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摘要  [ 目的] 确定超临界CO2 萃取紫苏子油的单因素工艺参数。[ 方法] 采用超临界CO2 萃取法提取紫苏子油, 通过4 因素5 水平试验 ,
考察萃取温度、萃取压力、CO2 流量、萃取时间对紫苏子出油率的影响。[ 结果] 随着CO2 流量的增加 , 出油率增大 ,CO2 流量在25 ～30 L/ h
较合适。随着萃取温度的增加 , 出油率增大 , 萃取温度的适宜变化范围为35 ～40 ℃。随着萃取压力的增加 , 出油率增大 , 萃取压力在20
～25 MPa 较合适。随着萃取时间的增加 ,出油率增大 , 萃取时间的适宜变化范围为1 .5～2 .0 h。[ 结论] 超临界CO2 萃取法提取紫苏子油
的单因素试验最佳工艺参数为 :CO2 流量25 ～30 L/ h, 萃取温度35～40 ℃, 萃取压力20～25 MPa ,萃取时间1 .5 ～2 .0 h。
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Single Factor Experi mental Study on Perilla Oil Extraction with Supercritical CO2
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Abstract  [ Objective] The study was to determine the technological parameters of single factor on perilla oil extraction with supercritical CO2 .[ Method]
Extraction method with supercritical CO2 was takento extract perilla seed oil .Through experi ment with 4 factors and 5 levels ,the effects of extractiontem-
perature ,extraction pressure ,CO2 flowand extractionti me on oil yiel ding rate of perilla seed were investigated .[ Result] Withthe increase of CO2flow,the
oil yielding rate increased ,and it was suitable when CO2 flow was 25 - 30 L/ h . Withthe increase of extractiontemperature ,the oil yielding rate i ncreased
and the suitable variationrange of extractiontemperature was 35 - 40 ℃ . Withthe increase of extraction pressure ,the oil yiel ding rate i ncreased andit was
suitable when extraction pressure was 20 - 25 MPa . Withthe increase of extractionti me ,the oil yielding rate i ncreased and the opti mumvariationrange of
extractionti me was 1 .5 - 2 .0 h.[ Conclusion] The opti mumtechnological parameters of single factor experi ment on perilla oil extraction with supercritical
CO2 were CO2 flowof 25 - 30 L/ h ,extraction temperature of 35 - 40 ℃,extraction pressure of 20 - 25 MPa and extractionti me of 1 .5 - 2 .0 h.
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  超临界流体萃取( supercritical fluid extraction , 简称SFE) 技

术是近年来发展起来的一项新型分离技术。此技术在我国

实施中药现代化进程中被列为中药高效提取分离新技术, 受

到国人重视[ 1 - 6] 。

紫苏子为唇形科一年生草本植物紫苏[ Perilla frutescens

( L.) Britte] 的干燥成熟果实[ 7 - 8] , 紫苏子油中的α- 亚麻酸的

作用广泛。笔者进行该研究, 目的是通过应用超临界流体技术

更好地提取紫苏子油, 从而确定萃取紫苏油的单因素工艺参

数, 为正交试验设计萃取紫苏油提供最佳工艺参数奠定基础。

1  材料与方法

1 .1  试验材料

1 .1 .1  药材。紫苏子 , 购自长春市药材公司。

1 .1 .2  试剂。无水乙醇( 分析纯) , 购自北京化工厂。

1 .1.3  仪器。HA-121- 50-01 型超临界萃取装置( 江苏南通

华安超临界萃取装置有限公司) ;FW100 高速万能粉碎机

( 天津泰斯特仪器有限公司) ;T5000 电子天平( 江苏常熟双

杰测量仪器厂) ;101A-2E 型电热鼓风干燥箱( 上海实验仪

器厂) 。

1 .2  试验方法

1 .2 .1  紫苏子的预处理。将紫苏子过20 目筛后 , 清水洗

净、晾干, 于电热鼓风干燥箱中80 ℃下烘烤2 h 后于阴凉处

密封保存 , 临用时粉碎。

1 .2 .2 提取方法。超临界 CO2 萃取法。将粉碎的紫苏子粉

300 g 装入料筒后放入萃取釜中 , 对萃取釜、分离釜进行加

热, 对储罐进行冷却。当温度达到所设定的温度时 , 打开高

压泵对萃取釜、分离釜进行加压 , 当压力分别达到选定的萃

取压力和分离压力时, 开始循环萃取, 调节 CO2 动态流量,
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待系统稳定后, 计时 , 并随时分别接收分离釜Ⅰ、分离釜Ⅱ

