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浸出芝麻油中芝麻木酚素提取工艺的研究
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摘要：以浸出芝麻毛油为原料，乙醇为提取剂，进行芝麻木酚素的提取。通过单因素试验和正交试

验确定了最佳的芝麻素提取工艺条件，并利用高相液相色谱仪对得到的芝麻木酚素粗品进行芝麻

素和芝麻林素含量测定。结果表明：芝麻素提取工艺的最佳条件为浸提次数３次、料液比１∶４、提
取温度６０℃、乙醇体积分数９５％、搅拌时间０．５ｈ、静置时间２ｈ、搅拌速度４００ｒ／ｍｉｎ，在此条件下
芝麻素提取率为 ８６．９９％；得到的芝麻木酚素粗品中芝麻素含量为 ４８．７３％，芝麻林素含量为
５．７１％。
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　　芝麻是我国的主要油料之一，除了含有丰富的
油脂和蛋白质外，还含有多种营养成分，这些营养成

分种类齐全、含量丰富，不仅能够满足人体营养需

求，而且能够较好地为人体所吸收。此外，随着人们

对芝麻的深入研究，发现芝麻中含有一种特殊的功

能性成分木酚素（ｌｉｇｎａｎｓ，也称木脂素）类物质，该物
质属于芝麻油不皂化物，占芝麻油不皂化物总量的

１０％［１］。这类物质不但自身具有抗氧化能力［２］，而

且还有着特殊的生理功能，近年来逐渐受到人们的

关注。

芝麻木酚素在胡麻科芝麻中含量最多［３］，所占

比例为０．５％～１．０％，分为脂溶性木酚素和水溶性
木酚素两类物质。其中脂溶性木酚素类物质主要包

括芝麻素、芝麻林素、芝麻酚、芝麻素酚和芝麻林素

酚；水溶性木酚素类物质则是和１～３个葡萄糖相连
形成的极性较强的糖苷［４］。水溶性木酚素易溶于

水，在芝麻油中几乎没有，主要存在于芝麻饼粕中；

芝麻油中脂溶性木酚素含量较为丰富，对芝麻木酚

素的统计分析也以此为主。

芝麻木酚素类物质中含量最高的是芝麻素，占

５０％以上，其次是芝麻林素，其他几种木酚素类物质
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含量甚微［５］。芝麻素通常是片状或粉末状的白色

固体，经溶剂处理结晶后为白色针状晶体，在芝麻种

子中的含量为０．２％～０．５％，在芝麻油中的含量为
０．４％ ～０．８％［６］。临床研究发现，芝麻素具有降血

压及抗心血管疾病、保肝、抗氧化、降低胆固醇、抗癌

等功效［７］。

芝麻木酚素的提取分离方法主要有溶剂萃取

法［８－１０］、溶剂色谱法、溶剂重结晶法［１１］以及超临界

ＣＯ２法
［１２］。本实验采用溶剂萃取法，以乙醇为提取

剂、浸出芝麻毛油为原料提取芝麻木酚素。同时，经

过醇提后油脂酸值降低，色泽有所改善，油脂经加热

后沉淀物减少［１３］，因此乙醇作为一种提取剂不仅能

够提取木酚素类物质，在某种程度上还可改善毛油

的品质，其提取后的油脂还能继续经过精炼成为食

用油，这也为提取木酚素提供了新的思路。

１　材料与方法
１．１　试验材料

浸出芝麻毛油，驻马店顶志食品有限公司提供；

芝麻素、芝麻林素标准品，购于Ｓｉｇｍａ公司；甲醇（色
谱纯）；乙醇（分析纯）。

ＢＰ２１１Ｄ万分之一精密天平，Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ公司；
５２４Ｇ恒温加热磁力搅拌器；ＳＨＺ－Ｄ（Ⅲ）循环水式
真空泵；ＢＣＤ－５７５ＷＹＭ容声牌电冰箱；ＲＥ－５２Ａ旋
转蒸发器；Ｗａｔｅｒｓｅ２６９５型高效液相色谱仪、Ｗａｔｅｒｓ
２４８９型紫外检测器，Ｗａｔｅｒｓ公司。
１．２　试验方法
１．２．１　芝麻木酚素的提取

取一定量充分摇匀的浸出芝麻毛油，按一定料

液比加入乙醇于圆底烧瓶中，然后加入转子置于恒

温加热磁力搅拌器中，并连接冷凝回流装置，一定温

度下搅拌一定时间后静置分层，收集上层乙醇溶液

混合物并利用旋转蒸发仪回收乙醇，得到芝麻木酚

素富集物，置于室温自然结晶下得到芝麻木酚素

粗品。

１．２．２　芝麻木酚素的检测
１．２．２．１　标准曲线的绘制

ＨＰＬＣ测定条件：ＳｕｎｆｉｒｅＣ１８色谱柱（２５０ｍｍ×
４．６ｍｍ，５μｍ）；柱温３０℃；流动相为甲醇 －水（体
积比７０∶３０），流速０．８ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长２９０ｎｍ；
进样量１０μＬ。

