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响应面法优化超声提取八角茴香油工艺

凌静娜 ，陈定玲 ，金礼国 ，李 　莹 ，蒋成君
（浙江科技学院 生物与化学工程学院 ，杭州 ３１００２３）

摘 　要 ：利用响应面法对超声提取八角茴香油的工艺进行优化 ，在单因素实验的基础上 ，根据中心组合设计原理 ，采

用三因素三水平的响应面分析法 ，依据回归分析确定最优提取工艺条件 。选取超声提取时液料比和温度为随机因

子 。结果表明 ，八角茴香油超声提取的最佳工艺条件为 ：提取时间 ４５ min ，提取温度 ２８ ℃ ，液料比（mL ／g）为 ５４ ∶ ６ 。

采用该工艺条件 ，八角茴香油的提取率可达到 １４ ．５４％ 。验证试验值为 １４ ．４０％ ，与理论值相对误差为 ０ ．９６％ 。
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Optimization of ultrasonic extraction of star aniseed oil by using
response surface method

LING Jing‐na ，CHEN Ding‐ling ，JIN Li‐guo ，LI Ying ，JIANG Cheng‐jun
（School of Biological and Chemical Engineering ，Zhejiang University of Science and Technology ，Hangzhou ３１００２３ ，China）

Abstract ：Based on the single factor experiment ，the response surface method with three fac‐
tors at three levels is adopted according to the principle of central compages design ．The factors of
optimum conditions for the extraction will be determined by regression analysis ．We choose the
time of ex traction ，the ratio of solvent to material and temperature as random fators ．The result
showed that the optimum conditions for the ultrasonic extraction are as follow s ：the time of extrac‐
tion is ４５ min ，the temperature is ２８ ℃ and the ratio of solvent to material is ５４ ∶ ６（mL／g） ．Un‐
der the optimum conditons ， the extraction yield of star aniseed oil from star aniseed is １４ ．５４％

while the experimental data is １４ ．４０％ with relative error ０ ．９６％ compared with theoretical value ．
Key words ：response surface method ；star aniseed oil ；ultrasonic extraction

