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摘要!以黑芝麻为原料"乙醇为提取溶剂"采用超声辅助提取法提取芝麻素% 通过单因素试验考察

了乙醇体积分数'料液比'超声功率'提取温度及提取时间对芝麻素提取率的影响"并通过响应面法

优化了芝麻素的提取工艺条件% 结果表明*超声辅助提取芝麻素的最佳工艺条件为乙醇体积分数

%":'料液比 $o$8'超声功率 1"" e'提取温度 82&"n'提取时间 !&1 N"在最佳工艺条件下芝麻素

提取率为 "&77' %:% 研究结果为芝麻素的开发及利用提供了理论依据%
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5 5 芝 麻 (D$,-*)*'(?'>)*C&) 是 胡 麻 科

(iSdXH-X*SXS)胡麻属(D$,-*)*)的草本植物-$ #!.

%在

我国已有约 8 """ 年的种植史-1 #7.

" 自古以来%芝麻

就因为具有#补肾益肝%润泽五脏%提神醒脑%生发止

痛$等功效%被视为上好的营养品-8.

" 芝麻素占芝麻

质量的 "&8:=$:%是芝麻中一种主要的生理活性物

质%也是一种天然抗氧化剂-% #'.

%因此芝麻素提取工

艺的研究对其开发及利用具有重要意义"

目前%芝麻素的提取工艺主要为有机溶剂提取

法!色谱法和重结晶法%其中有机溶剂提取法是最常

用的一种提取方法%但提取率偏低-$".

%严重限制了

芝麻素的应用" 根据相似相溶的原理-$$ #$1.

%芝麻素

在醇类中具有较好的溶解性%特别是乙醇%但目前采

用乙醇作为溶剂提取芝麻素的研究相对较少" 超声

波是一种在媒质中振动频率超过 !" ,>.的机械波%

用于生物活性物质提取时%可通过机械效应!空化效

应及热效应增大介质分子的运动速度与穿透力来提

高提取率和缩短生产周期%其独特的超声空化效应

在医学及食品工业有广泛的应用-$7.

"

因此%本文以提高芝麻素提取率为目标%采用超

声辅助乙醇提取芝麻中的芝麻素" 利用单因素试验

1!$
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考察乙醇体积分数!料液比!超声功率!提取温度和

提取时间对芝麻素提取率的影响%采用响应面法优

化芝麻素的提取工艺条件%以期开发一种提取率高!

成本低!易操作!效率高的芝麻素提取方法"

$%材料与方法

$&$5试验材料

$&$&$5原料与试剂

黑芝麻%由上海富味乡油脂食品有限公司提供*

芝麻素标准品%上海源叶生物科技有限公司*无水乙

醇!'8:乙醇!甲醇!氢氧化钠等均为分析纯%上海国

药集团"

$&$&!5仪器与设备

A/-HS+;$!%" 高效液相色谱仪%A/-HS+;科技(中

国)有限公司*KL#8! 数显恒温水浴锅!4>V#

%

旋

转蒸发器!f>I远红外恒温干燥箱%上海亚荣生化

仪器厂*4Z11"">i超声波清洗器%上海科导超声仪

器有限公司"

$&!5试验方法

$&!&$5芝麻素的提取

将新鲜的黑芝麻置于 $""n干燥箱中干燥 $"

N%粉碎过 "&7!8 UU(7" 目)筛得芝麻粉" 准确称取

$&""" /芝麻粉于锥形瓶中%按一定料液比加入提取

溶剂%设定不同的超声功率%在一定温度下提取一定

时间%共提取 ! 次%合并提取液%离心 $" U-+ 除杂%

加入重蒸水%定容至 $"" UC容量瓶中%保存待测"

$&!&!5芝麻素含量的测定

$&!&!&$5高效液相色谱(>iC6)条件

VGWaXR6$9 色谱柱 (7&% UUk$"" UU%1&8

"

U)%柱温 !8n*流动相为甲醇 #水(体积比 9o!)%

流速 "&9 UC(U-+*进样量 $"

"

C*安捷伦 $$"" 可编

程紫外检测器I$1$7M%检测波长 !'" +U*分析时间

!8 U-+

-$8.

