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响应面法优化亚临界萃取冰岛刺参内脏油脂工艺
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摘要!以富含脂类活性物质的冻干冰岛刺参内脏为原料"

建立亚临界萃取冰岛刺参油脂新工艺#结果表明"亚临

界萃取的最佳萃取工艺为料液比&

0

冰岛刺参
hQ

萃取液'

!h

0

&

.

(

'H

'!萃取压强
51$PM(

!萃取次数
7

次!萃取时间

7#1!6')-

!萃取温度
$6177 L

"油脂萃取率为
40106F

#

通过对比不同方法萃取的油脂理化指标及气相色谱+质

谱&

YR&P[

'图"亚临界法萃取的油脂理化指标均优于其

他方法"油脂中
%MQ

含量达
$51JF

"说明亚临界法萃取

冰岛刺参油脂的工艺效率高"油脂品质更稳定#

关键词!冰岛刺参$油脂$亚临界萃取$理化指标
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*

$主要分布于冰岛(加

拿大(俄罗斯(挪威等北大西洋海域%其富含蛋白质)

4

*

(

维生素(多糖)

0G$

*

(三萜糖苷)

7

*和脂类等多种活性成分$

具有抗癌)

#

*

(抗血栓)

J

*

(抗炎)

6

*

(抗高血糖)

"

*

(免疫调节)

!5

*

等功能%参肠及其性腺组织是冰岛刺参内脏中的主要器

官$被统称为海参花)

!!

*

$其食用历史悠久)

!4

*

$是珍贵的水

产制品之一%冰岛刺参内脏中脂类物质丰富$包含糖脂(

磷脂(胡萝卜素(脂溶性维生素以及脂肪酸等脂溶性成

分%多不饱和脂肪酸!

MZNQ

#约占内脏中脂类物质的

$$F

$且以
%MQ

为主)

!0G!7

*

%冰岛刺参在初级加工过程

中会留有大量内脏$小部分被制作成干品海参花$但大部

分作为饲料进行处理$造成了资源浪费%

亚临界流体萃取技术是一种在饱和压力下$亚临界

状态的萃取溶剂与物料在系统内相接触$并经浸提(蒸发

脱溶(压缩(冷凝回收等过程$从天然产物中萃取目标组

分的一种分离技术$已被广泛应用于各类天然产物的萃

取与分离)

!#

*

$而采用亚临界萃取技术萃取冰岛刺参内脏

油脂的工艺尚未见报道%试验拟根据
c3\&c;,-B;-

中心

组合试验原理分析方法$优化并建立一种萃取冰岛刺参

内脏油脂的新工艺$并与不同萃取方法的油脂进行理化

指标与
YR&P[

分析比较$为开发全新冰岛刺参衍生产品

以及提高冰岛刺参内脏附加值提供依据%

!

!

材料与方法
!1!

!

原料与仪器

冰岛刺参内脏!含性腺(参肠(胃囊#&荣成石岛集团

%&!
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有限公司+

正己烷&色谱级$天津科密欧化学试剂有限公司+

甲醇&色谱级$上海星可高纯溶剂有限公司+

硫酸&分析纯$烟台远东精细化工有限公司%

!14

!

仪器与设备

真空冷冻干燥试验机&

HY514

型$新阳速冻设备制造

有限公司+

亚临界流体萃取实验室成套设备&

Rc%&05a7H

型$

河南省亚临界生物技术有限公司+

色谱柱&

XT&NQP%

型$

!55'j5147''j5145

&

'

$

美国赛默飞公司+

电子天平&

K_X&Q4555

型$福州华志科学仪器有限

公司+

高速中药粉碎机&

K̂ &455

型$浙江省永康市溪岸五

金药具厂+

气相色谱"质谱联用仪&

Q

.

*);-9J6"5c YR&7"JJc

P[I

型$美国安捷伦公司%

!10

!

试验方法

!101!

!

试验流程及操作要点

冰岛刺参内脏清洗
'

控水
'

称量
'

冻干
'

称量
'

粉

碎过筛
'

装袋
'

萃取
'

YR

(

P[

分析

!

!

#样品前处理&将冰岛刺参内脏洗净后进行冻干%

冷阱温度
G07L

$真空度
!5M(

$冷冻干燥时间
$6,

$粉碎

过
$5

目筛$阴凉干燥处保存备用%

!

4

#萃取条件&按单因素及响应面优化后萃取参数

进行%

!