标准溶液的配制和标准曲线的绘制：准确称取

芝麻素标准品（９８％）７ｍｇ，用甲醇溶解、定容到
５０ｍＬ容量瓶中，稀释成１４０μｇ／ｍＬ的标准溶液，按
稀释倍数１０、２０、４０、６０、８０稀释相应的倍数然后精
确吸取不同质量浓度的标准溶液１０μＬ进样绘制

标准曲线。根据不同质量浓度（ｘ）的芝麻素标样与
相对的峰面积（ｙ）绘制标准曲线，得到芝麻素的标
准曲线方程为ｙ＝１７５８６ｘ－１０８３８６，Ｒ２＝０．９９９３；
同样方法得到芝麻林素的标准曲线方程为 ｙ＝
１６３０８ｘ－７９９５５，Ｒ２＝０．９９９２。
１．２．２．２　芝麻素和芝麻林素提取率的测定

将每次试验中的下层油样用旋转蒸发器蒸发至

无乙醇状态，摇匀后取 ０．２ｇ左右芝麻毛油，加入
４ｍＬ甲醇（色谱级），在涡旋振荡器中涡旋５ｍｉｎ后
超声处理 １０ｍｉｎ，然后放入 －２０℃冰箱中冷冻
１０ｍｉｎ，再离心５ｍｉｎ，将上清液转入１０ｍＬ容量瓶
中；再取３ｍＬ甲醇加入剩余油样中，重复上述步骤
两次，将两次得到的上清液转入容量瓶中定容。经

０．４５μｍ微滤膜过滤后，用高效液相色谱仪进行检
测，进样量１０μＬ。计算剩余油样中芝麻木酚素的
含量。同样方法测出原料中芝麻木酚素的含量，计

算提取率。

芝麻素提取率＝（原料中芝麻素的含量 －剩余
油样中芝麻素的含量）／原料中芝麻素含量 ×
１００％，同理得到芝麻林素的提取率。
１．２．２．３　结晶物中芝麻素和芝麻林素含量测定［１４］

取自然结晶的芝麻木酚素粗品 ０．０２ｇ，置于
１０ｍＬ的容量瓶中，加入８ｍＬ甲醇（色谱级），利用
超声波仪器破碎晶体使其溶解，定容。利用 ＨＰＬＣ
测定芝麻素和芝麻林素含量。

２　结果与分析
２．１　芝麻毛油中木酚素含量

取０．２ｇ左右的浸出芝麻毛油按１．２．２．２的方
法处理油样，然后利用高相液相色谱仪测得芝麻毛

油中芝麻素和芝麻林素的含量。多次检测的试验结

果显示检测重复性良好，芝麻素含量的平均值为

６４３．７３ｍｇ／１００ｇ，芝麻林素含量的平均值为２４１．９１
ｍｇ／１００ｇ。
２．２　单因素试验
２．２．１　浸提次数对提取率的影响

准确称取５０．０ｇ芝麻毛油于５００ｍＬ圆底烧瓶
中，按料液比１∶５加入９５％乙醇，设定温度４５℃，转
速４００ｒ／ｍｉｎ搅拌２ｈ，搅拌结束后静置２ｈ分层，取
上层溶液，下层油样重复上述操作，重复次数分别为

１、２、３、４次。合并上层溶液，进行后续试验，考察浸
提次数对提取率的影响，结果如图１所示。

由图１可知，随着浸提次数的增加，芝麻素和芝
麻林素的提取率逐渐上升，在浸提３次和４次的时
候提取率较高，提取４次基本能够将芝麻油中的芝
麻素和芝麻林素提取出来。但从经济效益角度来
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看，浸取３次要比４次更加高效经济，所以综合考虑
选择浸提次数为３次。

图１　浸提次数对提取率的影响

２．２．２　料液比对提取率的影响
准确称取５０．０ｇ芝麻毛油于５００ｍＬ圆底烧瓶

中，按不同的料液比１∶１、１∶２、１∶３、１∶４、１∶５、１∶６加
入体积分数为 ９５％乙醇，设定温度 ４５℃，转速
４００ｒ／ｍｉｎ，然后搅拌２ｈ，反应结束后静置２ｈ使其
分层，取上层溶液，下层油样重复上述操作，重复３
次。合并上层溶液，进行后续试验，考察料液比对提

