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摘要!以脱壳牡丹籽为原料#研究牡丹籽经柠檬酸溶液浸泡(烘干及水酶法提取条件等对牡丹籽油

提取率的影响' 结果表明#牡丹籽油最佳提取条件为*牡丹籽经 "'2 NGH)E的柠檬酸溶液浸泡 4 R#

#""e烘干)在复合酶添加量 "'>=(料液比 #f>(^@%'>(>"e的条件下酶解 # R#再于 ^@((>"e下

提取 # R#离心收集清油后#在 ^@((>"e条件下水相重复提取渣相 # R)选择木瓜蛋白酶破除乳状

液' 在上述条件下#牡丹籽清油提取率为 >>'2#=#破乳率为 (4'2#=#总油提取率为 ("'&#=#所得

牡丹籽油酸值(过氧化值等指标均达到牡丹籽油标准' 通过激光共聚焦显微镜发现#牡丹籽经酸热

预处理导致细胞壁变薄#蛋白质皱缩#油滴聚集' 因此#酸热预处理辅助水酶法提取工艺在牡丹籽

油的提取方面具有广阔的发展前景'

关键词!牡丹籽油)酸热预处理)水酶法)微观结构
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88牡丹*4.(%$#. 10--20&#/%1. C,XW'+属芍药科芍药

属牡丹组!在我国各地广泛种植# 油用牡丹是一种

新型的油料作物!!"## 年 2 月 !! 日卫生部批准牡

丹籽油为新资源食品# 研究表明0# $21

!牡丹籽的营

养价值很高!其油脂含量 !(= J2%=!蛋白质含量

#&= J!!=!油脂中不饱和脂肪酸含量达 ("=以

上!主要为油酸%亚油酸和亚麻酸#

"#
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目前!牡丹籽油的提取方法有压榨法%溶剂浸出

法%超临界9D

!

萃取法以及水酶法# 其中,压榨法能

耗较高!油脂提取率低"溶剂浸出法提取率高!工业

应用广泛!但存在溶剂残留问题# 赵优萍等0%1比较

了压榨法和正己烷浸出法对牡丹籽油品质的影响!

其中正己烷浸出法因氧化而使油脂酸值过高!油脂

品质较差# 史国安等0>1采用超临界9D

!

萃取牡丹籽

油!结果表明超临界萃取油清除 ;<<@自由基的能

力优于压榨油!且经7U

! a诱导的脂质过氧化程度低

于压榨油!但超临界9D

!

萃取法对设备要求较高!成

本高# 水酶法是一种安全无污染的提油方法!操作

简单!条件温和!能较好地保证油脂的品质041

!而且

提取油脂的同时得到蛋白质!对油料综合利用意义

重大!具有良好的开发前景# 彭瑶瑶031采用三步酶

解结合两步破乳的方法提取牡丹籽油!总油得率为

!>'%3="张娟等0&1在最优水酶法提取工艺条件下!

牡丹籽油提取率仅为 %!'"&="王青等0(1采用纤维

素酶和果胶酶复合酶对牡丹籽酶解预处理!再经碱

性蛋白酶酶解!牡丹籽油提取率为 &>="宋媛媛

等0#"1研究了乙醇辅助水酶法提取牡丹籽油的工艺!

提取率高达 ("=以上!但是提取过程应用了乙醇!

提高了成本!带来了安全问题#

从现有的研究发现!水酶法提取牡丹籽油存在

提取率低%酶用量大%成本高%工艺复杂等问题!因而

限制了水酶法的发展# 为解决上述问题!本研究对

牡丹籽采用柠檬酸溶液浸泡%烘干预处理!初步破坏

牡丹籽细胞中油脂和蛋白质间的相互联系!并利用

激光共聚焦显微镜分析酸热预处理对牡丹籽的影

响!确定该条件下水酶法提取牡丹籽油的最佳酶添

加量%^@%料液比等条件!以简化提油工艺%提高牡

丹籽油提取率和保证油品质量!从而为牡丹籽的开

发利用提供技术支持#

$%材料与方法

#'#8实验材料

#'#'#8原料与试剂

脱壳丹凤牡丹籽!产自山东菏泽# 牡丹籽商品

油C!超临界萃取油# 牡丹籽商品油[!压榨油#

尼罗红%异硫氰酸荧光素酯*7A59+染色剂!美

国 6.0NO公司"木瓜蛋白酶%中性蛋白酶 3E%碱性蛋

白酶 !3"(%碱性蛋白酶 !'%E%风味蛋白酶 >"7<"复

合酶!实验室提供"其余试剂均为分析纯#

#'#'!8仪器与设备

;7h$>"" 型高速中药粉碎机!浙江林大机械

公司"Eib$AA[型大容量低速离心机!上海安亭科

学仪器厂"95#%;台式高速离心机!上海天美生化

仪器设备工程有限公司"K<$>"#C超级恒温循环

槽!上海一恒科学仪器有限公司"6S9$#"# 型自动

脂肪测定仪!上海纤检仪器有限公司"&% $# 型磁力

搅拌器!上海梅颖浦仪器仪表制造有限公司"7L!"

