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响应面法优化超声 -微波协同萃取槟榔籽油及其
脂肪酸组成分析

辛晓晨，裴志胜，袁腊梅，盛灵芝，普凤娇，张海德 *
(海南大学食品学院，海南 海口      570228)

摘   要：利用超声 - 微波协同萃取技术提取槟榔籽油，采用紫外分光光度法快速测定所提取槟榔籽油的含量。通过

单因素和响应面试验，考察提取时间、提取温度、液固比对槟榔籽油提取率的影响，确定了最佳提取工艺，结

果表明：恒温模式、提取时间 22min、温度 65℃、液料比 11:1(mL/g)条件下，槟榔籽油的提取率可达 14.29%。

槟榔籽油脂的气相色谱 - 质谱法分析表明，其主要成分为豆蔻酸 33.50%、油酸 20.40%、亚油酸 19.19%、棕榈酸

15.82%、月桂酸 9.51%、硬脂酸 1.59%。

关键词：槟榔籽油；超声 - 微波协同萃取；响应面法；紫外分光光度法；气相色谱 - 质谱法
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槟榔(areca nut，AN)，为棕榈科(Palmate)植物槟

榔(Areca catechu  L.)的成熟果实，别名大白槟、花槟

榔、大腹子等。槟榔中脂肪含量约为 1 4 %～1 8 %，含

有月桂酸、肉豆蔻酸、棕榈酸、硬脂酸、癸酸、油

酸、亚油酸、十二碳烯酸、十四碳烯酸等多种脂肪酸。

槟榔油的现有研究表明其具有抗炎、抑制微生物生长等

功效[1]，槟榔油脂的风味与加工性能与人造黄油相比均

要好 [ 2 ]。

目前国内外槟榔的研究报道主要集中在槟榔碱、多

酚等物质上，对槟榔的利用也主要是槟榔原产品和初级

加工产品，槟榔籽作为加工废弃物，往往直接丢弃。

利用槟榔籽废弃料提取脂肪酸，延长了槟榔生产的产业

链，对槟榔的综合利用和深加工具有重要意义。

常用的油脂提取计算方法工作量大、准确度差、

时间长。本实验采用响应面分析法( response  sur face
methodology，RSM)，利用最新超声 - 微波协同萃取

法[3-4]，将微波的高能作用和超声波振动的空化作用(同
时具有萃取和机械搅拌作用)有机结合[5-6]，辅助提取槟

榔籽油脂，采用紫外分光光度法测定槟榔籽提取液中油

脂含量，并利用气相色谱 - 质谱(gas chromatography-
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mass spectrometry，GC-MS)对其提取脂肪酸组成进行分

