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油脂加工

分子蒸馏富集石榴籽油脂肪酸乙酯中

共轭亚麻酸乙酯的研究

余瑶盼，赵晨伟，唐年初

（江南大学 食品学院，江苏 无锡２１４１２２）

摘要：采用分子蒸馏技术对石榴籽油脂肪酸乙酯中的共轭亚麻酸乙酯进行富集。通过单因素实验，

对影响分子蒸馏纯化共轭亚麻酸乙酯的４个因素，即预热温度、进料速率、刮板转速和蒸馏温度进
行了优化，然后经过两级分子蒸馏富集共轭亚麻酸乙酯。在工作压力为１．０×１０－３ｋＰａ的条件下，
最终确定了纯化共轭亚麻酸乙酯的最佳工艺条件为：预热温度７０℃，进料速率２ｍＬ／ｍｉｎ，刮板转
速１２０ｒ／ｍｉｎ，一级蒸馏温度１２０℃和二级蒸馏温度１６０℃。在最佳工艺条件下，共轭亚麻酸乙酯含
量从蒸馏前的８０．６８％提升到了９５．２３％。
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　　石榴籽油中含有丰富的脂肪酸，主要脂肪酸有
共轭亚麻酸、亚油酸、油酸、棕榈酸和硬脂酸［１－２］，其

中共轭亚麻酸含量最多，为６０％ ～８０％。共轭亚麻
酸具有抗炎、提高免疫力、降低肥胖风险、改善心血

管状况以及抗癌作用［３－８］，因此石榴籽油有极好的

利用价值。但因共轭亚麻酸是高度不饱和脂肪酸，

稳定性较差，而其乙酯的功能与共轭亚麻酸相近，且

稳定性较好，因此将共轭亚麻酸乙酯化增加其稳

定性。

石榴籽油乙酯化后，共轭亚麻酸乙酯含量往往

不够高，而制约了其更深入的研究与利用。目前，富

集多不饱和脂肪酸及其酯类的技术主要包括尿素包

合法、低温溶剂结晶法、银离子络合法、超临界 ＣＯ２
精馏法、柱层析法、分子蒸馏法和脂肪酶浓缩法

等［９－１３］。分子蒸馏法是一种在高真空度下利用混

合物组分中分子运动的平均自由程的差异进行的液

液分离操作的过程［１４－１５］。分子蒸馏技术因其具有

工艺设备简便、操作安全可靠、纯物理、无污染、无溶

剂残留等优点，在共轭亚麻酸乙酯富集纯化方面有
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很大优势。本文采用分子蒸馏技术对石榴籽油脂肪

酸乙酯中共轭亚麻酸乙酯的富集纯化进行研究，通

过单因素实验确定分子蒸馏的最佳工艺条件。

１　材料与方法
１．１　实验材料

石榴籽油：深圳市康而建科技有限公司；正己

烷：色谱纯，百灵威科技有限公司；无水乙醇：分析

纯，上海国药集团化学试剂有限公司。

ＫＤＬ１短程分子蒸馏设备：德国ＵＩＣ公司；ＧＣ－
２０１４型气相色谱仪：日本岛津公司；ＨＨ－６０１超级
恒温水浴锅：金坛市精达仪器制造有限公司。

１．２　实验方法
１．２．１　石榴籽油脂肪酸乙酯的制备

称取一定量的石榴籽油于三口烧瓶，通氮气保

护，加热到 ７５℃时，分 ３次加入一定量的氢氧化
钠－乙醇溶液，氢氧化钠用量为油质量的０．５％，无
水乙醇与石榴籽油的摩尔比为８∶１，启动搅拌装置
并开始计时，达到２ｈ后结束反应。将反应后的混
合物倒入分液漏斗分层，加入一定量的石油醚

（６０～９０℃），接着用５％ＮａＣｌ溶液洗８次，放出下
层水相层。上层有机相用无水硫酸钠干燥后过滤，

然后４０℃下旋蒸出没有反应完全的乙醇和石油醚。
最终得到石榴籽油混合脂肪酸乙酯。

１．２．２　分子蒸馏实验
打开真空泵预热２０ｍｉｎ；接重相和轻相样品瓶，

并打开预热水浴和冷凝水浴，打开油浴，并调节蒸发

面温度；待真空度和蒸发面温度达到实验所需条件

时，加入石榴籽油混合脂肪酸乙酯，调节进料速率和

刮板转速；收集轻相和重相，将所得的重相继续加入

到分子蒸馏设备中，进行二级分子蒸馏，将所得的一

级和二级的重相用气相色谱法进行分析。

１．２．３　分子蒸馏纯化效果分析
将所得重相处理后，用气相色谱法分析。准确

称取１００ｍｇ样品（精确到０．０００１ｇ）于１０ｍＬ的容
量瓶中，用少量正己烷溶解，样品过０．２２μｍ有机
膜后进入气相色谱（ＧＣ）分析。

ＧＣ条件：ＡＥ－ＦＦＡＰ色谱柱（３０ｍ×０．３２ｍｍ×
０．５０μｍ）；采用程序升温，１６０℃恒温保持３ｍｉｎ，以
１０℃／ｍｉｎ的升温速率升至 ２１０℃后恒温保持 ５
ｍｉｎ，再以２℃／ｍｉｎ的升温速率升至２３０℃后恒温保
持１０ｍｉｎ；氢火焰离子化检测器，检测器温度
２５０℃，进样口温度２５０℃；载气为干燥的高纯氮气；
燃气为高纯氢气，助燃气为压缩空气；进样量１μＬ。

