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摘要!以西兰花籽为原料!采用超临界>?

!

萃取西兰花籽油% 通过单因素实验考察了萃取压力&萃

取温度&>?

!

流量&萃取时间和粉碎粒度对西兰花籽油出油率的影响% 在单因素实验的基础上!采

用正交实验优化并确定了超临界>?

!

萃取西兰花籽油的最佳工艺!并采用气相色谱 %质谱"@>%

AB$联用技术分析西兰花籽油的脂肪酸组成% 结果表明'超临界 >?

!

萃取西兰花籽油的最佳工艺

条件为粉碎粒度 /" 目&萃取压力 &" AC,&萃取温度 ="D&萃取时间 / E&>?

!

流量 ' FGHE% 在最佳

工艺条件下!西兰花籽出油率为 !/3"&I% 西兰花籽油脂肪酸组成主要为芥酸"=$3!0I$&油酸

"!&3'0I$&亚油酸"$3((I$&棕榈酸"&3=0I$!其中不饱和脂肪酸含量为 (!3&0I%

关键词!西兰花籽油#超临界>?

!

萃取#@>%AB#脂肪酸组成
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<<西兰花!!"#$$%&# '()"#&)# Q3Z,V3%*#(%&C.,84E3"

为十字花科芸薹属甘蓝种中以绿色花球为产品的一

个变种#一年生或二年生宿根草本植物'#(

$ 研究表

明#西兰花不仅含维生素)矿物质等丰富的营养物

质#还具有抗癌保健的功效$ 这是由于西兰花含有

的硫代葡萄糖苷在降解的过程中生成的异硫氰酸酯

类化合物具有很强的抗癌活性#其中最有代表性的

为萝卜硫素'!(

$ 随着进一步的研究#研究者发现萝

卜硫素不仅可以抑制并杀死癌细胞#还具有抗氧化)

免疫调节)抗炎)预防心血管疾病等作用'& %=(

$ 这使

得西兰花成为国际上备受关注的绿色蔬菜$

西兰花籽为西兰花的成熟干燥种子#是硫代葡

萄糖苷含量最高的部位'0(

#国内外多以西兰花籽为

原料提取其活性成分$ 由于西兰花籽中含有丰富的

#
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油脂成分#会对后期活性成分的提取分离造成很大

的困难#因此要先对西兰花籽进行脱脂处理''(

$ 但

是目前对于西兰花籽的脱脂工艺研究较少#大多数

研究者采用溶剂浸提法#该方法所用的非极性有机

溶剂具有易挥发)易爆)易出现溶剂残留等缺点$

超临界>?

!

萃取技术相比于传统方法具有操

作方便)工艺简单)无溶剂残留等优点#被广泛应用

在油脂的提取过程中'$(

$ 但关于超临界 >?

!

萃取

西兰花籽油的研究未见报道$ 本实验利用超临界

>?

!

萃取技术萃取西兰花籽油#在单因素实验的基

础上进行正交实验优化#得到最佳萃取工艺参数%用

气相色谱%质谱!@>%AB"联用法分析西兰花籽油

中的脂肪酸组成及含量#为西兰花籽的进一步开发

和利用提供科学资料$

:;材料与方法

#3#<实验材料

西兰花籽#购于横县龙红金种子有限公司%二氧

化碳!纯度大于 ((3(I"%石油醚!0" a("D")氢氧

化钠)甲醇)正己烷等#均为分析纯$

MQ%& b!" QH/"AC,%RRL型超临界 >?

!

萃取

装置!杭州华黎泵业有限公司"%A)JJQ)\J?Q)c?

A)!"/)电子分析天平!梅特勒 %托利多有限公

司"%cd%!" 台式连续投料粉碎机%eAJc%$!!! 精

密鼓风干燥箱 !上海精宏实验设备有限公司"%

'$("L%=('=>气相色谱 %质谱联用仪!美国安捷

伦科技有限公司"$

#3!<实验方法

#3!3#<西兰花籽的含油量测定'((

采用索氏提取法$ 将西兰花籽在 #""D烘箱中

烘烤 ! E#粉碎机粉碎至 /" 目后#准确称取 !" T#加

入 #! 倍体积的石油醚#索氏提取 #0 E#然后将提取

液旋转蒸发挥去石油醚#所得油状物精密称重并低

温保存$ 重复提取 & 次#计算含油量$

#3!3!<西兰花籽油的超临界>?

