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摘要!以黄秋葵籽提油率为响应值!采用响应面法优化黄秋葵籽油超临界 MC

!

萃取工艺&以崩解时

限为评价指标!采用正交实验对黄秋葵籽油软胶囊制备工艺进行优化% 结果表明'超临界 MC

!

萃

取黄秋葵籽油的最佳工艺条件为萃取压力 %" jl+$萃取温度 >"n$萃取时间 >" *,/!在此条件下提

油率为 #'9!%Z&黄秋葵籽油软胶囊最佳制备工艺条件为水与明胶质量比 #c#$明胶与甘油质量比

%c#$溶胶温度 ["n$溶胶时间 #" R!在此条件下黄秋葵籽油软胶囊的崩解时限为 %"9% *,/!符合

(中国药典)中软胶囊崩解时限不大于 # R的要求%

关键词!黄秋葵籽油&超临界MC

!

萃取&软胶囊&制备&工艺优化
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"#9M7--40478MR4*,6+-(/0,/44O,/0$ W3+X,+7K/,V4OT,P=$ g,+*4/ %>#"!#$N31,+/$MR,/+!

!9M7--40478I,84+/U (/V,O7/*4/P+-D6,4/64T$ W3/+/ K/,V4OT,P=78EOPT+/U

D6,4/64$ MR+/0U4Y#?"""$ W3/+/$MR,/+#

;7*)8.9)&B+;,/0PR47,-42PO+6P,7/ O+P4787;O+T44U +TPR4O4TL7/T4V+-34$ PR4O4TL7/T4T3O8+64

*4PR7U7-70=.+T3T4U P77LP,*,<4PR4T3L4O6O,P,6+-MC

!

42PO+6P,7/ LO764TT787;O+T44U 7,-9B+;,/0PR4

U,T,/P40O+P,7/ P,*4+TPR44V+-3+P,7/ ,/U42$ PR4LO4L+O+P,7/ 787;O+T44U 7,-T78P6+LT3-4.+T7LP,*,<4U S=

7OPR707/+-42L4O,*4/P9BR O4T3-PTTR7.4U PR+PPR47LP,*+-T3L4O6O,P,6+-MC

!

42PO+6P,7/ 67/U,P,7/T787;O+

T44U 7,-.4O47SP+,/4U +T87--7.T& 42PO+6P,7/ LO4TT3O4%" jl+$ 42PO+6P,7/ P4*L4O+P3O4>"n$ 42PO+6P,7/

P,*4>" *,/$ +/U 3/U4OPR4T467/U,P,7/T$ PR47,-42PO+6P,7/ O+P4.+T#'9!%Z9BR47LP,*+-LO4L+O+P,7/

LO764TT787;O+T44U 7,-T78P6+LT3-4.4O47SP+,/4U +T87--7.T& *+TTO+P,778.+P4OP704-+P,/ #c#$ *+TT

O+P,77804-+P,/ P70-=64O,/ %c#$ T7-P4*L4O+P3O4["n$ T7-P,*4#" R$ +/U 3/U4OPR4T467/U,P,7/T$ PR4

U,T,/P40O+P,7/ P,*478PR47;O+T44U 7,-T78P6+LT3-4.+T%"9% *,/$.R,6R *4PPR4O4X3,O4*4/P78

U,T,/P40O+P,7/ P,*4/7P-7/04OPR+/ # R 78T78P6+LT3-4,/ +8&!121(8379364#41&39

<20 =&81*&7;O+T44U 7,-! T3L4O6O,P,6+-MC

!