0

#油脂甲酯化&根据文献)

!J

*修改如下&取
!'H

油脂样品于具塞试管中$加入
7'H7F

硫酸"甲醇溶液$

J7L

水浴甲酯化
4,

$冷却$加入
417'H

正己烷充分振荡$

静置分层$取上层清液于玻璃试管中$加入适量无水硫酸

钠干燥$收集干燥样品$上机检测%按式!

!

#计算萃取率%

)

i

D

!

D

4

j!55F

$ !

!

#

式中&

)

"""油脂萃取率$

F

+

D

!

"""油脂质量$

.

+

D

4

"""样品质量$

.

%

!1014

!

油脂理化指标测定

!

!

#皂化值&根据
Yc

'

X770$

"

!""7

%

!

4

#过氧化值&根据
Yc755"144J

"

45!#

%

!

0

#碘值&根据
Yc

'

X7704

"

4556

%

!

$

#水分及挥发物&根据
Yc755"140#

"

45!#

%

!1010

!

气相色谱"质谱分析条件
!

根据廉桂芳)

!J

*的方

法并修改%色谱条件&进样量
!

&

H

+载气为氦气$流速

!15'H

'

')-

+进样口温度
475 L

+升温程序&

#5 L

保持

4')-

$以
05L

'

')-

升温至
!45L

$再以
4L

'

')-

升温

至
475L

$保持
4')-

%质谱条件&

%8

离子源温度
405L

$

电子能量
J5;̀

$接口温度
475 L

$质量扫描范围
75

"

775('C

%

!101$

!

定性分析
!

样品经
YR&P[

检测后$利用其所配置

的
S8[X!$

标准质谱数据库对样品进行自动检索%

!1017

!

定量分析
!

按照峰面积归一化法计算各方法所得

海参内脏油脂中
%MQ

的相对含量%

!1$

!

响应面法优化亚临界萃取内脏油脂工艺

!1$1!

!

单因素试验

!

!

#料液比&固定萃取压强
514PM(

$萃取次数
0

次$

萃取时间
05')-

$萃取温度
$5L

$考察料液比!

0

冰岛刺参
h

Q

萃取液#)
!h!

$

!h4

$

!h0

$

!h$

$

!h7

!

.

'

'H

#*对亚临界

萃取冰岛刺参油脂萃取率的影响%

!

4

#萃取压强&固定料液比!

0

冰岛刺参
hQ

萃取液 #

!h

4

!

.

'

'H

#$萃取次数
0

次$萃取时间
05')-

$萃取温度

$5L

$考察萃取压强!

514

$

510

$

51$

$

517

$

51#PM(

#对亚临

界萃取冰岛刺参油脂萃取率的影响%

!

0

#萃取次数&固定料液比!

0

冰岛刺参
hQ

萃取液 #

!h

4

!

.

'

'H

#$萃取压强
514PM(

$萃取时间
05')-

$萃取温

度
$5L

$考察萃取次数!

!

$

4

$

0

$

$

$

7

#对亚临界萃取冰岛

刺参油脂萃取率的影响%

!

$

#萃取时间&固定料液比!

0

冰岛刺参
hQ

萃取液 #

!h

4

!

.

'

'H

#$萃取压强
514PM(

$萃取次数
0

次$萃取温度

$5L

$考察萃取时间!

45

$

05

$

$5

$

75

$

#5')-

#对亚临界萃

取冰岛刺参油脂萃取率的影响%

!

7

#萃取温度&固定料液比!

0

冰岛刺参
hQ

萃取液 #

!h

4

!

.

'

'H

#$萃取压强
514PM(

$萃取次数
0

次$萃取时间

05')-

$考察萃取温度!

05

$

07

$

$5

$

$7

$

75

$

77

$

#5L

#对亚

临界萃取冰岛刺参油脂萃取率的影响%

!1$14

!

响应面设计
!

在单因素试验基础上$选取萃取次

数(萃取时间(萃取温度
0

个因素$利用
I;/)

.

-&%\

>

;:9

!515

根据
c3\&c;,-B;-

中心组合原理进行三因素三水平

响应面设计$以油脂萃取率为评价指标$优化亚临界萃取

冰岛刺参内脏油脂的工艺条件%

!1$10

!

数据处理
!

所有试验平行
0

次$取平均值$采用

E:)

.

)-615

软件进行线性回归分析及作图$采用
I;/)

.

