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摘要!为保证超临界>?

!

萃取三叶木通籽油的品质!运用微波技术对原料进行预处理% 采用单因

素实验和正交实验对微波预处理工艺条件及超临界 >?

!

萃取工艺条件进行优化% 结果表明'微波

预处理最佳工艺条件为微波处理时间 (" X&原料粉碎粒度 $" 目&原料水分含量 '3"I!超临界 >?

!

萃取最佳工艺条件为萃取温度 /=D&萃取压力 &" AC,&萃取时间 !3= E!在此条件下三叶木通籽油

提取率高达 (=3&I% 该工艺条件下所得三叶木通籽油品质较高!总黄酮含量高达 #&'3& +THfT%

关键词!三叶木通籽油#微波辅助#超临界>?

!
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<<三叶木通为木通科木通属落叶木质藤本植物#

其果实俗名八月炸)八月瓜)野香蕉等#其成熟的种

子叫预知子$ 三叶木通果长圆形#直或稍弯#成熟时

灰白略带淡紫色%种子多数#扁卵形#种皮红褐色或

黑褐色'#(

$ 三叶木通原产于中国)朝鲜和日本#主

要分布在我国的湖南)河南)陕西)安徽)浙江)江西)

重庆)福建)湖北)广东)广西)四川)云南)贵州等

地'# %!(

#在湖南常德)怀化)浏阳等地已经开始进行

集中成片驯化种植'&(

$

三叶木通果实风味独特#果肉中的蛋白质)维生

素)矿物质)有机酸等营养成分丰富#可新鲜食用#亦

可用于酿酒和制作饮料等%其种子富含油脂)纤维)

蛋白质和矿物质#油脂含量高达 !$I a&"I

'/(

#油

中主要脂肪酸为油酸)亚油酸)棕榈酸#其不饱和脂

肪酸油酸和亚油酸含量高达 '"I

'= %'(

#这两种不饱

和脂肪酸能够防止心脑血管疾病的发生'$(

$ 从已

有的文献'( %##(来看#对三叶木通籽油的研究较少#

主要集中在三叶木通籽油的脂肪酸分析$

超临界>?

!

萃取技术具有低温)环保)安全和

可保留生物活性物质的特点#被广泛应用于高端植

物油脂的提取'#!(

$ 微波技术具有快速传热传质)无

&#
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污染等优点#与超临界 >?

!

萃取技术相结合能够进

一步提高油脂提取率)缩短萃取时间)提高油脂品

质'#& %#=(

$

本文研究了微波预处理辅助超临界 >?

!

萃取

三叶木通籽油的工艺#以期为开发高品质三叶木通

籽油提取工艺提供参考$

:;材料与方法

#3#<实验材料

三叶木通籽#购于湖南常德%>?

!

气体#纯度

((j((I!食品级"$

ML!!# %=" %"0 %>型超临界萃取装置#江苏

南通华安超临界萃取有限公司%NG%#'$" 紫外可

见分光光度计# 岛津仪器 !苏州 " 有限公司%

@$"d!">O!Q%F$!\""家用微波炉!$"" h"%CV,4*

W7+!!/ %#>O电子分析天平%A5;:.d罗维朋比色

仪#英国 J-8W5+:W:V公司%C\L>JNA=#"# %#>O电

子天平%A!" 通用研磨机#德国艾卡集团公司%实验

标准筛$

#3!<实验方法

#3!3#<三叶木通籽油的微波辅助超临界 >?

!

萃取

工艺

称取 ="" T粉碎的三叶木通籽粉在一定微波条

件下进行预处理#再将微波预处理后的三叶木通籽

粉放置于超临界>?

!

萃取装置中#在一定条件下进

行萃取#得到三叶木通籽油$ 计算三叶木通籽油提

取率$ 三叶木通籽油提取率 g三叶木通籽油质量H

!三叶木通籽粉质量b含油率" b#""I$

#3!3!<微波预处理条件优化

在一定的原料水分含量)原料粉碎粒度和微波

处理时间下对三叶木通籽进行预处理后#在萃取压

力 &" AC,)萃取温度 /=D)萃取时间 !3= E 的条件

下对三叶木通籽油进行超临界 >?

