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摘 要：本试验通过超声波辅助低共熔溶剂提取油橄榄果渣中的羟基酪醇，考察了超声提取温度、超声提取时间、超声功

率、低共熔溶剂含水率和低共熔溶剂摩尔比对油橄榄果渣中羟基酪醇提取率的影响。结果表明，超声提取温度 40 ℃、超

声提取时间 30 min、超声功率 300 W、低共熔溶剂含水率 20%、低共熔溶剂摩尔比 1∶1为最佳提取工艺条件。并通过响应

面分析对提取工艺的条件进行了优化，最佳提取率为 19.76%。
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Optimization of Ultrasound Assisted Low Co-Soluble Solvent Extraction Pro⁃
cess for Hydroxyl Casein from Olive Pomace
LIU Yuehan, LYU Mingjun, JIANG Xiaokun*
(College of Food Science and Nutritional Engineering Jilin Agriculture Science and Technology University, Jilin
132101, China)
Abstract：Using olive pomace as raw material, extraction of hydroxyl casein using ultrasonic assisted low eutectic
solvent. By examining the effects of ultrasound extraction time, ultrasound temperature, ultrasound power, low eutec‐
tic solvent molar ratio, and water content on the extraction rate of hydroxyl cheese in olive pomace. The results
showed that the optimal extraction process conditions were ultrasonic extraction time of 30 minutes, ultrasonic ex‐
traction temperature of 40 ℃, ultrasonic power of 300 W, molar ratio of low eutectic solvent of 1∶1, water content of
20%. The extraction conditions were optimized by response surface software. The optimal extraction rate is 19.76%.
Key word：Olive pomace；Hydroxyl casein; Low co-soluble solvent; Ultrasonic assistance; Response surface soft‐
ware optimization

油橄榄果渣是油橄榄加工后的副产品，易获

取、成本低廉 [1-3]。羟基酪醇又名 3，4-二羟基苯乙

醇，主要是以酯类化合物橄榄苦苷的形式存在于

油橄榄的各个部位，游离的羟基酪醇可以通过橄

榄苦苷经过水解后得到。羟基酪醇作为从油橄榄

果渣里提取的天然化合物，具有抗血小板聚集、

抗氧化性、调血脂、抗动脉粥样硬化、抗癌性和抗

菌性，被广泛应用到食品行业和保健品中，由于

可以清除体内的自由基，所以还广泛应用到化妆
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品和医疗等行业，近些年其需求量呈直线上升的

趋势 [4-7]。

低共熔溶剂是由一定摩尔比的氢键供体和受

体通过分子间氢键在室温的条件下形成的呈液态

的均一混合物。与常见的离子液体相比，低共熔溶

剂具有方便获取且价格便宜、无毒安全环保、制备

方便简单、容易降解等优点[8-9]。低共熔溶剂作为一

种无毒无害且安全能被降解的绿色溶剂，可以促进

反应进行，在化学合成方面起了很大作用，其熔点

较低可以取代沸点较高的有机溶剂。目前低共熔

溶剂在提取天然产物中应用的报道较多。

但是就目前来看，国内关于提取油橄榄果渣

中的羟基酪醇报道较少，对于超声辅助低共熔溶

剂提取油橄榄果渣中羟基酪醇工艺优化的报道更

少，本研究采用的油橄榄果渣成本低，实现了废

物利用，提取材料低共熔溶剂绿色安全无毒无
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害，通过响应面软件优化试验，研究出一套最佳

