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摘要!为了合理开发利用油茶籽油精炼副产物!将油茶籽油脱臭馏出物经过甲酯化后作为提取天然

维生素/"i

/

&的原料( 研究了提取溶剂'料液比'提取温度'提取时间'搅拌速率对 i

/

提取率的影

响!通过中心组合设计及响应面分析!确定出最优提取条件为提取溶剂为无水乙醇'料液比 #h*'提

取时间 *& 13<'提取温度 )"S'搅拌速率 #!) ]M13<!在此条件下i

/

提取率为 ,&:,V(
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..维生素/"i

/

$#是生育酚和生育三烯酚以及具

有生育酚生理活性的衍生物的总称#具有清除自由

基)抗癌)抗心血管疾病)提高免疫力和抗衰老的作

用'# %!(

% 天然i

/

主要存在于油料作物种子及植物

油脂中#其中以植物油脂精炼过程中产生的副产品

脱臭馏出物中含量最高#是提取天然 i

/

的主要来

源和研究热点'& %$(

% 从油脂脱臭馏出物中提取的

i

/

生理活性高)营养丰富)安全可靠#在食品)药品)

化妆品等领域具有较高的应用价值'' %,(

%

油茶籽油脱臭馏出物是油茶籽油精炼过程中脱

臭工序的副产物#含有
!

%生育酚 $(":, 1BMUB)甾

醇 ! *)&:(' 1BMUB)角鲨烯 ' ''$:*$ 1BMUB#棕榈酸

&:&'V)油酸 !*:&!V)亚油酸 &:(#V

'#"(

#具有较高

的开发利用价值% 随着近年来油茶种植面积的迅速

扩大和油茶籽油加工精度的提高#脱臭馏出物产量

逐步增加#但目前对油茶籽油脱臭馏出物的开发利

用研究报道很少'## %#!(

#大部分油茶籽油工厂的脱臭

馏出物没有加以利用#造成极大的资源浪费% 因此#

本研究以油茶籽油脱臭馏出物为原料#经过甲酯化

&##
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后#研究其中i

/

的提取工艺#为合理开发利用油茶

籽油精炼副产物#提高油茶籽油生产附加值#促进油

茶产业发展提供技术依据%

:;材料与方法

#:#.试验材料

#:#:#.原料与试剂

油茶籽油脱臭馏出物#由广东宝华农业科技股

份有限公司提供%

甲醇)无水乙醇)正己烷)石油醚)乙醚) =̂Q4

&

)

!#! %联吡啶)磷酸&均为分析纯!i

/

标准品&安徽酷

尔生物工程有限公司!NmQ%, 强酸性阳离子交换

树脂&陕西乐博生化科技有限公司%

#:#:!.仪器与设备

+P %KKP型分析天平#Om%'O型电热恒温水浴

锅#$(* 型紫外%可见分光光度计#数显恒速强力电

动搅拌机%

#:!.试验方法

#:!:#.大孔树脂催化油茶籽油脱臭馏出物甲酯化

按料液比 #h! 加入油茶籽油脱臭馏出物和甲

醇#以 NmQ%, 强酸性阳离子交换树脂为催化剂#

)(S下搅拌 & A#冷却后静置分层#经分液漏斗过滤

得到的油相即为甲酯化的脱臭馏出物%

#:!:!.甲酯化脱臭馏出物中i

/

的提取

准确称取 !" B甲酯化脱臭馏出物#加入一定量

的溶剂#在适宜的温度和搅拌速率下提取一定的时

间#密封静置分层#得到溶剂相和油相#将溶剂相真

空浓缩至 !" 1H#得到i

/

提取液%

#:!:&.i

/

含量的测定

采用分光光度法测定i

/

含量%

标准曲线绘制&精确称取 !" 1Bi

/

标准品溶解

于 #"" 1H无水乙醇中#用移液枪分别吸取 ":")

"T#)":!()":()":$()#:")!:")&:" 1Hi

/

溶液于 #"

1H的棕色容量瓶中#加入 #:# 11E4MH的 =̂Q4

&

溶

液 # 1H和 $:) 11E4MH的 !#! %联吡啶溶液 !:(

1H#混匀避光显色 #" 13<#再加入 ":* 11E4MH磷酸

溶液 # 1H#用无水乙醇定容#振荡摇匀#以相应的试

剂做空白#(!" <1波长条件下测定溶液的吸光值#

绘制标准曲线#得出i

/

含量0与吸光值J的线性回

归方程&0j":!*&J%":"## )#B

!

j":,,* ,)%

将 ":! 1H样品溶液稀释 #" 倍#取其中 # 1H于

#" 1H的棕色容量瓶中#然后按标准曲线制作方法#

测定样品溶液的吸光值#并按下式计算i

/

提取率&

i

/

提取率j

0g&g-

>g$

g#""V

式中&0为由回归方式计算出的样品中 i

/

含

量#1BM1H!&为样品体积#1H!- 为样本稀释倍数!

