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摘 要: 通过超声波技术提取栀子甾醇工艺研究，探讨不同提取剂、提取剂用量、提取时间、次数及超声波功率对提取

效果影响; 采用正交法确定最佳工艺条件: 超声波功率 100W，石油醚作为提取剂，料液比 1∶8，提取 1 次，超声波处理时

间为 25min，在此最佳工艺条件下，栀子甾醇提取率为 3.12mg /g。
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Abstract: The process for extraction of total sterols from Gardenia jasminoides seed by the ultrasound technology
was studied.The effects of different solvents，amount of solvents，extraction time，extraction times，extraction time
and ultrasonic power were explored.Orthogonal experiment result showed that the optimum conditions were 100W，

petroleum ether as extracting agent，the ratio of material to solvent 1∶8 ( W/V) ，extracting one time and 25min for
ultrasound extraction.Under optimum conditions，the extraction yield of gardenia sterol was 3.12mg /g.
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栀 子 为 茜 草 科 栀 子 属 植 物 栀 子 Gardenia
jasminoides Elis 的干燥成熟果实，又名黄枝子、山栀

子，主产湖南、江西、广西、湖北、福建、四川、广东等

地; 其中湖南栀子的种植面积最大，约占全国种植面

积的 60%，产量占全国总产量的 30%～40% 以上，是

全国最大的栀子产区。栀子味苦，寒，入肺、胃、肝、
胆、三焦、络六经，清热，泻火，凉血; 主治热病虚烦不

眠、黄疸、淋病、消渴、目赤、咽痛、吐血、血痢、尿血、
热毒疮疡、扭伤肿痛，是生产多味中成药的重要原

料，又是作为食品色素出口的传统商品，远销欧美、
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日本和东南亚各国［1］。近年来研究表明，栀子果含油

20%以上，其中含有较丰富的油脂，通过对其油脂的

理化分析，确定其中含有植物甾醇类化合物。植物

甾醇是一类以环戊烷全氢菲( 甾核) 为骨架的天然醇

类化合物，具有多种生理特性，在医药化工等方面的

应用也越来越广泛［2－3］。超声波是一种弹性机械振

荡波，频 率 大 于 20000Hz。超 声 波 提 取 ( ultrasonic
extraction) 的基本原理是利用超声波产生强烈振荡、
高速和强烈的空化效应、搅拌作用，破坏植物的细

胞，使溶剂能渗透到植物细胞中，加速植物中有效成分

的浸出提取［4］。与热回流提取相比，超声波提取具有

时间短、提取率高、不需加热( 不破坏热敏有效成分)

等优点。本文对栀子总甾醇的超声波提取工艺进行研

究，不仅栀子总甾醇得率高，且甾醇成分全面，可深入
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分析栀子果油中总甾醇的化学成分组成和生理活性，

可为合理有效利用栀子资源提供理论基础。

1 材料与方法
1.1 材料与设备

栀子果 购于江西省樟树市药材市场; 石油醚、
无水乙醇、正己烷、乙酸乙酯、乙酸酐、浓硫酸、胆甾

醇等 均为国产分析纯。
数显恒温水浴锅 江苏城西晓阳电子仪器厂;

