
     2012, Vol. 33, No. 10 食品科学 ※工艺技术136

超声波提取葡萄籽油的工艺优化及其

抗氧化性研究

王 媛，王定颖，岳田利 *
(西北农林科技大学食品科学与工程学院，陕西 杨凌     712100)

摘   要：通过单因素试验选择温度、提取时间、功率为影响超声波提取葡萄籽油效率的 3 个主要因素，运用响应

曲面法进行超声波提取葡萄籽油的最佳工艺研究，分析各因素对提取效果的影响，并采用 DPPH 自由基实验以对其

抗氧化性进行评价。结果表明：最佳工艺条件为温度 54℃、提取时间 37min、超声波功率 456W，在此条件下进

行验证实验，每 5g 葡萄籽的葡萄籽油提取量为 0.63314g，提取率 13.31%；葡萄籽油质量浓度为 1～25mg/mL 时，

其质量浓度变化与自由基清除率呈正相关，在 25mg/mL 时，清除率达到 80.7%，继续增大葡萄籽油质量浓度，对

自由基清除率影响不大。
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Optimization of Ultrasonic-Assisted Extraction and Antioxidant Activity of Grape Seed Oil
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Abstract ：Grape seed oil (GSO) is a kind of vegetable oil with lots of nutrients, the content of linoleic acid reaches over 75%
of total fatty acids. GSO has special medical and nutritional values in prevention of cardiovascular disease and aging.  This article
was aimed at optimizing extraction process conditions of grape seed oil assisted by ultrasonic wave through response surface
methodology (RSM), and to analyze the influence of different factors on extraction effects. Antioxidative capacity of GSO was
determined by DPPH method. The result showed that: (1) The order of influence of extraction factors on extraction content of
grape seed oil at temperature＞ time＞power＞material liquid ratio. (2) Optimum technological conditions were as follows:
the extraction temperature at 54.2℃, extraction time for 37.8 min, ultrasonic power at 456.8 W, and the grape seed oil content
was 0.13 g/g and extraction rate was 13.3% under the optimized conditions. (3) The concentration of the grape seed oil were
controlled as 1－25 mg, and showed a positive relationship with antioxidant activity, the scavenging rate reached 80.7% at 25
mg. The scavenging rate of DPPH free radical did not increase with the increase of concentration of grape seed oil.
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葡萄籽是一种众所周知的油料作物，葡萄籽占鲜果

质量 4%～7%[1]，含油量为 8%～20%(m/m)[2-3]，干燥以

后主要成分中含有 10%～20% 多酚类物质[4-5]。在我国，

80% 的葡萄用于酿酒，酿酒后葡萄的 25%(m/m)成为皮

渣，其中 20%～26% 是葡萄籽[6-7]，因此酿酒皮渣的利

用越来越被广泛认为是增加商品附加值。葡萄籽油是葡

萄种子经由物理或化学方式提炼而成，呈清亮的淡黄色

或淡绿色。其主要成分是亚油酸与原花青素[8-10]，具有

抗衰老、增强免疫力、促进生长发育、消除血清胆固

醇、治疗心血管疾病等多种生物学作用和功能[11-16]，不

饱和脂肪酸的 75% 以上为亚油酸，是目前发现的亚油酸

含量最高的植物油之一。此外，葡萄籽油中含有大量

对人体有益的物质。现在对于葡萄籽油的提取大多采用

物理压榨法，但此种方法对于葡萄籽油的提取不够完

全；还有纯粹用溶剂法提取，这种提取方法耗时较长；

还有一种新兴的超临界提取方法，但设备较昂贵；超声
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波辅助提取一种简便、快捷的方法，已逐渐应用于生