!

萃取

将西兰花籽在 #""D烘箱中烘烤 ! E#粉碎机粉

碎后#准确称取 !3" fT#根据预实验#选择萃取压力)

萃取温度)>?

!

流量)萃取时间)粉碎粒度这 = 个因

素进行超临界>?

!

萃取单因素实验#并在单因素实

验的基础上#采用 Q

(

!&

/

"正交实验#以西兰花籽出

油率为指标#确定最佳工艺条件$ 超临界 >?

!

萃取

分离过程中#选取分离釜压力为 ' AC,#分离温度为

/"D$

出油率 g西兰花籽油质量H西兰花籽质量 b

#""I

#3!3&<@>%AB分析西兰花籽油的脂肪酸组成

#3!3&3#<西兰花籽油的甲酯化'#"(

取西兰花籽油 "3# T#置于 =" +Q锥形瓶中#加

入 ! +Q"3= +5.HQO,?M%>M

&

?M溶液#摇匀#放入

0"D水浴中回流 &" +-8#取出放冷#加入 ! +Q正己

烷#摇匀#静置分层后取出上层清液#待 @>%AB

分析$

#3!3&3!<@>%AB条件

采用 @>%AB 对西兰花籽油的脂肪酸进行分

析#采用面积归一化法处理数据#并通过检索 h-.:[

数据库和人工解谱的方法#分析图谱中的主要成分$

分析条件&毛细管色谱柱为安捷伦MC%=AB柱

!&" +b"3!= ++b"3!=

!

+"%进样口温度 !$"D%

载气为M:#柱流量 #3= +QH+-8%进样量 #

!

Q%分流

比 !"i#%程序升温#$"D以 =DH+-8 升温至 &""D#

保持 #= +-8%电离方式为电子轰击离子源!)R"%离

子源温度 !&"D%电离能量 '" :G%传输线温度

!="D%四极杆温度 #="D%电子倍增器!)A"电压

# $#! G%隔垫吹扫流量 & +QH+-8%溶剂延迟 #" +-8$

#;结果与讨论

!3#<西兰花籽的含油量

索氏提取法测得西兰花籽平均含油量为

!/3#"I$

!3!<超临界>?

!

萃取单因素实验

!3!3#<萃取压力对出油率的影响

在粉碎粒度为 /" 目)萃取温度为 /=D)>?

!

流

量为 ' FGHE)萃取时间为 / E的条件下#考察萃取压

力对西兰花籽出油率的影响#结果见图 #$

图 :;萃取压力对西兰花籽出油率的影响

<<由图 # 可知#当萃取压力为 &" AC,时#出油率

最高$ 萃取压力从 !" AC,增加到 &" AC,时#萃取

压力对西兰花籽的出油率影响很大#增幅达到了

&#3/"I$ 原因在于萃取压力增加时#>?

!

流体密度

增加#溶解能力加强#有利于脂肪酸等成分的萃取$

当萃取压力大于 &" AC,时#萃取压力对西兰花籽的

出油率影响不明显#出现略微的下降$ 原因在于

>?

!

流体的可压缩性减小#萃取压力对 >?

!

流体溶

!
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解性的增加有限%另一方面#萃取压力增大的同时也

会使西兰花籽粉末的堆密度增加#降低其扩散能力#

从而使出油率降低%同时#萃取压力过高会影响设备

的使用寿命'##(

$ 综上所述#本实验选择最佳萃取压

力为 &" AC,$

!3!3!<萃取温度对出油率的影响

在粉碎粒度为 /" 目)萃取压力为 &" AC,)>?

!

流量为 ' FGHE)萃取时间为 / E的条件下#考察萃取

温度对西兰花籽出油率的影响#结果见图 !$

图 #;萃取温度对西兰花籽出油率的影响

<<温度对>?

