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摘要!研究了铁核桃油膜法脱胶工艺及其对铁核桃油品质的影响% 分别采用 ;.,5<8==%>?@+,A 实

验和响应面实验对铁核桃油膜法脱胶工艺进行优化% 结果表明&铁核桃油膜法脱胶的最佳工艺条

件为膜孔径 #" <B,'溶油比 (C#'操作压力 "4!0 D;,!在此条件下膜法脱胶后铁核桃油中磷脂含量

从 $004/"( +EF<E降为 #/4!0 +EF<E!脱胶率为 &$410G% 与水化脱胶相比!膜法脱胶后铁核桃油中

H

)

和植物甾醇的含量高!氧化诱导时间长%

关键词!铁核桃油# 膜法脱胶#;.,5<8==%>?@+,A实验#响应面实验#H

)

#植物甾醇
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KK油脂中主要物质为甘油三酯$但在油脂提取过

程中$少量蛋白质%碳水化合物%磷脂等物质及其降

解物会溶解到油脂中& 这些物质会影响油脂的色

泽%味道以及货架期等(# %!)

& 因此$在实际生产过程

中$油脂制取之后往往需要经过脱胶%脱酸%脱色和

脱臭等精练工序$ 以保证油脂品质$ 延长货

架期(( %/)

&

精炼可分为化学精炼和物理精炼两种& 水化脱

胶%碱炼脱酸属于化学精炼$膜法脱胶属于物理精

炼($ %&)

& 化学精炼适合于大规模生产$其成本较低$

但中性油脂的损失大$对油脂中的活性物质破坏

多(#")

& 物理精炼则尽可能地保存了油脂中的活性

物质$精炼过程中中性油脂的损失小$产生的精炼废

水少$对环境友好(## %#!)

&

水化脱胶是利用磷脂等胶溶性杂质的亲水性$

将一定量的热水或稀碱%食盐%磷酸等电解质水溶

液$在搅拌的条件下加入热毛油中$使毛油中的胶溶

#
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性杂质吸水凝聚$然后沉降分离的一种油脂脱胶方

式(#()

& 膜法脱胶的原理是应用孔径大于油脂相对

分子质量而小于所要截留的胶溶性杂质"主要为磷

脂#的相对分子质量的膜$使油脂通过膜而油脂中

的杂质被截留下来$从而减少油脂中胶溶性杂质的

含量(#')

&

本文研究铁核桃油膜法脱胶的最佳工艺条件$

并比较经水化脱胶和膜法脱胶后的铁核桃油的磷

脂%H

)

%植物甾醇等活性物质的含量变化$说明两种

脱胶方式在铁核桃油脱胶过程中的差异&

67材料与方法

#4#K实验材料

铁核桃毛油"磷脂含量 $004/"( +EF<E#$重庆

市九重山实业有限公司提供!正己烷%丙酮%盐酸%氧

化锌%氢氧化钠%浓硫酸%钼酸钠%硫酸联氨%磷酸二

氢钾等!维生素)标准品"

!

%

"

%

#

%

$

#%

"

%胆甾醇和

甾醇标准品"菜籽甾醇%菜油甾醇%豆甾醇%谷甾烷

醇#$上海安谱实验科技股份有限公司&

聚醚砜膜"'%0%#"%!" <B,#$迈安德膜技术"厦

门#有限公司!OH%#/"" 型紫外可见光分光光度

计!Jb%#"#J 马弗炉%箱式电阻炉!$1&">气相色

谱仪$日本岛津公司!#!"" 型高效液相色谱仪$安捷

伦公司!],A5-+,=1&! 油脂氧化稳定性测定仪$瑞士

万通中国有限公司!反渗透去离子纯水机&

#4!K实验方法

#4!4#K铁核桃油的膜法脱胶

取 #"" E铁核桃毛油于超滤膜装置中$ 在设置

好的工艺条件"溶剂与油的比"溶油比#%操作压力%

膜孔径%操作温度#下进行膜法脱胶$取脱胶油$测

定磷脂含量&

#4!4!K铁核桃油的水化脱胶

称量 #"" E铁核桃毛油于 !0" +M具塞锥形瓶

中$将毛油水浴加热$调整水浴温度为 /0c$同时将

与毛油温度相同的蒸馏水"体积为铁核桃毛油的

(G#加入到锥形瓶中$放入磁力搅拌转子以搅拌速

度 /" @F+-A 搅拌一段时间后$将毛油离心分离$取

上层脱胶油$测定磷脂含量&

#4!4(K磷脂含量的测定

参照R>FI00($*!""1"钼蓝比色法#对脱胶铁

核桃油进行磷脂含量的测定&

#4!4'K铁核桃油中植物甾醇和H

)

