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亚临界低温萃取小米糠油的工艺条件优化
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摘要：旨在促进小米糠资源利用，采用亚临界低温萃取技术提取小米糠油，通过单因素试验考察了

萃取时间、萃取温度、料液比对小米糠提油率的影响，并在此基础上以小米糠提油率为指标，运用响

应面试验对亚临界低温萃取小米糠油的工艺条件进行优化。结果表明：亚临界低温萃取小米糠油

的最佳工艺条件为萃取时间２５ｍｉｎ、萃取温度３５℃、料液比１∶４，在此条件下小米糠的提油率为
９５．３％。综上，该工艺可用于小米糠油的有效提取。
关键词：亚临界低温萃取；小米糠油；响应面法；提油率
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　　谷子，为禾本科、狗尾草属植物，是我国北方地
区主要的粮食作物之一［１］。小米糠是小米加工过

程的副产物，占谷子质量的５％～７％［２］。按照我国

谷子年产量约５００万 ｔ计算，小米糠年产量最高可
达４０万 ｔ左右，资源丰富［３］。目前，我国只有少部

分小米糠作为动物饲料进行利用，大部分则被直接

废弃，造成资源严重浪费［４－５］。小米糠含油率高达

１５％～２０％，可用于提取小米糠油［６］。小米糠油是

一种健康油品，其不饱和脂肪酸含量达７０％以上，
必需脂肪酸亚油酸含量较高［７］。此外，小米糠油中

还含有维生素 Ｅ、谷维素和植物甾醇等多种营养成
分，除食用外，还可广泛应用于医药、保健品、化妆品

等行业［８］。因此，为充分利用小米糠资源，以小米

糠为原料提取小米糠油，是对我国食用油资源的有
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益补充。

目前，小米糠油的提取方法主要有压榨法、有机

溶剂提取法、超临界萃取法、亚临界萃取法等［９－１２］。

压榨法制取的小米糠油安全、绿色、无污染，但提油

率低、能耗大。有机溶剂提取法制取小米糠油的提

油率高、处理量大、成本较低，但工艺复杂，且存在环

境污染等安全问题。超临界 ＣＯ２萃取技术生产的
小米糠油色泽好、品质高，能够较好地保证油中活性

物质不被破坏，但该工艺操作压力较高、设备价格

高，导致产品的生产成本居高不下，难以实现工业

化。亚临界萃取技术是继超临界 ＣＯ２萃取技术后
发展起来的一种新型分离技术，与有机溶剂提取法

相比具有无毒、无害、易于和产物分离、提取物活性

不被破坏等优点，较超临界 ＣＯ２萃取技术而言，其
显著的特点是萃取压强低，运行成本低，工业化大规

模生产的可行性高，已被广泛应用于食品、化工等

领域［１３－１６］。

本研究以小米糠为原料，以提油率为评价指标，

采用亚临界低温萃取技术提取小米糠油，运用单因

素试验和响应面试验对亚临界低温萃取小米糠油的

工艺条件进行优化，以期为小米糠油的加工提供参

考，进一步促进小米糠油产业发展。

１　材料与方法
１．１　试验材料

小米糠（含油率 １７％），市场采购；丁烷（分析
纯），天津市科密欧有限公司。

ＣＢＥ－５Ｌ＋１Ｌ亚临界流体萃取成套装置，河南
省亚临界生物技术有限公司；１０１－１电热恒温鼓风
干燥箱，上海实验仪器总厂有限公司；ＡＵＹ２２０电子
天平，沈阳龙腾电子有限公司；ＨＫＪ－２５造粒机，无
锡三鱼渔牧机械有限公司。

１．２　试验方法
１．２．１　小米糠油的亚临界低温萃取

向１０ｋｇ新鲜小米糠中加入其总质量约１０％的
水，加入造粒机，制成３ｍｍ的颗粒，冷却后将小米
糠颗粒置于亚临界流体萃取成套装置的萃取罐中，

按照一定质量比向其中加入萃取剂丁烷，在一定温

度下萃取一定时间，重复萃取４次，结束后经减压分
离得小米糠油，收集小米糠油，准确称其质量。小米

糠提油率（Ｗ）按下式计算。
Ｗ＝ｍ１／（ｍ×ｘ）×１００％ （１）
式中：ｍ１为提取的小米糠油质量，ｇ；ｍ为原料

小米糠的质量，ｇ；ｘ为小米糠含油率。
１．２．２　数据处理

每组做３次平行试验，结果取平均值，用 Ｏｒｉｇｉｎ

２０１９软件绘制图形，利用 Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ８．０．６软
件进行响应面试验数据拟合分析。

