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响应面法优化超临界CO2萃取亚麻籽木脂素
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摘  要：以亚麻籽为原材料，利用响应面法优化超临界CO2萃取亚麻木脂素的工艺。在单因素试验基础上，以萃取

压力、萃取温度和萃取时间为影响因素，应用Box-Behnken方法进行三因素三水平试验，以木脂素得率为响应值，

进行响应面分析。确定萃取的最佳工艺条件是萃取压力25.69MPa、萃取温度41.54℃、萃取时间182.80min，亚麻籽

木脂素得率的预测值为2.401%，验证值为2.398%。结果表明利用响应面分析方法对超临界CO2萃取亚麻木脂素的工

艺条件进行优化，可获得最优的工艺参数，从而为进一步的研究提供依据。
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Abstract：The present study aimed to optimize supercritical carbon dioxide extraction of lignans from flaxseed using 
response surface methodology based on a 3- variable, 3- level Box-Benhnken design. The results showed that the optimum 
conditions were extraction pressure of 25.69 MPa, extraction temperature of 41.54 ℃, extraction time of 182.80 min. Under 
these conditions, the model predicted and experimental values of lignans yield were 2.401% and 2.398%, respectively.
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亚麻(Linum ustitatissimum Linaceae)又称胡麻，属亚

麻科、亚麻属，是世界十大油料作物之一
[1]
，亚麻籽中富

含蛋白质、多不饱和脂肪酸和膳食纤维等营养成分
[2]
。最

近的研究发现，亚麻籽是以开环异落叶松脂酚二葡萄糖

苷(secoisolariciresinal diglucoside，SDG)为主的多种木脂

素的最丰富的来源
[3]
。

木脂素(lignan)又称木脂体、木酚素，是自然界植物

中的一类植物雌激素。木脂素中具有易被氧化的芳香基团

结构，有研究表明木脂素能抑制微粒体过氧化反应，清除

过氧化氢自由基[4-5]
，抑制肿瘤切除术后的肿瘤扩散

[6]
，降

低血清中总胆固醇、低密度脂蛋白
[7-8] 

。木脂素还有许多

其他生理功能不断被报道，如延缓衰老、保护中枢神经

系统、调节免疫功能等
[9-10]

。

目前，亚麻木脂素的提取方法主要是以传统的有机

溶剂法为主，所用溶剂大多为甲醇、乙醇，少部分使用丙

酮等，但是以这种方法得到的木脂素粗提物通常要在碱

液中进行处理，以便将亚麻木脂素的络合状态解除，使

其从复杂的形式中游离出来，有的则直接利用醇碱进行

提取，但这同时可能引入更多的杂质，对纯化不利[11-12]
，

另外一些研究者利用索氏提取法、微波辅助法、超声波

辅助法提取亚麻木脂素
[13-14]

，与常规溶剂提取法相比，

以上方法显著提高了亚麻木脂素得率，缩短了时间，但

是所使用的有机溶剂消耗量很大，其液料比通常达到

8:1～10:1，甚至更大，提取周期长，附加劳动力大，

污染环境。若使用超临界CO2提取法能在有效地富集到

木脂素类成分的同时，缩短提取时间、提高提取效率，

避免有毒溶剂的使用，已经成为研究领域主要探索的新

技术、新方法
[15-16]

。

1 材料与方法

1.1 材料、试剂与仪器

亚麻籽由吉林省农业科学院提供；CO2气体(纯度≥ 

99.5%，食品级) 长春氧气厂；开环异落叶松SDG标准
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品(纯度95%) 成都巨邦生物工程公司；甲醇(色谱纯)；
自制超纯水；其他试剂均为分析纯。