含量的测定

准确称取脱胶铁核桃油 04"" E$加入 0 +M#""

EFM抗坏血酸溶液和 0" +M# +6.FM氢氧化钾 %乙

醇溶液$充分混匀后煮沸回流 /" +-A$提取其中的不

皂化物$用 ! +M乙醇溶解$过 "4'0

!

+滤膜$滤液

密封保存用于U;MV测定&

H

)

含量测定色谱条件'X,=8@[J?AT-@8V#1 色谱

柱"'4/ ++d!0" ++$0

!

+#!流动相为甲醇 %水

"体积比 &1C!#$流速 #4! +MF+-A!紫外检测波长

("" A+!进样量 !"

!

M!柱温 ("c&

植物甾醇含量测定色谱条件'X,=8@[J?AT-@8

V#1 色谱柱"'4/ ++d!0" ++$0

!

+#!流动相为乙

腈%水"体积比 &1C!#$流速 #40 +MF+-A!紫外检测

波长 !#" A+!进样量 #"

!

M!柱温 ("c&

分析方法'保留时间定性$外标法定量&

#4!40K膜法脱胶工艺的脱胶率与渗透通量的计算

脱胶率和渗透通量的计算公式分别为'

脱胶率e"+

#

%+

!

#,+

#

d#""-

式中'+

#

%+

!

分别表示毛油和滤出液中的磷脂

含量&

渗透通量e

一定时间内收集到的滤出液的体积

膜的有效面积d超滤时间

87结果与分析

!4#K;.,5<8==%>?@+,A实验设计筛选关键因素

采用 ;.,5<8==%>?@+,A 实验设计方法$从膜孔

径".#%溶油比"/#%操作压力"0#%操作温度"1#和

溶剂"2#0 个因素中筛选出关键因素& 在前期单因

素实验基础上$确定了 ;.,5<8==%>?@+,A 实验设计

的各个因素和水平& ;.,5<8==%>?@+,A 实验设计因

素水平见表 #$实验设计及结果见表 !$脱胶率和渗

透通量方差分析结果分别见表 ( 和表 '&

表 679.&2:"11;<*%#&'实验设计因素水平

水平
膜孔径F

<B,

溶油比
操作压

力FD;,

操作温

度Fc

溶剂

%# "' #C# "4# !" 正己烷

%# !" 'C# "4' 0" 丙酮

表 879.&2:"11;<*%#&'实验设计及结果

实验号 K. K/ K0 K1 K2

脱胶

率FG

渗透通量F

"MF"+

!

+7##

# %# # # # %# 1'4'0 '(4!(

! %# # # %# # 1/40/ '!41&

( # # # %# %# &"4'/ '$40/

' # %# %# %# # &"41& ''4'!

0 %# # %# # # 1'40/ (/40/

/ %# %# %# # %# 114!( (/4'0

$ # # %# # # 1/4"/ ''40&

1 # %# # # # &'411 '(4'/

& # # %# %# %# 1041& ''4"/

#" %# %# # %# # &#41& (&411

## %# %# %# %# %# 1$4'/ (/4&1

#! # %# # # %# &(4'! '(4'/

!
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表 =7脱胶率方差分析结果

方差

来源
平方和 自由度 均方 3 4 显著性

模型 #!14&' 0 !04$& !(40( "4""" $

!!

. !14"& # !14"& !04/( "4""! (

!!

/ /&40" # /&40" /(4'# "4""" !

!!

0 !&4"! # !&4"! !/4'$ "4""! #

!!

1 "4!! # "4!! "4!" "4//$ "

2 !4#" # !4#" #4&! "4!#0 /

残差 /401 / #4#"

总和 #(04(# ##

K注'

!!

