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微波辅助酸水解麦糟制备低聚木糖的工艺
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摘要:  采用单因素法, 考察了酸浓度、提取时间、浸泡时间、微波功率和料液比(麦糟质量与水的体积的比)对

低聚木糖提取率的影响,并在此基础上用正交设计对低聚木糖的提取工艺进行优化.实验结果表明, 微波辅助

提取低聚木糖的优化工艺组合为磷酸浓度为 0. 8 mol # L- 1 , 提取时间为 25 min,浸泡时间为 0. 5 h,微波功率

为 440 W ,料液比为 1 B 50. 在此工艺条件下, 低聚木糖的提取率为 49. 87% ,平均聚合度为 3. 49.
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低聚木糖( XOS)是新近发展起来的一种功能性低聚糖, 由 2~ 10个木糖以 B-1, 4-糖苷键连接而成.

除具有功能性低聚糖一般的功能性质外, 它还具有独特的生理生化性质, 如有明显的双歧杆菌增殖作

用、不被消化特性,等等. 基于这些特性,作为一种重要的功能性食品基料[ 1-2] 已引起广泛关注.麦糟是啤

酒厂液化和糖化大麦及大米淀粉之后的残渣,富含半纤维素.目前麦糟主要用作饲料 [ 3] .不同地域的啤

酒厂所用原料有细微的区别, 致使麦糟中所含成分也不大相同, 在一般情况下, 其成分(质量分数)为

21. 9%葡聚糖, 木聚糖 20. 6%,阿拉伯聚糖 9. 0%, 木质素 21. 7% ,乙酰基 1. 1%, 蛋白质 24. 6% ,灰分

1. 2% [ 3] .因为麦糟是发酵过后的产物,质地蓬松,不需蒸爆,预处理方法相对比较简单,用其生产高附加

值的功能性低聚木糖,具有重大的经济效益和社会效益
[ 4]

.本文报道采用微波辅助酸水解提取低聚木糖

工艺,以替代传统的热水解
[ 5]

.

1  实验部分

1. 1  仪器与材料

LC 1100型高效液相色谱仪(美国 Ag ilent 公司) , Am inex H PX-87H 柱(美国 Bio-Rad 公司) , 0. 2

Lm的水性过滤膜(德国 M EMBRANA 公司) , PJ23C-SCI型美的微波炉(广东佛山美的集团) , DKU-30

型恒温油浴槽(上海精宏实验设备有限公司) .麦糟由福建泉州清源啤酒厂提供,其大麦和大米的质量比

为 7 B3.磷酸、盐酸、氢氧化钠(分析纯,广东汕头西陇化工厂) ;硫酸、硝酸钙(分析纯, 上海试剂总厂) ;

三氯高铁、地衣酚(化学纯,上海国药集团化学试剂有限公司) ;酚酞(指示剂,上海试剂二厂) .

1. 2  实验方法

1. 2. 1  低聚木糖的测定[ 6-8]  麦糟粉碎后过 50目筛,取 0. 2 g 于烧杯中, 加入 10 mL 质量分数为 80%

的硝酸钙溶液,置电炉上加热,煮沸5 m in,冷却后离心.将沉淀用热水冲洗 3次, 然后向沉淀中加 10 mL

浓度为 2 m ol # L- 1的盐酸,盖上玻盖,混匀,置沸水浴中, 搅拌煮沸 45 min,冷却后离心.将上层清液移

入 100 mL 容量瓶中, 冲洗沉淀 3次,洗涤液并入容量瓶中,向容量瓶中加 1滴酚酞,并用 NaOH 中和至

显玫瑰色,稀释至刻度.随后, 将其过滤至烧杯中, 弃去最初滤出的几滴滤液. 木聚糖的测定采用地衣酚

法,测得麦糟中木聚糖质量分数为 20. 1%1
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1. 2. 2  微波辅助酸水解提取工艺 [ 9]  称取相同质量的干麦糟(水的质量分数小于 10%) ,分别加入磷

酸溶液,浸泡,微波处理一定时间.用 4层纱布过滤,弃滤渣, 得粗提液离心( 12 kr # min- 1 ) 10 m in, 取上

层清液,通过高效液相色谱( H PLC)测定木糖质量浓度.