　 　八角茴香油是一种无色至淡黄色液体 ，具有八

角茴香特有的香气 ，广泛用于医药 、化工等领域 。通

过臭氧氧化八角茴香油可以制取价值更高的茴香

醛［１‐２］
，随着臭氧氧化技术的发展 ，八角茴香油将会

有更大的应用前景 。涂久洁等［３］采用溶剂萃取法提

取八角茴香油 ，得到了茴香油的结晶 ；陆志科等［４］比

较了回流提取 、水蒸气蒸馏 、快速提取法分离八角茴

香油 ，结果表明快速提取法效率高且快速简便 ，在最



佳工艺条件下 ，产品收率达 １２ ．７８％ ；龚丽芬等［５］比

较了用索氏提取和冷浸取法提取八角茴香油的效

果 ，发现索氏提取的效果优于冷浸法 ；逯家辉等［６］采

用响应面法对八角茴香油提取工艺进行优化 ，在最

优条件下八角茴香油的收率为 １０ ．５６％ ；徐善述

等［７］则详细介绍了用水蒸气蒸馏法来制取大茴香油

的工业生产方法 ，产品的收率在 ４％ ～ ６％ ；郭勇

等［８］用超临界 CO２ 萃取八角茴香油 ，得率可达

１２％ 。溶剂浸提法存在提取时间长 、温度高的缺点 ；

超临界萃取法设备昂贵 ，萃取压力高 ，且受超临界流

体对物质溶解度的局限 ；而超声波辅助浸提法则主

要利用超声波具有机械效应 、空穴化效应 、热效应 ，

以及乳化 、扩散 、击碎等次级效应 ，增加细胞壁的通

透性 ，增加介质的穿透力和介质分子的运动速度 ，促

进有效成分的溶出 ，具有操作简单 、浸提温度低 、提

取率高和提取时间短的优点 ，目前广泛应用于活性

成分的提取方面 ，但在提取茴香脑的研究中未见报

道 。响应面（RSA）法是采用多元二次回归方法作为
函数估计的工具 ，研究因子与响应值之间 、因子与因

子之间的相互关系 ，是统计设计实验技术的合成 ，采

用合理的实验设计 ，能以最经济的方式 、用很少的时

间对实验进行全面的研究 。本研究在单因素实验的

基础上 ，采用响应面法优化超声波强化浸取工艺 ，旨

在为茴香脑的提取寻找新的有效的工艺途径 ，以期

为八角茴香油的工业生产提高产率提供参考依据 。

1 　材料与方法
1 ．1 　实验原料 、试剂与仪器

原料 ：八角茴香 。主要试剂 ：乙醇 、石油醚 、乙酸

乙酯 、乙醚 ，国产分析纯 。主要仪器 ：超声波清洗器

（型号 AS２０６０B ，天津奥特赛恩斯仪器有限公司） ，旋

转蒸发仪（型号 RE‐５０１ ，余姚市工业仪表二厂） ，粉碎

机（型号 DFY‐５００ ，温玲市大德中药材器械厂）。

1 ．2 　实验方法
１ ．２ ．１ 　样品预处理 　 将八角茴香用高速万能粉碎

机粉碎 ，烘干 ，待用 。

１ ．２ ．２ 　八角茴香油提取工艺 　 精密称取一定量的

八角茴香粉末样品 ，加入一定量的溶剂 ，采用超声波

强化浸取工艺 ，提取物在 ４０ ℃ 下用旋转蒸发仪蒸

发 ，蒸去溶剂 ，产物中加入 ５０ mL 蒸馏水 ，再加入等

体积乙醚进行萃取 ，有机相转入蒸馏装置 ，将乙醚蒸

馏完全 ，馏分为八角茴香油 。

１ ．２ ．３ 　八角茴香油得率的计算 　计算公式如下 ：

八角茴香油得率（％ ）＝
八角茴香油质量
八角茴香质量 × １００％

１ ．２ ．４ 　响应面法优化八角茴香油提取工艺 　 在单

因素实验的基础上 ，应用 Box‐Behnken 中心组合进
行三因素三水平的实验设计（取 α＝ ２） ，见表 １ 。以

八角茴香油得率为响应值 ，进行响应面分析 ，优化八

角茴香中八角茴香油超声波提取条件（因设备限制 ，

无法考察超声功率对提取的影响） 。

表 1 　实验因素及水平
Table 1 　 Factors and levels of RSM analysis

水平
提取时间

（Z１ ）／min
提取温度

（Z２ ）／℃
液料比

（Z３ ）／（mL · g － １
）

－ １ n３０ '２０ 膊５０／６ 吵
０ ?４０ '２５ 膊６０／６ 吵
１ ?５０ '３０ 膊７０／６ 吵

2 　结果与分析
2 ．1 　提取溶剂对八角茴香油得率的影响
不同溶剂对八角茴香中八角茴香油得率的影响

不同 ，在提取时间为 １ h ，液料比（mL／g ，全文同）为

５０ ∶ ６ 的条件下 ，八角茴香油得率如图 １ 所示 。可

见采用乙酸乙酯作为溶剂 ，八角茴香油的得率最高 。

图 1 　溶剂对八角茴香油得率的影响
Fig ．1 　 Effect of solvent on yield of star anise oil
八角茴香油中的主要成分是茴香醚 ，质量分数

为 ８０％ ～ ９０％ ，此外还有茴香醛 、甲基胡椒酚 、茴香

酸 、茴香酮 、蒎烯等多种化合物［９‐１０］
。从溶剂极性分

析 ，乙醇 ＞乙酸乙酯 ＞ 乙醚 ＞ 石油醚 ，根据实验结

果 ，不是极性最大的乙醇 ，也不是极性最弱的石油醚

对茴香油的萃取效果最好 ，而是乙酸乙酯对茴香油

的萃取效果最好 。分析认为这是由于茴香油中主要

成分的极性与乙酸乙酯的极性相近的缘故 ，乙醇的

极性太强 ，而乙醚容易延壁挥发 ，不适合作溶剂 。

2 ．2 　提取时间对得率的影响
采用乙酸乙酯为溶剂 ，液料比为 ５０ ∶ ６ ，分别考

察提取时间为 １０ ，２０ ，３０ ，４０ ，５０ ，６０ min时八角茴香
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油的得率 ，结果如图 ２所示 。由图 ２可以看出 ，得率

随时间的延长呈逐渐上升趋势 ，提取时间达 ４０ min
后 ，八角茴香油得率最高 。

图 2 　提取时间对八角茴香油得率的影响
Fig ．2 　 Effect of extracting time on yield of star anise oil
在通常条件下 ，随着提取时间的延长 ，萃取率会

不断提高 。在超声波萃取中 ，萃取时间 ４０ min后萃
取率反而下降 ，分析认为是在超声条件下 ，前 ４０ min
超声波对细胞破坏最大 ，得率最高 ；但是 ，当时间超过