42PO+6P,7/! T78P6+LT3-4! LO4L+O+P,7/! LO764TT7LP,*,<+P,7/

@@黄秋葵"):1594268;2126;51!<;2"I,//9#j74/6R# 是锦葵科秋葵属一年生草本植物$别称越南芝麻(咖

啡黄葵(羊豆角$其性喜温$原产地为印度$被广泛栽

培于热带和亚热带地区% 黄秋葵是药食两用型植

物$种子含油率为 #?Z _!"Z

,#-

% 现代药理研究表

明$黄秋葵籽油可通过抑制乳酸和尿素氮的积累等

途径保护小鼠因力竭游泳导致的肝损伤,!-

$提高疲

劳运动小鼠肝组织的抗氧化能力,%-

$还可抑制小鼠

&#
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肠道微生物失调,Y-

% 黄秋葵籽油中亚油酸含量高

达 Y' ŶZ

,?-

$其次是油酸$二者均具有降低血压(血

脂(胆固醇$软化血管及促进微循环等作用$此外黄

秋葵籽油中饱和脂肪酸(单不饱和脂肪酸和多不饱

和脂肪酸比例较均衡$接近NEC:AWC推荐的 #c#c#

模式,>-

% !"#[ 年伊朗能源部门评估秋葵作为生物

燃料原料的可用性$为生物柴油生产提供了新的非

食用油来源,'-

%

黄秋葵籽油的提取方法包括压榨法,[-

(水酶

法(有机溶剂萃取法,&-以及超声波,#"-和微波辅助溶

剂萃取法,##-等% 其中压榨法工艺较简单但出油率

较低$溶剂萃取法存在溶剂残留问题$而水酶法存在

酶价格较高$过程较难控制的问题% 近年来超临界

MC

!

萃取技术因具有萃取剂 MC

!

成本低(无毒(安全

性高且对环境友好$提取物无溶剂残留$油品质较

高$整个萃取过程都在接近室温下进行$不会破坏提

取物结构$在MC

!

气氛下提取能隔绝氧气$避免油中

亚油酸(亚麻酸氧化变质,#!-等优点而被广泛应用于

植物油的提取$且目前已有黄秋葵籽油的超临界

MC

!

萃取工艺研究,#%-

% 但黄秋葵籽油中的亚油酸

易被氧化$因此本文考虑将超临界 MC

!

萃取的黄秋

葵籽油制成软胶囊保存% 软胶囊制备工艺简单(易

放大$符合产业化生产要求,#Y-

% 软胶囊密封性好(

生物利用度高$且剂量准确(服用方便(口感好(起效

快$还可掩盖黄秋葵籽油的气味$有利于增加患者依

从性,#?-

% 本实验先采用响应面法优化黄秋葵籽油

的超临界MC

!

萃取工艺$然后以软胶囊崩解时限为

评价指标$水与明胶质量比(明胶与甘油质量比(溶

胶温度(溶胶时间为考察因素$采用正交实验优化黄

秋葵籽油软胶囊的制备工艺$以期制备崩解时限短(

合格率高的黄秋葵籽油软胶囊$为黄秋葵籽油在药

品(食品领域的工业化生产提供新思路%

>?材料与方法

#9#@实验材料

#9#9#@原料与试剂

黄秋葵籽$厦门塔斯曼生物工程有限公司!二氧

化碳气体"纯度 &&9&&Z#$厦门林德气体有限公司!

&?Z乙醇$上海国药集团化学试剂有限公司!明胶(

甘油(大豆油均为食品级%

#9#9!@仪器与设备

>""f老本行多功能粉碎机$永康市铂欧五金制

品有限公司!\WG$&"'?E鼓风干燥箱$上海一恒科

学仪器有限公司!Ee#?"!MF电子分析天平$上海奥

豪斯仪器有限公司!\m$D!! 电热恒温水浴锅$上

海精宏仪器有限公司!M$jEGWD'67/PO7-磁力搅

拌器$德国JmE公司!WE$"> $?" 超临界 MC

!

萃取

装置$南通华安超临界萃取有限公司!iBWB$#""

软胶囊机$北京中天汇通有限公司!WDgA$# 洗丸

机$北京东方慧神科技有限公司%

#9!@实验方法

#9!9#@黄秋葵籽油的超临界MC

!

萃取

黄秋葵籽经多功能粉碎机粉碎$过 "9!?" **

">" 目#筛$装入超临界 MC

!

萃取装置 ? I萃取釜

中$MC

!

流量设定为 %" I:R$在一定的压力和温度条

件下萃取一定时间$在萃取釜出口收集黄秋葵籽油%

黄秋葵籽提油率""#按式"##计算%

"̀ 9

#

=9a#""Z "##

式中&9

#

为黄秋葵籽油的质量!9为原料质量%

#9!9!@黄秋葵籽油软胶囊的制备

黄秋葵籽油软胶囊内容物制备&将大豆油放到

$!"n 冰箱中冷藏 Y[ R 后$解冻离心去除沉淀物

"饱和脂肪酸酯#% 将黄秋葵籽油与去除了饱和脂肪

酸酯的大豆油按质量比 #c! 混合$?" O:*,/ 搅拌 ?"