表示4f"4"#$极显著& 下同&

表 >7渗透通量方差分析结果

方差

来源
平方和 自由度 均方 3 4 显著性

模型 #(!4(( 0 !/4'$ #04!' "4""! (

!!

. 114(0 # 114(0 0"41& "4""" '

!!

/ #'4/# # #'4/# 14'# "4"!$ (

!

0 !!4'$ # !!4'$ #!4&' "4"## '

!

1 /41# # /41# (4&! "4"&0 "

2 "4"& # "4"& "4"0 "41!' #

残差 #"4'! / #4$'

总和 #'!4$' ##

K注'

!

表示4f"4"0$显著& 下同&

由表 ( 和表 ' 可知$两个模型的4f"a"#$表明

;.,5<8==%>?@+,A实验设计因素在所选水平范围内

对铁核桃油膜法脱胶工艺的影响非常显著$实验设

计可靠& 膜孔径%溶油比和操作压力是影响脱胶率

和渗透通量的主要因素& 因此$在响应面分析中重

点考察以上 ( 个因素的最优水平范围& 而操作温度

和溶剂对该实验影响不显著$故在优化实验中$选择

操作温度为室温$溶剂为正己烷&

!4!K响应面实验

!4!4#K响应面实验设计及结果

根据 ;.,5<8==%>?@+,A 实验分析结果$以所选

取因素膜孔径".#%溶油比"/#和操作压力"0#为

自变量$以膜对铁核桃油中的脱胶率"5

#

#和膜渗

透通量"5

!

#为响应值进行响应面设计$响应面实

验因素和水平编码见表 0$响应面实验设计及结果

见表 /&

表 ?7响应面实验因素和水平编码

水平 膜孔径F<B, 溶油比 操作压力FD;,

%# ' #C# "4#

" #! !40C# "4!0

# !" 'C# "4'

表 @7响应面实验设计及结果

实验号 K. K/ K0

5

#

FG

5

!

F"MF"+

!

+7##

# %# " # 1"4/' (14!$

! %# # " 1'4!/ '$40'

( " " " &$4#1 '04''

' " %# # &!4'0 (14/(

0 " %# %# &"4/" (/4(1

/ # # " 1!4"! ('4"&

$ %# " %# 1140# (14!'

1 " " " &14$0 '14(&

& " # %# &'4#/ (&4"1

#" " " " &'41# '/4'/

## " " " &$4($ '04&/

#! # " # 1(4(( ('41$

#( " " " &14"' '040&

#' " # # $&4(( '(40$

#0 # %# " 1/410 ((4$/

#/ # " %# 1&4"/ ((4#(

#$ %# %# " &"4'/ (04(/

!4!4!K回归方程的建立和方差分析

表 / 实验结果经 B8[-EA %)̂:8@=14"/ 软件程序

二次回归响应面分析$并分别以脱胶率"5

#

#和渗透

通量"5

!

#为相应结果建立数学回归模型& 得到的

数学回归模型分别为'5

#

e&$a!( %"6((.%!60$/%

(6(!0g"6('./g"60(.0%'6#$/0%$60'.

!

%

(a$&/

!

%'6("0

!

!5

!

e'/6($ %!6&'.g!60!/g

#a"/0%!6&/./g"6'(.0g"a0//0%06&1.

!

%

!a$"/

!

%'6!/0

!

&

分别对两个回归方程模型进行显著性检验$脱

胶率和渗透通量方差分析结果分别见表 $ 和表 1&

表 A7脱胶率的方差分析结果

来源 平方和 自由度 均方 3 4 显著性

模型 /!&4&! & /&4&& !04#' "4""" !

!!

. "410 # "410 "4(# "40&$ 0

/ 0!4&& # 0!4&& #&4"( "4""( (

!!

0 114(# # 114(# (#4$! "4""" 1

!!

./ "4'$ # "4'$ "4#$ "4/&( $

.0 #4#' # #4#' "4'# "40'# 1

/0 /&40/ # /&40/ !'4&1 "4""# /

!!

.

!

!(&4'0 # !(&4'0 104&& f"4""" #

!!

/

!

/"40! # /"40! !#4$( "4""! (

!

0

!

$$4&& # $$4&& !14"# "4""# #

!!