SHA-B型水浴恒温振荡器 金坛市医疗仪器厂；

FA1004A型电子天平 上海精天电子仪器有限公司；

LXJ-离心机 上海安亭科学仪器厂；101A-3ET型电热

鼓风干燥箱 上海实验仪器厂有限公司；FZ102型植物

粉碎机 天津泰斯仪器有限公司；HA121-50-02型超临

界CO2萃取装置 江苏南通华安超临界萃取有限公司；

LC-20AT型高效液相色谱仪 日本岛津公司。

1.2 方法

1.2.1 亚麻籽木脂素提取工艺过程

亚麻籽→粉碎→脱脂→装料入萃取釜→控制适宜温

度、压力、时间→超临界CO2萃取→分离萃取物→定容→

待测

1.2.2 标准方程的建立

精密称取SDG标准品2.3mg用甲醇溶解，定容至

10mL，得到0.23mg/mL的对照品溶液，取5份对照品溶

液，分别稀释制成质量浓度为0.23、0.1725、0.115、
0.0575、0.02875mg/mL的SDG标准品溶液，用0.45μm过

滤膜过滤待用。分别吸取以上溶液10μL，注入高效液相

色谱仪中。

HPLC条件为：色谱柱：C18(4.6mm×250mm)；紫外检测

波长：280nm；柱温：室温；流速：1.0mL/min；流动相：

乙腈-水(含0.1%的醋酸)不同梯度条件对SDG样品进行高效

液相色谱分析，0～5min，B：95%～85%；5～25min，B：
85%～70%；25～40min，B：70%～30%(A为乙腈，B为含

0.1%的醋酸的水)，得到扫描曲线图，然后以SDG标准品的

质量浓度为横坐标，峰面积为纵坐标，检测后得到回归方

程为：Y＝397455x＋10207，R2
＝0.9973。结果表明，含量与

峰面积积分值呈良好的线性关系。用外标法计算样品的质

量浓度，从而得出亚麻籽木脂素的得率。

亚麻籽木脂素的得率/%= 
亚麻籽木脂素质量

原料质量
×100

1.2.3 单因素对亚麻籽木脂素得率的影响

亚麻籽经过除杂、粉碎、脱脂后，进行超临界

CO2萃取，设定粉碎粒度20目、萃取温度40℃、萃取

时间180min、萃取压力25MPa，然后将萃取物进行分

离，定容后待测。固定其他条件，分别考察萃取压力

(15～35MPa)、萃取温度(30～50℃)、萃取时间(120～240 
min)对亚麻籽木脂素得率的影响。

1.2.4 响应面试验优化方案

采用响应面法进行试验数据处理，选用B o x - 
Behnken模型对影响超临界CO2法萃取亚麻木脂素得率的

因素进行响应面设计，以亚麻木脂素的得率为响应值进

行优化。

2 结果与分析

2.1 单因素试验

2.1.1 萃取压力对亚麻籽木脂素得率的影响
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图 1 萃取压力对木脂素得率的影响

Fig.1 Effect of extraction pressure on flaxseed lignans yield

由图1可知，在其他条件不变的情况下，亚麻木脂

素得率随着压力的升高而增加，压力在25MPa时，木脂

素得率最大，但随后随着压力的升高，在30MPa时却略

有下降，这是因为压力增大会使流体密度增大，同时还

会减少分子间的传质阻力和传质距离，有利于木脂素的

萃取，但是随着压力的增大，流体密度也增大，可压缩

性变小，溶解能力的增加有限，导致萃取的选择性有所

下降，木脂素得率也有所降低，综合考虑，萃取压力为

20～30MPa为宜。

2.1.2 萃取温度对亚麻籽木脂素得率的影响
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图 2 萃取温度对亚麻籽木脂素得率的影响

Fig.2 Effect of extraction temperature on flaxseed lignans yield

由图2可知，随着萃取温度的升高，亚麻木脂素得率

也增加，当萃取温度为45℃时，木脂素得率达到2.03%，

而后随着萃取温度的进一步升高，木脂素得率反而下

降。这是因为随着温度的升高，CO2流体的黏度下降，使

溶质扩散的速度提高，另外溶质的蒸汽压增大，使溶质

在CO2中的溶解度增大而有利于萃取的进行，但是温度升

高，超临界流体密度降低，导致CO2流体的溶解度下降，

综合分析，选择萃取温度在35～45℃为宜。

2.1.3 萃取时间对亚麻籽木脂素得率的影响

从图3可以看出，随着萃取时间的延长，亚麻木脂素

得率逐渐升高，这是因为萃取刚开始时，超临界CO2流
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体没有与溶质达到良好的接触，但是随着萃取时间的延

长，传质达到良好的状态，木脂素得率增大，直到最大

值。当萃取时间超过180min时，木脂素得率趋于平缓。

并且随着时间的进一步延长，会使CO2的消耗量进一步加

大。因此，综合考虑，萃取时间为180min 左右为宜。
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图 3 萃取时间对亚麻籽木脂素得率的影响

Fig.3 Effect of extraction time on flaxseed lignans yield

2.2 响应面优化试验

2.2.1 响应面分析方案及结果

综合单因素试验的结果，选取萃取压力、温度、时

间3个因素，在单因素基础上采用三因素三水平的响应面

分析方法，试验选用Box-Behnken 模型，试验因素设计

及结果见表1。

表 1 Box-Behnken试验设计及结果

Table 1 Scheme and results of Box-Behnken design

试验号
因素水平 木脂素

得率/%X1萃取压力/MPa X2萃取温度/℃ X3萃取时间/min
1 －1(20) 1(45) 0 2.076
2 －1 －1(35) 0 1.780
3 0(25) 0(40) 0(180) 2.331
4 1(30) 0 －1(150) 2.148
5 －1 0 －1 1.721
6 0 0 0 2.409
7 0 －1 1(210) 2.026
8 0 0 0 2.389
9 0 0 0 2.374
10 －1 0 1 2.173
11 0 0 0 2.354
12 0 1 －1 2.182
13 0 1 1 2.150
14 1 1 0 2.143
15 0 －1 －1 1.646
16 1 0 1 2.028
17 1 －1 0 2.035