*,/$经 "9Y?

#

*尼龙微孔滤膜过滤$得到内容物料液%

黄秋葵籽油软胶囊胶液制备&将甘油与水按一定

比例"质量比#混合$搅拌并加热至 '"n$加入明胶$在

一定温度下搅拌一定时间使其全部溶解$随后在真空

度 "9"? jl+下脱气 >" *,/ 至胶液气泡脱净后$过

"9#?" **"#""目#筛$在 >"n下保温 > R$得到胶液%

黄秋葵籽油软胶囊制备&采用软胶囊机压制软

胶囊$压制时喷体温度 ??n$转速 Y9? O:*,/$然后

在温度 !>n(相对湿度 Y?Z下定型 Y R% 洗丸至软

胶囊表面光洁且无油脂% 再于温度 %?n(相对湿度

%?Z下干燥 > R$得到黄秋葵籽油软胶囊成品%

#9!9%@黄秋葵籽油软胶囊崩解时限测定

参考/中国药典0 "!"!" 版#通则 "&!#*崩解时

限检查法+测定黄秋葵籽油软胶囊的崩解时限% 取

供测试成品 > 粒$按片剂的装置与方法检查$放进盛

有 !"" *I温度为"!" o?#n水的 !?" *I烧杯中$记

录其完全崩解所需时间% 一次检查 > 粒$如有 # 粒

不能完全崩解$应另取 > 粒复试$均应符合规定%

@?结果与分析

!9#@黄秋葵籽油超临界 MC

!

萃取工艺的响应面实

验优化

根据前期预实验结果$按照Q72$Q4R/;4/ 实验

设计原理$选取萃取压力")#(萃取温度"*#(萃取时

间"+#为考察因素$提油率",#为响应值$设计三因素

三水平的响应面实验% 响应面实验因素水平见表 #$

响应面实验设计方案与结果见表 !$方差分析见表 %%

"!
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表 >?响应面实验因素水平

水平 ):jl+ *:n +:*,/

# #?9" Y" ">"

! !!9? ?" #!"

% %"9" >" #["

表 @?响应面实验设计方案与结果

实验号 ) * + 提油率:Z

# # # ! #Y9?"

! # ! % #>9!%

% # ! # ##9!?

Y # % ! #!9"!

? ! # # #%9Y>

> ! # % #>9##

' ! ! ! #>9"#

[ ! ! ! #Y9[[

& ! ! ! #?9>'

#" ! ! ! #?9Y?

## ! ! ! #?9Y>

#! ! % % #?9&"

#% ! % # #?9#'

#Y % # ! #>9Y>

#? % ! # #?9&>

#> % ! % #>9>%

#' % % ! #>9>%

表 B?方差分析

方差来源 平方和 自由度 均方 . (

模型 %?9?? & %9&? [9#% "9""? '

!!

) #'-"? # #'-"? %?-"[ "-""" >

!!

* "-"[ # "-"[ "-#' "->&% ?

+ #"-#& # #"-#& !"-&' "-""! ?

!!

)* #-'> # #-'> %-># "-"&& #

)+ Y->Y # Y->Y &-?? "-"#' ?

!

*+ "9&! # "9&! #9&" "9!#" &

)

!

"-?' # "-?' #-#' "-%#? &

*

!

"-!# # "-!# "-YY "-?!& &

+

!

"9"? # "9"? "9#" "9'?> >

残差 %9Y" ' "9Y&

失拟项 !9'% % "9&# ?9%> "9">& !

纯误差 "9>[ Y "9#'

总和 %[9&> #>

@注&

!!

表示差异显著$(p"9"#!

!

表示差异一般显著$

(p"9"?%

对表 ! 实验数据进行多元回归拟合$得到的二

元多项回归方程为&

,̀ #?-Y& b#-Y>)$"-#*b#-#%+b"->>)*$

#-"[)+$"-Y[*+$"-%')

!

$"-!!*

!

$"-##+

!