提取工艺，为油橄榄果渣中羟基酪醇的提取提供

技术参考和理论指导。

1 材料与方法

1.1 试验材料

将处理过的油橄榄果渣置于恒温干燥箱内，

85 ℃，常压干燥至恒重，粉碎，过 0.15 mm孔径筛

后装入磨口玻璃瓶，密封保存备用。

试验试剂：羟基酪醇标准品（阿拉丁试剂）、

氯化胆碱（上海展云化工有限公司）、苹果酸（天

津福晨化学试剂有限公司）、葡萄糖（天津永大

化学试剂有限公司）、乳酸（天津科密欧化学试

剂有限公司）、草酸（天津海欣化工有限公司）、

乙二醇（天津致远化学试剂有限公司），均为分

析纯试剂。

1.2 仪器设备

Cary60 UV-Vis 紫 外 吸 收 光 谱 仪（Agilent
Technologies）、电子分析天平 JJ124BF（常熟市双杰

测试仪器厂）、康士洁超声波清洗器 PL-Sl00TX(东
莞康士洁超声波科技有限公司）、台式离心机（湖

南可成仪器设备有限公司）等。

1.3 试验方法

1.3.1 标准曲线的绘制

准确称量羟基酪醇标准品 100 mg放入 10 mL
容量瓶中，用氯化胆碱和苹果酸配成的低共熔溶

剂溶解至刻度，摇匀，密塞，制备 10 mg/mL的储备

液。精确吸取此标准品储备液0.1、0.2、0.4、0.6、0.8、
1.0、1.2、1.4 mL分别放到 25 mL的具塞比色管中，并

用水定容到刻度，得到的标准溶液的浓度分别为

0.04、0.08、0.16、0.24、0.32、0.40、0.48、0.56 mg/mL，在
310 nm波长下测定紫外吸光度，重复 3次，取平均

值。以羟基酪醇浓度为横坐标，溶液吸光度为纵

坐标，绘制标准曲线。根据标准曲线求得回归方

程：y=ax+b。
1.3.2 羟基酪醇提取工艺流程

油橄榄果渣→清洗→干燥→粉碎→过筛→称

量→超声波辅助低共熔溶剂法提取→离心→取滤

液测定含量→浓缩干燥→羟基酪醇

1.3.3 羟基酪醇的定性检验

以含水率为 20%的氯化胆碱和苹果酸按摩尔

比 1:1混合作为溶剂，与提取液和羟基酪醇标品配

成溶液，用 Cary60 UV-Vis紫外吸收光谱仪在波

长 200~400 nm扫描紫外吸收光谱图，通过对比提

取液和羟基酪醇标品的紫外吸收光谱图的形状、

峰的位置、峰的数目，做定性分析。

1.3.4 羟基酪醇的定量测定

油橄榄果渣中羟基酪醇得率的测定，根据标

准曲线计算羟基酪醇含量。计算公式为：

提取率=CVFM × 100%
式中：M为油橄榄果渣质量（mg），C为羟基酪

醇浓度（mg/mL），V为溶液的总体积（mL），F为定

容后提取液的稀释倍数。

1.4 试验设计

1.4.1 单因素试验

称取 2.00 g油橄榄果渣粉末，置于 100 mL具
塞锥形瓶中，分别加入含水量为 10%、15%、20%、
25%、30%，摩尔比为 1∶4、1∶2、1∶1、2∶1、4∶1的低

共熔溶剂（氯化胆碱∶苹果酸），超声功率设定为

240、270、300、330、360 W，超声提取时间设定为

20、25、30、35、40 min，超声提取温度设定为 30、
35、40、45、50 °C，考察低共熔溶剂摩尔比对羟基

酪醇提取率的影响。每个处理重复 3次 [10-11]。

1.4.2 响应面法优化试验

通过单因素试验筛选出对羟基酪醇提取率影

响显著的因素，将试验因素与水平通过响应面软

件进行响应面法中的 Box-Behnken试验（三因素

三水平）[12-14]，以油橄榄果渣中的羟基酪醇提取率

为指标，优化提取条件。

2 结果与分析

2.1 油橄榄果渣中羟基酪醇标准曲线的绘制

标准曲线的回归方程为：y=3.516 4x+0.563 3，
R²=0.999 7，y为吸光度值，x为羟基酪醇浓度。

2.2 单因素试验

2.2.1 超声提取温度对油橄榄果渣中羟基酪醇提

取率的影响

由图 1可知，在超声提取时间 30 min、超声功
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图 1 超声提取温度对羟基酪醇提取率的影响
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率 300 W、低共熔溶剂含水率 20%、低共熔溶剂摩