-&

%\

>

;:9!515

软件进行响应曲面分析%

4

!

结果与分析

41!

!

单因素试验

41!1!

!

料液比对油脂萃取率的影响
!

由图
!

可知$随着

料液比的逐渐增加$内脏油脂的萃取率先升高后略微下

降$当料液比!

0

冰岛刺参
hQ

萃取液#为
!h0

!

.

'

'H

#时$萃取

效果达到最佳$此时萃取率为
!J1JJF

%萃取过程中$高

浓度的溶质分子会更容易溶出于低浓度的溶剂中$随着

溶剂的增大$溶质分子与溶剂会逐渐达到固液溶解平衡%

&&!

提取与活性
%̂ XTQRX8ES O QRX8̀8XU
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期
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图
!

!

料液比对冰岛刺参内脏油脂萃取率的影响

N)

.

C:;!

!

X,;;AA;293A'(9;:)(*&*)

e

C)@:(9)33-9,;3)*;\&

9:(29)3-:(9;3A2C2C'(:)(A:3-@3/(<)/2;:(

当继续增加溶剂$溶质分子无法通过固液界面进入溶剂

相$萃取率下降%同时$过多的萃取溶剂会使溶剂回收过

程中损失部分油脂$还会产生溶剂残留过量的问题%

41!14

!

萃取压强对油脂萃取率的影响
!

由图
4

可知$当

萃取压强为
514

"

51$PM(

时$油脂萃取率随萃取压强的

增加而增大$当萃取压强为
51$PM(

时$油脂萃取率最大

为
!61JJF

%萃取压强过高会影响物料中部分油脂的溶

解性$同时会使部分溶质分子结构发生改变$变为气态小

分子$无法进入液态萃取溶剂%因此整体萃取系统的萃

取压强选择
51$PM(

最佳%

41!10

!

萃取次数对油脂萃取率的影响
!

由图
0

可知$随

着萃取次数的增加$冰岛刺参内脏油脂萃取率不断升高$

当萃取次数达
0

次后$继续增加萃取次数$萃取率变化不

显著%其中萃取
7

次比萃取
0

次的萃取率仅增加了

51$F

$而萃取
0

次比萃取
!

次的萃取率增加了
6157F

%

综合考虑$选取萃取次数为
0

次较佳%

41!1$

!

萃取时间对油脂萃取率的影响
!

由图
$

可知$当

萃取时间为
45

"

$5')-

时$萃取时间的延长会显著影响

内脏油脂的萃取率$且萃取
$5')-

时的萃取率达
!J1$F

%

图
4

!

萃取压强对冰岛刺参内脏油脂萃取率的影响

N)

.

C:;4

!

X,;;AA;293A;\9:(29)3-

>

:;//C:;3-9,;3)*;\&

9:(29)3-:(9;3A2C2C'(:)(A:3-@3/(<)/2;:(

图
0

!

萃取次数对冰岛刺参内脏油脂萃取率的影响

N)

.

C:;0

!

X,;;AA;293A@)AA;:;-9;\9:(29)3-9)';/3-9,;

3)*;\9:(29)3-:(9;3A2C2C'(:)(A:3-@3/(<)/2;:(

图
$

!

萃取时间对冰岛刺参内脏油脂萃取率的影响

N)

.

C:;$

!

X,;;AA;293A@)AA;:;-9;\9:(29)3-9)';/3-9,;

3)*;\9:(29)3-:(9;3A2C2C'(:)(A:3-@3/(<)/2;:(

当萃取时间
$

$5')-

时$内脏油脂的萃取率变化较小$萃

取时间增加至
#5')-

时$油脂的萃取率仅增加了
51"F

%

因此$萃取时间选择
$5')-

适宜%

41!17

!

萃取温度对油脂萃取率的影响
!

由图
7

可知$当

萃取温度为
05

"

$7L

时$随着萃取温度的升高$油脂萃

取率逐渐升高$当萃取温度为
$7L

时$油脂萃取率达最

图
7

!

萃取温度对冰岛刺参内脏油脂萃取率的影响

N)

.

C:;7

!

X,;;AA;293A@)AA;:;-9;\9:(29)3-9;'

>

;:(9C:;/

3-9,;3)*;\9:(29)3-:(9;3A2C2C'(:)(A:3-@3/(

<)/2;:(

'&!