1. 2. 3  检测  ( 1) 木糖和葡萄糖的检测. 采用 H PLC 法[ 10] 进行木糖和葡萄糖的检测. 实验条件:

Aminex H PX-87H 柱,柱温为 40 e ,流动相为 5 mm ol # L- 1的硫酸,流速为 0. 4 mL # min- 1 ,示差折光

检测器. ( 2) 低聚木糖的检测. 微波所得的粗提液用质量分数为 4%的硫酸, 在 121 e 条件下反应 60

min, 低聚木糖量用 H PLC 测得的单糖水解前后增加量 $m 表示 [ 11] .低聚木糖的提取率 G为粗提液中低

聚木糖的质量与麦糟中木聚糖的质量的比值, 低聚木糖的平均聚合度 S 为硫酸水解后粗提液中的木糖

量与硫酸水解前粗提液中的木糖量的比值[ 12] .

1. 2. 5  麦糟的预处理方法[ 13-14]  按料液比(麦糟质量( g)与水体积的比值( mL) )为 1 B 8的比例,将麦

糟和水混合,于 100 e 下煮沸 1 h,冷却,用 4层纱布过滤,水洗直到 pH 为中性1 于 60 e 干燥至水的质

量分数小于 10% ,并经 H PLC检测表明淀粉已被除净.

2  实验结果与讨论

2. 1  单因素考察

2. 2. 1  磷酸浓度  称取 1 g 的干麦糟,加入 60 mL 不同浓度的磷酸溶液,浸泡 1 h,用 264 W 的微波处

表 1 磷酸浓度对低聚木糖提取的影响

T ab. 1  Effect o f acid co ncent ratio n on

the ex tractio n yield o f XOS

C/ mo l# L - 1 0. 1 0. 3 0. 5 0. 8 1. 0 1. 2

G/ % 21. 0 27. 5 35. 0 32. 5 30. 0 29. 0

S 6. 24 5. 19 4. 65 3. 12 2. 28 1. 48

理 20 min. 酸浓度( C)对低聚木糖的提取

率( G)的影响, 如表 1所示. 由表 1 可以看

出,随着酸浓度的增加,低聚木糖的提取率

升高,在 0. 5 m ol # L - 1时提取率最高达到

35. 62%; 之后, 低聚木糖的提取率开始下

降,聚合度( S)变小. 这是由于随着酸浓度

(即催化剂浓度)的增加, 木聚糖水解速度加快;但酸浓度超过一定值,木聚糖水解速度增加不明显,而由

表 2 料液比对低聚木糖提取的影响

T ab. 2  Effect of the so lid- liquid rat io o n

the ex tr act ion yield of XO S

m B V 1 B 30 1B 40 1B 50 1 B 60 1B 70

G/ % 20. 0 21. 0 24. 0 28. 0 26. 0

S 6. 66 4. 71 4. 45 5. 21 4. 59

木聚糖转化的单糖和其他副产物增加.

2. 2. 2  料液比  称取 1 g 的干麦糟, 分别加

入不同体积的 0. 5 mo l # L - 1的磷酸溶液浸

泡1 h,用 264 W 的微波处理15 m in.料液比

( m BV )对低聚木糖的提取结果影响,如表 2

所示.由表 2可知,随着料液比的加大, 低聚

木糖的提取率升高. 在料液比为 1 B 60时提取率最大,提取率达到 28. 32% ;之后,继续增加料液比,低

聚木糖的提取率稍微有些降低,聚合度的变化不明显.