取率的影响，结果如图２所示。

图２　料液比对提取率的影响

　　由图２可知，随着料液比的增大，芝麻素和芝麻
林素的提取率逐渐提高，在料液比达到１∶４时提取
率较高，在料液比超过１∶４之后提取率增势缓慢且
幅度不大，料液比对提取率的影响减小，所以从试验

结果和经济成本两个方面考虑选择料液比１∶４较为
合适。

２．２．３　乙醇体积分数对提取率的影响
准确称取５０．０ｇ芝麻毛油于５００ｍＬ圆底烧瓶

中，按料液比１∶４加入不同体积分数的乙醇，乙醇体
积分数梯度设为 ８０％、８５％、９０％、９５％、９９％。设
定温度４５℃，转速４００ｒ／ｍｉｎ搅拌２ｈ，反应结束后
静置２ｈ使其分层，取上层溶液，下层油样重复上述
操作，重复３次。合并上层溶液，进行后续试验，考
察乙醇体积分数对提取率的影响，结果如图３所示。

由图３可知，随着乙醇体积分数的增加，芝麻素
和芝麻林素的提取率呈先上升后下降趋势，乙醇体

积分数达到８５％以上时增长幅度减慢，在９５％时有

最大的提取率，根据相似相容原理可能是在此体积

分数下芝麻素和芝麻林素的极性与乙醇的极性更接

近，而乙醇体积分数为９９％时，其溶剂的极性与芝
麻素和芝麻林素的极性差距较大导致提取率有所下

降，另一方面用９９％乙醇的极性跟油脂相接近，使
用９９％乙醇为溶剂会带出较多的油脂，不仅造成原
料的浪费而且会给后期的分离造成一定的麻烦。所

以，选择乙醇的体积分数为９５％。

图３　乙醇体积分数对提取率的影响

２．２．４　搅拌时间对提取率的影响
准确称取５０．０ｇ芝麻毛油于５００ｍＬ圆底烧瓶

中，按料液比１∶４加入９５％乙醇，设置温度４５℃，转
速４００ｒ／ｍｉｎ，按设定的时间进行搅拌，搅拌时间梯
度为０．５、１、１．５、２、２．５、３ｈ，搅拌结束后静置２ｈ使
其分层，取上层溶液，下层油样重复上述操作，重复

３次。合并上层溶液，进行后续试验，考察搅拌时间
对提取率的影响，结果如图４所示。

图４　搅拌时间对提取率的影响

　　由图４可知，在搅拌时间０．５～３ｈ范围内，提
取率差距不大，说明搅拌时间对提取率的影响较小，

可能是因为在此条件下溶剂与物料能够达到较好的

融合，目标物质的浓度在两相中达到了平衡，为了节

省时间和提高经济效益，选择搅拌时间为０．５ｈ。
２．２．５　静置时间对提取率的影响

准确称取５０．０ｇ芝麻毛油于５００ｍＬ的圆底烧
瓶中，按料液比１∶４加入９５％乙醇，设置温度４５℃，
转速４００ｒ／ｍｉｎ搅拌０．５ｈ，搅拌结束后静置不同的
时间，时间梯度设定为０．５、１、１．５、２、２．５、３ｈ，使其
分层，取上层溶液，下层油样重复上述操作，重复３
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次。合并上层溶液，进行后续试验，考察静置时间对

提取率的影响，结果如图５所示。

图５　静置时间对提取率的影响

　　由图５可知，静置时间在０．５～１ｈ之间芝麻素
和芝麻林素有较高的提取率，随着静置时间的延长

提取率呈逐渐下降的趋势，说明在搅拌之后溶剂中

的芝麻素会重新解吸到油中。但根据实际情况来

看，静置时间较短不利于油与乙醇的分离而会夹带

出较多的油脂，这也会给后续的分离带来一些不便，

所以根据提取率和油与乙醇的分离情况选择静置时

间为２ｈ，因为此时提取率已经基本保持不变，溶剂
与油两相也能较好地分离。

２．２．６　搅拌速度对提取率的影响
准确称取５０．０ｇ芝麻毛油于５００ｍＬ的圆底烧

瓶中，按料液比１∶４加入９５％乙醇，设定温度４５℃，
搅拌时间０．５ｈ，静置时间２ｈ，搅拌速度分别设置为
４００、４５０、５００ｒ／ｍｉｎ。取上清液，取下层重复上述操
作，重复３次。合并上层溶液，进行后续试验，考察
搅拌速度对提取率的影响，结果如图６所示。

