
李昊，何传波，熊何健，等. 超声辅助碱性过氧化氢法提取琯溪蜜柚幼果纤维素的工艺优化及结构表征 [J]. 食品工业科技，2022，
43（8）：249−257. doi: 10.13386/j.issn1002-0306.2021080287
LI Hao, HE Chuanbo, XIONG Hejian, et al. Optimization of Ultrasonic Assisted Alkaline Hydrogen Peroxide Extraction and Structural
Characterization of Cellulose from Young Fruit of Guanxi Honey Pomelo[J]. Science and Technology of Food Industry, 2022, 43(8):
249−257. (in Chinese with English abstract). doi: 10.13386/j.issn1002-0306.2021080287

 · 工艺技术 · 

超声辅助碱性过氧化氢法提取琯溪蜜柚幼果
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摘　要：采用超声辅助碱性过氧化氢法对琯溪蜜柚幼果中的纤维素进行提取研究，在单因素实验基础上，以纤维素

纯度作为指标，利用 Design-Expert 8.0 设计中心组合试验，采用响应面分析法优化纤维素的提取工艺，并对纤维

素进行了红外光谱分析和扫描电镜分析。结果表明，超声功率的改变对纤维素纯度和得率的影响并不显著，水浴

温度、超声时间、过氧化氢溶液体积分数、氢氧化钠溶液质量浓度均对纤维素纯度和得率影响显著；优化的最佳

提取条件为：超声功率 200 W，超声时间 40 min，水浴温度 80 ℃，H2O2 体积分数 0.9%，NaOH 质量浓度 9%。在

此条件下纤维素纯度预测值为 88.48%，实测值为 88.95%，该模型理论预测值与实际值拟合效果良好，此条件下纤

维素得率为 17.65%。红外分析表明纤维素制备成功，扫描电镜分析发现纤维素较处理前的琯溪蜜柚幼果表面结构

疏松，沟壑较深，X-射线衍射分析表明纤维素具有 I 型结构，结晶度为 44.26%。本研究优化了琯溪蜜柚幼果纤维

素的超声辅助碱性过氧化氢提取工艺，耗时短、纤维素纯度高，为琯溪蜜柚幼果的利用及食品源纤维素的开发提

供参考。
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Abstract：The  extraction  of  cellulose  from  the  young  fruit  of  Guanxi  honey  pomelo  was  studied  by  ultrasonic  assisted
alkaline hydrogen peroxide method. On the basis of single factor experiments, taking the cellulose purity as the index, the
combination  experiment  of  Design-Expert  8.0  design  center  was  used  to  optimize  the  extraction  process  of  cellulose  by
response  surface  analysis,  the  cellulose  was  analyzed  by  IR  and  SEM.  The  results  showed  that  the  change  of  ultrasonic  
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power  had  no  significant  effect  on  the  purity  and  yield  of  cellulose,  but  water  bath  temperature,  ultrasonic  time,  volume
fraction of hydrogen peroxide solution and mass concentration of sodium hydroxide solution had significant effects on the
purity and yield of cellulose. The optimum extraction conditions were as follows: Ultrasonic power 200 W, ultrasonic time
40 min, water bath temperature 80 ℃, H2O2 volume fraction 0.9%, NaOH mass concentration 9%. Under these conditions,
the predicted value of cellulose purity was 88.48%, and the measured value was 88.95%, under this condition, the yield of
cellulose  was  17.65%.  Infrared  analysis  showed  that  cellulose  was  successfully  prepared.  SEM analysis  showed  that  the
surface  structure  of  cellulose  was  looser  and  the  gully  was  deeper  than  that  of  Guanxi  honey  pomelo  young  fruit  before
treatment.  X-ray  diffraction  analysis  showed  that  cellulose  had  type  I  structure  and  the  crystallinity  was  44.26%.  This
experiment optimized the ultrasonic assisted alkaline hydrogen peroxide extraction process of cellulose from young fruits of
Guanxi  honey  pomelo.  It  was  an  efficient  and  easy  to  popularize  cellulose  preparation  method,  which  would  provide  a
reference for the utilization of young fruits of Guanxi honey pomelo and the development of cellulose.