>为甲酯化脱臭馏出物的质量#B!$为甲酯化脱臭

馏出物中i

/

的含量#1BMB%

#:!:*.数据处理

采用O=53B< %/fI=]8':":))W]3B3< ,:" 等软件

进行数据处理及制图%

<;结果与分析

!:#.单因素试验

!:#:#.提取溶剂对i

/

提取率的影响

称取 !" B的甲酯化脱臭馏出物#按 #h& 的料液

比分别加入甲醇)无水乙醇)正己烷)石油醚)乙醚#

在提取温度 ("S)搅拌速率 #!" ]M13< 的条件下提

取 &" 13<#提取结束后#测定 i

/

含量#并计算提取

率#结果见图 #%

图 :;提取溶剂对J

E

提取率的影响

..由图 # 可知#不同的提取溶剂对i

/

提取率有影

响#其中以无水乙醇的提取率最高#为 $,:,V#其次

是正己烷)甲醇)乙醚)石油醚#提取率分别为

$*T$V)$*:#V)$#:"V)(!:!V% 无水乙醇作为一

种常见的有机溶剂#具有成本低)易回收)提取效率

高)环境污染少且无毒无害的特点% 因此#选择无水

乙醇作为i

/

提取溶剂%

!:#:!.料液比对i

/

提取率的影响

称取 !" B的甲酯化脱臭馏出物#以无水乙醇为

提取溶剂#料液比分别为 #h#)#h!)#h&)#h*)#h(#在

提取温度 ("S)搅拌速率 #!" ]M13< 条件下提取 &"

13<#提取结束后#测定 i

/

含量#并计算提取率#结

果见图 !%

图 <;料液比对J

E

提取率的影响

..由图 ! 可知#随着料液比的增加#i

/

提取率先

*##
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迅速升高#当料液比为 #h& 时#提取率为 $,:,V#此

后增大料液比#i

/

提取率基本保持不变% 因为料液

比增加#加大了溶质的扩散速度#促进i

/

溶出#使提

取液中的i

/

含量增大% 因此#选择料液比为 #h&%

!:#:&.提取时间对i

/

提取率的影响

称取 !" B的甲酯化脱臭馏出物#以无水乙醇为

提取溶剂#在料液比 #h&)提取温度 ("S)搅拌速率

#!" ]M13<的条件下分别提取 #")!")&")*")("))"

13<#提取结束后#测定 i

/

含量并计算提取率#结果

如图 & 所示%

图 >;提取时间对J

E

提取率的影响

..由图 & 可知#随着提取时间的延长#i

/

提取率

逐渐增加#提取时间为 *" 13< 时#提取率达到最大#

为 '*:"V#此后#继续延长提取时间#i

/

提取率反而

有所下降% 因此#提取时间以 *" 13<为宜%

!:#:*.提取温度对i

/

提取率的影响

称取 !" B的甲酯化脱臭馏出物#以无水乙醇为

提取溶剂#提取温度分别为 &")*")("))")$")'"S#

在料液为 #h&)搅拌速率 #!" ]M13< 条件下提取 *"

13<#提取结束后#测定 i

/

含量并计算提取率#结果

如图 * 所示%

图 ?;提取温度对J

E

提取率的影响

..由图 * 可知#随着提取温度的升高#i

/

提取率

迅速增加#提取温度为 )"S时#i

/

提取率达到

'$T&V#继续升高提取温度#i

/

提取率开始下降%

因此#选择提取温度为 )"S%

!:#:(.搅拌速率对i

/

提取率的影响

称取 !" B甲酯化脱臭馏出物#以无水乙醇为提

取溶剂#在料液比 #h&)提取温度 )"S下提取 *"

13<#搅拌速率分别为 *")'")#!")#)")!"" ]M13<#提

取结束后#测定 i

/

含量并计算提取率#结果如图 (

所示%

图 C;搅拌速率对J

E

提取率的影响

..由图 ( 可知#随着搅拌速率的增大#i

/

提取率

逐渐增加#当搅拌速率达 #!" ]M13< 时#i

/

提取率为

'$:!V#此后继续增大搅拌速率#i

/

提取率基本保

持平缓% 考虑到搅拌速率的提高会增加提取过程中

的能耗#造成资源浪费% 因此#选择搅拌速率为 #!"

]M13<%

!:!.响应面优化试验

以无水乙醇为提取溶剂#选择对i

/

提取效果影

响较大的 * 个因素#采用+Ef%+=A<U=<中心组合和

响应面分析法设计四因素三水平试验方案#因素水

平见表 ##响应面试验设计及结果见表 !%

表 :;因素水平

水平 )料液比
/提取时间M

13<

$提取温度M

S

P搅拌速率M

"]M13<$

%# #h! &" (" '"

" #h& *" )" #!"