"
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高值
!J1"F

%综上$亚临界萃取冰岛刺参内脏油脂的温

度应控制在
$7L

左右%

414

!

响应面试验

4141!

!

响应面试验设计与结果
!

在单因素试验基础上$

以油脂萃取率为评价指标$以萃取次数(萃取时间(料液

比为考察因素$根据
c3\&c;,-B;-

中心组合原理进行三

因素三水平响应面试验$试验因素水平编码见表
!

$试验

方案与结果见表
4

%

!!

利用
I;/)

.

-&%\

>

;:9!515

软件对表
4

进行回归分析$

得回归方程&

Ni4!15$a!106# a!15#Sa!14J7a51"J#Sa

5160#7G515!6S7G51"4#

4

G516"S

4

G51"57

4

% !

4

#

41414

!

回归方程方差分析
!

由表
0

可知$模型
M

#

515!

$

表示该模型回归极显著$失拟项
Mi51J$$4

$

5157

$不显

著$说明模型拟合性好+相关系数
N

4

i51"J!$

$校正决定

系数
N

4

Q@

]

i51"0$#

$说明该模型可靠$可用于预测亚临界

法萃取冰岛刺参内脏油脂的萃取率%由
:

值可知$各因

表
!

!

响应面试验因素与水平编码表

X(D*;!

!

T;/

>

3-/;/C:A(2;9;/9A(293:/(-@*;<;*

23@)-

.

9(D*;

水平
Q

萃取次数
c

萃取时间'
')- R

萃取温度'
L

G! 0 $5 $5

5 $ 75 $7

! 7 #5 75

表
4

!

响应面试验方案与结果

X(D*;4

!

T;/

>

3-/;/C:A(2;(-(*

?

/)/9;/9

>

*(-(-@:;/C*9/

试验号
Q c R

萃取率'
F

! 5 5 5 451J4

4 5 5 5 4!1!!

0 ! ! 5 441$7

$ G! 5 G! !J10J

7 ! 5 ! 441J!

# 5 ! G! !"104

J 5 5 5 4514#

6 ! 5 G! !61$!

" ! G! 5 !6160

!5 G! G! 5 !J1"$

!! 5 ! ! 4!1J4

!4 G! ! 5 !J1#"

!0 G! 5 ! !610J

!$ 5 5 5 4!17$

!7 5 G! ! !"144

!# 5 5 5 4!177

!J 5 G! G! !#1J7

素对冰岛刺参内脏油脂萃取率的影响程度为萃取次数
$

萃取温度
$

萃取时间%

41410

!

各因素间的交互作用
!

由图
#

"

图
6

可知$萃取次

数与萃取时间交互作用最为显著$其次是萃取次数与萃

取温度+萃取时间与萃取温度交互作用的响应面趋于平

缓$等高线图显示接近于圆$故二者交互作用并不显著$

与响应面方差分析结果一致%

4141$

!

萃取工艺条件确定及验证
!

分析响应面法试验数

据可知$冰岛刺参内脏油脂模型的极值点
#i51"#J

$

Si

51#!6

$

7i51J!5

%经计算可得最优萃取条件为萃取次数

7

次(萃取时间
7#1!6')-

(萃取温度
$6177L

(最大萃取率

401$!F

%对最优条件进行实验验证得萃取率为
40106F

$

与预测值的相对误差为
5150F

$说明响应面法能较好地

对冰岛刺参内脏油脂的萃取工艺进行回归分析和优化%

410

!

不同萃取方法油脂的理化指标

由表
$

可知$亚临界法萃取的冰岛刺参内脏油脂过

氧化值低于其他两种方法$说明亚临界工艺的低温萃取

对油脂起到了很好的保护作用+同时所萃取出的油脂水

分及挥发物少$说明亚临界法的萃取专一性高$有利于油

脂的后续加工%综合皂化值及碘值数据$说明亚临界法

萃取冰岛刺参内脏油脂具有较大的优势%

41$

!

不同萃取方法油脂的
YR&P[

分析

由 图
"

可 知$亚 临 界 法 萃 取 的 油 脂 中
%MQ

!

$J17#6')-

出峰#相对含量达
$51JF

$溶剂法萃取的油

脂中
%MQ

!

$J175#')-

出峰#相对含量为
0010F

$酶解法

表
0

!

回归模型的方差分析p

X(D*;0

!

Q-(*

?

/)/3A<(:)(-2;3A9,;:;

.