尔比 1∶1的条件下，考察超声提取温度对羟基酪

醇提取率的影响。在 30~40 ℃时，随着超声提取

温度的上升羟基酪醇的提取率明显提高，40 ℃时

达到最高。超过 40 ℃提取率逐渐下降，可能是温

度过高，导致油橄榄果渣中羟基酪醇分解。因此

选择 40 ℃为最佳超声提取温度。

2.2.2 超声提取时间对油橄榄果渣中羟基酪醇提

取率的影响

在超声提取温度 40 ℃、超声功率 300 W、低共

熔溶剂含水率 20%、低共熔溶剂摩尔比 1∶1的条

件下，考察超声时间对羟基酪醇提取率的影响。

由图 2可知，在超声提取时间 20~30 min条件下，

随着提取时间的延长羟基酪醇提取率逐渐增加。

在 30 min时，羟基酪醇提取率达到最高，30 min后
提取率有所下降，其原因可能是在长时间的超声

过程中已经提取出来的羟基酪醇被氧化，因此确

定 30 min为最佳超声提取时间。

2.2.3 超声功率对油橄榄果渣中羟基酪醇提取率

的影响

由图 3可知，在超声提取温度 40 ℃、超声提

取时间 30 min、低共熔溶剂含水率 20%、低共熔

溶剂摩尔比 1∶1的条件下，考察超声功率对羟基

酪醇提取率的影响。超声功率在 240~300 W时，

随着超声功率的增加，羟基酪醇的提取率有明

显的升高，300 W 时提取率最高。随后下降，

330~360 W又有一个小幅度提高。因此最佳超

声提取功率为 300 W。

2.2.4 低共熔溶剂含水率对油橄榄果渣中羟基酪

醇提取率的影响

设定超声提取温度 40 ℃、超声提取时间 30
min、超声功率 300 W、低共熔溶剂摩尔比 1∶1的
条件下，考察低共熔溶剂含水率对羟基酪醇提取

率的影响。由图 4可知，低共熔溶剂含水率不高

于 20%条件下，随着含水率的增大，羟基酪醇的

提取率逐渐增加，当低共熔溶剂含水率为 20%
时，羟基酪醇提取率达到最高，说明此时羟基酪

醇提取最完全，因此提取的最佳低共熔溶剂含水

率为 20%。

2.2.5 低共熔溶剂摩尔比对羟基酪醇提取率的影响

设定超声提取温度 40 ℃、超声提取时间 30
min、超声功率 300 W、低共熔溶剂含水率 20%的条

件下，考察低共熔溶剂的摩尔比对羟基酪醇提取率

的影响。由图 5可知，将低共熔溶剂的摩尔比设定
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图 2 超声提取时间对羟基酪醇提取率的影响
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图 3 超声功率对羟基酪醇提取率的影响

图 4 低共熔溶剂含水率对羟基酪醇提取率的影响  
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图 5 低共熔溶剂的摩尔比对羟基酪醇提取率的影响
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在 1∶4、1∶2、1∶1、2∶1、4∶1时，提取率变化趋势明显；

在摩尔比为 1∶1时，羟基酪醇提取率最高，故最优低

共熔溶剂的摩尔比为1∶1。
2.3 响应面分析试验

2.3.1 响应面数学模型的建立及显著性分析

通过单因素试验，并对结果进行了分析，从五

因素五水平中选择了对提取率影响显著的三因素

三水平进行响应面分析，结果如表 1所示，对数据

的方差分析结果见表 2。
经响应面软件的分析和回归方程的方差分析

可知，回归模型 P<0.01，证明本模型具有研究意

义，可用于羟基酪醇的条件优化分析，模型回归

表 2 回归方程的方差分析

方差来源

模型

A-低共熔溶剂含水率

B-超声提取温度

C-超声功率

AB
AC
BC
A2
B2
C2

Residual
Lack of Fit
Pure Error
Cor Total

注：“**”表示差异极显著（P<0.01），“-”表示差异不显著（P>0.05）

Squares
87.36
36.81
1.67
7.09
2.51
5.00
4.97
19.81
2.25
4.88
0.38
0.28
0.10
87.74

自由度

9
1
1
1
1
1
1
1
1
1
7
3
4
16

Square
9.71
36.81
1.67
7.09
2.51
5.00
4.97
19.81
2.25
4.88
0.055
0.093
0.026

F值
176.96
671.06
30.36
129.22
45.80
91.07
90.66
361.14
41.08
88.96

3.60

P值

<0.000 1
<0.000 1
0.000 9
<0.000 1
0.000 3
<0.000 1
<0.000 1
<0.000 1
0.000 4
<0.000 1