实验室 ^@计%[6!!"!6 精密天平%[6!!%6 精密天

平!梅特勒$托利多仪器*上海+有限公司"电热恒

温鼓风干燥箱!上海一恒科学仪器有限公司"

E6K&&" 型高分辨率激光共聚焦显微镜!德国卡尔

蔡司公司#

#'!8实验方法

#'!'#8牡丹籽的酸热预处理

取脱壳后的牡丹籽 2 """ 0!置于大烧杯中!按

料液比 #f#'>!分别在一定浓度的柠檬酸溶液中浸

泡 4 R!在一定温度下烘干*保证不同温度烘干后!

牡丹籽的水分含量在 2'>"= J%'""=范围内+#

#'!'!8激光共聚焦显微镜*9E6K+观察细胞中油

脂和蛋白质的分布

参照SRO,0

0##1

%E.

0#!1等的方法!采用尼罗红和

7A59作为油脂和蛋白质的荧光染料# 选取颗粒饱

满的牡丹籽样品!在冷藏条件下!置于 !=的戊二

醛$多聚甲醛溶液中浸泡过夜!用于细胞的固定#

再用 "'! NGH)E的磷酸盐缓冲液冲洗 2 J> 次!包埋

液包埋! $&"e快速固定# 使用冷冻切片机将其切

成 !"

!

N左右的薄片并置于载玻片上!滴加染色剂

进行染色!置于激光共聚焦显微镜中!采用 !" k物

镜进行图像观察#

#'!'28水酶法提取牡丹籽油

将酸热预处理后的牡丹籽经粉碎机研磨粉碎

后!按照 #f3 的料液比与去离子水混合!加入 "'>=

的复合酶!在 ^@%'>%>"e条件下酶解 # R!再将 ^@

调至 (!继续提取 # R!提取结束后!> """ W)N.,离心

#> N.,!收集清油及乳状液!同时分离渣相!将其与

离心后得到的水相混合!于 >"e%^@( 条件下搅拌

# R使其充分混合!> """ W)N., 二次离心 #> N.,!合

并两次离心得到的清油和乳状液!并收集剩余水相

和渣相# 将乳状液用木瓜蛋白酶破乳!得到的油脂

与清油合并# 采用:[>""('4/!"#4 测定原料和烘

干后渣相中含油率"采用dGYU$:GIIH.U_法测定乳状

液及水相含油率# 清油提取率按式*#+计算!总油

提取率按式*!+计算!水相%渣相%乳状液残油率按

式*2+计算#
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式中,5

#

为清油提取率"5为总油提取率"5

#

为

水相%渣相%乳状液残油率",

#

为清油质量!0",

!

为

乳状液破乳所得油脂质量!0",

.