析鉴定，以期为槟榔油脂的进一步研究和应用提供参考。

1 材料与方法

1.1 材料与试剂

槟榔籽，取自新鲜槟榔(海南品种，采自海南大学

儋州校区植物园内)，5 0℃烘干粉碎，过 8 0 目筛，收

集备用；石油醚Ⅱ(AR)、无水硫酸钠(AR，105℃烘干

3h，冷却后装瓶备用)    广州化学试剂厂。

1.2 仪器与设备

CW-2000 型超声 - 微波协同萃取仪    上海新拓微波

溶样测试有限公司；FW135 中草药粉碎机    天津市泰斯

特仪器有限公司；RE52CS-2 旋转蒸发器    上海亚荣生化

仪器厂；DZF-6053 真空干燥箱    上海一恒科技有限公

司；TU-1901 双光束紫外 - 可见光光度计    北京普析通

用仪器有限责任公司；HP6890/5973MS 气相色谱 - 质谱

仪    美国 Hewlett-Packark 公司。

1.3 方法

1.3.1 溶剂选择

由预实验可知，槟榔籽油的提取试剂主要是正己

烷、石油醚Ⅱ和乙酸乙酯，但正己烷和乙酸乙酯的成

本较高，且乙酸乙酯在 200～500nm 有吸收[7]。综合分

析，选择石油醚Ⅱ为槟榔籽油的提取试剂。

1.3.2 槟榔籽油标准曲线的制备

1.3.2.1 标准油品的制备

参照 GB/T 14772 — 2008《食品中粗脂肪的测定》[8]，

称取粉碎的槟榔籽原料 10.00g 放入滤纸筒中，再将纸筒

置于索氏提取器中，加入 100mL 石油醚，将索氏提取

器安装在恒温水浴锅上，设定水浴温度 80 度，冷凝回

流，控制回流次数在 10 次 /h，时间 6h。提取结束后，

收集提取液，8000r/min 离心处理后通过内铺 15g 无水硫

酸钠的砂芯漏斗，重复一次。收集提取液于旋转蒸发

仪中浓缩，浓缩液 65℃真空干燥 1 .5h，即得槟榔籽油

标准品 [ 7 , 9 ]。

1.3.2.2 最大吸收波长的确定

准确称取标准油品 0 . 1 0 0 g 溶于石油醚中，移入

1 00 mL 容量瓶内，稀释至标线，储于冰箱，此即标准

油储备溶液。

有文献称植物油中多为不饱和羧酸油脂 ( C 1 6～

C 18)，在 200nm 附近有强吸收 [10-12]，将配制好的标准

油溶液，在波长 200～300nm 之间扫描，测得其最大

吸收峰的位置在 210nm 处(图 1)，故选择 210nm 作为样

品测定波长。

图 1 槟榔籽油紫外吸收曲线

Fig.1   UV absorption spectrum of betel nut oil
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1.3.2.3 标准曲线的绘制

于 6 个 5 0 m L 比色管内分别加入 5 . 0 0、1 0 . 0 0、
15.00、20.00、25.00、30.00mL 标准油溶液，用石油醚

(60～90℃)定容至标线。用 10mm 石英比色皿，以石油

醚为参比在 210nm 处测定吸光度，依次测定上述系列样

品的吸光度。

用“最小二乘法”对实验数据进行回归，得到标

准曲线：A ＝ 0.0001C ＋ 0.8970，r2 ＝ 0.9994；应用本

实验方法，槟榔籽油在 100～600mg/L 范围内呈良好的线

性关系。

1.3.3 槟榔籽油含量的测定

                                   (A－0.8970) ×V
槟榔油质量 /g ＝———————————               (1)
                                                100

                                      (A－0.8970) ×V
槟榔油提取率 /% ＝—————————× 100       (2)
                                             100×m

式中：A 为吸光度；V 为提取液体积 /mL；m 为槟

榔籽样品质量 / g。

1.3.4 槟榔籽油提取工艺

取一定量的槟榔籽原料，置于 100mL 仪器专用萃取

瓶中，加入适量石油醚后搅拌使样品良好分散于溶剂

中。将萃取瓶放于仪器萃取炉腔中，安装好冷凝回流

装置，分别设置微波功率、提取时间等参数，检查完

毕后开启微波及超声(超声输出功率 50W，频率 40kHz)
进行萃取。提取完成后收集提取液 8000r/min 离心处理，

提取液用紫外分光光度计在 210nm 测定吸光度，而后计

算提取率。

1.3.5 槟榔籽油的成分分析

1.3.5.1 样品甲酯化[13]

取槟榔籽油标品 50mg 至 25mL 具塞试管中，加入正

己烷 - 乙醚(2:1)5mL，0.5mol/L KOH 甲醇溶液 3mL，超

声处理 20min，加水 10mL，摇匀，超声处理 1min，取
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出移至离心管中，4000r/min 离心 2min，吸取上层脂肪

酸甲酯，做 G C - M S 分析。

1.3.5.2 气相色谱条件  
石英毛细管柱 HP-FFAP(30m × 0.25mm，0.25μm)，

程序升温：从 120℃开始，以 6℃/min 升到 250℃，保

持 5min；载气为 He，柱流量 1.0mL/min，进样口温度

250℃，分流比 50:1。

1.3.5.3 质谱条件

EI 源，电离电压 70eV，离子源温度 230℃，扫描

范围 10～500u，进样量 1.0μL。

2 结果与分析

2.1 单因素试验

2.1.1 提取时间对槟榔籽油提取的影响

恒温模式下，液料比为 1 0 : 1 ( m L / g )，提取温度

6 5℃，功率自动，选取不同提取时间对槟榔籽油提取

率的影响如图 2 所示。

图 2 提取时间对槟榔籽油提取率的影响

Fig.2   Effect of extraction time on extraction rate of betel nut oil
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从图 2 可知，当萃取时间为 5～20min，提取率从