由表 % 可看出$二次回归模型的 (p"9"#$表明

该二次方程模型显著$实验方法可靠% 失拟项不显

著"(q"9"?#$说明实验未考虑因素对结果影响不

大$实验模型与实际相符% 模型的相关系数"'

!

#为

"9&#! '$说明黄秋葵籽提油率实验值与模拟值线性

相关性显著$该模型误差小$预测准确% 从 (值可

得萃取压力(萃取时间是黄秋葵籽提油率的显著影

响因素% 两两因素之间的交互作用中$萃取压力和

萃取时间的交互作用对黄秋葵籽提油率影响显著%

根据响应面法结果$得到超临界 MC

!

萃取黄秋

葵籽油最佳工艺条件&萃取压力 %" jl+$萃取温度

>"n$萃取时间 >"9#& *,/% 为方便验证实验操作

将工艺条件修正为萃取压力 %" jl+(萃取温度

>"n(萃取时间 >" *,/$此条件下黄秋葵籽提油率

预测值为#'9!YZ% 在最佳条件下进行 % 组验证实

验$得到 % 组实验提油率分别为 #'9!%Z(#'9!'Z(

#'9#&Z$平均值为 #'9!%Z$与预测值 #'9!YZ相比

无显著差异"(q"9"?#% 说明该模型拟合实际情

况$准确可信%

!9!@黄秋葵籽油软胶囊制备的正交实验优化

在前期预实验基础上$综合考虑水与明胶质量比

"E#(明胶与甘油质量比"Q#(溶胶温度"M#(溶胶时

间"\#对黄秋葵籽油软胶囊崩解时限的影响$设计四

因素三水平正交实验对黄秋葵籽油软胶囊制备工艺

进行优化% 正交实验因素水平见表 Y$正交实验设计

及结果见表 ?%

表 D?正交实验因素水平

水平 E Q M:n \:R

# #c#9! %c# >" [

! #9!c# !c# '" #"

% #c#c# #c# [" #!

表 E?正交实验设计及结果

实验号 E Q M \ 崩解时限:*,/

# # # # # Y"

! # ! ! ! %[

% # % % % %&

Y ! # ! % YY

? ! ! % # Y#

> ! % # ! %!

' % # % ! %"

[ % ! # % %&

& % % ! # %>

>

#

%&9" %[9" %'9" %&9"

>

!

%&9" %&9% %&9% %%9%

>

%

%?9" %?9' %>9' Y"9'

'

%

Y9" %9> !9> '9Y

#!
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@@由表 ? 可看出&溶胶时间是最大的影响因素$其

次是水与明胶质量比(明胶与甘油质量比$影响最小

的因素是溶胶温度$最佳组合为 E

%

Q

%

M

%

\

!

!由于 &

组实验中第 ' 组实验的崩解时限最短$各因素组合

为E

%

Q

#

M

%

\

!

$因此经综合考虑采用此实验组合作为

最佳工艺条件$即水与明胶质量比 #c#(明胶与甘油

质量比 %c#(溶胶温度 ["n(溶胶时间 #" R% 在最

佳工艺条件下进行 % 组验证实验$得到崩解时限

分别为 ![(%!(%# *,/$平均值为 %"9% *,/$符合

!"!" 年版/中国药典0中软胶囊崩解时限要求"崩

解时限
"

# R#%

B?结?论

以萃取压力(萃取温度(萃取时间为因素$提油

率为指标$采用响应面法优化超临界 MC

!

萃取黄秋

葵籽油工艺$得到黄秋葵籽油最佳萃取工艺条件为&

萃取压力 %" jl+$萃取温度 >"n$萃取时间 >" *,/%

在最佳工艺条件下$黄秋葵籽提油率为 #'9!%Z%

将萃取的黄秋葵籽油与大豆油混合制备软胶囊$以

水与明胶质量比(明胶与甘油质量比(溶胶温度(溶

胶时间为影响因素$崩解时限为指标$采用正交实验

对软胶囊制备工艺进行优化$得到最优的制备工艺

条件为&水与明胶质量比#c#$明胶与甘油质量比

%c#$溶胶温度 ["n$溶胶时间 #" R% 在最优条件

下$黄秋葵籽油软胶囊的崩解时限为 %"9% *,/$符合

!"!" 年版/中国药典0中软胶囊崩解时限要求"崩解

时限
"

# R#%
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