TU1900 双光束紫外可见分光光度计 北京普析通

用仪器有限责任公司; JY88－II 超声波细胞粉碎机

宁波新芝生物科技股份有限公司; SHZ－三型循环水

真空泵 上海亚荣生化仪器厂; V－1001 旋转蒸发仪

上海爱郎仪器有限公司。
1.2 实验方法
1.2.1 总甾醇提取流程 10g 栀子籽粉 + 石油醚→超声

波提取→抽滤→滤液真空浓缩→总甾醇提取物

1.2.2 总甾醇提取率的测定方法 总甾醇提取物用

乙酸酐定容到 250mL，移取 10mL，加 10 滴浓硫酸，摇

匀显色 10～20min，用分光光度计测定甾醇在最大吸收

波长下的吸光度，根据胆甾醇标准曲线，计算提取物中

总甾醇的浓度，除以原料用量，得到总甾醇提取率。
1.2.3 测定波长与反应显色时间的确定

1.2.3.1 胆甾醇标准溶液的配制 准确称取胆甾醇

标准品 50mg，置于 50mL 小烧杯中，加少量乙酸酐于

60℃水浴中溶解，转移入 50mL 容量瓶中，加乙酸酐

至刻度，浓度为 1.00mg /mL。
1.2.3.2 最大吸收波长的确定 将胆甾醇标准溶液

用乙酸酐稀释 10 倍，加入 10 滴浓硫酸摇匀显色后于

400～800nm 范围内进行吸光度扫描［5］，得到混合体

系吸收曲线，以确定最大吸收波长。
1.2.3.3 反应显色时间的确定 准确移取标准溶液

2.0mL，置 10mL 容量瓶中。加乙酸酐稀释至刻度，摇

匀。加入 10 滴浓硫酸，颜色由无色经红色最后变成

深绿色，分析不同显色时间下体系吸光度的变化。
1.2.3.4 胆甾醇标准曲线的绘制 用移液管分别准

确移取 0.3、0.5、1.0、2.0、3.0、4.0mL 标准溶液于 10mL
容量 瓶 中，用 乙 酸 酐 稀 释 至 刻 线，其 浓 度 分 别 为

0.03、0.05、0.10、0.20、0.30、0.40mg /mL。然后分别加

入 10 滴浓硫酸于容量瓶中，显色 10～20min，在最大

吸收波长下用分光光度计测定吸光度 A，以胆甾醇含

量为横坐标，吸光度 A 为纵坐标，绘制标准曲线。
1.2.4 原料预处理 栀子果肉较果壳难粉碎和干

燥，将栀子果壳用剪刀破开，取出果肉，分别粉碎，于

55℃烘箱中烘干后重新混合备用。
1.2.5 提取溶剂的选择 用于提取的溶剂各有一定

优缺点，本实验选择了目前提取油脂最常用的四种溶

剂，即无水乙醇、石油醚、乙酸乙酯、正己烷，以提取液

中甾醇的吸光度作为指标，确定合适的提取溶剂。
1.2.6 超声波提取单因素实验 称取 10.0g 栀子果

肉粉，加入 100mL 溶剂，混合均匀后，将体系放在超

声波处理室中进行提取。固定超声频率 100Hz，分别

对提取料液比、时间、超声波强度进行单因素提取实

验，比较提取结果。

1.2.6.1 料液比对提取率的影响 固定超声时间为

30min、提取次数为 1 次，在不同的料液比 1 ∶3、1 ∶5、
1∶7、1∶8、1∶9、1∶12( g /mL) 条件下进行实验。
1.2.6.2 超声波处理时间对提取率的影响 在最佳

料液比下按不同的超声波处理时间 10、20、25、30min
进行实验。
1.2.6.3 超声波强度对提取率的影响 在最佳料液

比和超声波处理时间下按不同的超声波强度 80、90、
100、110W 进行实验。
1.2.6.4 最佳提取条件下提取次数对提取率的影响

在最佳料液比、最佳处理时间、最佳超声波提取强

度下，对原料分别提取 1、2、3 次，研究提取次数对提

取率的影响。
1.2.7 正交实验 影响总甾醇提取率的因素较多，

本文根据单因素实验结果，取料液比、提取时间和超

声波提取强度三个对总甾醇提取率影响较大的因

素，进行三因素三水平的正交实验设计，如表 1。
表 1 正交实验因素水平表

水平
因素

A 料液比
( g /mL)

B 时间
( min)

C 超声强度
( W)

1 1∶7 20 80
2 1∶8 25 90
3 1∶9 30 100

2 结果与讨论
2.1 最大吸收波长的确定

吸收曲线如图 1 所示，可以看出，在 666nm 处有

最大吸收峰，本实验选择 666nm 作为测定吸收波长，

并且在此波长范围内用溶剂作空白对样品的测定没

有影响。

图 1 胆甾醇的吸收曲线

2.2 反应显色时间的确定
由图 2 可知，显色时间在 10～20min 之间时，吸

光度基本不变，大于 20min 以上吸光度开始下降。
故本实验选择显色 10min 后进行吸光度的测定。

图 2 显色时间对吸光度的影响

2.3 标准曲线的绘制
胆甾醇标准溶液滴加浓硫酸显色 10min，在最大
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吸收波长 666nm 下用分光光度计测定吸光度 A，以