11.98% 增加到 12.86%；萃取时间为 20～30min，提取率

开始缓慢下降；所以超声 - 微波协同萃取槟榔籽油的最

佳萃取时间为 20min。

2.1.2 提取温度对槟榔籽油提取的影响

图 3 提取温度对槟榔籽油提取率的影响

Fig.3   Effect of extraction temperature on extraction rate of
 betel nut oil
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恒温模式下，液料比为 1 0 : 1 ( m L / g )，提取时间

20min，功率自动，选取不同提取温度对槟榔籽油提取

率的影响如图 3 所示。

从图 3 可知，当提取温度低于 6 5℃时，槟榔籽油

提取率随着提取温度的升高而增加，当提取温度为 65℃
时，提取率达到最大值；当提取温度超过 6 5℃时，提

取率开始下降；这是因为提取温度过高，溶剂气化严

重，造成易挥发组分的损失，提取率下降。

2.1.3 液料比对槟榔籽油提取的影响

恒温模式下，提取时间 2 0 m i n、提取温度 6 5℃，

功率自动、超声频率 40kHz，选取不同液料比对槟榔籽

油提取率的影响如图 4 所示。

图 4 液料比对槟榔籽油提取率的影响

Fig.4   Effect of liquid-to-material ratio on extraction rate of
betel nut oil
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由图 4 可知，随着提取溶剂比率的增大，槟榔籽油

提取率随之增加。因为溶剂用量越大，体系渗透压差越

大，油脂越易渗透出来，当液料比超过 10:1(mL/g)后，

提取率趋于平衡。考虑到成本等问题，取液料比为 10:1。
2.2 响应面试验

试验号 X1 时间 /min X2 温度 /℃ X3液料比(mL/g) 提取率 /%
1 －1(15) －1(60) 0(10:1) 12.71
2 － 1 1(70) 0 12.78
3 1 － 1 0 15.12
4 1(25) 1 0 11.46
5 0(20) － 1 －1(8:1) 11.26
6 0 － 1 1(12:1) 13.89
7 0 1 － 1 10.20
8 0 1 1 12.19
9 － 1 0(65) － 1 10.17
10 1 0 － 1 10.52
11 － 1 0 1 12.99
12 1 0 1 14.17
13 0 0 0 13.89
14 0 0 0 13.97
15 0 0 0 14.08

表 1 槟榔籽油提取响应面响应面试验设计及结果

Table 1   Design and results of RSM
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在单因素试验的基础上，根据 Box-Behnken 中心组

合试验设计原理，以提取时间、提取温度、液料比为

自变量，槟榔籽油的提取率为响应值，进行三因素三

水平的响应面分析试验[14]。响应面因素水平试验设计和

结果如表 1 所示。

采用 Design-Expert 软件对所得数据进行分析，回

归分析结果见表 2，得到二次多元回归方程为：

Y＝－ 13.98 ＋ 0.3275X1 － 0.79375X2 ＋ 1.38625X3 －

0.4425X12 － 0.9325X1X2 ＋ 0.2075X1X3 － 0.52X22 － 0.16X2X3 －

1.575X32

方差来源 自由度 平方和 均方 F 值 P 值

模型 9 35.09501 3.899445 35.04647 0.000545
一次项 3 21.27188 7.090625 63.72736 0.000209
二次项 3 10.07028 3.356761 30.16907 0.001253
交互项 3 3.75285 1.25095 11.24298 0.011623
残差 5 0.556325 0.111265
失拟 3 0.538125 0.179375 19.71154 0.048668

纯误差 2 0.0182 0.0091
总和 14 35.65133

确定系数 R2=98.44% 调整确定系数 R2Adj=95.63%

表 2 回归模型方差分析

Table 2   Variance analysis of regression model

从表 2 可知，模型 P ＝ 0.000545 ＜ 0.001，表明回

归模型极显著，因变量与所有自变量之间的线性关系显

著(R2 ＝ 98.44%)。模型的调整确定系数 R2Adj ＝ 95.63%，

说明该模型拟合程度良好，试验误差小，可用此模型来

分析和预测超声 - 微波协同萃取槟榔籽油的工艺结果[15-16]。

方差来源 自由度 平方和 均方 F 值 P 值

X1 1 0.85805 0.85805 7.711769 0.03904
X2 1 5.040313 5.040313 45.30007 0.001098
X3 1 15.37351 15.37351 138.1702 0.0001
X12 1 0.722977 0.722977 6.497793 0.051324

