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摘要  [ 目的] 探讨应用超临界CO2 萃取技术萃取蜂花粉。[ 方法] 采用4 因素3 水平的正交设计法和方差分析, 研究萃取温度和萃取压

力对萃取效果的影响。[ 结果] 蜂花粉超临界CO2 萃取最佳条件 : 萃取温度50 ℃、萃取压力20 MPa、分离1 温度40 ℃、分离1 压力7 MPa、
分离2 温度35 ℃、分离2 压力5 MPa、萃取时间3 h。[ 结论] 超临界CO2 萃取技术在养蜂生产及蜂产品加工业中有广泛的应用前景 ,值得
进一步研究。
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Study onthe Supercritical CO2 Extraction of Bee Pollen
XIE Guo-xiuet al  ( Jiangxi Institute of Labor Sanitation and Occupational Disease Prevention and Treat ment , Nanchang , Jiangxi 330006)
Abstract  [ Objective] The ai mof the research was to discuss the application of supercritical CO2extractioni n extracting bee pollen. [ Method] The or-
thogonal design with 4-factor and 3-level and variance analysis were used to study the influences of extracting temperature and extracting pressure on the
extraction effects . [ Result] The opti mumconditions for supercritical CO2 extraction of bee pollen were as follows :the extracting temperature was 50 ℃ ,
the extracti ng pressure was 20 MPa , the 1st separationtemperature was 40 ℃ , the 1st separation pressure was 7 MPa , the 2nd separationtemperature was
35 ℃ , the 2nd separation pressure was 5 MPa and the extracting ti me was 3 h. [ Conclusion] Supercritical CO2extractiontechnology had a broad applica-
tionforeground in the beekeeping production and the processing i ndustry of bee products .
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  蜂花粉是植物的精华, 营养及药用价值很高[ 1 - 2] 。CO2

超临界萃取技术[ 3 - 6] 已在蜂产品提取中得到初步应用, 在蜂

花粉中也得到了初探。冯武等应用 CO2 超临界萃取技术对

云南松花粉进行脱脂研究, 确定了云南松花粉CO2 超临界萃

取脱脂的最佳工艺[ 7] 。雷华平等报道了采用超临界萃取技

术对蜂花粉中脂类物质的分离, 提出了最佳的工艺条件并对

萃取物的成分做了 GC- MS 分析[ 8] 。笔者应用CO2 超临界萃

取技术萃取蜂花粉 , 取得了进展。

1  材料与方法

1 .1  试验材料  蜂花粉, 由南京九蜂堂蜂业有限公司提供

的油菜花粉。HA120- 50- 01 型超临界萃取仪, 江苏省南通市

华安超临界萃取有限公司; 索氏脂肪提取器。

1 .2  试验方法 精确称取原料花粉 G 200 g 左右, 装入萃取

釜中( 精确到0 .01 g) 进行超临界萃取。萃取结束后, 从分离

1 中取出萃取物称重( G1) 。萃取率( %) = G1/ G×100 % 。采

用正交设计法和方差分析。正交设计4 因素3 水平( 表1) 。

表1 蜂花粉正交试验因素水平

Table 1 Factors andlevels inorthogonal experi ment onbee pollen

水平

Levels

因素Factors
温度A

Temperature A

℃

压力B

Pressure B

MPa

温度C

Temperature C

℃

时间D

Ti me D

h
1 40 20 30 1
2 45 25 35 2
3 50 30 40 3

 注 : 分离1 压力为7 MPa ; 分离2 温度为35 ℃ ; 分离2 压力为4 ～6 MPa。

 Note :Presure for first separation is 7 MPa ;Temperature for second separationis

35 ℃ ;Pressure for second separation is 4 ～6 MPa .