按下式计算共轭亚麻酸乙酯含量和重相得率。

共轭亚麻酸乙酯含量＝
Ａ０
ＡＳ
×１００％

式中：Ａ０为共轭亚麻酸乙酯的峰面积；ＡＳ为石榴
籽油脂肪酸乙酯的峰面积。

重相得率＝
Ｍ０
ＭＳ
×１００％

式中：Ｍ０为收集的重相质量；ＭＳ为石榴籽油脂
肪酸乙酯的质量。

２　结果与讨论
２．１　预热温度对分子蒸馏的影响

预热温度是影响分子蒸馏效果的因素之一。本

实验采用分子蒸馏条件为：一级蒸馏温度１２０℃，进
料速率 ２ｍＬ／ｍｉｎ，刮板转速 １２０ｒ／ｍｉｎ，工作压力
１０×１０－３ｋＰａ，考察不同预热温度对共轭亚麻酸乙
酯的分离效果的影响。结果如图１所示。

图１　预热温度对分子蒸馏的影响

　　由图１可知，当预热温度低于７０℃时，共轭亚
麻酸乙酯含量和重相得率随着预热温度的升高而增

加，这是由于预热温度较低时，原料黏度大，致使原

料黏附在分子蒸馏器中，进入蒸发面比较困难，从而

分离效果不佳，重相收集困难，随着预热温度的升

高，原料的黏度降低，原料较容易进入到蒸发面，分

离效果渐渐提高，重相收益也提高，当预热温度达到

７０℃时，分离效果达到最佳，随着预热温度的进一
步升高，纯化分离效果变化不大。因此，考虑到高温

耗能较多，最终确定预热温度为 ７０℃。
２．２　进料速率对分子蒸馏的影响

进料速率是影响分子蒸馏效果因素之一。本实

验采用分子蒸馏条件为：一级蒸馏温度１２０℃，预热
温度 ７０℃，刮板转速 １２０ｒ／ｍｉｎ，工作压力 １．０×
１０－３ｋＰａ，考察不同进料速率对分子蒸馏的影响。
结果如图２所示。

由图２可知，随着进料速率的增加，共轭亚麻酸
乙酯含量随之降低，重相得率随之升高，这是因为随

着进料速率的增加，石榴籽油脂肪酸乙酯在蒸发面

上停留时间变短，液膜增厚，没有被及时汽化的轻相

进入到重相中，致使分离纯化效果变差，重相得率提
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高。虽然２ｍＬ／ｍｉｎ的进料速率下的分离效果相比
１ｍＬ／ｍｉｎ的进料速率下的分离效果稍低一些，但是
考虑到１ｍＬ／ｍｉｎ的进料速率太慢，效率太低。因
此，综合考虑，选择最佳进料速率为２ｍＬ／ｍｉｎ。

图２　进料速率对分子蒸馏的影响

２．３　刮板转速对分子蒸馏的影响
刮板转速是影响分子蒸馏效果因素之一。本实

验采用分子蒸馏条件为：一级蒸馏温度１２０℃，预热
温度 ７０℃，进料速率 ２ｍＬ／ｍｉｎ，工作压力 １．０×
１０－３ｋＰａ，考察不同刮板转速对分子蒸馏的影响。
结果如图３所示。

图３　刮板转速对分子蒸馏的影响

　　由图３可知，当刮板转速小于１２０ｒ／ｍｉｎ时，随着
刮板转速的提高，共轭亚麻酸乙酯含量也随之提高，

这是因为在刮板转速较低时，原料在加热壁面上无法

形成均匀的液膜，导致分子蒸馏纯化效果不佳，随刮

板转速的提高，轻组分得到充分的去除，分子蒸馏纯

化效果也随之提高，当刮板转速大于１２０ｒ／ｍｉｎ，分子
蒸馏的纯化效果并未发生明显变化，这是因为１２０
ｒ／ｍｉｎ的刮板转速已经足够使原料在加热壁面上形
成均匀的液膜，没有必要再提高刮板转速，而且由于