Key words：Guanxi honey pomelo young fruit；ultrasonic；response surface methodology；cellulose purity；yield

 

纤维素是地球上含量最丰富的聚合物，其具有

良好的胶体形态、独特的晶体结构、表面电荷和润湿

性质[1−3]。纤维素可作为增稠剂、稳定剂、保水剂和

功能性成分，在医药、化工等领域广泛应用纤维素[4]。

目前工业纤维素主要来源于棉花、秸秆、木材等木质

纤维素原料[5]，不能满足食品方面的应用。可食用性

材料如柑橘类果皮、甘蔗渣等来源广泛，含有丰富的

纤维素和多种黄酮、多酚、果胶等活性物质[6]，在食

品安全性及功能性方面要优于木质来源的纤维素。

纤维素的制备方法主要有机械法、化学法和生

物法[7] 等，目前可食用来源的纤维素主要通过酸、

碱、氧化等化学处理法获得，这些方法普遍耗时较

长、过程繁琐、成本较高。过氧化氢在碱性介质中可

以分离出羟自由基和超氧阴离子自由基（HO·和 O2
−·），

两者对脱除木质素和增溶大分子半纤维素作用显著，

在甘蔗渣、柚皮、金针菇等食品原料纤维素的提取中

已经有较多的研究[8]。同时有研究表明超声波处理

具有特殊的空化作用，可以加快化学反应和促进各类

成分的分离提取[9]，于各种功能活性物质的提取制备

领域有越来越广泛的应用。因此采用超声辅助碱性

过氧化氢法制备纤维素，有希望获得制备耗时短、步

骤简单且纯度较高的可食用来源纤维素。

琯溪蜜柚是一种产于福建平和县的柑橘类水

果，其年产量达到 150 万吨以上。在琯溪蜜柚种植

过程中，每年由于梳果将产生 20~35 万吨的幼果，其

中富含纤维素和果胶[9]，是一种潜在的食品工业纤维

素原料。现已报道的柚皮纤维素的提取方法主要为

酸法-碱法-氧化处理，即柚皮粉末依次经过酸处理脱

除果胶、碱处理脱除半纤维素，氧化脱除木质素后得到

纤维素，不但操作步骤繁琐，且耗时较长。刘爱璐等[10]

对上述提取方法进行了改进，使用碱性过氧化氢法直

接处理成熟柚皮制备纤维素，简化了制备工艺，但耗

时较长，且所得纤维素的纯度有待提高。基于此，本文

以琯溪蜜柚幼果琯溪蜜柚幼果粉为原料，使用超声法

结合碱性过氧化氢法制备纤维素，并采用单因素和响

应面试验优化提取工艺，为开发利用安全、功能性优

越、纯度较高且耗时较短的食品用纤维素提供技术

参考，同时为琯溪蜜柚幼果的资源开发提供理论

依据。 

1　材料与方法 

1.1　材料与仪器

琯溪蜜柚幼果　2019 年 7 月采摘于漳州平和

县。切片、65 ℃ 烘箱干燥 2 h、粉碎后过 80 目筛得

到琯溪蜜柚幼果粉，其纤维素含量为 28.85%±1.35%，

半纤维素含量为 11.76%±0.83%，木质素含量为 6.39%±
0.8%，水分含量为 12.13%±0.87%，蛋白含量为 3.51%±
0.23%，灰分含量为 3.74%±0.35%，脂肪含量为 1.10%±
0.07%；氢氧化钠、过氧化氢（30%）、EDTA、硫酸镁、