!

流体的溶解性具有双重作用&一方

面#温度升高#>?

!

流体的分子热运动加快#扩散速

度和挥发性增加#其溶解性增加%另一方面#温度升

高#>?

!

流体的密度降低#其溶解性降低$ 由图 ! 可

知#萃取温度由 &"D上升到 /=D时#出油率逐渐增

加$ 原因在于此时 >?

!

流体密度降低不明显#分子

的热运动占主导因素%当萃取温度高于 /=D时#>?

!

流体的密度降低为主导因素#西兰花籽出油率降

低'#!(

$ 萃取温度为 /=D时#西兰花籽出油率最高$

因此#实验选择最佳萃取温度为 /=D$

!3!3&<>?

!

流量对出油率的影响

在粉碎粒度为 /" 目)萃取压力为 &" AC,)萃取

温度为 /=D)萃取时间为 / E 的条件下#考察 >?

!

流量对西兰花籽出油率的影响#结果见图 &$

图 <;!"

#

流量对西兰花籽出油率的影响

<<由图 & 可知#>?

!

流量为 ' FGHE 时#西兰花籽

出油率最高$ >?

!

流量的增加对出油率的影响显

著#尤其是从 = FGHE 到 ' FGHE$ 原因在于流量过

低时#>?

!

溶解性有限#提高溶剂倍量有利于萃取#

出油率迅速增加$ 当 >?

!

流量大于 ' FGHE 时#流

量过大#与物料接触时间变短#物料内部容易出现短

路#导致萃取不完全#出油率降低$ 因此#本实验选

择最佳>?

!

流量为 ' FGHE$

!3!3/<萃取时间对出油率的影响

在粉碎粒度为 /" 目)萃取压力为 &" AC,)萃取

温度为 /=D)>?

!

流量为 ' FGHE的条件下#考察萃

取时间对西兰花籽出油率的影响#结果见图 /$
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图 =;萃取时间对西兰花籽出油率的影响

<<由图 / 可知#萃取时间越长#出油率越大#但随

着萃取时间的延长#出油率增加的幅度逐渐减缓$

原因在于萃取时间延长#萃取过程更充分#但随着萃

取时间的延长#传质达到了顶点#效率开始降低#单

位时间内的出油率降低'#&(

$ 考虑到工艺成本)效益

等因素#选择萃取时间为 / E$

!3!3=<粉碎粒度对出油率的影响

在萃取压力为 &" AC,)萃取温度为 /=D)>?

!

流量为 ' FGHE)萃取时间为 / E的条件下#考察粉碎

粒度对西兰花籽出油率的影响#结果见图 =$

图 >;粉碎粒度对西兰花籽出油率的影响

<<由图 = 可知#当粉碎粒度为 /" 目时#出油率最

佳$ 当物料粉碎粒度不足或不粉碎时#存在完整的

西兰花籽#未破损的西兰花籽种皮导致溶剂渗透效

果变差#>?

!

流体与物料接触面积不足#出油率降

低%当粉碎粒度过大时#物料过细#西兰花籽粉末堆

密度增大#在较高的气压下#粉末易结块#从而阻塞

气路#萃取不完全#出油率降低'#/(

$ 因此#本实验选

择将西兰花籽粉碎成 /" 目$

&
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!3&<超临界>?

!

萃取正交实验

在单因素实验的基础上#固定西兰花籽的粉

碎粒度为 /" 目#选择 >?

!

流量 !L")萃取温度

!F")萃取压力!>"及萃取时间!c"这 / 个因素#

设计 Q

(

!&

/

"正交表进行四因素三水平的实验$ 正

交实验因素水平见表 ##正交实验结果与分析见

表 !$

表 :;正交实验因素水平

水平 LH!FGHE" FHD >HAC, cHE

# 0 /" != &

! ' /= &" /

& $ =" &= =

表 #;正交实验结果与分析

实验号 L F > c 出油率I

# # # # # #=3!(

! # ! ! ! !&30(

& # & & & !&3$=

/ ! # ! & !#30(

= ! ! & # !!3'=

0 ! & # ! !"3/#

' & # & ! !#3/=

$ & ! # & !"3&#

( & & ! # !!3'0

+

#

!"3(/ #(3/$ #$30' !"3!'