刮板离心作用易造成蒸发表面物料飞溅到冷凝器上，

对设备产生不利影响。刮板转速对重相得率影响不

大。因此，综合考虑设备的承受范围及蒸馏的效果，

刮板转速控制在１２０ｒ／ｍｉｎ较合适。
２．４　蒸馏温度对分子蒸馏的影响

蒸馏温度是决定分子蒸馏分离效果的关键因素

之一。蒸馏温度的高低直接决定能否将目标产物分

离出来及分离效果。蒸馏温度过低，轻相无法馏出

而直接进入到重相，会使共轭亚麻酸乙酯的含量降

低，而蒸馏温度过高时，会造成目标产物，既共轭亚

麻酸乙酯也会馏出到轻相中，同样会降低重相中共

轭亚麻酸乙酯的含量，降低分离效果。因此，研究蒸

馏温度对分子蒸馏的影响，确定最佳的蒸馏温度是

非常有必要的。本实验采用两级分子蒸馏纯化共轭

亚麻酸乙酯，所以蒸馏温度也分两次确定。

２．４．１　一级蒸馏温度对分子蒸馏的影响
一级分子蒸馏主要将未洗净的甘油、未酯化的脂

肪酸和较好分离的其他脂肪酸乙酯先分离出来。在

分子蒸馏条件为预热温度７０℃、进料速率２ｍＬ／ｍｉｎ、
刮板转速１２０ｒ／ｍｉｎ、工作压力 １．０×１０－３ｋＰａ，考察
一级蒸馏温度对分子蒸馏的影响。结果如图 ４
所示。

图４　一级蒸馏温度对分子蒸馏的影响

　　由图４可知，当一级蒸馏温度在１００～１２０℃之
间时，随着蒸馏温度的升高，共轭亚麻酸乙酯含量也

随之提高，这是因为随着一级分子蒸馏温度的升高，

分子运动加剧，使轻相更容易馏出，提高了分子蒸馏

纯化的效果。而当一级蒸馏温度在１２０℃以上时，
共轭亚麻酸乙酯含量提高并不明显，这是因为一级

分子蒸馏的分离目标已基本达到，再提高温度对分

离效果影响并不大。因此，综合考虑一级分子蒸馏

温度定为１２０℃最佳。
２．４．２　二级蒸馏温度对分子蒸馏的影响

将一级分子蒸馏得到的重相继续加入到分子蒸

馏设备中，进行二级分子蒸馏。二级分子蒸馏主要

分离较难与共轭亚麻酸乙酯分离的其他脂肪酸乙

酯。在分子蒸馏条件为预热温度 ７０℃、进料速率
２ｍＬ／ｍｉｎ、刮板转速１２０ｒ／ｍｉｎ、工作压力１．０×１０－３

ｋＰａ，考察二级蒸馏温度对分子蒸馏的影响。结果如
图５所示。

由图５所示，当二级蒸馏温度在１３０～１７０℃之
间时，随着蒸馏温度的升高，共轭亚麻酸乙酯含量先

升高后又降低，重相得率一直随蒸馏温度升高而降

低。这是因为蒸馏温度在１３０～１６０℃之间时，随着
二级分子蒸馏温度的升高，分子运动加剧，使轻相更

加容易馏出，之前残留的轻组分大部分被除去，提高
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了分子蒸馏纯化的效果，而当二级蒸馏温度继续升

高时，部分的共轭亚麻酸乙酯也被馏出，导致共轭亚

麻酸乙酯含量的降低，降低了分离效果。因此，二级

蒸馏温度定为１６０℃。

图５　二级蒸馏温度对分子蒸馏的影响

２．５　分子蒸馏后的共轭亚麻酸乙酯含量
通过单因素实验，确定了预热温度、刮板转速、

进料速率和一级、二级蒸馏温度的最佳条件后，经过

两级分子蒸馏，对重相用气相色谱法进行分析，测定

共轭亚麻酸乙酯含量。分子蒸馏前后共轭亚麻酸乙

酯含量的对比如表１所示。
表１　分子蒸馏前后共轭亚麻酸乙酯含量比较 ％

脂肪酸乙酯 分子蒸馏前 分子蒸馏后

棕榈酸乙酯 ２．９８ ０．１２
硬脂酸乙酯 ２．１１ ０．１７
油酸乙酯 ４．８７ ０．８８
亚油酸乙酯 ９．３６ ３．６０
共轭亚麻酸乙酯 ８０．６８ ９５．２３

　　由表１可知，通过两级分子蒸馏，共轭亚麻酸乙
酯含量从蒸馏前的８０．６８％提升到了９５．２３％，两级
分子蒸馏后的重相得率为５２．３４％。
３　结　论

考察预热温度、进料速率、刮板转速和一级、二

级蒸馏温度对分子蒸馏的纯化效果的影响，通过单

因素实验确定了最佳的分子蒸馏条件：在工作压力

为１．０×１０－３ｋＰａ的条件下，预热温度７０℃，进料速
率２ｍＬ／ｍｉｎ，刮板转速 １２０ｒ／ｍｉｎ，一级蒸馏温度
１２０℃，二级蒸馏温度１６０℃。在最佳的分子蒸馏条
件下，经过两级分子蒸馏，共轭亚麻酸乙酯含量从蒸

馏前的８０．６８％提升到了９５．２３％。
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