２　结果与分析
２．１　亚临界低温萃取小米糠油的单因素试验
２．１．１　萃取时间对小米糠提油率的影响

在萃取温度３５℃、料液比１∶４的条件下，考察
萃取时间（１０、１５、２０、２５、３０、３５ｍｉｎ）对小米糠提油
率的影响，结果见图１。

图１　萃取时间对小米糠提油率的影响

Ｆｉｇ．１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｏｎｏｉｌｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

ｒａｔｅｏｆｍｉｌｌｅｔｂｒａｎ

　　由图１可知，随着萃取时间的延长，小米糠提油
率逐渐增加，在萃取时间达到２５ｍｉｎ时，小米糠提
油率最高，继续延长萃取时间，小米糠提油率无明显

变化。这可能是因为刚开始时萃取剂与原料之间接

触不够充分，提油率较低，随着萃取时间的延长，传

质达到较好状态，提油率明显增大，而当萃取时间达

到２５ｍｉｎ后，传质达到相对平衡状态，继续延长时
间，提油率无明显变化。因此，萃取时间选择２５ｍｉｎ
较为合适。

２．１．２　萃取温度对小米糠提油率的影响
在萃取时间２５ｍｉｎ、料液比１∶４的条件下，考察

萃取温度（２０、２５、３０、３５、４０、４５℃）对小米糠提油率
的影响，结果见图２。

图２　萃取温度对小米糠提油率的影响

Ｆｉｇ．２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎ

ｏｉｌｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅｏｆｍｉｌｌｅｔｂｒａｎ

　　由图２可知，随着萃取温度的升高，小米糠提
油率呈先上升后下降的趋势，在萃取温度为３５℃
时小米糠提油率最高。这可能是因为温度升高加
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速了分子间的热运动，使溶剂和油脂的黏度下降，

降低了整个体系中的传质阻力，提高了扩散速度；

但温度过高时，超过混合油沸点，溶剂易挥发，增

加体系蒸气压，物料可能被压实，不利于油脂分子

扩散，提油率下降。因此，萃取温度选择３５℃较为
合适。

２．１．３　料液比对小米糠提油率的影响
在萃取温度３５℃、萃取时间２５ｍｉｎ的条件下，

考察料液比（１∶２、１∶３、１∶４、１∶５、１∶６、１∶７）对小米糠
提油率的影响，结果见图３。

图３　料液比对小米糠提油率的影响

Ｆｉｇ．３　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｓｏｌｉｄ－ｌｉｑｕｉｄｒａｔｉｏｏｎｏｉｌｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

ｒａｔｅｏｆｍｉｌｌｅｔｂｒａｎ

　　由图３可知，随着料液比的减小，小米糠提油率
逐渐上升，在料液比大于１∶４时，小米糠提油率增幅
较大，在料液比小于１∶４时，小米糠提油率增加较为
缓慢。料液比过小时，混合油浓度较低，脱溶时间

长，能耗较大，导致生产成本增加。因此，料液比选

择１∶４较为合适。
２．２　亚临界低温萃取小米糠油的响应面试验
２．２．１　响应面试验设计与分析

在单因素试验的基础上，运用Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ模
型，以萃取温度（Ａ）、萃取时间（Ｂ）和料液比（Ｃ）为
自变量，以小米糠提油率（Ｙ）为响应值，优化亚临界
低温萃取小米糠油的工艺条件。响应面试验因素和

水平见表１，响应面试验设计及结果见表２。
利用Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ８．０．６软件对表２中数据

进行二次多项回归拟合，获得提油率对萃取温度、萃

取时间、料液比 ３个自变量的多元回归方程模型：
Ｙ＝９５．１６＋１．６６Ａ＋０．１４Ｂ＋１．４３Ｃ－０．１３ＡＢ＋１．０５
ＡＣ＋２．４０ＢＣ－５．５２Ａ２－２．６２Ｂ２－４．５９Ｃ２。