浓硫酸（98%）、浓盐酸（36%）　分析纯，国药集团化

学试剂有限公司。

EL104 型分析天平　梅特勒-托利多有限公司；

KBS-650 型超声波仪器　昆山市超声仪器有限公

司；UV-8000 型紫外分光光度计　上海元析仪器有

限公司；SPH-110X12 型恒温水浴锅　世平国际有限

公司；DHG-9146 型电热恒温干燥箱　上海精宏设备

有限公司；PiLot3-6E 型真空冷冻干燥机　北京博医

康实验仪器有限公司。 

1.2　实验方法 

1.2.1   纤维素提取工艺　称取一定质量的琯溪蜜柚

幼果粉，以原料质量 1:25（g/mL）的料液比加入到一

定 H2O2 体积分数和 NaOH 质量分数的混合溶液中，

加入一定量 EDTA 和硫酸镁（H2O2 稳定剂），在一定

水浴温度和超声功率下提取一定时间，抽滤、洗涤、

−40 ℃ 冷冻干燥 48 h，粉碎后得到琯溪蜜柚幼果纤

维素。 

1.2.2   单因素实验　称取 2 g 琯溪蜜柚幼果粉，按原

料质量 1:25（g/mL）的料液比，加入到 H2O2 体积分

数 1%（mL/mL）、NaOH 质量分数 5%（g/mL）的混合

溶液中，以超声功率为变量（0、100、200、300、400 W）

在水浴温度 80 ℃ 条件下提取 40 min，以纤维素纯

度及得率为指标确定最佳超声功率。

以最佳超声功率在不同水浴温度（50、60、70、
80、90 ℃）条件下考察不同提取温度对纤维素纯度

及得率的影响，确定最佳水浴温度。

以最佳超声功率、最佳温度在不同超声时间
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（30、40、50、60、70 min）条件下考察不同超声时间

对纤维素纯度及得率的影响，确定最佳超声时间。

以最佳超声功率、最佳温度、最佳超声时间在不

同 H2O2 体积分数（0.3%、0.5%、0.7%、0.9%、1.1%）

条件下考察不同 H2O2 体积分数对纤维素纯度及得

率的影响，确定最佳 H2O2 体积分数。

以最佳超声功率、最佳温度、最佳超声时间、最

佳 H2O2 体积分数在不同 NaOH 质量浓度（3%、

5%、7%、9%、11%）条件下考察不同 NaOH 质量浓

度对纤维素纯度及得率的影响，确定最佳 NaOH 质
量浓度。 

1.2.3   响应面试验设计　综合单因素实验结果，采

用 Box-Benhnken 试验设计，选择水浴温度、超声时

间、H2O2 体积分数、NaOH 质量浓度 4 个因素为自

变量设计四因素三水平响应面试验表，因素与水平设

计如表 1 所示。

 
 

表 1    响应面试验因素水平设计
Table 1    Factors and levels for conducting the response surface

analysis

水平
A：超声时间

（min）
B：水浴温度

（℃）
C：H2O2体积分数

（%）
D：NaOH质量浓度

（%）

−1 30 70 0.7 7
0 40 80 0.9 9
1 50 90 1.1 11

  

1.2.4   纤维素纯度及得率的测定　采用 NY/T 3030-
2016 中蒽酮比色法[11] 进行测定提取产物中纤维素

总量，提取物中纤维素量占提取物质量的百分率为纤

维素的纯度；提取得到的纤维素总量占未提取前琯溪

蜜柚幼果粉质量的百分率为纤维素得率。 

1.2.5   红外光谱分析　使用溴化钾压片法，称取 2 mg
工艺优化后的纤维素与 2 g 溴化钾混合后研磨均匀，

经压片后在红外光谱仪记录其 FT-IR 光谱，频率范

围为 4000~400 cm−1。琯溪蜜柚幼果粉命名为 PP，
纤维素样品命名为 PP-C。 

1.2.6   扫描电镜分析　取适量工艺优化后的纤维素

样品固定在导电胶上，喷金 40 s，仪器电流设定为

10 mA，加速电压 3.0 kV，300、3000 倍扫描电镜下观

察纤维素表观形态。琯溪蜜柚幼果粉命名为 PP，纤
维素样品命名为 PP-C。 

1.2.7   X-射线衍射分析　在 X 射线衍射仪（XRD）下

观察纤维素的衍射图。工作电压为 40 kV，电流为

40 mA，设定以 2°/min 的角度在 2θ 为 5°~40°的范围

内扫描测试样品。根据 Segal 公式计算结晶度指数

Crl 值。公式如下所示：

CrI=I002 − IamI002
×100 式（1）

式中：CrI 代表结晶度；I002 为 002 面（ 2θ=22.6°）
晶格衍射峰强度；Iam 为纤维素无定形区衍射峰强度

（2θ=18°）。 

1.3　数据处理

x̄每个试验重复三次，三次结果取平均值，以 ±SD
表示。响应面实验设计通过 Design-Expert.V8.0.6.1
软件进行，采用 SPSS18.0 软件进行数据的分析。 