!

萃取#计算三叶

木通籽油提取率$ 采用单因素实验考察微波预处理

条件对三叶木通籽油提取率的影响$ 在此基础上进

行Q

(

!&

/

"正交实验优化$

#3!3&<超临界>?

!

萃取条件优化

称取 #3!3! 最优微波预处理条件下的三叶木通

籽粉 !=" T于萃取釜#根据实验条件设置参数进行

萃取#萃取液从分离釜底部放出#室温称量#并计算

三叶木通籽油提取率$ 采用单因素实验分别考察萃

取压力)萃取温度和萃取时间对三叶木通籽油提取

率的影响$ 在此基础上进行Q

(

!&

/

"正交实验优化$

#3!3/<三叶木通籽油理化指标分析

透明度)气味)滋味&@FHJ==!=,!""$%水分及

挥发物含量测定&@F=""(3&,!"#0%酸值测定&

@F=""(3!!(,!"#0%过氧化值测定&@F=""(3!!',

!"#0%色泽测定&@FHJ!!/0",!""$$

#3!3=<三叶木通籽油中总黄酮含量测定

称取 #" T三叶木通籽油于烧瓶中 !精确到

"j""" # T"#加入 !" +Q0" I乙醇溶液#在 '"D下

搅拌提取 # E#离心#收集上清液#重复提取 # 次#合

并 ! 次上清液并转移至 =" +Q容量瓶中#用 0"I乙

醇溶液定容#待测$

将芦丁标准样品用 0"I乙醇溶液溶解#并制备

!")/")$")#!")#0"

!

TH+Q的标准梯度溶液#吸取

# +Q各标准梯度溶液分别置于 != +Q容量瓶中#分

别用 0"I乙醇溶液添至 #" +Q#加入 # +Q=I亚硝

酸钠溶液#摇匀#放置 0 +-8#再加入 # +Q#"I硝酸

铝溶液#0 +-8 后加入 #" +Q/I氢氧化钠溶液#混

匀#再用 0"I乙醇溶液定容至刻度#摇匀#放置

#= +-8后在波长 =#" 8+处测定吸光度#以吸光度

!:"为纵坐标#芦丁标准溶液质量浓度!<"为横坐标#

绘制标准曲线#得到的回归方程为&:g"3""" =<p

"3""# !#,

!

g"3((& #$

吸取 & +Q待测溶液于不同的 != +Q容量瓶中#

与标准溶液相同条件操作进行比色测定吸光度#根

据吸光度在标准曲线上找出对应的质量浓度并计算

总黄酮含量$

#;结果与讨论

!3#<微波辅助预处理单因素实验

!3#3#<微波处理时间对三叶木通籽油提取率的

影响

水分含量为 '3"I的三叶木通籽粉碎过 $" 目

标准筛#以提取率为衡量指标#考察微波处理时间

!")&")0")(")#!" X"对三叶木通籽油提取率的影

响#结果如图 # 所示$
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图 :;微波处理时间对三叶木通籽油提取率的影响

<<由图 # 可知#随着微波处理时间不断延长#三叶

木通籽油的提取率先上升后下降$ 在一定的时间范

围内#随着微波处理时间不断延长#微波处理时间对

提取率的影响效果明显#但一定时间后#微波处理时

间过长可能会导致油料焦化#从而导致油脂提取率

/#
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降低$ 因此#选取微波处理时间为 (" X$

!3#3!<原料粉碎粒度对三叶木通籽油提取率的

影响

水分含量为 '3"I的三叶木通籽粉碎后微波处

理 (" X#以提取率为衡量指标#考察原料粉碎粒度

!!")/")0")$")#"")#!" 目"对三叶木通籽油提取率

的影响#结果如图 ! 所示$
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图 #;原料粉碎粒度对三叶木通籽油提取率的影响

<<由图 ! 可知#三叶木通籽油提取率随着原料粉

碎粒度增加先上升后下降#原料粉碎程度越高#原料

细胞被破坏的程度也就越高#油脂越容易从细胞中

溶解出来$ 但原料粉碎程度太高#原料之间间隙就

越小#很容易结块成团而不利于 >?