+

!

!#30! !!3!= !!3'# !#3$=

+

&

!#3=# !!3&/ !!30$ !#3(=

, ""30$ "!3$= "/3"/ "#30$

<<由表 ! 可知#各因素对萃取效果影响的大小顺

序为>!萃取压力" kF!萃取温度" kc!萃取时

间" kL!>?

!

流量"#其中萃取压力和萃取温度对

出油率影响较大#实验过程中需要控制好这两个关

键因素$ 正交结果显示最优组合为 L

!

F

&

>

!

c

&

#即

>?

!

流量 ' FGHE)萃取温度 ="D)萃取压力 &"

AC,)萃取时间 = E$ 根据单因素实验#西兰花籽的

出油率随萃取时间的延长而增加$ 但较长的萃取

时间会增加生产成本和降低生产效率#因此选取

萃取时间为 / E 较为合适$ 由此得出西兰花籽油

超临界>?

!

萃取的最佳工艺参数为&粉碎粒度 /"

目#萃取压力 &" AC,#萃取温度 ="D#萃取时间 / E#

>?

!

流量 ' FGHE$ 在最佳工艺条件下#西兰花籽的

出油率为 !/3"&I$

!3/<西兰花籽油脂肪酸组成分析

将超临界>?

!

萃取所得西兰花籽油甲酯化后#

进行@>%AB分析$ 西兰花籽油主要脂肪酸组成及

相对含量见表 &$

;表 <;西兰花籽油中主要脂肪酸组成及相对含量 ?

脂肪酸 相对含量 脂肪酸 相对含量

棕榈酸 &3=0 花生酸 "3==

亚油酸 $3(( 芥酸 =$3!0

油酸 !&3'0 神经酸 #3&=

硬脂酸 "3$'

<<由表 &可知#超临界>?

!

萃取的西兰花籽油主要

含有 '种脂肪酸成分#其中饱和脂肪酸主要为棕榈酸

!&3=0I"%不饱和脂肪酸主要为芥酸!=$3!0I")油

酸!!&3'0I"和亚油酸!$3((I"$ 芥酸是一种重要

的工业原料#用途广泛)附加值高)市场需求量大)发

展前景广阔'#=(

$ 西兰花籽油中的芥酸含量高#可进

一步开发利用$

<;结;论

超临界>?

!

萃取西兰花籽油的最佳工艺条件

为&粉碎粒度 /" 目#萃取压力 &" AC,#萃取温度

="D#萃取时间 / E#>?

!

流量 ' FGHE$ 在最佳工艺

条件下#西兰花籽出油率为 !/3"&I$ 采用超临界

>?

!

萃取西兰花籽油#所得油品为黄色)清澈)无溶

剂残留)味道纯正$

西兰花籽油中不饱和脂肪酸的含量为 (!3&0I#

主要为芥酸和油酸#其中芥酸的含量高达 =$3!0I$

因此#可以进一步研究西兰花籽油在工业方面的

应用$
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表 >;三叶木通籽油主要质量指标

项目 微波辅助超临界>?

!

萃取的三叶木通籽油 未经微波预处理的超临界>?

!

萃取的三叶木通籽油

气味)滋味 具有三叶木通籽油固有的香味和滋味)无异味 具有三叶木通籽油固有的香味和滋味)无异味

透明度 澄清)透明 澄清)透明

色泽!!=3/ ++槽" 黄 != 红 "3= 黄 != 红 "30

水分及挥发物HI "3#0 "3#(

过氧化值H!++5.HfT" !3! #3/

酸值!l?M"H!+THT" "30 "3(

总黄酮含量H!+THfT" #&'3& $'3=

<<!!"微波辅助超临界>?

!

萃取和未经微波处理

直接超临界>?

!

萃取的三叶木通籽油相比#除了过

氧化值#水分)酸值等均具有优势#且能够很好地保

留三叶木通籽油中的总黄酮$
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