2　结果与分析 

2.1　单因素结果 

2.1.1   超声功率对纤维素提取的影响　受到生产条

件和生产成本的影响，在实际生产中很难达到较高的

超声功率，因此本文所试验的功率范围为 0~400 W。

本研究结果显示（图 1），超声功率从 0 提高至 100 W
时，得率从 15.49% 显著（P<0.05）提升至 17.46%，而

后超声功率继续增加，得率变化不显著。Bussemake
等[12] 发现适当的超声强度可以增强木质纤维素在生

物炼制应用中的预处理能力，增强氧化过程，因此增

加超声处理可以促进碱性过氧化氢溶液制备纤维

素。当超声功率从 0 提高至 100 W时，通过显著性

分析发现纯度显著（P<0.05）提升，从 75.52% 升高为

85.16%，这是由于超声产生的空化能量有效提高了

纤维素在溶液中的分散程度，同时使碱性过氧化氢溶

液分离半纤维素、木质素效率提升；当超声波功率从

100 W 提高到 400 W 时，超声功率变化对纤维素纯

度影响并不明显，在 200 W 时纤维素纯度最大，达

到 85.71%，这是因为在一定范围内提升超声功率所

增加的空化能量不足以改变纤维素在溶液中的状态，

因此该条件下增加超声功率对纤维素纯度及得率的

影响较小。王淋靓等[13] 通过超声波辅助法从甘蔗渣

中提取纤维素，发现超声功率从 200 W 提高到 500 W
后纤维素的纯度无明显变化，大量研究结果表明，超

声处理在低功率阶段变化对提取物的得率及纯度影

响并不大[14−18]，这与本文所得结果类似。
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图 1    超声功率对琯溪蜜柚幼果纤维素纯度和得率的影响
Fig.1    Effects of ultrasonic power on purity and yield of Guanxi

honey pomelo young fruit cellulose
注：同类相同字母代表差异显著，P<0.05，不同代表不显著，
P>0.05；图 2~图 5。
  

2.1.2   水浴温度对纤维素提取的影响　本研究显示

（图 2），随着温度的升高，纤维素得率先上升，在 80 ℃
时达到最大值，而后开始下降；而纤维素纯度先显著

上升，在 80 ℃ 时达到 89.18% 后小幅度下降。显著

性分析表明随着温度的升高，纤维素得率和纯度变化
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都较为显著，80 ℃ 后变化不显著，这是由于温度较

低时，纤维素与半纤维素、木质素的结合较为紧密，

难以溶出；温度升高后，琯溪蜜柚幼果粉植物组织结

构会变得膨胀疏松，在超声作用下更易被破坏，同时

H2O2 分解产生的 HO·和 O2
−·分解效率大幅度提

高[19−21]，因此温度对纤维素纯度有显著影响。该结果

与相关研究表明温度对纤维素提取的影响规律有一

定相似性，同时表明 80 ℃ 左右的温度有利于纤维素

纯度的提高。Sankhla 等 [22] 从从甘蔗渣中提取纤维

素，发现最适温度下甘蔗渣热降解活化能提高了

115.2%，纤维素纯度增加了 33%，反应温度是纤维素

纯度最主要影响的因素之一。
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图 2    水浴温度对琯溪蜜柚幼果纤维素纯度和得率的影响
Fig.2    Effects of water bath temperature on purity and yield of