!

流体与油脂之

间的接触#另外在超临界 >?

!

萃取过程中#易造成

过滤片堵塞'#"(

$ 因此#选取原料粉碎粒度为 $" 目$

!3#3&<原料水分含量对三叶木通籽油提取率的

影响

一定水分含量的三叶木通籽粉碎过 $" 目标准

筛后微波处理 (" X#以提取率为衡量指标#考察原料

水分含量!/3#I)=3=I)'3"I)$3!I)#"3&I"对

三叶木通籽油提取率的影响#结果如图 & 所示$
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图 <;原料水分含量对三叶木通籽油提取率的影响

<<由图 & 可知#三叶木通籽油提取率随原料水分

含量升高先上升后降低#当原料水分含量达到

'j"I时提取率最高$ 适当的原料水分含量有利于

>?

!

流体的扩散及传质#促进了油脂与 >?

!

流体之

间的接触及油脂在 >?

!

流体中的溶解#提高提取

率$ 同时当物料含有适当水分时#在微波作用下#物

料被快速加热#里面水分迅速蒸发#形成巨大的内部

压力#促使水分迅速扩散至物料表面挥发#从而促使

物料达到一定的膨化效果'#!(

#亦可提高提取效率$

!3!<微波辅助预处理最佳参数的正交实验优化

微波预处理正交实验因素水平见表 ##微波预

处理正交实验方案与结果见表 !$

表 :;微波预处理正交实验因素水平

水平
L微波处理

时间HX

F原料粉碎

粒度!目"

>原料水分

含量HI

# 0" 0" =3=

! (" $" '3"

& #!" #"" $3!

表 #;微波预处理正交实验方案与结果

实验号 L F > 提取率HI

# # # # $&3!

! # ! ! ("30

& # & & $'3&

/ ! # ! (&3!

= ! ! & (&3=

0 ! & # $03(

' & # & $$3#

$ & ! # $'3$

( & & ! $$3'

+

#

$'3" $$3! $03"

+

!

(#3! ("30 ("3$

+

&

$$3! $'30 $(30

, /3! &3" /3$

<<由表 ! 可知#以提取率为评价指标#各因素影响

程度依次为>kLkF#微波预处理最佳工艺条件为

L

!

F

!

>

!

#即&微波处理时间 (" X#原料粉碎粒度 $"

目#原料水分含量 '3"I$ 在最佳工艺条件下#经超

临界>?

!

萃取后三叶木通籽油提取率可达 (=3#I$

!3&<微波辅助超临界 >?

!

萃取三叶木通籽油的单

因素实验

!3&3#<萃取压力对三叶木通籽油提取率的影响

在萃取时间 !3" E)萃取温度 /"D的条件下#按

#3!3& 方法考察萃取压力!!")!=)&")&=)/" AC,"对

三叶木通籽油提取率的影响#结果如图 / 所示$
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图 =;萃取压力对三叶木通籽油提取率的影响
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<<由图 / 可知#经微波辅助预处理的三叶木通籽

油提取率随萃取压力升高先上升后趋于平衡$ 随着

萃取压力增加#处于超临界下的 >?

!

密度增大#超

临界>?

!

对目标物的溶解能力大大增强#但超过一

定萃取压力后#>?

!

的溶解能力达到饱和#提取率趋

于平稳$ 故选取萃取压力 &" AC,为宜$

!3&3!<萃取温度对三叶木通籽油提取率的影响

在萃取时间 !3" E)萃取压力 &" AC,的条件下#

按 #3!3& 方法考察萃取温度 !!=)&")&=)/")/=)

="D"对三叶木通籽油提取率的影响#结果如图 =

所示$
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图 >;萃取温度对三叶木通籽油提取率的影响

<<由图 = 可知#微波辅助预处理后的三叶木通籽

油提取率随萃取温度升高先上升后趋于平衡$ 温度

对萃取过程有显著影响#温度升高#分子热运动剧

烈#有效成分与超临界流体的接触更充分#提高提取

率$ 但温度升高到一定值后#提取率不再增加$ 故

选取萃取温度 /"D为宜$

!3&3&<萃取时间对三叶木通籽油提取率的影响

在萃取温度 /"D)萃取压力 &" AC,条件下#按

#3!3& 方法考察萃取时间 !"3=)#3")#3=)!3")