2. 2. 3  微波功率  称取 2 g 的干麦糟,分别加入 70 m L, 0. 5m ol # L
- 1
的磷酸溶液浸泡 1 h,用不同功率

表 3  微波功率对低聚木糖提取的影响

T ab. 3 Effect of the ouput po wer of micr ow ave

on the ex tr act ion yield of XO S

E/ W 136 264 440 616

G/ % 5 27 26 25

S 2. 08 4. 59 4. 65 5. 10

的微波处理 15 min.微波功率( E )对低聚木糖提取率

的影响,如表 3所示.从表 3可知, 微波功率为 264 W

时,低聚木糖的提取率最高, 提取率可达 27. 01%; 而

后,随着微波功率的增大, 提取率略有下降, 聚合度随

着功率的增加而变大.具体原因还有待考究.

2. 2. 4  微波辅助提取时间  称取 1 g 的干麦糟,加入

70 mL, 0. 5 m ol # L
- 1
的磷酸溶液浸泡 1 h,用 264 W 的微波处理不同的时间.微波处理时间( t 1 )对低聚

表 4  微波处理时间对低聚木糖提取的影响

T ab. 4  Effect o f the ex tracting time o n

the ext raction y ield of X OS

t1 / min 5 10 15 20 30

G/ % 3 17. 5 27 28 21

S 1. 79 3. 23 4. 59 4. 71 3. 50

木糖的提取率的影响, 如表 4 所示. 由表 4 可

知,随着微波处理时间的延长,低聚木糖的提取

率也随之升高,在 20 min 时提取率最高, 提取

率达到 27. 56%; 之后,低聚木糖的提取率开始

下降.这可能是因为随着微波作用时间的增加,
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原料中的木聚糖越来越少,降解为低聚木糖的速率小于低聚木糖降解为单糖的速率,使得低聚木糖糖提

取率有所下降, 聚合度的变化趋势与提取率基

表 5  浸泡时间对低聚木糖提取的影响

T ab. 5 Effect of the time o f mustar d so aked

in water on the ex tr act ion yield of XO S

t1/ h 0. 5 1. 0 1. 5 2. 0 2. 5

G/ % 30. 5 30. 7 30. 0 29. 5 27. 5

S 3. 43 3. 27 4. 06 4. 36 3. 82

本保持一致.

2. 2. 5  浸泡时间的影响  称取 1 g 的干麦糟, 加入 60

mL, 0. 5 m ol # L - 1的磷酸溶液,浸泡不同时间,用 264 W

的微波处理 20 min. 浸泡时间( t2 )对低聚木糖的提取结

果,如表 5所示.由表 5可知,浸泡时间 1 h 时, 低聚木糖

提取率达到最大, 提取率可达 30. 68% ;随后, 低聚木糖

提取率开始下降,但变化不大,聚合度的变化亦不大,这可能与麦糟的质地和结构有关.

2. 3  正交实验

在单因素考察的基础上, 用正交实验
[ 15]
对影响低聚木糖提取率的因素, 如磷酸浓度( C)、微波提取

时间( t1 )、浸泡时间( t2 )、微波功率( E )和料液比( m B V )进行优化,优化结果如表 6所示. 从极差分析结

果可知,影响低聚木糖提取率的因素的主次顺序: 微波功率> 磷酸浓度> 微波提取时间> 浸泡时间> 料

表 6 正交实验及实验结果的极差分析

T ab. 6  Or tho go nal ex per imenta l design on the ex tr act ing pro cess and the range analysis of r esults