利用D e s i g n  E x p e r t  7 . 0 . 0软件对表 1进行回

归分析，得到二次多元回归模型为： Y ＝ 2 . 3 7 ＋

0 . 0 7 6 X 1＋ 0.13X2＋0.085X3－0.047X1X2－0.14X1X3－

0.10X2X3－0.17X1
2
－0.19X2

2
－0.18X3

2
。

对模型进行方差分析结果见表2。从表2可以看出：

一次项和二次项的偏回归系数都显著，交互项的X1X3、

X2X3也显著，模型的R2
＝0.9858，RAdj

2
＝0.9676，说明回

归方程与实际情况吻合较好，实验误差小，可以用此模

型对超临界CO2萃取亚麻木脂素进行分析和预测。 

表 2 回归方程方差分析表

Table 2 Analysis of variance for fitted quadratic regression equation

方差来源 平方和 自由度 均方 F值 P值 显著性

模型 0.84 9 0.094 54.18 ＜0.0001 ***
X1 0.046 1 0.046 26.40 0.0013 **
X2 0.14 1 0.14 81.94 ＜0.0001 ***
X3 0.58 1 0.58 33.47 0.0007 ***

X1X2 8.836×10-3 1 8.836×10-3 5.12 0.0582
X1X3 0.082 1 0.082 47.36 0.0002 ***
X2X3 0.042 1 0.042 24.57 0.0016 **
X1

2 0.13 1 0.13 73.14 ＜0.0001 ***
X2

2 0.15 1 0.15 87.73 ＜0.0001 ***
X3

2 0.14 1 0.14 79.61 ＜0.0001 ***
残差 0.012 7 1.727×10-3

失拟向 8.424×10-3 3 2.808×10-3 3.06 0.1538
纯误差 3.665×10-3 4 9.163×10-3

总和 0.85 16

注：***. 差异极显著(P ＜ 0.001) ；**. 差异高度显著(P ＜ 0.01) ；*. 差异

显著(P ＜ 0.05)。

2.2.2 交互作用分析

20.0 22.5 25.0 27.5 30.0
35.0

37.5

40.0

42.5

45.0
/%

X1 /MPa

X 2
/

2.18411 2.29189

5

1.86078
1.96856

2.07634
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2

/

A. 萃取温度与萃取压力
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195

210
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※工艺技术                            食品科学 2013, Vol.34, No.10  85

20.0
22.5

25.0
27.5

30.0

150
165

180
195

210

1.710
1.885
2.060
2.235
2.410

/%

X 1

/MPaX
3

/min

B. 萃取时间与萃取压力
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C. 萃取时间与萃取温度

图 4 两因素交互作用对亚麻木脂素的交互影响

Fig.4 Response surface plot and contour plot showing the interactive 

effects of two factors on flaxseed lignans yield

由图4A可以看出，萃取温度和萃取压力的交互总用

并不显著，木脂素得率主要受萃取温度的影响，木脂素得

率随温度的升高而加大，在42℃左右时出现峰值，从等高

线也可以看出，在萃取压力为26MPa时，较低的萃取温度

即可获得较高的木脂素得率。由图4B可以看出，萃取时

间与萃取压力对木脂素得率有极显著影响，两者在木脂素

得率的提高中起到关键作用，并且随着萃取时间和萃取压

力的增大而增大。由图4C可以看出，萃取时间与萃取温

度交互作用显著，木脂素得率主要由萃取时间和萃取温度

共同影响。比较3组图可知，萃取温度的影响最为显著，

表现为等高线更为陡峭；萃取时间影响次之，萃取压力的

等高线较平滑，说明其对响应值影响较小。

在上述响应面分析的结果确定的最佳工艺条件下，

即萃取压力25.69MPa、萃取温度41.54℃、萃取时间

182.80min，考虑到实际操作的便利，确定提取亚麻木脂

素的工艺条件为萃取压力25MPa、萃取温度41℃、萃取

时间182min，经过3次萃取实验，得到亚麻木脂素的平均

得率为2.398%，与理论值2.401%相差不大。

3 结 论

在单因素试验基础上，通过Design-Expert软件，采用

Box-Behnken试验设计法对超临界CO2流体萃取亚麻木脂素

工艺进行设计并优化。结果表明，萃取压力、萃取温度、

萃取时间对亚麻木脂素得率的影响均显著，萃取时间和萃

取压力，以及萃取时间和萃取温度的交互作用显著，但是

萃取温度与萃取压力的交互作用不显著。利用响应面分析

方法对超临界CO2萃取亚麻木脂素的工艺条件进行优化，可

获得最优的工艺参数，即超临界CO2萃取亚麻木脂素的最佳

工艺条件为萃取压力25.69MPa、萃取温度41.54℃、萃取时

间182.80min，在此条件工艺下验证实验，亚麻木脂素得率

为2.398%。从而为进一步的实验研究提供依据。
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