"

$&!&!&!5芝麻素标准曲线的绘制

准确称取 !&1" U/芝麻素标准品%用无水乙醇定

容至 $"&"" UC%分别稀释成 $$&8" =$"$&!"

"

/(UC%

个梯度的标准溶液%按 $&!&!&$ 条件用 >iC6法测

定各标准溶液的峰面积" 以芝麻素质量浓度(0)为

横坐标%芝麻素峰面积(1)为纵坐标%绘制标准曲

线%得到线性回归方程为+1j$7&7770h$7&$"2%

!

!

j"&'''"

$&!&!&15芝麻素含量的测定及提取率计算

根据标样的保留时间定性%提取液中芝麻素的

含量用外标法计算%按下式计算芝麻素提取率(1)"

1j*B*

"

k$""/ ($)

式中+*为提取液中芝麻素的质量**

"

为芝麻

粉样品质量"

$&!&15数据处理

运用 4i44软件和 LR*SH软件对试验数据进行

分析处理%运用BW-/-+软件进行作图"

&%结果与讨论

!&$5单因素试验

!&$&$5乙醇体积分数对芝麻素提取率的影响

在料液比 $o$8!提取温度 88&"n!提取时间

!&" N!超声功率 1!" e条件下%考察乙醇体积分数

对芝麻素提取率的影响%结果如图 $ 所示"

图 $%乙醇体积分数对芝麻素提取率的影响

55由图 $ 可知%随乙醇体积分数增大%芝麻素提取

率呈现先上升后下降的趋势%当乙醇体积分数为

2":时%芝麻素提取率最大%达到 "&778 2:%之后芝

麻素提取率略微下降" 乙醇体积分数为 %":时%芝

麻素的提取率为 "&777 %:%与最大提取率仅相差

"&!8:" 因此%从节约资源和商业经济性的角度考

虑%选取体积分数为 %":的乙醇溶液作为最佳提取

溶剂"

!&$&!5料液比对芝麻素提取率的影响

以体积分数为 %":的乙醇溶液为提取溶剂%在

提取温度 8"&"n!提取时间 !&" N!超声功率 1!" e

的条件下%考察料液比对芝麻素提取率的影响%结果

如图 ! 所示"

图 &%料液比对芝麻素提取率的影响

55由图 ! 可知%随着料液比的增大%芝麻素提取率

呈现先升高后下降的趋势" 在料液比达到 $o$8 时

芝麻素提取率最大%为 "&778 %:" 过大的料液比会

加速其他杂质的溶解%对后期芝麻素的提纯带来不

7!$
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便" 综合成本的考虑%选择料液比 $o$8 进行后续

试验"

!&$&15提取温度对芝麻素提取率的影响

以体积分数为 %":的乙醇溶液为提取溶剂%在

料液比 $o$8!提取时间 !&" N!超声功率 1!" e条件

下%考察提取温度对芝麻素提取率的影响%结果如图

1 所示"

图 '%提取温度对芝麻素提取率的影响

55由图 1可知%随着提取温度的升高%芝麻素提取率

逐渐增大%%"&"n时芝麻素提取率达到 "&71' 8:" 当

提取温度超过 %"&"n时%芝麻素提取率降低%

2"&"n时芝麻素提取率只有 "&1%1 ":" 随着温度

的升高%乙醇逐渐接近沸点%挥发速度加快%从而降

低了芝麻素提取率" 因此%选择 %"&"n为最佳提取

温度"