表１　响应面试验因素和水平

Ｔａｂｌｅ１　Ｆａｃｔｏｒｓａｎｄｌｅｖｅｌｓｏｆｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙ

水平 Ａ萃取温度／℃ Ｂ萃取时间／ｍｉｎ Ｃ料液比
－１ ３０ ２０ １∶４
０ ３５ ２５ １∶５
１ ４０ ３０ １∶６

表２　响应面试验设计及结果
Ｔａｂｌｅ２　Ｄｅｓｉｇｎａｎｄｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙ

试验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｙ／％
１ ０ ０ ０ ９５．３
２ １ －１ ０ ８８．５
３ －１ ０ －１ ８２．６
４ １ ０ １ ８９．６
５ １ １ ０ ８８．６
６ ０ －１ １ ８６．６
７ －１ ０ １ ８３．９
８ ０ ０ ０ ９５．４
９ ０ １ １ ９１．６
１０ ０ ０ ０ ９４．８
１１ －１ －１ ０ ８５．２
１２ ０ ０ ０ ９５．２
１３ ０ １ －１ ８４．５
１４ －１ １ ０ ８５．８
１５ ０ －１ －１ ８９．１
１６ ０ ０ ０ ９５．１
１７ １ ０ －１ ８４．１

对回归方程进行方差分析，结果见表３。
表３　回归方程的方差分析

Ｔａｂｌｅ３　Ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｖａｒｉａｎｃｅｏｆｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎｅｑｕａｔｉｏｎ

方差来源 平方和 自由度 均方 Ｆ ｐ
Ａ ２２．１１ １ ２２．１１ １５８．０２ ＜０．０００１

Ｂ ０．１５ １ ０．１５ １．０８ ０．３３３１
Ｃ １６．２５ １ １６．２５ １１６．０９ ＜０．０００１

ＡＢ ０．０６ １ ０．０６ ０．４５ ０．５２５３
ＡＣ ４．４１ １ ４．４１ ３１．５２ ０．０００８

ＢＣ ２３．０４ １ ２３．０４ １６４．６６ ＜０．０００１

Ａ２ １２８．１８ １ １２８．１８ ９１６．０４ ＜０．０００１

Ｂ２ ２８．８５ １ ２８．８５ ２０６．１６ ＜０．０００１

Ｃ２ ８８．８０ １ ８８．８０ ６３４．６４ ＜０．０００１

模型 ３３７．６８ ９ ３７．５２ ２６８．１３ ＜０．０００１

残差 ０．９８ ７ ０．１４
失拟项 ０．７７ ３ ０．２６ ４．８３ ０．０８１２
纯误差 ０．２１ ４ ０．０５
总离差 ３３８．６６ １６

　注：为差异极显著（ｐ＜０．０１）
　Ｎｏｔｅ：ｐ＜０．０１

由表３可知，模型 ｐ值小于０．０１，说明模型极
显著，失拟项 ｐ值大于０．０５，不显著。模型的调整
决定系数（Ｒ２Ａｄｊ）为 ０．９９３４，说明该模型能够解释
９９．３４％的响应值变化。因此，该模型的拟合度良
好，可以用于亚临界低温萃取小米糠油的分析预测。

一次项Ａ、Ｃ，交互项ＡＣ、ＢＣ和二次项Ａ２、Ｂ２、Ｃ２的ｐ
值均小于０．０１，说明它们对提油率有极显著影响。
根据 Ｆ值，３个因素对提油率影响的大小次序为
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Ａ＞Ｃ＞Ｂ，即萃取温度＞料液比＞萃取时间。
２．２．２　最优工艺条件确定与验证

通过求模型极值可得，在小米糠提油率达到最

优值９５．６％时的工艺条件为萃取时间２５．８９ｍｉｎ、
萃取温度３５．４１℃、料液比１∶４．２。考虑到实际操作
条件和节省成本，将亚临界低温萃取条件调整为萃

取时间２５ｍｉｎ、萃取温度３５℃、料液比１∶４，在此条
件下进行验证试验，得到小米糠提油率为９５．３％，
与预测值相近，说明该模型的预测性较好，优化的工

艺可靠。

３　结　论
通过对亚临界低温萃取小米糠油的工艺条件进

行优化发现，亚临界低温萃取小米糠油的最佳工艺

条件为萃取时间２５ｍｉｎ、萃取温度３５℃、料液比１∶４，
在此条件下小米糠提油率为９５．３％。虽然本研究
可为提取小米糠油提供一定参考，但是对提取后油

脂中的营养成分尚不明确，今后可进一步对小米糠

油中的营养成分进行研究。
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