Guanxi honey pomelo young fruit cellulose
  

2.1.3   超声时间对纤维素提取的影响　本研究结果

（图 3）表明，随着超声功率的增加，半纤维素和木质

素被逐渐去除，纤维素得率上升，但时间过长会导致

纤维素降解，使得率下降，显著性分析表明得率受时

间影响显著。纯度在 40 min 时达到最大值，在 60 min

后显著（P<0.05）下降，整体呈现出先上升后降低的趋

势，这是由于反应时间较短时，半纤维素、木质素不

能被充分溶出，此时得到的纤维素纯度较低，这是由

于超声对聚合物的降解模型为连续变量的分布动力

学模型[23−25]，聚合物降解需要长时间不间断的进行超

声，所以超声时间不足会导致聚合物降解不完全。随

着反应时间的延长，半纤维素、木质素与纤维素在超

声及高温作用下逐渐分离，在 40 min 时纤维素的纯

度和得率达到最大值，分别为 81.16% 和 18.11%。

当反应时间过长时，部分纤维素被降解，导致纯度下

降。薛刚等[26] 利用超声法从银杏果壳中制备纳米纤

维素，发现纤维素的纯度在超声时间 25 min 时达到

最大值，而后因处理时间过长降解为葡萄糖而逐渐下

降，该结果与本文得到的规律相似。 

2.1.4   H2O2 体积分数对纤维素提取的影响　本研究

结果表明（图 4），随着 H2O2 体积分数的增加，琯溪蜜

柚幼果纤维素的得率呈逐渐下降趋势，显著性分析起

始下降并不显著，但在 H2O2 体积分数达到 1.1% 时

下降极为显著，得率整体随 H2O2 体积分数变化不

大。当 H2O2 体积分数增加至 0.9% 时，纤维素纯度

达到最高值 86.70%，但当 H2O2 体积分数继续升高

时，纤维素纯度和得率均显著（P<0.05）下降，这是由

于碱性条件下在一定范围内增加 H2O2 的浓度会增

加分解产生 HO·和 O2
−·的浓度，从而更有效的脱除

木质素和半纤维素[27]，但过量的 H2O2 在超声作用下

会造成溶剂和反应物溢出且上下分层，反应无法正常

进行。王文侠等[28] 使用碱性过氧化氢法从豆渣中提

取半纤维素，发现当 H2O2 体积分数超过 1.8% 后，半

纤维素的提取率因反应过于剧烈而下降。研究表明，

随着 H2O2 体积分数的增加，半纤维素和木质素的脱

除效果也逐渐增加[29]，纤维素纯度上升，得率减少。

该结果与相关研究报道 H2O2 对纤维素提取的规律

相似，同时表明琯溪蜜柚幼果纤维素提取的 H2O2 体

积分数在 0.9% 左右比较合适。
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Fig.4    Effects of H2O2 volume fraction on purity and yield of
Guanxi honey pomelo young fruit cellulose

  

2.1.5   NaOH 质量浓度对纤维素提取的影响　NaOH
质量浓度对纤维素提取得率及纯度的影响如图 5 所

示。随着 NaOH 质量浓度的增加，纤维素纯度和得

率均呈先增后减的趋势，在 NaOH 质量浓度为 9%、

7% 时分别获得纯度最高值 86.82% 和得率最高值

17.74%，显著性分析表明纯度受 NaOH 质量浓度影

响极显著，而得率整体受影响较小，这是由于 NaOH
质量浓度增加时，植物组织中的黄酮类、蛋白质、色

素等快速溶出，同时羟自由基和超氧阴离子自由基对
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图 3    超声时间对琯溪蜜柚幼果纤维素纯度和得率的影响

Fig.3    Effects of ultrasonic time on purity and yield of Guanxi
honey pomelo young fruit cellulose
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半纤维素、木质素等物质的降解加快，纤维素的纯度

随之增加[10]。但过高的 NaOH 质量浓度会加快 H2O2

的分解，并且抑制两种自由基的反应，从而使纤维素

纯度降低。Owolabi 等[8] 使用碱性过氧化氢预水解

油棕叶制备纤维素，对比不同梯度的氢氧化钠质量分

数（8%、12.5%、15%）对纤维素制备效果的影响，发

现当氢氧化钠质量分数为 12.5% 时，制备的纤维素

纯度最高，过高的氢氧化钠浓度会导致制备效果下

降。这与本文所得到的结果相一致。综合来看，选

取 NaOH 溶液质量浓度为 9% 较为合适。
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Fig.5    Effects of NaOH concentration on purity and yield of
Guanxi honey pomelo young fruit cellulose

  