为水相%渣相%乳状

液中残留油脂质量!0"6为原料中油脂质量!0#

#'!'%8牡丹籽油脂肪酸组成分析

脂肪酸组成测定参考倪双双0#21的方法!脂肪酸

发生甲酯化反应生成脂肪酸甲酯!再利用气相色谱仪

进行测定# 通过标准品定性和峰面积归一化法定量#

#'!'>8牡丹籽油理化指标测定

酸值的测定根据 :[>""('!!(/!"#4"过氧化

值的测定根据 :[>""('!!3/!"#4"碘值的测定根

据 :[)5>>2!/!""&"皂化值的测定根据 :[)5

>>2%/!""&#

&%结果与分析

!'#8牡丹籽的酸热预处理条件优化

!'#'#8柠檬酸溶液浓度对牡丹籽油提取效果的

影响

牡丹籽在不同浓度的柠檬酸溶液中浸泡 4 R

后!#""e烘干!按 #'!'2 采用水酶法提取牡丹籽

油!考察柠檬酸溶液浓度对牡丹籽油提取效果的影

响!结果如图 # 所示#

8注,图中相同指标的不同小写字母表示差异显著*4m

"?">+# 下同

图 $%柠檬酸溶液浓度对牡丹籽油提取效果的影响

88由图 # 可知!未预处理情况下!油脂主要以乳状

液的形式存在!随着柠檬酸浓度的增加!清油提取率

增大!乳状液残油率降低# 这是由于经过较高浓度

的柠檬酸溶液浸泡!牡丹籽细胞壁变薄!油脂体聚

集!蛋白质皱缩!故而乳状液的量减少!有利于油脂

提取# 当柠檬酸浓度为 "'2 NGH)E时!清油提取率

最高!乳状液残油率最低!同时渣相和水相中的残油

率仅为 3'>4=# 因此!选用 "'2 NGH)E的柠檬酸溶

液浸泡牡丹籽#

!'#'!8烘干温度对牡丹籽油提取效果的影响

温度越低!烘干湿润样品所需时间越长# 采用

"'2 NGH)E的柠檬酸溶液浸泡牡丹籽!不同温度烘

干后按 #?!?2 采用水酶法提取牡丹籽油!考察烘干

温度对牡丹籽油提取效果的影响!结果见图 !#

图 &%烘干温度对牡丹籽油提取效果的影响

88由图 ! 可知!随着烘干温度升高!清油提取率逐

渐增加!当烘干温度达到 ("e以后!继续升高烘干

温度!清油提取率未发生显著变化# 原因可能是在

较高温度下!蛋白质发生变性!乳化能力下降!提取

过程中!形成的乳状液较少!清油提取率提高!这和

E.等0#!1的研究结果相似# 牡丹籽油中不饱和脂肪

酸较多!而温度越高!易引起油脂氧化0#%1

!同时成本

也增高# 综合考虑!选择 #""e作为牡丹籽浸泡后

的烘干温度# 在此条件下! 清油提取率达到

>>?!(=!乳状液残油率为 2&?"2=!渣相和水相的

残油率分别为 !'2(=和 %'(%=#

!'!8柠檬酸溶液浸泡对牡丹籽微观结构的影响

图 2 为未处理的牡丹籽及经 "'2 NGH)E柠檬酸

溶液浸泡后 #""e烘干的牡丹籽在 !" k物镜下观察

得到的9E6K图#

图 '%未预处理%6&及酸热预处理%D&牡丹籽的AKLM图

88由图 2O可以看出!细胞结构完整!层次分明!细

胞直径在 >"

!

N左右!其中油脂体完全被蛋白质包

裹!经过粉碎后!油脂不易从植物细胞中游离出来!