:;//)3-'3@;*

来源 平方和 自由度 均方
:

值
M

模型
77155 " #1!! 4#1$4

51555!

((

Q !714! ! !714! #71J$

#

51555!

((

c 61"5 ! 61"5 061$" 51555$

((

R !41"0 ! !41"0 7716"

51555!

((

Qc 01J$ ! 01J$ !#1!"

515575

((

QR 41J4 ! 41J4 !!1JJ 515!!5

(

cR

!145j!5

0

!

!145j!5

0

515!

51"$$5

((

Q

4

017" ! 017" !717!

51557#

((

c

4

0105 ! 0105 !$14J 5155#"

((

R

4

01$5 ! 01$5 !$1#6

5155#$

((

残差
!1#4 J 5140

......................

失拟项
510" 0 51!0 51$0 51J$$4

净误差
!140 $ 510!

总和
761#4 !#

!

p

!(

表示差异显著!

M

#

5157

#$

(

表示差异极显著!

M

#

515!

#+

N

4

i51"J!$

$

N

4

Q@

]

i51"0$#

%
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图
#

!

萃取次数与萃取时间的交互作用对冰岛刺参内脏油脂萃取率的影响

N)

.

C:;#

!

T;/

>

3-/;/C:A(2;(-@23-93C:*)-;/3A9,;;AA;293A;\9:(29)3-9)';/(-@;\9:(29)3-9)';3-9,;

3)*;\9:(29)3-:(9;3A74B40>=/>

9

=3';3)><)/2;:(

图
J

!

萃取次数与萃取温度的交互作用对冰岛刺参内脏油脂萃取率的影响

N)

.

C:;J

!

T;/

>

3-/;/C:A(2;(-@23-93C:*)-;/3A9,;;AA;293A;\9:(29)3-9)';/(-@9;'

>

;:(9C:;3-9,;3)*

;\9:(29)3-:(9;3A74B40>=/>

9

=3';3)><)/2;:(

图
6

!

萃取时间与萃取温度的交互作用对冰岛刺参内脏油脂萃取率的影响

N)

.

C:;6

!

T;/

>

3-/;/C:A(2;(-@23-93C:*)-;/3A9,;;AA;293A;\9:(29)3-9)';(-@9;'

>

;:(9C:;3-9,;3)*

;\9:(29)3-:(9;3A74B40>=/>

9

=3';3)><)/2;:(

表
$

!

不同萃取方法的油脂理化指标

X(D*;$

!

M,

?

/)232,;')2(*)-@;\;/3A3)*;\9:(29;@D

?

@)AA;:;-9';9,3@/

方法
皂化值'

!

'

.

/

.

G!

#

过氧化值'

!

''3*

/

B

.

G!

#

碘值'

!

!5

G4

.

/

.

G!

#

水分及挥

发物'
F

亚临界法
!671## #107 !$51J7 51!#

溶剂法
!

!#J147 !41$J !4"1$$ 51"$

酶解法
!

!J6106 !71J6 !0J1$J !17J

萃取的油脂中
%MQ

!

$J1J77 ')-

出峰#相对含量为

0"1#F

$与其他两种方法相比$亚临界萃取法萃取的油脂

的杂质少$且不饱和脂肪酸
%MQ

含量最高%

0

!

结论
以富含脂类活性物质的冻干冰岛刺参内脏!含性腺(

海参肠(胃囊#为原料$利用亚临界工艺进行油脂萃取%

结果表明$最佳亚临界萃取工艺条件为料液比!

0

冰岛刺参
h

Q

萃取液#
!h0

!

.

'

'H

#(萃取压强
51$PM(

(萃取次数
7

次(

)&!

"

3̀*10J

"
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图
"

!

不同萃取方法油脂的
YR&P[

图谱

N)

.

C:;"

!

YR&P[(-(*

?

/)/3A3)*/D

?

@)AA;:;-9

;\9:(29)3-';9,3@/

萃取时间
7#1!6')-

(萃取温度
$6177L

%此工艺条件下

的油脂萃取率为
40106F

%通过对比不同萃取方法的油

脂的理化指标及气相色谱图$发现亚临界法萃取的油脂

中的氧化程度低$

%MQ

相对含量达
$51JF

$说明亚临界法

萃取冰岛刺参内脏油脂的工艺效率高$油脂品质更稳定%

后续拟开展冰岛刺参内脏油脂成分全面分析$并进行分

离纯化%
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