2  结果与分析

2 .1 蜂花粉正交试验结果 从表2 可以看出,( A) K3 > K2 >
�
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K1( B) K1 > K3 > K2( C) K3 > K2 > K1( D) K3 > K1 > K2 。因此 ,

蜂花粉的最佳萃取条件为 A3B1C3D3 , 即萃取温度50 ℃, 萃取

压力20 MPa , 分离1 温度40 ℃, 萃取时间3 h。

表2 蜂花粉正交萃取试验结果

Table 2 Results of orthogonal extractionexperiment on bee pollen

序号No. A B C D 提取率Extractionrate ∥%

1  1  1  1  1 1 .10
2 1 2 2 2 1 .55
3 1 3 3 3 5 .30
4 2 1 2 3 3 .15
5 2 2 3 1 4 .45
6 2 3 1 2 0 .70
7 3 1 3 2 5 .70
8 3 2 1 3 2 .00
9 3 3 2 1 2 .90
K1 7 .95 9 .95 3 .80 8 .45
K2 8 .30 8 .00 7 .60 7 .95 T=107 .4
K3 10 .60 8 .90 15 .45 10 .45
K1 2 .65 3 .32 1 .27 2 .82
K2 2 .77 2 .67 2 .53 2 .65 u =2 .98
K3 3 .53 2 .97 5 .15 3 .48
R 0 .88 0 .65 3 .88 0 .83

 注 : K1、K2 、K3 分别为1 、2 、3 水平对应分离1 萃取率结果之和 ; 离差 R

越大 , 表明该因素水平变化对萃取率影响较大 ; T 为分离1 萃取率

总和 ,u 为萃取率平均值。

 Note : K1、K2 、K3indicate sumof extraction rate in separation 1 at correspond-

ing level 1 ,2 and 3 ,respectively ;The larger value of R means extraction

rate was influenced by the factor andlever heavier ; Tis sumof extraction

rate in separation 1 , u is the mean of extraction rate .

表3 方差分析

Table 3 Varianceanalysis

方差来源

Source of

variance

离均差异

平方和

SS

自由度

DOF

均方

MS

F 值

F value

显著性

Significance

A   0 .46   2 0 .23 0 .06 不显著
B 0 .21 2 0 .11 0 .03 不显著
C 7 .84 2 3 .92 0 .99 不显著
D 0 .39 2 0 .19 0 .05 不显著

误差
Error

71 .21 18 3 .96
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2 .2 萃取温度对萃取效果的影响  萃取温度是超临界萃取

重要的参数之一, 它对萃取能力具有双重效应。升温一方面

增加了物质扩散系数而有利于萃取 ; 另一方面却因降低了

CO2 的密度, 使物质的溶解度降低而不利于萃取。温度对萃

取效果的影响是这两种竞争效应综合作用的结果[ 9] 。在试

验中设定的几个温度参数中50 ℃时的萃取率最高, 因此适

宜条件下的萃取温度定为50 ℃。

2 .3 萃取压力对萃取效果的影响  在恒定的温度条件下 ,

在超临界流体萃取过程中, 萃取压力和温度决定了流体的密

度。流体密度越大, 其溶解能力越大。在恒定的温度条件

下, 当压力增大时密度也增大, 流体的溶解能力也随之增大 ;

