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摘要!以秦巴山区漆籽为原料!采用溶剂"石油醚$浸提法从其种仁中提取漆籽油!在单因素试验的

基础上!采用响应面法优化漆籽油提取工艺!对漆籽油的理化性质进行分析!采用气质联用分析漆

籽油的脂肪酸组成!并评价其抗氧化活性& 结果表明'漆籽油的最优提取工艺条件为提取温度

@"f%提取时间 A" +-3%液料比 %"n%%提取次数 ! 次!在此条件下漆籽油提取率为 $Ah%'C#漆籽油

相对密度为 "8$!& (!折光指数"!"f$为 %8'A@ !!碘值"O$为 %'A8(? 4<%"" 4!酸值" ]HL$为 !8&(

+4<4!过氧化值为 ?8A! ++0.<=4!皂化值"]HL$为 %(&8?A +4<4#漆籽油主要含有油酸%亚油酸%棕

榈酸%硬脂酸%亚麻酸和棕榈油酸 A 种脂肪酸!不饱和脂肪酸含量达 (A8%"C!以油酸和亚油酸为

主!二者含量达到 (!8%@C#漆籽油对 b̀ L̀%FVDE 及羟自由基的半数清除浓度"OK

&"

$分别为

?&8?(%'%8!$%?(8&! +4<N!具有与维生素K相当的抗氧化活性&

关键词!漆籽油#溶剂提取#响应面优化#理化性质#脂肪酸组成#抗氧化活性
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B B 漆 籽 是 我 国 重 要 经 济 林 树 种 漆 树

"$%&'(%)*+),%+ -*,+'('./001#的种子)%*

$我国漆籽年

产量约 !"" 万Y& 漆籽可以分为漆籽皮和漆籽种仁$

漆籽皮中主要含有漆蜡& 漆籽油是从漆籽种仁中提

取的油脂$为黄色透明状的液体$具有特有的香气&

漆籽油富含不饱和脂肪酸$主要为亚油酸和油

酸)! #?*

& 研究表明$漆籽油具有调节血脂%消炎止

痛%降低胆固醇%活血化瘀%提神补气%延缓衰老等保

健功能和护肤功效$在功能食品和化妆品领域具有

很好的应用前景)' #A*

& 目前国内漆籽加工主要以加

工漆蜡为主$漆籽油加工利用很少$造成资源严重浪

费& 传统的漆籽油制取方法主要为土榨法和机榨

法$漆籽油得率仅为 %!C d%&C

)%*

$技术低下$不仅

饼渣中残油率高$而且漆籽油产品含水分和杂质较

多$外观呈深褐色或黑色$由于加工时皮仁不分$蜡

和油混合在一起$分离困难$产品质量差)@*

& 目前$

虽然已有关于漆籽油提取及理化性质)' #A*的研究$

但缺少对漆籽油工艺%品质指标及抗氧化活性的系

统研究&

本研究以秦巴山区漆籽为原料$首先进行皮仁

分离$然后采用溶剂浸提法从漆籽种仁中提取漆籽

油$以漆籽油提取率为考察指标$在单因素试验基础

上$采用V09#V2̂3=23响应面分析对影响提取工艺

的主要参数进行优化$确定最佳的提取工艺条件$对

制备的漆籽油脂肪酸组成和理化性质进行检测$并

对漆籽油的抗氧化活性进行评价$以期为漆籽油在

日化产品及保健品的开发应用提供理论基础&

89材料与方法

%8%B试验材料

漆籽$陕西秦乔农林生物科技有限公司!

b̀ L̀%FVDE%维生素K$阿拉丁试剂上海有限公司!

石油醚%氢氧化钾%盐酸%氢氧化钠%硫代硫酸钠%冰

乙酸%淀粉%一氯化碘%碘化钾%浓硫酸%酚酞%无水硫

酸钠等$均为分析纯&

F4-.23YD26̂30.04-2\A($"<&$@? 型气相色谱 #

质谱联用仪$美国安捷伦公司!QGF阿贝折光仪$上

海精密科学仪器有限公司!VEF!!'E 型电子天平$

德国赛多利斯公司!_)#!"""F型旋转蒸发仪$上

海亚荣生化仪器厂&

%8!B试验方法

%8!8%B漆籽油的提取

将漆籽脱皮$种仁粉碎$过 "8?(" ++目筛$取

一定量漆籽仁粉加入石油醚$在一定温度下热回流

提取一定时间后$提取液过滤$减压回收溶剂$得到

漆籽油&

%8!8!B漆籽油理化性质的测定

相对密度$采用比重瓶法$按 SV<D&&%(+!""(

测定!折光指数$采用阿贝折光仪法$按 SV<D

&&!@+!"%" 测定!酸值$采用酸碱中和法$按 SV

&""$8!!$+!"%A 测定!碘值$采用韦氏法$按 SV<D

&&?!+!""( 测定!皂化值$按 SV<D&&?'+!""( 测

定!过氧化值$按SV&""$8!!@+!"%A 测定&

%8!8?B漆籽油脂肪酸组成的测定

漆籽油甲酯化(称取 "8% 4漆籽油置于试管中$

加入 & +N正己烷%! +N"8&C 的氢氧化钾甲醇溶

液后$塞住试管摇匀$直至溶液变清$将上层进气相

色谱#质谱联用仪分析&

气相色谱条件(L̀ #&JE 弹性石英毛细管柱

"?" +o"8!& ++o"8!&

!