# #h* (" $" #)"

表 <;响应面试验设计及结果

试验号 ) / $ P 提取率MV

# %# %# " " (':!

! # %# " " '":'

& %# # " " )":"

* # # " " ,#:$

( " " %# %# $$:*

) " " # %# )$:,

$ " " %# # (,:)

' " " # # '$:"

, %# " " %# )#:)

#" # " " %# ',:*

## %# " " # (':#

#! # " " # ,!:#

#& " %# %# " )$:'

#* " # %# " $#:,

#( " %# # " )':&

#) " # # " $(:!

#$ %# " %# " (":'

#' # " %# " '':*

#, %# " # " )#:#

(##
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续表 <

试验号 ) / $ P 提取率MV

!" # " # " $':*

!# " %# " %# $*:!

!! " # " %# $&:$

!& " %# " # $#:'

!* " # " # $,:#

!( " " " " '':*

!) " " " " '$:#

!$ " " " " ,":$

..采用O=53B< %/fI=]8软件对表 ! 数据进行回归

拟合#得到回归模型&0j '':$" d #*:!(J

#

d

!T(*J

!

d#:'*J

&

d":&J

*

d!:!)J

#

J

!

%(:",J

#

J

&

d

#:((J

#

J

*

d":$"J

!

J

&

d#:,(J

!

J

*

d,:!&J

&

J

*

%

'T!#J

!

#

%$:,(J

!

!

%#":&&J

!

&

%(:(*J

!

*

%

对回归模型进行方差分析#结果见表 &%

表 >;回归模型方差分析

方差来源 平方和 自由度 均方 # % 显著性

模型 & '!!:() #* !$&:"* *$:'( u":""" #

""

J

#

! *&(:&& # ! *&(:&& *!):'! u":""" #

""

J

!

$$:)$ # $$:)$ #&:)# ":""& #

""

J

&

*":(, # *":(, $:## ":"!" (

"

J

*

#:"( # #:"( ":#' ":)$( (

J

#

J

!

!":&* # !":&* &:() ":"'& *

J

#

J

&

#"&:(& # #"&:(& #':#* ":""# #

""

J

#

J

*

,:)$ # ,:)$ #:$" ":!#$ *

J

!

J

&

#:,( # #:,( ":&* ":($" "

J

!

J

*

#(:!# # #(:!# !:)$ ":#!' (

J

&

J

*

&*":(, # &*":(, (,:), u":""" #

""

J

!

#

&(,:)& # &(,:)& )&:"& u":""" #

""

J

!

!

&&$:!! # &&$:!! (,:#" u":""" #

""

J

!

&

(),:($ # (),:($ ,,:'! u":""" #

""

J

!

*

#)&:*, # #)&:*, !':)( ":""" !

""

残差 )':*$ #! (:$#

失拟项 )#:'# #" ):#' #:') ":*"" (

纯误差 ):)) ! &:&&

总离差 & ',#:"& !)

.注&

""

差异极显著"%u":"#$#

"

差异显著"%u":"($%

..由表 & 可知#回归模型极显著"%u":""" #$#失

拟项"%j":*"" ( v":"($不显著% B

!

j":,'! *#说

明模型可以解释 ,':!*V试验所得 i

/

提取率的变

化#且B

!

->;

j":,)# ,#与 B

! 相近#说明模型拟合度

高#可以用来分析和预测i

/

提取工艺条件% 一次项

J

#

)J

!

#二次项 J

!

#

)J

!

!

)J

!

&

)J

!

*

#交互项 J

#

J

&

)J

&

J

*

对

i

/

提取率的影响极显著!J

&

对i

/

提取率的影响显

著% 通过对模型的拟合分析#预测出最佳的提取条

件为料液比 #h&:,*)提取时间 *&:#! 13<)提取温度

(,:*#S)搅拌速率 #!):($ ]M13<#此条件下i

/

提取

率的预测值为 ,(:'V%

根据实际可操作性#将预测的最佳提取条件调

整为料液比 #h*)提取时间 *& 13<)提取温度 )"S)

搅拌速率 #!) ]M13<#重复 & 次试验#i

/

的平均提取

率为 ,&:,V#与预测值 ,(:'V相差 #:, 个百分点#

说明模型的准确度高#能较好地预测 i

/

提取工艺

条件%

>;结;论

以甲酯化后的油茶籽油脱臭馏出物为原料提取

i

/

#在单因素试验的基础上#通过响应面试验对 i

/

提取的工艺条件进行优化#得出最佳提取条件为提

取溶剂为无水乙醇)料液比#h*)提取时间 *& 13<)提

取温度 )"S)搅拌速率 #!) ]M13<#在此条件下i

/

提

取率为 ,&:,V%
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