４０ min后 ，一些化合物分解形成低沸的物质 ，挥发到

大气中 ，从而导致萃取率的下降 。

2 ．3 　液料比对八角茴香油得率的影响
采用乙酸乙酯为溶剂 ，提取时间为 ４０ min ，分

别考察液料比为 ３０ ∶ ６ ，４０ ∶ ６ ，５０ ∶ ６ ，６０ ∶ ６ ，７０ ∶

６ ，８０ ∶ ６ ，９０ ∶ ６时对八角茴香油得率的影响 ，结果如

图 ３所示 。由图 ３可以看出 ，开始时八角茴香油得率

随着液料比的增加而增加 ，而当液料比达到 ６０ ∶ ６

时 ，八角茴香油得率达到最高 ，当液料比大于 ６０ ∶ ６

时 ，得率反而下降 ，所以最适的提取液料比为 ６０ ∶

６ 。分析认为这是因为在液料比小于 ６０ ∶ ６时 ，溶剂

对茴香的溶解为主要因素 ，溶剂越多 ，茴香在溶剂内

越分散 ，受到的超声越强 ，从而提取率增加 ；而当液

料比大于 ６０ ∶ ６时 ，超声强度为主要因素 ，此时茴香

在溶剂内的分散已增加不多 ，而溶剂量增加导致茴

香受到的超声强度减小 ，从而使香油提取率降低 。

2 ．4 　提取温度对得率的影响
采用乙酸乙酯为溶剂 ，提取时间为 ４０ min ，液

料比为 ６０ ∶ ６ ，考察提取温度为 １０ ，１５ ，２０ ，２５ ，３０ ，

３５ ℃时对八角茴香油得率的影响 ，结果如图 ４ 所

示 。由图 ４可以看出 ，开始时八角茴香油得率随提

取温度的升高而增大 ，到 ２５ ℃时达到最大 ，而超过

２５ ℃后 ，得率反而下降 ，因此选择 ２５ ℃为提取的最

佳温度 。大多数物质的溶解度随温度的升高而增

大 ，但温度太高 ，会使油分解或挥发而造成损失 。

图 3 　提取液料比对八角茴香油得率的影响
Fig ．3 　 Effect of the ratio of solvent to solid on yield of star

anise oil

图 4 　提取温度对八角茴香油得率的影响
Fig ．4 　 Effect of extracting temperature on yield of star

anise oil
2 ．5 　响应面分析法优化八角茴香油超声波提取的

条件

　 　在单因素实验的基础上 ，采用 Box‐Behnken 中
心组合进行三因素三水平的实验设计 ，见表 ２ 。 X１

＝ （Z１ － ４０）／１０ ，X２ ＝ （Z２ － ２５）／５ ，X３ ＝ （Z３ － ６０／

６）／（１０／６）为自变量 ，以八角茴香油得率 Y 为响应
值 ，采用 SAS RSREG程序进行响应面分析实验 。

表 2 　响应面实验设计方案及实验结果
Table 2 　 Experiment design and results of RSM

实验号 X１ 蜒X２ 梃X３ �八角茴香油得率 Y i ／％

１ n－ １ 忖－ １ �０ 後１２ 唵．１４
２ n－ １ 忖１ 适０ 後１３ 唵．８４
３ n１ 吵－ １ �０ 後１４ 唵．０６
４ n１ 吵１ 适０ 後１４ 唵．１３
５ n０ 吵－ １ �－ １  １３ 唵．１６

６ n０ 吵－ １ �１ 後１３ 唵．４２
７ n０ 吵１ 适－ １  １４ 唵．３１
８ n０ 吵１ 适１ 後１３ 唵．１９

９ n－ １ 忖０ 适－ １  １２ 唵．７６
１０ 厖１ 吵０ 适－ １  １４ 唵．２０
１１ 厖－ １ 忖０ 适１ 後１３ 唵．３８
１２ 厖１ 吵０ 适１ 後１３ 唵．２３
１３ 厖０ 吵０ 适０ 後１４ 唵．３０
１４ 厖０ 吵０ 适０ 後１４ 唵．２６
１５ 厖０ 吵０ 适０ 後１４ 唵．３２
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　 　 如表 ２所示 ，设计了 １５个实验点 ，１ ～ １２为析