!&$&75提取时间对芝麻素提取率的影响

以体积分数为 %":的乙醇溶液为提取溶剂%在

料液比 $o$8!提取温度 %"&"n!超声功率 1!" e条

件下%考察提取时间对芝麻素提取率的影响%结果如

图 7 所示"
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图 (%提取时间对芝麻素提取率的影响

55由图 7 可知%随着提取时间的延长芝麻素提取

率逐渐增大%在 !&" N时达到最大%为 "&771 2:%当

提取时间超过 !&" N 时%芝麻素提取率降低%提取

!&8 N 时芝麻素提取率只有 "&1$! ":" 由 E-*, 扩

散定律-$%.可知%在一定时间范围内芝麻素提取率随

着时间的延长而增大%但是超过范围时间的超声波

和热处理会使部分芝麻素分解转化%而且在加热条

件下乙醇会逐渐挥发%从而影响芝麻素提取率" 因

此%选择 !&" N为最佳提取时间"

!&$&85超声功率对芝麻素提取率的影响

以体积分数为 %":的乙醇溶液为提取溶剂%在

料液比 $o$8!提取温度 %"&"n!提取时间 !&" N 条

件下%考察超声功率对芝麻素提取率的影响%结果如

图 8 所示"
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图 )%超声功率对芝麻素提取率的影响

55由图 8 可知%随着超声功率的增大%芝麻素提取

率呈现先升高后降低的趋势%在超声功率为 1!" e

时%芝麻素提取率最大%达到 "&772 !:%继续增大超

声功率%芝麻素提取率下降" 其主要原因是在超声

波的作用下产生了空化效应和机械作用%可以有效

破碎植物细胞壁%使其有效成分游离出来%此时提取

溶剂可以与游离出的有效成分迅速相溶%因此一定

的超声功率可以促进芝麻素的提取效率*但超声功

率过高%超声波的能量过大%分解了部分芝麻素%从

而导致芝麻素提取率下降" 因此%选择 1!" e为最

佳超声功率"

!&!5响应面法优化

!&!&$5响应面模型的建立

在单因素试验结果基础上%固定乙醇体积分数

为 %":%采用四因素三水平的响应面分析法%以料

液比(5)!超声功率(6)!提取温度(7)和提取时间

(K)7 个因素作为自变量%芝麻素提取率(.)为响应

值%设计 !' 个试验点的响应面分析试验%优化芝麻

素的超声辅助提取工艺条件" 响应面试验因素水平

见表 $%响应面试验设计及结果见表 !"

采用DSc-/+ LROSW;软件对表 ! 数据进行回归拟

合分析%得到的回归方程为+.j(77&81 h"&715

#"&7'6h$&$17#$&%2K#"&2256#$&7'57

#!&285K#!&$767#$&$!6K#"&!!7K#1&2'5

!

#!&916

!

#$&1'7

!

#7&82K

!

) k$"

#!

"

表 $%响应面试验因素水平

水平 5料液比
6超声

功率(e

7提取

温度(n

K提取

时间(N

#$ $o$" !7" 8"&" $&8

#" $o$8 1!" %"&" !&"

#$ $o!" 7"" 2"&" !&8

8!$
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表 &%响应面试验设计及结果

试验号 5 6 7 K .(:

"$ #$ #" #" #$ "&11! 7

"! #" #$ #" #$ "&178 %

"1 #" #" #" #" "&772 '

"7 #" #$ #" #$ "&182 !

"8 #" #$ #" #$ "&1%7 !

"% #" #" #" #" "&778 %

"2 #$ #$ #" #" "&7"! 8

"9 #$ #$ #" #" "&12' 1

"' #$ #" #" #$ "&7!! 1

$" #" #$ #$ #" "&7!8 %

$$ #" #$ #$ #" "&7"7 !

$! #" #" #" #" "&718 2

$1 #$ #" #$ #" "&12! 8

$7 #$ #" #$ #" "&7!% 9

$8 #$ #" #$ #" "&187 1

$% #$ #$ #" #" "&1'" !

$2 #$ #" #$ #" "&198 1

$9 #" #" #$ #$ "&1'$ 1

$' #" #" #" #" "&78$ 2

!" #$ #" #" #$ "&117 !

!$ #$ #$ #" #" "&19! 8

!! #$ #" #" #$ "&187 !