而和蛋白质等其他细胞碎片紧密结合!导致清油提

取率不高# 而图 2_ 中的样品经柠檬酸溶液浸泡烘

干后!细胞略有皱缩!细胞壁变薄!此时的蛋白质缩

小!油脂体不再被蛋白质包裹!而油脂体聚集!有利

于后续粉碎过程中的细胞破裂释放油脂# 因此!通

过9E6K分析可以看出!柠檬酸浸泡烘干预处理方

式有利于牡丹籽油的提取#

!#

9@ABCDAE6 CB;7C5688888888888888!"!# FGH?%4 BG?4



!'28水酶法提取牡丹籽油工艺条件优化

!'2'#8复合酶添加量对牡丹籽油提取效果的影响

复合酶添加量对牡丹籽油提取效果的影响如图

% 所示#

图 (%复合酶添加量对牡丹籽油提取效果的影响

88由图 % 可知!随着复合酶添加量的增加!清油提

取率呈现先增后降的趋势# 复合酶添加量为 "'>=

时!清油提取率最高!为 >2'4%=!此时乳状液残油

率最低!为 23'%3=# 产生这种现象的原因是当酶

添加量较低时!复合酶无法与体系中的样品完全接

触!导致酶解不充分!大量油脂无法溶出"而当酶添

加量过多时!会降低酶的催化效率0#>1

!另外!原料中

的多糖以及水解产生的小分子糖会与蛋白质发生交

互作用!提高蛋白质的乳化能力!反而会使乳状液增

多# 因此!综合考虑经济成本及后期破乳的难度!选

择复合酶添加量为 "'>=#

!'2'!8^@对牡丹籽油提取效果的影响

大部分油料作物中的蛋白质等电点较低!并且

可溶于碱性环境!因此提高溶液 ^@!可以增大蛋白

质溶解性!提高蛋白质溶出率!从而使得油脂更容易

被分离0#> $#41

# 水酶法提取过程 ^@对牡丹籽油提

取效果的影响如图 > 所示#

图 )%2N对牡丹籽油提取效果的影响

88由图 > 可知!^@3 J#"!清油提取率有显著变

化# ^@( 时!清油提取率达到 >%'(#=!继续提高

^@!清油提取率变化不显著# 可能是溶液 ^@过高

时!蛋白质发生变性聚合!从而包裹油脂!使得乳状

液残油率增大# 此外!蛋白质的大量溶出也会导致

体系增稠!不利于后续的离心分离# 因此!综合考

虑!选择水酶法提取过程的最佳 ^@为 (#

!'2'28料液比对牡丹籽油提取效果的影响

料液比对牡丹籽油提取效果的影响见图 4#

图 *%料液比对牡丹籽油提取效果的影响

88由图 4 可知!料液比从 #f2 增加到 #f>!清油提

取率明显提高!而继续增大料液比!清油提取率变化

不显著# 主要原因是料液比较小时!反应体系较浓

稠!搅拌不充分导致原料无法充分与酶接触!同时蛋

白质溶出率也低!因而无法有效提取油脂!最终残留

在渣相中# 而料液比提高!原料与溶液的接触面增

大!能有效提高清油提取率# 料液比 #f> 时!清油提

取率达到最高!为 >!'4=# 但继续增大料液比!会

降低复合酶与原料的碰撞概率!使蛋白质溶解增加!

提高游离油被重新乳化的可能性# 因此!综合考虑!

选取料液比为 #f>#

!'%8乳状液的破乳

牡丹籽含有 #&= J!!=的蛋白质!在水酶法提

取过程中易与油脂结合生成乳状液!必须经过破乳

才能使其中的油脂游离出来!因此乳状液破乳对提

高水酶法总油提取率至关重要# 考察了不同蛋白酶

对乳状液的破乳率!结果见图 3#

8注,酶添加量均为 #'"=!破乳时间均为 ! R"碱性蛋白酶

!3"( ^@&'>%温度 >"e!木瓜蛋白酶 ^@3'>%温度 4"e!中

性蛋白酶 3E^@3'"%温度 >"e!碱性蛋白酶 !'%E^@&'"%温

度 >"e!风味蛋白酶 >"7<^@%'>%温度 >"e#

图 +%不同蛋白酶对乳状液的破乳率

88由图 3 可知!木瓜蛋白酶的破乳效果最好!破乳

率可达 (4'2#=!可能是木瓜蛋白酶将吸附在油滴

上的蛋白质酶解成小分子肽!导致包裹油滴的蛋白

层变薄!发生破裂使得油滴聚集0#31

!油脂游离出来#

风味蛋白酶 >"7<的效果次之!破乳率为 (!'#=!该

2#
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酶的最适 ^@为 %'>!接近牡丹籽蛋白的等电点 ^@

2'(!此时乳状液的稳定性较差0#&1

# 因此!选择木瓜

蛋白酶破乳#

综上所述!水酶法提取牡丹籽油的最佳条件为,

牡丹籽经 "'2 NGH)E的柠檬酸溶液浸泡 4 R!#""e

烘干!在复合酶添加量 "'>=%料液比 #f>%^@%'>%

>"e的条件下酶解 # R!再于 ^@(%>"e下反应 # R!

离心收集清油%乳状液后!再于 >"e%^@( 条件下

水相重复提取渣相 # R!选择木瓜蛋白酶破除乳状

液# 在最佳条件下实验!清油提取率为 >>'2#=!破

乳率为 (4'2#=!总油提取率为 ("'&#=#

!'>8牡丹籽油的脂肪酸组成及理化指标

!'>'#8牡丹籽油的脂肪酸组成

本实验所得牡丹籽油以及牡丹籽商品油C和[

的脂肪酸组成如表 # 所示# 由表 # 可知!牡丹籽油

中不饱和脂肪酸含量达 (!=以上!主要为亚麻酸%

亚油酸和油酸!其中亚麻酸含量最高# 亚麻酸是评

价油脂价值的重要指标!是必需脂肪酸# 总体来看!

2 种牡丹籽油的脂肪酸组成大致相同!说明水酶法

提取不会对牡丹籽油的脂肪酸组成造成显著影响#

表 $%牡丹籽油的脂肪酸组成及相对含量 O

脂肪酸
本实验

牡丹籽油

牡丹籽

商品油C

牡丹籽

商品油[

十四碳以下脂肪酸 "'"4! "'"4! "'"44

棕榈酸9#4f" >'%32 >'!3> >'!&"

棕榈一烯酸9#4f# "'"&( "'"&& "'"(&

硬脂酸9#&f" #'>"! #'>"> #'%(&

油酸9#&f# !!'&2" !!'(3> !!'3(4

亚油酸9#&f! !>'>&( !4'>4! !4'%&2

亚麻酸9#&f2 %%'">2 %2'#!# %%'>!!