因实验 ，１３ ～ １５ 为中心实验 ，用来估计实验误差 ，

SAS RSREG 回归结果见表 ３ 。因子经过回归拟合 ，

解得回归方程为 ：

　 　 Y ＝ １４ ．２９３ ３ ＋ ０ ．４３７ ５X１ ＋ ０ ．３３６ ２X２ －

０ ．１５１ ２X３ － ０ ．４３９ ２ X２
１ － ０ ．４０７ ５X１ X２ －

０ ．３１１ ７X２
２ － ０ ．３９７ ５X１ X３ － ０ ．３４５X２ X３ －

０ ．４６１ ７X２
３

表 3 　回归分析结果
Table 3 　 Results of regression analysis

方差来源 DF SS MS F Pr＞ F
X１ 殮１  １ N．５３ １ 侣．５３ ３３ M．２２ ０ 唵．００４ ４

X２ 殮１  ０ N．９０ ０ 侣．９０ １９ M．６２ ０ 唵．００６ ８

X３ 殮１  ０ N．１８ ０ 侣．１８ ３ M．９７ ０ 唵．１０２ ９

X２
１ 殮１  ０ N．７１ ０ 侣．７１ １５ M．４５ ０ 唵．０１１ １

X１ X２ 蜒１  ０ N．６６ ０ 侣．６６ １４ M．４１ ０ 唵．０１２ ７

X２
２ 殮１  ０ N．３６ ０ 侣．３６ ７ M．７８ ０ 唵．０３８ ５

X１ X３ 蜒１  ０ N．６３ ０ 侣．６３ １３ M．７１ ０ 唵．０１４ ０

X２ X３ 蜒１  ０ N．４８ ０ 侣．４８ １０ M．３３ ０ 唵．０２３ ６

X２
３ 殮１  ０ N．７９ ０ 侣．７９ １７ M．０７ ０ 唵．００９ １

回归 ９  ６ N．０１ ０ 侣．６７ １４ M．４９ ０ 唵．００４ ４

一次项 ３  ２ N．６２ ０ 侣．８７ ２ M．６５ ０ 唵．１００ ８

二次项 ３  １ N．６２ ０ 侣．５４ １１ M．７２ ０ 唵．０１０ ６

交互项 ３  １ N．７７ ０ 侣．５９ ２ M．５５ ０ 唵．１２８ ６

残差 ５  ０ N．２３ ０ 侣．０４６

　 　回归方程中各变量对响应值影响的显著性用 F
检验来判定 ，概率 P（F＞ FA

）值越小 ，则相应变量的

显著程度越高 ，P（F＞ FA
） ＜ ０ ．０１ 时影响为高度显

著 ，P（F＞ FA
） ＜ ０ ．０５ 影响显著 。由表 ３ 的分析结

果可以看出 ，模型回归 P为 ０ ．００４ ４ ，说明模型回归

显著可靠 。提取时间 X１ 、提取温度 X２ 和液料比 X３

的平方项对八角茴香油的得率影响高度显著 ；而 X１

的平方项 、X２ 的平方项 、X１ X２ 的交互项 、X２ X３ 的

交互项和 X１ X３ 的交互项影响显著 。模型的回归系

数 R２
＝ ０ ．９６３ １ ，说明模型响应值 （八角茴香油得

率）的变化 ９６ ．３１％ 来自所选因变量 ，即提取时间 、

提取温度和液料比的值 。因此 ，回归方程可以较好

地描述随机因子与响应值之间的关系 ，可以利用该

回归方程确定最佳提取工艺条件 。对回归方程取一

阶偏导数等于零 ，整理可得到如下三式 ：

０ ．４３７ ５ － ０ ．８７８ ４X１ － ０ ．４０７ ５X２ － ０ ．３９７ ５X３ ＝ ０

（１）

０ ．３３６ ２ － ０ ．４０７ ５X１ － ０ ．６２３ ４X２ － ０ ．３４５X３ ＝ ０

（２）

０ ．１５１ ２ ＋ ０ ．３９７ ５X１ ＋ ０ ．３４５X２ ＋ ０ ．９２３ ４X３ ＝ ０

（３）

式（１） 、（２） 、（３）联立方程解得 ，X１ ＝ ０ ．５１９ ６ ，

X２ ＝ ０ ．５２１ ８ ，X３ ＝ － ０ ．５８２ ３ 。根据编码值与非编

码值的转换式解得 Z１ ＝ ４５ min ，Z２ ＝ ２８ ℃ ，Z３ ＝

５４ ∶ ６ 。因此用超声波提取八角茴香的最佳工艺条

件为 ：提取时间为 ４５ min ，提取温度为 ２８ ℃ ，液料

比为 ５４ ∶ ６ 。由回归方程可得八角茴香油最高得率

理论值可达到 １４ ．５４％ 。

通过多元回归方程所作的响应曲面图及其等高

线图（图 ５ ～ ７） ，所拟合的响应曲面和等高线图能比

较直观地反映各因素和各因素间的交互作用 。由图

５ ～ ７ 可以看出 ，３个响应曲面均为开口向下的凸形

曲面 ，X１ 、X２ 和 X３ ３个因素与八角茴香油的得率呈