2.2　响应面法优化纤维素提取工艺 

2.2.1   响应面模型设计方案及试验结果　响应面法

可以高效、快速的得到高精度的回归方程，从而找出

整个区域上因素的最佳组合和最优响应值[30]。单因

素实验结果表明，超声功率对纤维素提取的得率和纯

度影响较小，而超声时间、水浴温度、H2O2 体积分数

和 NaOH 质量浓度对琯溪蜜柚幼果纤维素提取纯度

具有明显的影响，且纤维素纯度是其最重要的指标之

一，与其结构、性质及应用密切相关，因此以纤维素

纯度为评价指标，采用 Box-Behnken 设计，选取超

声时间（A）、水浴温度（B）、H2O2 体积分数（C）和

NaOH 质量浓度（D）为自变量，进行四因素三水平响

应面优化试验，试验方案及结果如表 2 所示。

使用 Design-Expert 8.0.6 软件对表 2 进行二次

多元回归分析，根据各项的回归系数获得响应值与自

变量的模型方程为：

Y=88.48−2.54A−2.98B+3.18C+0.68D−3.6AB+
3.97AC+0.49AD+5.58BC+1.6BD−3.93CD−2.95A2−
4.24B2−2.54C2−7.25D2

回归系数显著性检验结果如表 3 所示。从表 3
可知 Y 方程的回归模型 P<0.01，模型极显著；失拟

项 P>0.05，影响不显著，模型决定系数 R2=0.98，因此

回归模型可靠，能够较好地反应纤维素的纯度与自变

量的关系。各因素中除超声时间和 NaOH 质量浓度

的交互作用对响应值影响不显著（P>0.05），NaOH 质

量浓度影响显著（P<0.05）外，其余各因素及两因素

之间的交互作用对响应值的影响均极显著（P<0.01）。

各因素对纤维素纯度的影响从大到小依次排列为：
 

表 2    琯溪蜜柚幼果纤维素纯度的 Box-Behnken
试验设计及结果

Table 2    Box Behnken experimental design and response value
of cellulose purity of Guanxi honey pomelo young fruit

实验号 A B C D Y：纯度（%）

1 −1 −1 0 0 81.87±3.25
2 1 −1 0 0 86.33±3.34
3 −1 1 0 0 83.51±4.57
4 1 1 0 0 73.58±2.58
5 0 0 −1 −1 70.89±2.73
6 0 0 1 −1 84.68±4.75
7 0 0 −1 1 80.63±2.32
8 0 0 1 1 78.71±1.35
9 −1 0 0 −1 80.52±3.86
10 1 0 0 −1 74.01±3.52
11 −1 0 0 1 81.69±2.36
12 1 0 0 1 77.13±3.21
13 0 −1 −1 0 87.30±2.58
14 0 1 −1 0 70.31±1.73
15 0 −1 1 0 82.05±1.68
16 0 1 1 0 87.37±2.38
17 −1 0 −1 0 86.46±2.57
18 1 0 −1 0 72.06±2.67
19 −1 0 1 0 85.77±2.64
20 1 0 1 0 87.27±3.54
21 0 −1 0 −1 81.72±3.81
22 0 1 0 −1 72.05±3.64
23 0 −1 0 1 78.54±2.12
24 0 1 0 1 75.28±3.18
25 0 0 0 0 87.72±2.64
26 0 0 0 0 88.43±1.94
27 0 0 0 0 88.88±1.51
28 0 0 0 0 88.95±1.57
29 0 0 0 0 88.42±0.75

 

表 3    琯溪蜜柚幼果纤维素纯度的回归模型方差分析结果

Table 3    Analysis of variance of regression model for cellulose
purity of Guanxi honey pomelo young fruit

方差来源 平方和 自由度 均方 F值 P值 显著性

模型 1024.70 14.00 73.19 79.55 <0.0001 **
A 72.21 1.00 72.21 78.48 <0.0001 **
B 106.33 1.00 106.33 115.57 <0.0001 **
C 121.49 1.00 121.49 132.04 <0.0001 **
D 5.49 1.00 5.49 5.96 0.03 *

AB 51.76 1.00 51.76 56.26 <0.0001 **
AC 63.16 1.00 63.16 68.65 <0.0001 **
AD 0.95 1.00 0.95 1.03 0.33 /
BC 124.38 1.00 124.38 135.19 <0.0001 **
BD 10.30 1.00 10.30 11.20 <0.0001 **
CD 61.67 1.00 61.67 67.02 <0.0001 **
A2 56.57 1.00 56.57 61.48 <0.0001 **
B2 116.69 1.00 116.69 126.82 <0.0001 **
C2 41.87 1.00 41.87 45.51 <0.0001 **
D2 340.56 1.00 340.56 370.14 <0.0001 **

残差 12.88 14.00 0.92
失拟项 11.91 10.00 1.19 4.90 0.07 /
纯误差 0.97 4.00 0.24
总和 1037.58 28.00 　 　 　