花生酸9!"f" "'"33 "'"3& "'"3(

花生一烯酸9!"f# "'#&! "'#&# "'#3(

山嵛酸9!!f" "'"#! "'"#! "'"#2

!'>'!8牡丹籽油的理化指标*见表 !+

由表 ! 可知!2 种牡丹籽油的各项指标都在

E6)52!%!/!"#% 标准范围内#

表 &%牡丹籽油的理化指标

项目 本实验牡丹籽油 牡丹籽商品油C 牡丹籽商品油[ E6)52!%!/!"#%

酸值*jD@+)*N0)0+

"'#'># n"'"#

O

"'"'>> n"'"#

_

"'"'>4 n"'"%

_

"

!

过氧化值)*NNGH)-0+

"'#'>> n"'"2

+

"'!'!( n"'">

_

"'%'%2 n"'"2

O

"

4

碘值*A+)*0)#"" 0+

#4>'& n"'#

O

#42'2 n"'!

O

#4%'> n"'!

O

#4! J#("

皂化值*jD@+)*N0)0+

#(%'" n"'#

O

#(%'3 n"'%

O

#(>'2 n"'2

O

#>& J#(>

8注,表中同行数据的不同字母表示差异显著*4m"'">+#

'%结%论

通过激光共聚焦显微镜结果分析可以确定柠檬

酸溶液浸泡%烘干有助于牡丹籽油的提取!最佳条件

为牡丹籽经 "'2 NGH)E的柠檬酸溶液浸泡 4 R!在

#""e下烘干后!采用复合酶酶解!在酶添加量

"?>=%^@%'>%料液比 #f>%>"e的条件下酶解 # R!

再于 ^@(%>"e下反应 # R!离心收集清油和乳状

液!再于 ^@(%>"e条件下!水相重复提取渣相 # R!

选择木瓜蛋白酶破除乳状液# 在上述条件下!清油

提取率为 >>'2#=!总油提取率为 ("'&#=# 实验所

得牡丹籽油的酸值%过氧化值等指标均达到牡丹籽

油的标准# 但应注意到!酸热辅助水酶法提取牡丹

籽油虽然降低了酶的用量!但柠檬酸溶液浸泡%烘干

的预处理增加了一定的成本!因此下一步在保证油

脂提取率的基础上!研究降低预处理中柠檬酸的用

量!进一步降低水酶法提取牡丹籽油的成本#
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OYY.YIUX OQ\UG\YU,/1NOI.+ÙIWO+I.G, GZ^UG,1YUUX G.H

0b1'bCND.H9RUN6G+! !"#(! (4*>+, >(> $4"4'

0%1 赵优萍! 张沙沙! 张婷! 等'不同提取方法对牡丹籽油

品质与抗氧化性的影响0b1'食品工业科技! !"#(! %"

*#+, ## $#4!!!'

0>1 史国安! 郭香凤! 金宝磊! 等'牡丹籽油超临界 9D

!

萃

取工艺优化及抗氧化活性的研究0b1'中国粮油学报!

!"#2! !&*%+, %3 $>"!#"3'

041 EAcbb! :C6KCEECKCC! EA<7! UIOH'L,/1NU$
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表 (%葵花籽油脂肪酸组成及含量 O

脂肪酸 未脱蜡葵花籽油 脱蜡葵花籽油

月桂酸 B; B;

豆蔻酸 "'"3! "'"3#

棕榈酸 %'%%> %'%%&

棕榈一烯酸 "'##" "'#"(

十七烷酸 "'"%2 "'"%>

十七碳一烯酸 "'"!! "'"!#

硬脂酸 !'3>! !'4&%

油酸 3('%%! 3('%"%

亚油酸 ##'34" #!'"2(

亚麻酸 "'"(( "'"(>

花生酸 "'!4> "'!2#

花生一烯酸 "'!"> "'#(&

山嵛酸 "'3&% "'4>%

芥酸 B; B;

木焦油酸 B; B;

8注,B;表示未检出#

'%结%论

以高油酸葵花籽原油为原料!在单因素试验的

基础上进行响应面试验以优化添加硅藻土的葵花籽

油冷冻脱蜡工艺# 结果表明!当养晶时间 #4 R%养晶

温度 ##e%硅藻土添加量 #'>=%搅拌速率 & W)N.,

时!脱蜡效果最优!脱蜡葵花籽油蜡质含量降至

!!?>" N0)-0# 对脱蜡前后葵花籽油脂肪酸组成的

分析表明!脱蜡不影响葵花籽油的脂肪酸组成#
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