆破预处理

的条件(

!!

对各项方法的进一步分析可知'

_

#

-

_

!

-

_

)

-

_

#

_

)

的

交互项及
_

!

#

-

_

!

!

-

_

!

)

的二次项对花生壳木犀草素提取率

表
)

!

回归模型方差分析及显著性检验

P5Q7?)

!

+L57

G

K6K<SR5@65L9?

#

+MẐ +

$

S<@C:?@?

V

@?KK6<L4<A?7

变异来源 平方和 自由度 均方
4

值
I

值 显著性

模型
";!#"""" 1 ";"!)""" 1"E;""

$

";"""#

++

_

#

";""E"$# # ";""E"$# !E1;#0

$

";"""#

++

_

!

";"")$!$ # ";"")$!$ #0";1)

$

";"""#

++

_

)

";""$0#0 # ";""$0#0 ))0;E#

$

";"""#

++

_

#

_

!

";"""#!# # ";"""#!# (;EE ";"20!

_

#

_

)

";""2!(# # ";""2!(# !(2;"0

$

";"""#

++

_

!

_

)

";"""#)! # ";"""#)! 0;!# ";"02(

_

!

#

";"2"""" # ";"2"""" !)21;02

$

";"""#

++

_

!

!

";"E(""" # ";"E(""" !1"!;!1

$

";"""#

++

_

!

)

";"!1""" # ";"!1""" ##(1;$"

$

";"""#

++

残差
";"""#EE E ";""""!0

((((((((((((((((((((((((((((((((

失拟项
";"""#)! ) ";""""(( );10 ";#"$$

不显著

净误差
";""""(( ( ";""""##

总误差
";!#"""" #2

!!!!!!!!!!

j

!+

表示
I

$

";"0

水平显著&

++

表示
I

$

";"#

水平极显著&

P

!

i";111#

&

P

!

+A

8

i";11$"

(

$(!

提取与活性
3_P,+*PJZM [ +*PĴJP%

总第
!#)

期
#

!"#1

年
E

月
#



的影响达到了极显著的水平#

I

$

";"""#

%'

_

#

_

!

和
_

!

_

)

的交互项对花生壳木犀草素提取量的影响不显著#

I

"

";"0

%(

!;!;!

!

试验因素间的相互作用
!

为更直观说明交互影响

作用'对交互项作响应面图和等高线图(其中含水率和

蒸汽爆破压力的交互项呈现出典型的椭圆形#见图
(

%'说

明两因素交互作用显著(

图
(

!

含水率和爆破压强对花生壳木犀草素得率

的交互影响

&6

V
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V
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!;!;)

!

最佳工艺参数优化
!

根据
'I-1;0"

软件预测'得

到蒸汽爆破工艺的最佳参数组合为蒸汽爆破压力

#;!(YI5

'维压时间
(2;!EK

'预浸泡含水率
#0;$1O

'在相

同提取条件下'木犀草素得率为
";1!$O

(考虑到现实操

作性'蒸汽爆破工艺参数校正为蒸汽爆破压力
#;!0YI5

'

维压时间
(2K

'预浸泡含水率
#2O

'在此条件下木犀草素

得率为
";1!2O

'实际提取率与理论值接近'差异不显著(

未经爆破处理的花生壳在相同提取条件下木犀草素得率

仅为
";(E!O

(本试验经过蒸汽爆破处理后的样品'在相

同提取条件下最终提取量高出未经爆破处理的样品近

#

倍(说明该模型的拟合程度较好'校正后的蒸汽爆破参

数准确可靠'具有一定实用价值(

!;)

!

蒸汽爆破对花生壳的微观结构影响

图
0

对比了未经汽爆处理和在蒸 汽 爆 破 压 力

#;!0YI5

'维压时间
(2K

'预浸泡含水率
#2O

的条件下处

图
0

!

未处理和蒸汽爆破处理花生壳的扫描电镜图

&6

V

=@?0

!