在恒定的压力条件下, 超临界流体的溶解能力可能因温度的

变化而出现增大、不变或降低的状况。因为温度升高, 溶剂

( 流体) 缔合机会增加, 溶质的挥发性提高 , 扩散系数增大, 相

对增大了流体的溶解能力; 由于超临界流体又具有气体的特

性, 当温度升高时 , 也会使其密度降低而导致溶解能力下降。

这就存在着一个最佳的压力和温度条件, 使上述矛盾达到平

衡。当萃取压力在20 MPa 时, 萃取率较高。

2 .4  分离1 温度与萃取时间的影响  分离1 的温度对蜂花

粉的萃取率也有影响。随着温度的升高, 萃取率也提高。但

是温度过高对产品的品质多少会有影响, 因此试验确定蜂花

粉萃取的分离1 温度为40 ℃。理论上萃取时间越长, 各种有

效成分的萃取率越高。但萃取时间过长, 萃取率虽有上升 ,

但并不显著, 且又加大产品成本 , 因此 , 确定蜂花粉的萃取时

间为3 h。

3  讨论

( 1) 超临界CO2 萃取受很多因素的影响, 主要有压力、温

度、萃取时间、CO2 流量、原料粒度等。在众多的影响因素中 ,

改变其中一个就可能导致萃取成分的变化。由于超临界流

体密度在一定范围内对温度和压力变化很灵敏, 而其溶解能

力在一定范围内与密度成正比例关系, 所以可通过改变温度

与压力来改变物质的溶解度, 达到选择性萃取的目的[ 10] 。

因此, 应根据萃取的主要成分来确定压力、温度等。

( 2) CO2 超临界萃取作为一种高新分离提取技术, 在蜂生

产及蜂产品加工业中有广泛的应用前景, 值得进一步探讨。
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部分抵消了它对单株产量的直接作用 , 造成它对产量只是

一种表面影响 , 从而使相关系数大而对产量的实际影响( 通

径系数) 却很小。如果在生产中消除这种间接影响 , 那么产

量会相对提高。

研究表明 , 蓬数/ 果枝对产量的贡献最大, 其次是树冠

径, 树高对产量的直接作用是负向的( 对产量是负贡献) 。

在板栗选育种过程中, 以高产为选种指标时 , 可以把树体矮

化( 降低 X3 的负作用) 、蓬数/ 果枝和树冠径大作为主要选

择性状, 从而达到选择目标。

表2 板栗主要性状与单株产量的通径分析

Table2  Path analysis on maintraits and yield per plant of Chinese chestnut

性状

Traits

相关系数

Correlationcoefficient

直接作用

Direct effect

间接作用Indirect effect
X1 →Y X2 →Y X3 →Y X4 →Y X5 →Y X6 →Y X7 →Y X8 →Y

X1   0 .551   14 .927  - 0 .277  0 .117  1 .495  64 .547  - 0 .083   0 .003  - 1 .766
X2 0 .430 - 0 .387   7 .350 - 0 .351 0 .038 42 .225 0 .066 0 .015 - 0 .765
X3 0 .261 0 .238 10 .700 0 .216 - 0 .497 20 .367 0 .105 0 .004 - 0 .615
X4 0 .695 * 3 .762 5 .932 - 0 .004 - 0 .031 84 .980 - 0 .179 - 0 .033 - 0 .502
X5 0 .924 * * 92 .112 9 .080 - 0 .154 0 .046 3 .013 - 0 .128 - 0 .011 - 1 .104
X6 - 0 .099 0 .321 - 3 .873 - 0 .079 0 .078 - 2 .096 - 42 .243 0 .047 1 .647
X7 0 .175 0 .173 0 .265 - 0 .034 0 .006 - 0 .708 - 6 .715 0 .088 1 .337
X8 - 0 .062 4 .916 - 5 .364 0 .060 - 0 .030 - 0 .384 - 23 .840 0 .108 0 .047

2 .3  园艺性状对单株产量的多元回归分析  为了便于实

际操作 , 通过对尽量少的性状进行调控而取得尽量大的增

产效果。进行多元逐步回归分析 , 舍去那些对单株产量影

响不明显的自变量 , 得到最佳回归方程:

Y= 0 .022 X5 + 0 .246 X6 + 0 .669 X7 - 3 .825 ( 1)

回归方程( 1) 反映出的关系与上面通径分析结果基本

一致。回归方程说明, 当其他性状维持在平均水平时 , 蓬数

/ 果枝、单果重量、粒/ 篷3 个性状每提高1 个标准单位, 单株

产量可分别提高0 .022、0 .246 、0 .669 个标准单位 , 其中粒/

篷对产量的贡献最大; R2 达0 .989 , 表明这3 个性状对板栗

单株产量的决定系数已达98 .9 % , 可以认为这3 个性状是

影响板栗单株产量的关键性状。
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