的产物。

1 .2.3  超临界 CO2 萃取单因素试验参数的选择。经过查

找资料[ 9] , 得知紫苏油超临界萃取的压力在20 ～30 MPa 、萃

取温度在30 ～40 ℃、作用时间一般在2 .0 h、CO2 流量为25

～35 L/ h。因此, 该试验的单因素及水平安排见表1 。

表1 单因素试验因素水平

Table 1 Factors and levels of single factor test

水平
Level

因素Factors

CO2 流量∥L/ h
CO2 flow

萃取温度∥℃
Extraction

temperature

萃取压力∥MPa
Extraction
pressure

作用时间∥h
Action
ti me

1 15 25 15 1 .0

2 20 30 20 1 .5

3 25 35 25 2 .0

4 30 40 30 2 .5

5 35 45 35 3 .0

2  结果与分析

在某一因素变化时 , 其他因素都选择统一的数值。该

试验中, 当其他因素变化时 , 萃取压力取25 MPa、萃取温度

取40 ℃、作用时间取2 .0 h、CO2 流量取30 L/ h 。

2 .1  单因素 CO2 流量的变化对紫苏出油率的影响  在萃

取温度为40 ℃、萃取压力为25 MPa 、作用时间为2 .0 h 下,

设CO2 流量分别为15、20 、25 、30 、35 L/ h , 测得相应的紫苏出

油率分别为19 .5 % 、20 .1 % 、34 .6 % 、37 .6 % 、37 .8 % 。

由此可以看出 , 随着CO2 流量的逐渐增加 , 出油率逐渐

增大。通过方差分析和多重比较可知 :CO2 流量为30 与35

L/ h , 出油率差异不显著; 其余CO2 流量变化时 , 各处理之间

出油率差异极显著。CO2 流量从25 L/ h 以上对出油率影响

明显但不超过30 L/ h , 流量超过35 L/ h 时对紫苏出油率的

影响与流量为30 L/ h 时对紫苏的出油率影响一样。因此,
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CO2 流量变化范围应选25 ～30 L/ h 较合适。