-95LL6L

V

?7?9C@<L 469@<

V

@5

>

:K<S=LC@?5C?A

>

?5L=CK:?775LAKC?54.?B

>

7<A?A

>

?5L=CK:?77

$

c#"""

%

理的花生壳的扫描电镜图(未经汽爆处理的花生壳虽然

表面也有许多沟堑和坑壑'未经处理的花生壳表面是由

长纤维形成的规则的网状结构'并覆盖着均一光滑的片

状结构(而经汽爆处理后'蒸汽爆破花生壳的表皮层受

到破坏'出现了很大程度的断裂及较深的孔洞'网状纤维

消失'取而代之的是熔融态的片层状结构(片层表面的

细长丝状突起可能是由于汽爆造成花生壳木质素和半纤

维素的降解'从而使纤维素析出并附着在物料表面'呈细

丝状(花生壳的熔融变化也说明了在汽爆中发生了一些

化学变化'可能是木犀草素提取率提高的原因(

!;(

!

红外光谱分析

由于天然黄酮类化合物母核上常含有烃氧基-甲氧

基-异戊烯氧基和羟基等基团'其红外光谱在
)(""

'

#22"94

b#

'以及
#(0"

'

##""94

b#附近的振动峰可代表

黄酮类化合物的特征峰+

)"

,

(由图
2

可知'爆破处理样品

和未爆破处理样品经纯化后在
)(""

'

#20"94

b#处附近

均出现与木犀草素标品类似的强吸收峰'分别为)

ZU

的

伸缩振动和
==

* Z

振动引起的强峰'以上两组特征峰为

黄酮结构特征吸收峰'因此判断该提取物为黄酮类物质&

爆破处理及未处理样品与木犀草素标品相比'

)"""

"

)$""94

b#范围内的吸收峰变宽变弱'可能是提取物中

+;

木犀草素标品
!

;̀

爆破处理纯化后样品
!

*;

未爆破处理纯

化后样品

图
2

!

木犀草素标品及纯化后样品红外图谱
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的杂质造成的木犀草素分子间的氢键减弱(爆破处理

使样品在波长
#20"

#

==

* Z

%'

#0""

#

==

* *

%'

##20

#

*

)

Z

)

*

%

94

b#处的吸收加强'说明提取物中木犀草

素增多(综上'两种提取物的红外光谱图均出现木犀草

素特征峰'说明提取物中主要物质为木犀草素'但与标

准品相比部分吸收峰不太一致'说明纯化后的木犀草素

仍含有杂质(

!;(

!

高效液相色谱分析

木犀草素标品的出峰时间为
(;E46L

'两个提取纯化

样品中均含有木犀草素(由图
E

可知'本研究提取纯化

得到的木犀草素仍含有部分杂质'与红外光谱分析一致(

经爆破处理后'纯化样品中的木犀草素含量显著增加'与

紫外分光光度法检测的结果一致'测得木犀草素含量在

纯化后冻干品中达到
)!;$#O

(说明蒸汽爆破预处理'可

以显著提高木犀草素的提取率(

+;

木犀草素标品
!

;̀

爆破处理纯化后样品
!

*;

未爆破处理纯

化后样品

图
E

!

木犀草素标准品)未爆破处理纯化后样品和

爆破处理纯化后样品
UIH*

图

&6

V

=@?E

!

H=C?<76LKC5LA5@A

!

=L?B

>

7<A?A

>

=@6S6?AK54

>

7?

5LA?B

>

7<A?A

>

=@6S6?AK54

>

7?UIH*A65

V

@54

)

!

结论
将花生壳进行蒸汽爆破预处理'花生壳木犀草素得

率显著提高(经响应面分析以及回归模型预测'蒸汽爆

破预处理的最佳条件为蒸汽爆破压强
#;!0YI5

'维压时

间
(2;"K

'含水率
#2O

(在该条件下'木犀草素提取率为

";1!2O

'约为未处理的
!

倍(蒸汽爆破预处理后的花生

壳木质素-纤维素发生断裂和降解'表面结构变得松弛有

空隙'溶剂渗透加快'促使木犀草素提取率增加(通过分

析红外光谱图和
UIH*

图谱得出'蒸汽爆破纯化后样品

中主要物质为木犀草素'其含量在纯化后冻干品中达到

)!;$#O

'远高于未蒸汽爆破处理样品(因此'蒸汽爆破预

处理能够明显增加花生壳提取物中木犀草素的提取率(

本研究发现蒸汽爆破技术使花生壳中木犀草素的结构发

生了一定程度的改变'但具体改变的方向和影响值得进

一步探讨(
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