!1 #" #" #$ #$ "&17' !

!7 #" #$ #" #$ "&191 7

!8 #" #" #$ #$ "&1'7 8

!% #" #$ #$ #" "&182 1

!2 #" #" #" #" "&71' 8

!9 #" #" #$ #$ "&778 %

!' #" #$ #$ #" "&7!$ %

55在回归方程中%各因素系数绝对值反映了对响

应值的影响程度%各因素系数的正负性则反映了影

响的方向-$2.

%试验回归方程的二次项系数为负值%

表明响应值具有极大值点%可进行优化分析-$9.

" 对

所得回归方程进行方差分析%结果见表 1"

由表 1 可知%该模型达到了显著水平 (3g

"<"8)%且失拟项不显著(3q"&"8)%说明该方程拟

合程度较好%可以进行下一步的分析与预测" 一次

项中只有提取时间对芝麻素提取率的影响达到了显

著水平(3g"&"8)*二次项中料液比和提取时间对

芝麻素提取率的影响均达到极显著水平 (3g

"&"$)%超声功率对芝麻素提取率的影响达到显著

水平(3g"&"8)*料液比和提取时间的交互作用对

芝麻素提取率影响显著%而其他因素交互作用的影

响均不显著" 由2值可以看出%7 个因素对芝麻素

提取率影响的主次关系为提取时间q提取温度q超

声功率q料液比"

表 '%响应面试验方差分析

方差来源 平方和 自由度 均方 2 3

模型 "&"1 $7

!&$7 k$"

#1

!&8' "&"7

5 !&!% $ !&!% "&7! "&81

6 !&99 $ !&99 "&81 "&79

7 $8&1! $ $8&1! !&97 "&$$

K 11&71 $ 11&71 %&!$ "&"1

56 !&1' $ !&1' "&77 "&8!

57 9&'$ $ 9&'$ $&%8 "&!!

5K 1"&!" $ 1"&!" 8&%$ "&"1

67 $9&1% $ $9&1% 1&7$ "&"'

6K 8&"! $ 8&"! "&'1 "&18

7K "&!" $ "&!" "&"7 "&98

5

!

'1&!! $ '1&!! $2&1" "&""

6

!

8$&98 $ 8$&98 '&%! "&"$

7

!

$!&%! $ $!&%! !&17 "&$8

K

!

$18&8! $ $18&8! !8&$% "&""

残差 28&7! $7 8&1'

失拟项 %1&$8 $" %&1$ !&"% "&!8

纯误差 $!&!2 7 1&"2

总差 7"1&$! !9

!&!&!5最佳条件的预测及验证试验

通过回归模型的预测%可以得到超声辅助提取

芝麻素的最佳工艺条件为料液比 $o$8&$!!超声功

率 1"%&7% e!提取温度 82&"7n!提取时间 !&1! N%

在此条件下芝麻素提取率预测值为 "&78$ ":" 结

合实际情况%将各因素调整为料液比 $o$8!超声功

率 1"" e!提取温度 82&"n!提取时间 !&1 N%在此

条件下进行验证试验%8 次平行试验的芝麻素提取率

分别为 "&78" !:!"&779 2:!"&77' 8:!"&78$ 2:!

"&772 ':%平均值为 "&77' %:%实际值与理论值相

比误差仅为 "&1:%证实该模型是有效可靠的"

'%结%论

在单因素试验的基础上%通过响应面法优化超

声辅助提取芝麻素的工艺条件" 结果表明+各因素

对芝麻素提取率影响的大小依次为提取时间q提取

温度q超声功率q料液比*超声辅助提取芝麻素的

最佳工艺条件为乙醇体积分数 %":!料液比 $o$8!

提取温度 82&"n!提取时间 !&1 N!超声功率 1""

e%在此条件下芝麻素提取率可达 "&77' %:" 该方

法具有成本低!易操作!效率高等特点%为芝麻素的

开发与利用提供了理论依据"
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