2 .2  单因素萃取温度的变化对紫苏出油率的影响 在CO2

流量为30 L/ h、萃取压力25 MPa、作用时间2 .0 h 下 , 设萃取

温度分别为25、30 、35 、40 、45 ℃ , 则得出相应的紫苏出油率

依次为21 .5 % 、25 .6 % 、27 .4 % 、30 .3 % 、30 .4 % 。

由此可以看出 , 随着萃取温度的逐渐增加, 出油率逐渐

增大。通过方差分析和多重比较可知 : 萃取温度增大到40

和45 ℃时出油率差异不显著, 其余温度变化时, 各处理之

间出油率差异极显著。因此 , 出油率的温度应在40 ℃以

下, 而在25 ℃时, 出油率最低, 所以温度变化范围应在35 ～

40 ℃。

2 .3  单因素萃取压力的变化对紫苏出油率的影响 在CO2

流量30 L/ h、萃取温度40 ℃、作用时间2 .0 h 下 , 设萃取压力

分别为15、20 、25 、30 、35 MPa , 则相应的紫苏出油率依次为

26 .1 % 、35 .3 % 、35 .6 % 、34 .6、34 .7 % 。

由此可以看出 , 随着萃取压力的逐渐增加, 出油率逐渐

增大。当萃取压力增大到30 和35 MPa 时的出油率逐渐下

降。通过方差分析和多重比较可知 : 萃取压力20 与25 MPa

的出油率差异不显著;30 和35 MPa 的出油率差异不显著; 其他

各处理之间出油率差异显著或极显著。萃取压力15 MPa 的出

油率与各处理之间差异极显著;20 和25 MPa 的出油率与30 和

35 MPa 的差异显著。在15 MPa 时出油率最低,25 MPa 时最高。

因此,萃取压力变化范围应在20～25 MPa。

2 .4 单因素作用时间的变化对紫苏出油率的影响  在 CO2

流量30 L/ h 、萃取温度40℃、萃取压力25 MPa 下 , 设作用时间

分别为1 .0 、1 .5、2 .0 、2 .5、3 .0 h , 则相应的紫苏出油率依次为

25 .4 % 、32 .6 % 、33 .7 % 、33 .1 % 、33 .4 % 。

由此可以看出, 随着萃取作用时间的逐渐增加, 出油率

逐渐增大。当萃取作用时间增大至2 .5 h 时, 出油率不再增

加。2 .0～3 .0 h 出油率相差不大。通过方差分析和多重比

较可知 : 作用时间1 .0 h 与其余处理之间的出油率差异极显

著。其余处理之间的出油率差异不显著。因此, 萃取作用时

间变化范围应在1 .5 ～2 .0 h 。

3  结论

( 1) 超临界CO2 萃取法提取脂溶性成分速度快、效率高、

溶媒CO2 可循环利用、无污染, 因此, 选用超临界 CO2 萃取法

提取紫苏子油更可行。

( 2) 采用单因素试验确定了超临界CO2 萃取紫苏子油的

最佳工艺条件:CO2 流量变化范围应选25～30 L/ h ; 温度变化

范围在35 ～40 ℃; 萃取压力变化范围在20 ～25 MPa ; 萃取作

用时间变化范围在1 .5～2 .0 h 。分离釜Ⅰ的温度38 ℃、压力8

MPa , 分离釜Ⅱ的温度35 ℃、压力5 MPa。

( 3) 超临界CO2 萃取法单因素试验工艺参数的确定为进

一步采用正交试验设计法萃取紫苏子油提供了优化条件。
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紫苏。多重比较的结果表明 , 白苏和灰苏之间差异不显著 ,

与选育紫苏差异显著, 与紫苏差异极显著; 选育紫苏与紫苏

之间差异极显著。说明紫苏之间发芽率以及和白苏、灰苏之

间的发芽率与品种有关。白苏、灰苏之间的发芽率与品种

无关。

从种子的千粒重可以看出, 灰苏> 白苏> 选育紫苏> 紫

苏。多重比较的结果表明, 紫苏各品种之间差异极显著, 种

子的千粒重与品种有关联。

从紫苏籽的平均产量可以看出, 选育紫苏> 白苏> 紫苏

> 灰苏。多重比较的结果表明, 紫苏各品种之间差异极显

著, 紫苏籽的平均产量与品种有关。

从紫苏籽的出油率可以看出, 选育紫苏> 紫苏> 白苏>

灰苏。多重比较的结果表明 , 紫苏各品种之间差异极显著 ,

紫苏籽的出油率与品种有关。

3  结论

从以上分析可以知道 , 紫苏品种的颜色也决定于它的品

种。紫苏的生育期中白苏为早熟品种 , 紫苏为较晚熟品种 ,

生育期决定于品种。

从种子的发芽率方面来看 , 白苏、灰苏之间的发芽率与

品种无关, 紫苏之间发芽率与品种有关。

从种子的千粒重、产量、出油率方面来看, 种子脂肪含量

与籽粒某些性状有一定关系, 种子粗脂肪含量与种皮颜色、

籽粒大小和千粒重有关, 种皮褐色且千粒重小的种子脂肪含

量高; 而灰色、白色且千粒重大的脂肪含量低。小粒型的脂

肪含量高, 大粒型含量较低。并随种子千粒重的增加, 粗脂

肪含量降低。因此, 不同颜色的紫苏从种子颜色、生育期、种

子千粒重、产量、出油率等方面都与紫苏的品种有关。选育

紫苏的产量、出油率都高于其他品种。
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