图６　搅拌速度对提取率的影响

　　由图６可知，在选取的范围内搅拌速度对芝麻
素和芝麻林素的提取率影响不大，说明在此条件下

溶剂与物料的融合程度基本饱和，因此选择搅拌速

度为４００ｒ／ｍｉｎ，这样既能较好地混合物料，也不会
造成转速过高影响装置的稳定性。

２．２．７　提取温度对提取率的影响
准确称取５０．０ｇ芝麻油于５００ｍＬ的圆底烧瓶

中，按料液比１∶４加入９５％乙醇，搅拌速度４００ｒ／ｍｉｎ，
设定不同的提取温度（４５、５０、５５、６０、６５℃），搅拌
０．５ｈ，静置２ｈ，取上清液，取下层重复上述操作，重

复３次。合并上层溶液，进行后续试验，考察提取温
度对提取率的影响，结果如图７所示。

图７　提取温度对提取率的影响

　　由图７可知，随着提取温度的升高，提取率也逐
渐增加，但增幅较小，在提取温度为６０℃时芝麻素
提取率最高，在提取温度为５５℃时芝麻林素提取率
最高，提取温度继续升高时提取率变化较小，而且根

据低温减压沸腾［１５］相关文献和试验情况来看，在没

有达到沸腾状态时提取温度对提取率的影响较小。

考虑到溶剂的蒸发等其他经济因素，选择提取温度

６０℃。
通过单因素试验的结果可以看出芝麻林素含量

的变化趋势与芝麻素相同，因为芝麻素在木酚素类

物质中的含量最多，占５０％以上，所以在接下来的
正交试验中以考察芝麻素的提取率为主。

２．３　正交试验
在单因素试验的基础上，固定浸提次数３次、搅

拌时间０．５ｈ、搅拌速度 ４００ｒ／ｍｉｎ，选择提取温度
（Ａ）、料液比（Ｂ）、乙醇体积分数（Ｃ）、静置时间（Ｄ）
为考察因素，以芝麻素提取率为考察指标，采用

Ｌ９（３
４）正交试验设计，进行四因素三水平正交优化

试验，确定芝麻素浸提的最佳工艺条件。正交试验

因素水平见表１，正交试验设计及结果见表２。
表１　正交试验因素水平

水平 Ａ／℃ Ｂ Ｃ／％ Ｄ／ｈ
１ ５５ １∶２ ９０ １．０
２ ６０ １∶３ ９５ １．５
３ ６５ １∶４ ９９ ２．０

由表２可知，各因素对芝麻素提取率的影响顺
序为Ｂ＞Ｄ＞Ｃ＞Ａ，即料液比对提取率影响最大，其
次是静置时间，然后是乙醇体积分数，最后是提取温

度。在所选因素水平下，各因素水平的最佳组合为

Ａ２Ｂ３Ｃ２Ｄ３。因此，芝麻素提取最佳条件为：料液比
１∶４，搅拌时间０．５ｈ，静置时间２ｈ，提取温度６０℃，
浸提次数 ３次，乙醇体积分数为 ９５％，搅拌速度
４００ｒ／ｍｉｎ。在最佳条件下进行验证试验，得到的芝
麻素提取率为８６．９９％。
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表２　正交试验设计及结果

试验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ 提取率／％
１ １ １ １ １ ６４．４８
２ １ ２ ２ ２ ８１．３４
３ １ ３ ３ ３ ８７．６２
４ ２ １ ２ ３ ７０．９３
５ ２ ２ ３ １ ８１．１９
６ ２ ３ １ ２ ８６．６４
７ ３ １ ３ ２ ６６．７３
８ ３ ２ １ ３ ８３．２５
９ ３ ３ ２ １ ８７．８６
ｋ１ ７７．８１ ６７．３８ ７８．１２ ７７．８４
ｋ２ ７９．５９ ８１．９３ ８０．０４ ７８．２４
ｋ３ ７９．２８ ８７．３７ ７８．５１ ８０．６０
Ｒ ０１．７８ １９．９９ ０１．９２ ０２．７６

２．４　芝麻木酚素含量检测结果
高效液相色谱仪检测结果表明，自然结晶状态

的芝麻木酚素粗品中芝麻素含量为４８．７３％，芝麻
林素的含量为５．７１％，表明该方法可获得的芝麻素
可进一步进行纯化，这也为制备高纯度的芝麻素提

供了较好的思路。

３　结　论
本研究通过单因素试验和正交试验确定了浸出

芝麻毛油中芝麻素提取的最佳工艺条件，即料液比

１∶４、搅拌时间０．５ｈ、乙醇体积分数９５％、提取温度
６０℃、浸提次数 ３次、静置时间 ２ｈ、搅拌速度 ４００
ｒ／ｍｉｎ，在此条件下芝麻素提取率为８６．９９％。得到
的芝麻木酚素粗品中芝麻素含量为４８．７３％，芝麻
林素含量为５．７１％。该试验探索出一种从芝麻油
中提取芝麻素的有效方法，为生物活性物质芝麻素

在食品、生物医药领域的开发和应用奠定了基础。
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