物活性物质提取方面[17-18]。

DPPH 自由基是一种人工合成的稳定自由基，由于其

在可见光区有特征吸收，比色测定简便、快速，同时

DPPH自由基较长的半衰期使此分析方法保持了良好的重现

性。尽管 DPPH 自由基并非人体内实际产生的自由基，对

DPPH自由基的淬灭能力仍然可以有效地评价抗氧化剂的活

性，因此该法广泛用于自由基清除剂的筛选研究[19]。

本实验运用响应曲面法进行超声波提取葡萄籽油的

最佳工艺研究，分析各因素对提取效果的影响，并采

用 DPPH 自由基对其抗氧化性进行了评价，以期得到葡

萄籽油的最佳提取工艺及其抗氧化性评价方法。

1 材料与方法

1.1 材料与仪器

野生山葡萄籽，经干燥、粉碎，低温冷冻，备用。

石油醚(沸程 60～90℃)、甲醇    天津市天力化学试

剂有限公司；无水乙醇    西安市三浦化学试剂有限公

司；DPPH    上海华蓝化学试剂有限公司。

KQ-700GVDV型三频恒温数控超声波清洗器     昆山

市超声仪器有限公司；万能粉碎机    浙江力普粉碎设备

有限公司；HH-60 型数显恒温搅拌循环水箱    江苏常州

国化电器有限公司；电热鼓风干燥箱    常德市武陵区世

强铸造仪器厂；紫外分光光度仪。

1.2 方法

1.2.1 葡萄籽油提取单因素试验

每次试验称取 5.000g 葡萄籽粉，以石油醚为提取溶

剂，将石油醚与葡萄籽粉混合均匀，做两组平行，然

后进行超声波提取，过滤除去剩余葡萄籽粉，再结合恒

温水浴，在通风厨内除去滤液中多余的石油醚以得到提

取的葡萄籽油，冷却、称量，计算葡萄籽油提取量，

考察不同因素对提取效果的影响。本试验选取对葡萄籽

油提取量影响显著的温度、提取时间、料液比 [ 2 0 ]、超

声波功率 4 个因素为自变量，考察超声波辅助提取葡萄

籽油的工艺条件，单因素试验因素及水平见表 1。

因素                       水平

提取时间 /min 15 30 45 60
温度 /℃ 30 40 50 60

料液比(g/mL) 1:8 1:10 1:12 1:14
功率 /W 420 490 560 630

表 1 单因素试验因素水平

Table 1   Factors and levels of single factor test

在单因素试验基础上，综合考虑各因素对葡萄籽

油提取量的影响，采用统计分析软件 Des ign  Expe r t
v7.0 建立 3 因素 3 水平的 B o x - B e h n k e n 模型进行

试验，确定最优提取工艺。自变量因素编码及水

平见表 2 。

因素 编码
水平

－ 1 0 1
提取时间 /min X1 40 50 60
温度 /℃ X2 30 40 50
功率 /W X3 420 490 560

表 2 响应面法优化葡萄籽油提取工艺因素编码及水平

Table 2   Factors and levels of RSM

1.2.3 DPPH 法测定葡萄籽油抗氧化性

用无水乙醇将提取的葡萄籽油稀释成一定质量浓度

梯度，备用；用甲醇溶液将 DPPH 稀释为 120μmol/L，
备用；以无水乙醇与甲醇溶液 1:1(V /V)混合调零。

空白组：2.0mL无水乙醇＋ 2.0mL 120μmol/L DPPH
甲醇溶液；实验组：2 .0mL 不同质量浓度葡萄籽油＋

2.0mL 120μmol/L DPPH 甲醇溶液；对照组：2.0mL 葡
萄籽油＋ 2.0mL甲醇。每个实验组反应 30min后在 517nm
条件下比色，按照下式计算 D P P H 自由基清除率。

                                                               A1－A2

DPPH 自由基清除率(C)/% ＝(1 －—————)× 100
                                                                     A0