!3= E"对三叶木通籽油提取率的影响#结果如图 0

所示$
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图 D;萃取时间对三叶木通籽油提取率的影响

<<由图 0 可知#微波辅助预处理后的三叶木通籽

油提取率随萃取时间延长先上升后趋于平衡$ 当萃

取时间为 ! E时#提取率达到 (&3=I#再延长萃取时

间#提取率提升不大$ 考虑到萃取成本和生产效率#

选取萃取时间 ! E为宜$

!3/<超临界>?

!

萃取最佳参数的正交实验优化

超临界>?

!

萃取正交实验的因素水平见表 &#

超临界>?

!

萃取正交实验方案与结果见表 /$

表 <;超临界!"

#

萃取正交实验因素水平

水平 L萃取压力HAC, F萃取温度HD >萃取时间HE

# != &= #3=

! &" /" !3"

& &= /= !3=

表 =;超临界!"

#

萃取正交实验方案与结果

实验号 L F > 提取率HI

# # # # $/3/

! # ! ! (#30

& # & & (&3!

/ ! # ! (!3/

= ! ! & (/3/

0 ! & # ("3(

' & # & (&3=

$ & ! # $(3'

( & & ! (/30

+

#

$(3' ("3# $$3&

+

!

(!30 (#3( (!3(

+

&

(!30 (!3( (&3'

, !3( !3$ =3/

<<由表 / 可知#以提取率为评价指标#各因素影响

程度依次为>kLkF#因萃取压力 +

!

g+

&

#考虑成

本#故选择 L

!

#超临界流体萃取最佳工艺条件为

L

!

F

&

>

&

#即&萃取压力 &" AC,#萃取温度 /=D#萃取

时间 !3= E$ 在最佳工艺条件下#三叶木通籽油提取

率可达 (=3&I$

!3=<微波辅助超临界 >?

!

萃取的三叶木通籽油的

主要质量指标

在微波辅助超临界 >?

!

萃取最佳工艺条件下

所得三叶木通籽油的主要质量指标见表 =$

由表 = 可知#微波辅助超临界 >?

!

萃取和未经

微波处理直接超临界 >?

!

萃取的三叶木通籽油相

比#除了过氧化值#水分)酸值均具有优势#而且其总

黄酮含量高达 #&'3& +THfT#高于未经微波处理萃

取的三叶木通籽油总黄酮含量 $'3= +THfT$ 过氧

化值出现异常可能与微波处理时间有关系#微波处

理时间过长导致油料中产生脂质过氧化$

<;结;论

!#"微波辅助超临界>?

!

萃取三叶木通籽油最

佳工艺条件为&微波处理时间 (" X#原料粉碎粒度

$" 目#原料水分含量 '3"I#萃取温度 /=D#萃取压

力 &" AC,#萃取时间 !3= E$ 在最佳工艺条件下#三

叶木通籽油提取率可达 (=3&I$

0#
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表 >;三叶木通籽油主要质量指标

项目 微波辅助超临界>?

!

萃取的三叶木通籽油 未经微波预处理的超临界>?

!

萃取的三叶木通籽油

气味)滋味 具有三叶木通籽油固有的香味和滋味)无异味 具有三叶木通籽油固有的香味和滋味)无异味

透明度 澄清)透明 澄清)透明

色泽!!=3/ ++槽" 黄 != 红 "3= 黄 != 红 "30

水分及挥发物HI "3#0 "3#(

过氧化值H!++5.HfT" !3! #3/

酸值!l?M"H!+THT" "30 "3(

总黄酮含量H!+THfT" #&'3& $'3=

<<!!"微波辅助超临界>?

!

萃取和未经微波处理

直接超临界>?

!

萃取的三叶木通籽油相比#除了过

氧化值#水分)酸值等均具有优势#且能够很好地保

留三叶木通籽油中的总黄酮$
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