X1X2 1 3.478225 3.478225 31.26073 0.002526
X1X3 1 0.172225 0.172225 1.547881 0.268591
X22 1 0.9984 0.9984 8.973172 0.030254

X2X3 1 0.1024 0.1024 0.920325 0.381448
X32 1 9.159231 9.159231 82.31907 0.000272

表 3 回归方程系数显著性检验

Table 3   Significance test for regression coefficients

由表 3 可知，该模型的一次项提取温度 X 2、液料

比 X3 极显著，提取时间 X1 影响显著；二次项 X1X2、X32

影响极显著，X 2 2 影响显著，其他项影响不显著。这表

明各因素对槟榔籽油的提取率不是简单的线性影响关

系。且影响超声 - 微波协同萃取槟榔籽油的因素组词顺

序为：液料比＞提取温度＞提取时间。

超声 - 微波协同萃取槟榔籽油的响应面分析与优化

模型的响应面及其等高线见图 5。

图 5 槟榔籽油提取的响应面图和等高线图

Fig.5   Response surface and contour plots
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由图 5a 可看出，提取温度不变，槟榔籽油提取率

随提取时间的增加而明显增高；由图 5 a、5 b 可看出，

槟榔籽油提取率随液料比和提取温度的增加，呈先明显

增大，后缓慢下降的趋势。

将回归方程用 LINGO 语言进行分析，得到最佳方

案为料液比 10.94:1mL/g、提取时间 22.4min、温度 65℃，
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槟榔籽油提取率的理论值为 14.38%。

为验证响应面法的可行性，选择液料比为 11:1(mL/g)、
提取时间 22min、温度 65℃对槟榔籽样品进行提取验证

实验。3 次平行实验得到实际平均提取率为 14.29%，与

理论值相差不大。

2.3 槟榔籽油 GC-MS 分析

序号 保留时间 /min 化学名称 相对含量 /%
1 5.12 十二烷酸(月桂酸) 9.51
2 7.67 十四烷酸(豆蔻酸) 33.50
3 10.49 十六烷酸(棕榈酸) 15.82
4 13.25 十八烷酸(硬脂酸) 1.59
5 13.44 十八碳烯酸(油酸) 20.40
6 14.01 十八碳二烯酸(亚油酸) 19.19

表 4 槟榔籽油的脂肪酸组成与含量

Table 4   Chemical compositions and contents of fatty acids in
betel nut oil

由表 4 可看出，不饱和脂肪酸含量达 39.59%，与

文献[17-18]对照，无论成分及含量均有明显的差异，这

可能与槟榔品种、成熟度、取样范围、提取方法、提

取溶剂等差别有关。

3 结  论

3.1 采用紫外分光光度法测定槟榔籽油含量，并确定

槟榔籽油的石油醚萃取液在 1 0 0～6 0 0 mg / L 范围内在

210nm 处呈良好的线性关系。

3.2 最优提取方案为液料比 1:1mL/g、提取时间 22min、
温度 65℃，槟榔籽油提取率的理论值为 14.38%，验证

值为 14.29%，误差不大，槟榔油含量 14%～18%，可

看出提取率较高。

3.3 气相色谱测定槟榔籽油的脂肪酸主要成分为十四烷

酸(豆蔻酸)33.50%、十八碳烯酸(油酸)20.40%、十八碳

二烯酸(亚油酸)19.19%、十六烷酸(棕榈酸)15.82%、十

二烷酸(月桂酸)9.51%、十八烷酸(硬脂酸)1.59%。

3.4 超声 - 微波协同萃取法能实现在常温常压下的开放

式大批量萃取，安全快速，但由于超声功率不可调，

萃取效率仍有不尽人意之处，仪器还有待完善。本实

验该方法应用于槟榔油的萃取中，与传统方法相比，超

声 - 微波协同萃取法更加安全高效，节约了物料和溶

剂，具有广阔的应用前景。
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