0.1237

显著性

**
**
**
**
**
**
**
**
**
**

-

表 1 响应面分析试验结果

Run
1
2
3
4
5
6
7
8
9

Std
6
10
15
11
3
1
14
17
13

低共熔溶剂

含水率

1.00
0.00
0.00
0.00
-1.00
-1.00
0.00
0.00
0.00

超声提

取温度

0.00
1.00
0.00
-1.00
1.00
-1.00
0.00
0.00
0.00

超声功率

-1.00
-1.00
0.00
1.00
0.00
0.00
0.00
0.00
0.00

提取率

18.56
18.44
19.62
19.27
15.5
13.26
19.26
19.62
19.62

Run
10
11
12
13
14
15
16
17

Std
7
16
12
8
5
9
4
2

低共熔溶剂

含水率

-1.00
0.00
0.00
1.00
-1.00
0.00
1.00
1.00

超声提

取温度

0.00
0.00
1.00
0.00
0.00
-1.00
1.00
-1.00

超声功率

1.00
0.00
1.00
1.00
-1.00
-1.00
0.00
0.00

提取率

16.28
19.62
18.21
18.09
12.28
15.04
18.45
19.38

系数 R2=0.995 6、调整系数 RAdj2=0.990 0，证明试验

预测值与实际测量之间具备高度相关性，变异系

数 CV=1.32%，证明该模型试验数值可信度及精确

度较高。回归模型失拟项 P=0.123 7>0.05，失拟项

不显著，证明响应面模型与实际试验拟合误差较小，

拟合度良好，可用此模型预测值来代替羟基酪醇的

真实提取率数值。根据表 2中的 F值可以判断，各

因素对羟基酪醇提取率的影响顺序为：A(低共熔

溶剂的含水率 )>C（超声功率）>B（超声提取温度）。

由于各一次项、交互项、二次项的P<0.01，说明对响

应值的影响极显著。在交互项的对比中，按其影响

程度来进行排序，结果为：AC>BC>AB。
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2.3.2 响应面分析对提取条件的优化

通过等高线和响应曲面图可以直观地看出来

两两因素之间的交互关系以及对羟基酪醇提取率

的影响。超声提取温度和低共熔溶剂含水率之间

的交互关系对羟基酪醇提取率的影响如图 6所
示，随着低共熔溶剂含水率的增加羟基酪醇的提

取率呈上升趋势，随着提取温度的升高羟基酪醇

的提取率也呈上升趋势。在低共熔溶剂含水率

20%~25%、提取温度 35~45 ℃条件下，羟基酪醇的

提取率最高。一般情况下，低共熔溶剂含水率的

增加会增加羟基酪醇的浸出率，但是当低共熔溶

剂含水率过高时，对羟基酪醇提取的不够彻底，

提取率下降。随着超声提取温度的升高羟基酪醇

的提取率先增加后降低。响应面图曲线比较陡

峭，说明低共熔溶剂含水率和超声提取温度的交

互作用对羟基酪醇提取率的影响很大。

超声功率和低共熔溶剂含水率交互作用对羟

基酪醇提取率的影响如图 7所示，随着超声功率

的增加羟基酪醇的提取率也明显增加，但当功率

超过 330 W时，羟基酪醇的提取率开始下降，可能

是功率太大导致低共熔溶剂发生了改变，致使提

取率下降。当超声功率在 300~330 W、低共熔溶

剂含水率 20%~25%时，羟基酪醇的提取率达到

最高值。超声功率和低共熔溶剂含水率的交互

曲线比较陡峭，说明对羟基酪醇的提取率有很

大影响。

超声功率和超声提取温度的交互作用对羟

基酪醇提取率的影响如图 8所示，在超声功率为

300~330 W、超声提取温度 35~45 ℃时，羟基酪醇

的提取率最高。超声功率和超声提取温度的交

互曲线比较陡峭，说明对羟基酪醇提取率的影

响较大。

通过响应面分析对羟基酪醇的提取条件进行

优化，确定最佳工艺条件为：超声提取温度 40 ℃、

超声功率 300 W、低共熔溶剂含水率 20%，并且设

计了三组平行试验最后证明模型预测值 19.79%与

实际结果 19.76%基本吻合。

3 结论与讨论

通过单因素试验对超声提取温度、超声提取

时间、超声功率、低共熔溶剂含水率、低共熔溶剂

摩尔比 5个指标对羟基酪醇提取率的影响进行考

察，最终选取最佳工艺条件为：超声提取温度

40 ℃、超声提取时间 30 min、超声功率 300 W、低
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图 7 超声功率和低共熔溶剂含水率对羟基酪醇提取率

的影响
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图 8 超声功率和超声温度对羟基酪醇提取率的影响
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共熔溶剂含水率 20%、低共熔溶剂摩尔比 1∶1。
进一步选取超声提取温度、超声功率、低共熔溶

剂含水率采用响应面分析对三因素进行优化。

试验过程中对各影响因素进行严格控制，以

确保试验的准确性，包括离心机的转速和时间、

超声波清洗机的水位、离心后的过滤时间等。本

试验以羟基酪醇提取率为考察指标，研究超声提

取温度、超声功率、低共熔溶剂含水率对羟基酪

醇提取率的影响，得到各因素对羟基酪醇提取率

影响的等高线图，通过趋势线和等高线确定各因

素的不同水平。应用响应面分析，研究超声提取

温度、超声功率、低共熔溶剂含水率和两个因素

交互作用对羟基酪醇提取率的影响，利用软件对

数据拟合得出回归方程为：

Y=9.55+2.15A+0.46B+0.94C-0.79AB-1.12AC-
1.12BC-2.7A2-0.73B2-1.08C2

采用响应面分析优化羟基酪醇提取工艺条

件，确定最佳提取工艺参数为：超声提取温度

40 ℃、超声功率 300 W、低共熔溶剂含水率 20%，
最佳提取率为 19.76%。
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