抛物线关系 ，且在考察范围内存在响应值（八角茴香

油得率）的极高值 。

2 ．6 　茴香油提取率的响应面分析
响应面图形是响应值 Y 对应于实验因素 X １ 、

X２ 、X３ 所构成的三维空间的曲面图及其在二维平

面上的等高线图 ，它可直观反映各因素及它们之间

的交互作用对响应值的影响 。将一个因素固定在零

水平 ，利用 Design Expert 软件即可作出另外两因
素交互作用的响应曲面图及等高线图 ，见图 ５ ～ ６ 。

图 5 　 Y ＝ f （X１ ，X２ ）的响应面图和等高线图

Fig ．5 　 Responsive surfaces and contours of Y ＝ f（X１ ，X２ ）

图 6 　 Y ＝ f （X１ ，X３ ）的响应面图和等高线图

Fig ．6 　 Responsive surfaces and contours of Y ＝ f（X１ ，X３ ）
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图 7 　 Y ＝ f （X２ ，X３ ）的响应面图和等高线图

Fig ．7 　 Responsive surfaces and contours of Y ＝ f（X２ ，X３ ）

图 ５为固定液料比为 ５４ ∶ ６ 的情况下 ，不同提

取温度与提取时间条件下 ，所得到的茴香油的提取

率 。由图 ５可知 ，提取温度和提取时间对提取率的

影响非常显著 ，曲面较陡 。 当 X１ 在 － ０ ．５４０ 和

０ ．７４０之间 ，X１ 越大 ，提取率就越大 ，随后逐渐平稳 ；

当 X２ 在 － ０ ．５５与 ０ ．７０之间 ，X２ 越大 ，提取率也越

大 ，这主要与温度提高 ，提取物的溶解度就越大有

关 。而且 ，提取温度和提取时间的交互作用对提取

率影响较大 ，这主要是因为虽然在高温下提取率增

加 ，但是茴香油和乙酸乙酯都易挥发 ，温度越高 ，挥

发程度就越大 ，当温度达到一定 ，茴香油的提取率就

几乎不变 ，而时间越长 ，则挥发程度越大 ，则最后得

到的茴香油将会变少 。根据响应面搜索出 ２个因素

最适水平 ：X１ ＝ ０ ．５１９ ６ ，X２ ＝ ０ ．５２１ ８ 。

图 ６固定提取温度为 ２８ ℃ ，液料比对茴香油提

取率有一定的影响 ，但是从图中可以看出 ，液料比的

影响没有提取时间那么大 ，这对应了上面分析结果 。

图 ７也是如此 。且液料比 、提取时间和提取温度的

交互影响也没有那么大 。

2 ．7 　验证实验
在响应面分析法求得的最佳条件下 ，对八角茴

香油进行 ５ 次平行提取试验 ，结果见表 ４ 。由表 ４

可知 ，验证值与回归方程所预测值相吻合得很好 。

表 4 　验证试验结果（n＝ ５）

　 Table 4 　 Results of validation experiments （n＝ ５） 　 ％

试验号 １ |２ 痧３ d４ 刎５ 7
得率 １４ |．３３ １４ 痧．６７ １４ d．８８ １３ 刎．９０ １４  ．２２

平均得率 １４ d．４０

RSD ２ d．６７

理论得率 １４ d．５４

相对误差 ０ d．９６

3 　结 　语

在单因素实验的基础上 ，进行三因素三水平的

中心组合设计 ，采用响应面分析法对实验结果进行

了分析 。分析结果表明 ，提取时间 X１ 、提取温度 X２

和液料比 X３ 的平方项对八角茴香油的得率影响高

度显著 ；而 X１ 的平方项 、X２ 的平方项 、X１ X２ 的交

互项和 X１ X３ 交互项影响显著 。茴香油得率响应方

程的回归分析和验证实验表明 ，此方法合理可行 。

对响应回归方程进行一阶偏导数等于零求出最优的

提取条件 ：提取时间为 ４５ min ，提取温度为 ２８ ℃ ，

液料比为 ５４ ∶ ６ ，八角茴香油最高得率理论值可达到

１４ ．５４％ 。验证值为 １４ ．４０％ ，相对误差为０ ．９６％ 。与

传统方法相比较 ，超声波法大大缩短了提取时间 ，而

且提高了有效成分的提取得率 ，节约了物料和溶剂 ，

提高了经济效益 ，是一种极具应用前景的方法 。
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