式中：C 为 D P P H 自由基清除率；A 1 为各实验组

吸光度，样品清除 DPPH 自由基后的吸光度；A2 为对照

组吸光度，反映样品本身对吸光度的贡献；A 3 为空白

组吸光度，D P P H 自由基自身在特定波长的吸光度。

2 结果与分析

2.1 温度对葡萄籽油提取量的影响

图 1 温度对葡萄籽油提取量的影响

Fig.1   Effect of temperature on extraction yield of grape seed oil
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1.2.2 葡萄籽油提取工艺响应面试验
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如图 1 所示，随着提取温度的逐渐升高，5 g 葡萄

籽中葡萄籽油的提取量变化明显，在 30～50℃葡萄籽油

提取量先升高又逐渐降低，在 40℃达到最高，50～60℃
之间，提取的葡萄籽油提取量无明显变化，因此在 4 0
℃提取较为适宜。

2.2 提取时间对葡萄籽油提取量的影响

如图 2 所示，随着提取时间的延长，葡萄籽油提

取量并不是越来越高，1～30min，提取量并无显著变

化，30～45min 之间，提取量迅速增高，从 45～60min，
葡萄籽油提取量开始下降，可得出在提取时间在 3 0～
45min 之间较为适宜，45min 提取量最高。

2.3 料液比对葡萄籽油提取量的影响

从图 3 可知，料液比变化对葡萄籽油的提取量有

一定影响，虽然随着料液比的增大，提取量有所增

加，但是石油醚的增加对葡萄籽粉中的葡萄籽油提取

已比较充分了，所以使用更多的石油醚会造成不必要

的浪费。因此考虑到溶剂成本与损耗及提取量，确定

料液比为 1:12。
2.4 超声功率对葡萄籽油提取量的影响

如图 4 所示，随着超声功率的升高，葡萄籽油的

提取量先增大后减小，功率在 420～490W 之间时，葡

2.5 响应面试验设计及回归方程的建立

利用 Design-Expert v7.0 软件，对表 3 试验数据进行

多元回归拟合，得葡萄籽油提取量(Y 1)对提取时间(X 1)、
温度(X 2)、功率(X 3)的二次多项回归模型方程为：Y 1 ＝

0.6577 － 0.017968X 1 ＋ 0.011999X 2 － 0.015469X 3 －

0.026789X12－0.014226X22－0.016286X32＋0.007065X1X2－

0.00675X1X3 － 0.003437X2X3。对该模型进行方差分析，

结果见表 4 。

试验号 X1提取时间 X2温度 X3功率 葡萄籽油提取量/g
1 0 － 1 1 0.613
2 1 0 － 1 0.621
3 1 1 0 0.625
4 0 0 0 0.654
5 0 1 － 1 0.648
6 1 0 1 0.567
7 0 0 0 0.660
8 0 0 0 0.666
9 0 0 0 0.651
10 － 1 1 0 0.642
11 － 1 0 － 1 0.649
12 0 1 1 0.621
13 1 － 1 0 0.578
14 0 0 0 0.658
15 － 1 0 1 0.622
16 － 1 － 1 0 0.622
17 0 － 1 － 1 0.627

表 3   葡萄籽油提取工艺响应面试验设计及结果

Table 3   Experimental trials and experiment results

图 2 提取时间对葡萄籽油提取量的影响

Fig.2   Effect of extraction time on extraction yield of grape seed oil
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图 3 料液比对葡萄籽油提取量的影响

Fig.3   Effect of solid-liquid ratio on extraction yield of grape seed oil
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图 4 功率对葡萄籽油提取量的影响

Fig.4   Effect of ultrasonic power on extraction yield of grape seed oil
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萄籽油的提取量呈升高趋势，当达到最高时，即在

4 9 0～6 3 0 W 下降趋势，因此提取的超声功率应该在

490W 时较为合适。

由表 4 可知，模型 P 值小于 0 . 0 1，表示模型高度

显著，而失拟项不显著(P ＞ 0.05)，说明方程对试验拟

合较好。X 1、X 2、X 3、X 1 2、X 3 2 对应的 P 值均小于

0 . 0 1，说明其对结果影响极显著；X 2 2 对应 P 值小于
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0 . 0 5，说明其对结果影响显著；交互项 X 1X 2、X 1X 3、