注：**代表极显著，*代表显著，/代表不显著。
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H2O2 体积分数（C）、水浴温度（B）、超声时间（A）、

NaOH 质量浓度（D）。 

2.2.2   响应面分析及优化　各自变量对纤维素纯度

响应值影响的三维响应面图如图 6 所示。水浴温

度、超声时间、NaOH 质量浓度及 H2O2 体积分数对

纯度的影响趋势大致相同，均呈现出先增后降的趋

势。三维图趋势显示除 NaOH 质量浓度和超声时间

（AD）交互作用对纤维素纯度的影响不显著外（P>0.05），
H2O2 体积分数和水浴温度（BC）、H2O2 体积分数和

超声时间（AC）、NaOH 质量浓度和 H2O2 体积分数

（CD）、水浴温度和超声时间（AB）、NaOH 质量浓度

和水浴温度（BD）交互作用均对纤维素纯度有极显著

影响（P<0.01）。
通过建立的响应面回归模型方程，得出模型的

中心点是最大点，所以预测出琯溪蜜柚幼果粉纤维素

最佳制备工艺为：超声时间 40 min，水浴温度 80 ℃，

H2O2 体积分数 0.9%，NaOH 质量浓度 9%，此时得到

理论纯度为 88.48%。

在以上优化条件下进行 5 次平行试验，得到纤

维素的实际纯度为 88.95%，与理论值相近，该模型有

效，此条件下的纤维素得率为 17.65%。曾小峰等[31]

使用碱法从成熟琯溪蜜柚果皮中制备纤维素，发现

在 NaOH 质量浓度为 9.4%、提取时间 77 min、提取

温度 84 ℃ 时可以得到纯度为 63.12% 的纤维素；刘

爱璐等[10] 利用碱性过氧化氢法从梅县柚子皮中提取

纤维素，发现在 4% 质量分数氢氧化钠、0.9% 体积分

数 H2O2 的混合溶液中 80 ℃ 反应 4 h 后可以得到 77%

纯度的纤维素。与现有的方法相比，本研究采用超声

辅助碱性过氧化氢法提取琯溪蜜柚幼果纤维素耗时

更短，纤维素的纯度和得率明显提高，这一方面由于

琯溪蜜柚幼果含有大量的纤维素，同时也因为超声波

作用，超声波能量使空腔在水中快速形成、生长和剧

烈坍塌，在声化学中由空化提供的能量约为 10~100

kJ/mol[32]，该能量传递能有效提高纤维素在溶液中的

分散程度与半纤维素、木质素的分离效率[33]，从而有

效减少制备时间，同时提高纤维素的纯度。综上所
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图 6    各因素交互作用对琯溪蜜柚幼果纤维素纯度的影响

Fig.6    Effects of interaction of various factors on cellulose purity of Guanxi honey pomelo young fruit
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述，本研究采用超声辅助过氧化氢法提取琯溪蜜柚幼

果纤维素是一种高效、原料来源稳定的可食性纤维

素制备方法，为食品源纤维素的制备提供了原料和技

术工艺参考。 

2.3　红外光谱分析

如图 7 所示琯溪蜜柚幼果粉及其纤维素样品的

红外光谱图。幼果粉在 1740 cm−1 左右的峰值是由

果胶（糖醛酸酯基团）和半纤维素中非共轭的酮、羰

基以及酯中的 C=O 非结合拉伸振动引起的[10]，而纤

维素的红外图谱中该峰消失，表明大部分半纤维素和

果胶已被去除。同时幼果粉光谱图还显示了木质素

的两个特征峰，分别位于 1520~1510 cm−1（苯环骨架

伸缩振动）和 1300~1200 cm−1（羰基共轭芳香酮的

C=O 伸缩振动）处。这些峰在纤维素光谱中的消失

表明大部分木质素也已经被成功去除。纤维素样品

在大约 3400、2900、1430、1370、890 cm-1 附近显示

出与纤维素（I 型）特性相关联的吸收峰[4]，因此，超声

辅助碱性过氧化氢法成功从幼果粉中去除了大部分

的半纤维素和木质素。
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图 7    纤维素红外光谱图
Fig.7    Infrared spectra of cellulose