胆甾醇含量为横坐标，吸光度 A 为纵坐标，绘制标准

曲线，如图 3 所示，得线性回归方程: y = 3.5131x －
0.001，R2 = 0.9999，线性相关性良好。

图 3 胆甾醇标准曲线

2.4 提取溶剂的选择
实验结果见图 4。由图 4 可看出，用石油醚作为

溶剂时，提取液的吸光度最大，其次为正己烷。石油醚

沸点较低，回收率不如正己烷高，但正己烷的价格是石

油醚的三倍，因此，本文选择石油醚作为提取溶剂。

图 4 不同溶剂提取液的吸光度比较

2.5 超声波提取的单因素实验结果
2.5.1 料液比的影响 不同料液比对甾醇提取率的

影响见图 5，可知料液比为 1∶8( g /mL) 的情况下提取

出的甾醇最多。溶剂用量越大，甾醇提取率越高，这

是因为溶剂用量越大，渗透压也就越大，甾醇就越容

易渗透出来。当溶剂用量达到一定程度后，许多溶

于石油醚的色素和亲脂性强的其他成分被提取出

来，同时组织的通透性下降，导致甾醇提取率下降。

图 5 料液比对甾醇提取率的影响

2.5.2 提取时间对甾醇提取的影响 不同提取时间

对甾醇 提 取 率 的 影 响 见 图 6，可 知 最 佳 提 取 时 间

为 20min。
2.5.3 超声波强度对甾醇提取的影响 不同超声波

强度对提取率的影响见图 7，由图可知，最佳超声波

提取强度为 100W。随着超声波功率的增大，甾醇的

提取率先增加然后略有下降。这主要是由于超声波

功率越大，空化作用和机械作用越剧烈，媒质粒子的

速度和加速度亦越大，界面扩散层上的分子扩散就

越快，使栀子中甾醇渗出速度就越快。此外，声强增

大、声空化增强也使声散射衰减增大，非线性引起的

图 6 不同提取时间对甾醇提取率的影响

附加衰减也随之增大，这不利于声能量的传播［6－7］。

图 7 超声波强度对甾醇提取率的影响

2.5.4 提取次数对甾醇提取的影响 不同提取次数

对甾醇提取率的影响见图 8。可知，第 1 次提取液的

吸光度比第 2 次、第 3 次大很多，提取 1 次基本能把

甾醇都提取出来，综合考虑溶剂用量、超声波处理时

间等因素，固定提取次数为 1 次［8］。

图 8 提取次数对甾醇提取率的影响

2.6 正交实验结果
基于单因素实验结果，对料液比、提取时间、超

声波强度三个主要影响因素设计正交实验，正交实

验数据和直观分析见表 2 所示。由极差大小可以看

出，对提取率的影响依次为强度 ＞ 料液比 ＞ 时间。
最佳提取工艺为 A2B2C3，即料液比 1∶8、时间 25min、
强度 100W，也即正交实验中的实验 5。

表 2 正交实验结果

实验号 A B C 提取率( mg /g)
1 1 1 1 2.22
2 1 2 2 2.18
3 1 3 3 2.60
4 2 1 2 2.41
5 2 2 3 3.12
6 2 3 1 2.34
7 3 1 3 2.91
8 3 2 1 2.33
9 3 3 2 2.38
k1 2.333 2.513 2.297
k2 2.623 2.543 2.323
k3 2.540 2.440 2.877
R 0.290 0.103 0.580

( 下转第 333 页)
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图 7 氨基氮损失率与脱氟率的关系

3 结论
通过响应面法优化得到对南极磷虾酶解液氯化

钙法脱氟的最佳工艺为: 氯化钙添加量 1.38%，初始

pH9.0，反应温度 20℃。经验证，脱氟后酶解液氟含

量为 8.3mg /L，实 际 脱 氟 率 达 到 理 论 预 测 值 的

97.89%。氯化钙法脱氟过程对酶解液氨基氮、总氮

的影响都比较小，是一种较为理想的脱氟方法，对南

极磷虾酶解液的进一步开发利用和安全食用有重要

意义。
研究中发现，酶解液在氯化钙法脱氟处理后略

有苦味涩味，在进一步开发时需要将残存的钙离子

除去或通过调味、添加掩蔽剂等掩蔽苦味，这将是今

后研究中着重解决的问题。
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根据方差分析结果可知，在本正交实验选取的

水平范围内，超声波强度对提取率的影响显著。
表 3 方差分析表

因素 偏差平方和 自由度 F 比 F0. 05临界值 显著性
A 料液比 0.134 2 7.882 19.000
B 时间 0.017 2 1.000 19.000
C 强度 0.643 2 37.824 19.000 *
误差 0.02 2

3 结论
本文利用超声波技术提取栀子总甾醇，以石油

醚为提取溶剂，通过单因素实验得出当超声波处理

功率 100W，超声波处理时间 20min，栀子籽粉与溶剂

的比例为 1∶8，栀子果油得率较高。在此基础上，通

过正交实验对栀子甾醇的超声波提取工艺进行优

化，得出较优工艺条件为: 料液比 1∶8，超声波功率为

100W，超声波处理时间为 25min。在该条件下，超声

波提取法提取的栀子甾醇得率为 3.12mg /g。利用超

声波技术提取的栀子总甾醇得率高，且甾醇成分全

面，适合对栀子果油中总甾醇的化学成分组成和生

理活性进行系统研究，可为合理有效利用栀子资源

提供理论基础。
植物甾醇具有显著的降胆固醇功能，天然食物

中较低剂量的植物甾醇即具有降低血浆胆固醇的作

用，在特定人群的膳食中每日补充 2g 植物甾醇酯或

甾烷 醇 酯 可 使 血 浆 低 密 度 脂 蛋 白 胆 固 醇 降 低

10%［9］。其机理已通过基因工程得以证实。此外最

新研究发现有几种植物甾醇还具有抗氧化效应，在

植物抗衰老中起重要作用。植物甾醇产品开发在国

外已得到迅速发展，各种甾醇类功能性制品不断问

世，而我国在该领域的研究开发仍较滞后。栀子是

我国特有植物，栀子果是卫生部颁布的第一批药食

两用资源，除提取栀子黄色素外，系统研究栀子果油

中的甾醇类物质，并进一步开发栀子甾醇类功能性

产品，对栀子果的综合利用具有重要意义。
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