X 2X 3 对结果影响不显著。

注：** .影响极显著，P ＜ 0 .0 1；* .影响显著，P ＜ 0 .0 5。

来源 平方和 自由度 均方 F 值 P 值 显著性

模型 0.012 9 0.001288 15.71 0.0007 **
X1 0.002583 1 0.0025830 31.50 0.0008 **
X2 0.001152 1 0.001152 14.05 0.0072 **
X3 0.001914 1 0.001914 23.34 0.0019 **

X1X2 0.0001997 1 0.0001997 2.43 0.1626
X1X3 0.0001823 1 0.0001823 2.22 0.1796
X2X3 0.0004727 1 0.0004727 0.58 0.4725
X12 0.0003022 1 0.0003022 36.85 0.0005 **
X22 0.0008522 1 0.0008522 10.39 0.0148 *
X32 0.0001117 1 0.0001117 13.62 0.0078 **
残差 0.0005740 7 0.0008200 — —

失拟项 0.0004442 3 0.0001481 4.56 0.0883
纯误差 0.0001298 4 0.00003245 — —

总和 0.012 16 — — —

表 4 回归模型方差分析

Table 4   ANOVA for regression model

c.提取时间和温度

图 5 各因素交互作用对提取量影响的响应面图

Fig.5   Effects of time and temperature on extraction yield of grape
seed oil

a.超声功率和提取时间

b.超声功率和温度
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由图 5a 可知，固定温度 40℃，提取量随超声功率

的增大而逐渐减少，变化趋势平缓；同时，提取量随

提取时间的延长而减少，50min 以后含量下降明显。由

图 5b 可知，固定提取时间 50min，葡萄籽油提取量随

功率的增加而减少，变化趋势平缓；3 0～4 5℃，提取

量随温度升高而升高，45～50℃，提取量逐渐减少。由

图 5 c 可知，固定功率 4 90 W，随着温度逐渐升高提取

量逐渐增加，4 5～5 0℃时趋于平缓，后有所减少；提

取提取时间在 40～50min 时，随着提取提取时间延长，

提取含量增加，50～60min 时，提取量开始明显下降。

利用 SAS 软件进行优化后得到超声波提取葡萄籽油

的最佳工艺参数为提取时间 37.8036min、温度 54.2446℃、

功率 456.8074W，在此条件下，每 5g 葡萄籽的葡萄籽

油提取量为 0.63314g。

2.6 响应曲面图和等高线分析

0.634814
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图 6 葡萄籽油质量浓度对 DPPH 自由基清除率的影响

Fig.6   Effect of grape seed oil concentration on scavenging rate of
DPPH free radical
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从图 6 可知，葡萄籽油对DPPH 自由基的清除率随着

葡萄籽油质量浓度的增加而逐渐增大，清除率在 3.7%～

80.7%，两者呈正相关；葡萄籽油质量浓度在 1～25mg/mL
时，DPPH 自由基清除率随质量浓度增大呈现明显的增

加趋势，两者线性关系良好；当质量浓度大于 25mg/mL
时，D P P H 自由基清除效果变化不明显。

3 结  论

3.1 通过响应曲面法优化试验，利用 SAS 软件进行优

化后得到超声波提取葡萄籽油的最佳工艺参数为提取温

度 54℃、提取时间 37min、超声波功率 456W。

3.2 DPPH 法测定葡萄籽油抗氧化性的葡萄籽油乙醇溶

液质量浓度范围为 1～25mg/mL，在此范围内，质量浓

度与清除率呈现良好的线性关系，当葡萄籽油质量浓度

大于 25mg/mL，葡萄籽油对 DPPH 自由基清除效果变化

不明显。
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