注：PP：琯溪蜜柚幼果粉，PP-C：纤维素；图 8 同。
  

2.4　扫描电镜分析

琯溪蜜柚幼果中的纤维素分子周围紧密镶嵌着

半纤维素和木质素，为了对比制备前后纤维素的微观

结构变化，本实验采用扫描电镜法，在 1500 倍下对

琯溪蜜柚幼果及其制备的纤维素进行结构分析，结果

如图 8 所示。由图 8 可知未经处理的琯溪蜜柚幼果

纤维结构较为完整，表明平滑且沟壑较少，而超声辅

助碱性过氧化氢法制备的纤维素表层有较大孔隙，有

较深的沟壑和卷曲结构，表面变得更加疏松，且出现

了细小的纤维。这是由于碱性过氧化氢溶液去除了

与纤维素密切连接的木质素和半纤维素，成功分离出

纤维素，而超声处理对纤维素的聚集态结构及细纤化

影响较大，其可减小纤维素的粒径，同时也更利于纤

维素的进一步水解和改性。聚合物（如纤维素）的超

声降解断链优先发生在链的中心部位，这与热降解反

应的无规则链断裂不同[24]，所以超声法可以和碱性过

氧化氢法相结合起到协同作用，对琯溪蜜柚幼果纤维

素的提取非常有利。Liu 等[29] 使用扫描电镜对柚皮

和柚皮纤维素的微观形态进行对比分析，发现原始柚

皮材料的表面较为光滑，水解为纤维素后内部结构被

破坏，表面疏松多孔，与本文得到的结果相似。 

2.5　X-射线衍射分析

如图 9 所示为琯溪蜜柚幼果纤维素的 X-射线衍

射图。峰谱显示纤维素在约 16.5°、22.6°和 34.2°处
分别显示出三个特征峰，分别对应于纤维素 I 晶格的

（110）、（200）和（040）晶面，是一种典型的纤维素 I 型
结构，经计算得出其结晶度为 44.26%。纤维素中有

结晶区和无定形域，而半纤维素和木质素本质上属于

无定形域，当柚皮中的木质素和半纤维素脱除后，结

晶区在纤维素中的比例会增加，因此会导致纤维素的

结晶度增加。Owolabi 等[8] 通过碱性过氧化氢法结

合硝酸乙醇预处理制备柚皮纤维素，通过 X-射线衍

射分析后得到其结晶度为 35.61%。本文所得纤维素

结晶度较高，一方面可能是由于原料本身结晶区的差

别，另一方面可能是因为超声波作用于纤维素分子时

会产生局部温度高达 5000 ℃、压力 50 MPa 的空

腔，空腔达到临界半径时会生爆炸而释放出大量能

量，从而引起纤维素无定形区域的破坏[27]，因此去除

半纤维素和木质素的效果更好。
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图 9    琯溪蜜柚幼果纤维素 X-射线衍射图
Fig.9    X-ray diffraction pattern of Guanxi honey pomelo young

fruitscellulose
  

3　结论
本研究采用超声辅助碱性过氧化氢法提取琯溪

蜜柚幼果纤维素，利用单因素和响应面分析法进行工

艺优化。单因素实验结果表明超声功率的变化对纤

维素纯度影响不大，随着超声时间、水浴温度、H2O2

 

20 μm PP PP-C20 μm

图 8    琯溪蜜柚幼果及纤维素扫描电镜图

Fig.8    SEM images of Guanxi honey pomelo young fruits and
cellulose
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体积分数、NaOH 质量浓度的增加，纤维素纯度均先

上升后下降，五种因素对纤维素得率的影响均不显

著；响应面试验结果表明最佳提取条件为：超声功率

200 W，超声时间 40 min，水浴温度 80 ℃，H2O2 体积

分数 0.9%，NaOH 质量浓度 9%，五次平行实验发现

纤维素纯度实测值为 88.95%，纤维素得率为 17.65%。

该方法耗时短，所得纤维素纯度高，为琯溪蜜柚幼果

的开发利用及纤维素的制备提供了理论依据。红外

光谱分析表明超声辅助碱性过氧化氢法成功提取了

琯溪蜜柚幼果纤维素，扫描电镜表明纤维素有较深的

沟壑和卷曲结构，有利于进一步水解和改性，X-射线

衍射分析表明纤维素具有 I 型纤维素结构，结晶度

为 44.26%。
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