实验号 C/ mol# L - 1 t1/ min t2 / h E/ W m B V �S G/ %

1 0. 3 10 0. 5 136 1B 40 1. 22 1. 33

2 0. 3 15 1. 0 264 1B 50 8. 02 19. 51

3 0. 3 20 1. 5 440 1B 60 6. 14 21. 68

4 0. 3 25 2. 0 616 1B 70 4. 17 22. 80

5 0. 5 10 1. 0 440 1B 70 4. 49 22. 16

6 0. 5 15 0. 5 616 1B 60 5. 10 27. 60

7 0. 5 20 2. 0 136 1B 50 2. 84 9. 17

8 0. 5 25 1. 5 264 1B 40 4. 21 25. 71

9 0. 8 10 1. 5 616 1B 50 6. 65 27. 96

10 0. 8 15 2. 0 440 1B 40 5. 45 45. 50

11 0. 8 20 0. 5 264 1B 70 4. 67 37. 54

12 0. 8 25 1. 0 136 1B 60 4. 02 16. 87

13 1. 0 10 2. 0 264 1B 60 3. 93 22. 78

14 1. 0 15 1. 5 136 1B 70 1. 99 11. 95

15 1. 0 20 1. 0 616 1B 40 3. 83 19. 63

16 1. 0 25 0. 5 440 1B 50 2. 99 48. 30

T 1 65. 32 74. 23 114. 77 39. 32 92. 17

T 2 84. 64 104. 56 78. 17 105. 54 104. 94

T 3 127. 87 88. 02 87. 30 137. 64 88. 93

T 4 102. 66 113. 68 100. 25 97. 99 94. 45

m1 16. 33 18. 56 28. 69 9. 83 23. 04

m2 21. 16 26. 14 19. 54 26. 39 26. 24

m3 31. 97 22. 01 21. 83 34. 41 22. 23

m4 25. 67 28. 42 25. 06 24. 50 23. 61

R 15. 64 9. 86 9. 15 24. 58 4. 01

液比.即微波辅助提取低聚木糖的优化工艺组合: 磷酸浓度为 0. 8 m ol # L
- 1

,提取时间为 25 m in,浸泡

时间为 0. 5 h, 微波功率为 440 W,料液比为 1 B 50. 在此优化工艺下进行实验,得到低聚木糖的提取率

为 49. 87%, 平均聚合度为 3. 49.

3  结束语

整个实验过程中,低聚木糖的平均聚合度基本保持在 2~ 10之间,通过单因素考察和正交实验得出

最佳提取工艺条件为:磷酸浓度为 0. 8 m ol # L
- 1

, 提取时间为 25 min,浸泡时间为 0. 5 h, 微波功率为
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440 W,料液比为 1 B50.在该条件下, 其低聚木糖的提取率为 49. 87% ,平均聚合度为 3. 49,比传统热酸

水解抽提的提取率 42. 17%提高了 18. 25%. 微波辅助酸水解麦糟的工艺可以一步得到低聚木糖,提取

所需时间短,简化了工艺流程,且粗提液颜色较浅,易于脱色分离.
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Microwave-Assisted Extracting Process of the Xylooligosaccharides

from Brewerycs Spent Grain by Acid Hydrolysis

L IU Ying- li, LI Xia-lan, YU Xiao- fen, FANG Ba-i shan

( Key Lab oratory of In dust rial Biotechnology of Fujian Province University, H uaqiao University, Quan zhou 362021, Ch ina)

Abstract:  In this paper , the method o f sing le facto r was applied to investig ate the influence o f acid co ncent ratio n, time o f

mustar d soaked in water , extr acting time, o utput pow er of micr ow ave and r atio of solid to liquid on t he ext racting y ield o f

xy lo oligo saccharides fro m Br ewer ycs spent g rain and then the ex tracting technic w as o pt imized by or thogo na l experiment1

T he ex periment results show ed the optimal conditio ns w ere as fo llo ws: the acid concent ratio n w as 0. 8 mo l# L - 1 , the ex-

t racting t ime was 25 min, the time of mustar d soaked in w ater w as 0. 5 h, the o utput pow er of micr ow ave w as 440 W and

the r atio of solid to liquid was 1 B 50. T he ex tracting yield o f x ylo olig osacchar ides under the optima l conditions w as

49. 87% and the aver age deg r ee o f po ly merizatio n w as 3. 49.

Keywords:  br ew er ycs spent g rain; acid hydro ly sis; x y loo ligo saccharides; micro wave; hig h perfo rmance liquid chr oma-

tog ra phy
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