残差 #&4'& $ !4$1

失拟性 #"4/0 ( (400 #4/" "4(!# 0不显著

纯误差 1410 ' !4!#

总和 /'&4'# #/

(
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表 B7渗透通量的方差分析结果

来源 平方和 自由度 均方 3 4 显著性

模型 '0"4'" & 0"4"0 !"4'0 "4""" (

!!

. /&4(1 # /&4(1 !14(/ "4""# #

!!

/ 0"4$0 # 0"4$0 !"4$' "4""! /

!!

0 &4"0 # &4"0 (4$" "4"&0 1

./ (04## # (04## #'4(0 "4""/ 1

!!

.0 "4$( # "4$( "4(" "4/"# /

/0 #4!0 # #4!0 "40# "4'&$ !

.

!

#0"4$$ # #0"4$$ /#4/! "4""" #

!!

/

!

("4/! # ("4/! #!40# "4""& 0

!!

0

!

$/4!& # $/4!& (#4#1 "4""" 1

!!

残差 #$4#( $ !4'0

失拟性 ##4'" ( (41" !4/0 "4#1' $ 不显著

纯误差 04$( ' #4'(

总和 '/$401 #/

KK由表 $ 和 1 可知$模型均极显著"4f"4"##$而

失拟性均不显著"4h"4"0#$脱胶率模型相关系数

5

!

e&'4/(G$渗透通量模型相关系数5

!

e&/4('G$

说明两模型拟合度均良好$实验数据可靠$误差小$

分析结果可信& 因此$此回归方程能够对实验结果

进行分析和预测&

!4!4(K最佳工艺条件的预测及验证实验

采用B8[-EA %)̂:8@=14"/ 对回归模型进行分析

预测$得到最优工艺参数为膜孔径 #"4$$ <B,%溶油

比 !4/$C#%操作压力 "4!( D;,$在此条件下$脱胶率

为 &$4#$G$渗透通量为 '/4$& MF"+

!

+7#&

为便于实际操作$选用的条件为膜孔径 #"

<B,%溶油比 (C#%操作压力 "4!0 D;,$在此条件下进

行 ( 组平行实验$得到脱胶率和渗透通量平均值分

别为 &$410G和 '04(" MF"+

!

+7#& 实验结果与理

论值吻合$相对误差在有效范围内$说明通过该模型

优化得到的预测工艺条件符合实际操作使用&

!4(K水化脱胶和膜法脱胶工艺对比"见表 &$

表 C7水化脱胶和膜法脱胶后的铁核桃油相关指标对比

项K目 水化脱胶 膜法脱胶

磷脂F"+EF<E# (/4!! #/4!0

维生素)F"+EF<E# (1!4$$ '!"4$(

植物甾醇F"+EF<E# ! #1&4$1 ! !$04(0

氧化诱导时间F7 #4(# #4/'

KK由表 & 可知$膜法脱胶后铁核桃油磷脂含量比

水化脱胶后的磷脂含量低& 经膜法脱胶后铁核桃油

中维生素)%植物甾醇含量比水化脱胶后铁核桃油

的高& 未添加任何抗氧化剂的水化脱胶和膜法脱胶

后铁核桃油的氧化诱导时间分别为 #4(# 7 和 #4/'

7$铁核桃毛油氧化诱导时间为#4// 7& 膜法脱胶后

氧化诱导时间变化不大$可能与膜法脱胶本身为一

种物理精炼方法$对油脂影响较小!而水化脱胶在精

炼过程中加入了蒸馏水$并进行了加热$这些因素都

可能不利于油脂的稳定性& 因此$膜法脱胶对油脂

影响小$对油脂品质保持程度更好&

=7结7论

"##经二次回归实验对膜法脱胶进行优化后$

得膜法脱胶的最佳工艺参数为膜孔径 #" <B,%溶油

比 (C#%操作压力 "4!0 D;,$此条件下得到脱胶率和

膜渗透通量分别为 &$410G和 '04(" MF"+

!

+7#$铁

核桃毛油脱胶后的磷脂含量降到 #/4!0 +EF<E&

"!# 对比水化脱胶和膜法脱胶两种方式对铁核

桃油品质的影响$结果显示膜法脱胶的脱胶效果优于

水化脱胶的效果& 膜法脱胶后维生素)含量%植物甾

醇含量和氧化诱导时间均优于水化脱胶的方式&
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