+#!进样口温度 !&"f!

柱温程序为初始温度 %%"f$保持 %" +-3$以 %"

f<+-3 速率升至 !!"f$保持 %( +-3!柱前压 $"

= ,̀!载气为纯度 $$8$$C的氦气!分流比 &"n%!进样

量 %

!

N&

质谱条件(接口温度 !("f$)O离子源$电子能

量 @" 2g$离子源温度 !?"f$光电倍增管电压

! !"" g$扫描范围"123#!$ d'&"&

采用MOED标准谱库进行定性$并通过色谱峰面

积归一化法计算各脂肪酸的相对含量&

%8!8'B漆籽油抗氧化活性的测定

%8!8'8%Bb̀ L̀自由基清除能力)(*

用无水乙醇配制质量浓度分别为 &%%"%!"%'"%

A"%("%%"" +4<N的漆籽油溶液$精密吸取 "8! +N

A
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漆籽油溶液与 ' +N"8! ++0.<N的 b̀ L̀乙醇溶液

混合均匀$避光反应 ?" +-3 后$在 &%@ 3+下测定吸

光度"#

%

#& 空白组以 "8! +N乙醇溶液代替漆籽油

溶液$其他操作不变$测定吸光度"#

!

#!阳性对照组

以 "8! +N系列质量浓度的维生素 K溶液代替漆籽

油溶液$其他操作不变& 计算样品对 b̀ L̀自由基

的清除能力$并求出半数清除浓度"OK

&"

#& 按下式

计算 b̀ L̀自由基清除率"&

%

#&

&

%

i"% ##

%

2#

!

# o%""C "%#

%8!8'8!BFVDE自由基清除能力)$*

取 & +N@ ++0.<NFVDE 溶液与 ((

!

N%'"

++0.<N过硫酸钾溶液混合$室温%避光静置 %& ^

后$用超纯水稀释至溶液在 @?' 3+波长下吸光度约

为 "8@$即得 FVDE

l溶液& 用无水乙醇配制质量浓

度分别为 &%%"%!"%'"%A"%("%%"" +4<N的漆籽油溶

液$精密吸取 "8! +N漆籽油溶液与 ! +NFVDE

l溶

液混合均匀$避光反应 %" +-3 后$在 @?' 3+下测定

吸光度"#

%

#& 空白组以 "8! +N乙醇溶液代替漆籽

油溶液$其他操作不变$测定吸光度"#

!

#!阳性对照

组以 "8! +N系列质量浓度的维生素 K溶液代替漆

籽油溶液$其他操作不变& 计算样品对 FVDE 自由

基的清除能力$并求出 OK

&"

& 按下式计算 FVDE 自

由基清除率"&

!

#&

&

!

i"% ##

%

2#

!

# o%""C "!#

%8!8'8?B羟自由基清除能力)%"*

用无水乙醇配制质量浓度分别为 &%%"%!"%'"%

A"%("%%"" +4<N的漆籽油溶液& 在 %" +N比色管

中分别加入 %8" +N漆籽油溶液$%8" +N浓度为 !

++0.<N的水杨酸乙醇溶液$%8! +N浓度为 %8"

++0.<N的 U2EH

'

溶液以及 %8" +N浓度为 !8"

++0.<N的 L

!

H

!

溶液$反应 "8& ^ 后$在 &(" 3+下

测定吸光度"#

%

#& 空白组以 %8" +N蒸馏水代替漆

籽油溶液$其他操作不变$所得吸光度为 #

!

!阳性对

照组以 "8! +N系列浓度的维生素 K溶液代替漆籽

油溶液$其他操作不变& 不加过氧化氢时 &(" 3+处

的吸光度为#

?

& 计算样品对羟自由基的清除能力$

并求出OK

&"

& 按下式计算羟自由基清除率"&

?

#&

&

?

i)% #"#

%

##

?

#2#

!

* o%""C "?#

:9结果与讨论

!8%B漆籽油提取工艺的单因素试验

!8%8%B提取温度对漆籽油提取率的影响

在液料比 %"n%%提取时间 A" +-3%提取次数 !

次条件下$考察不同提取温度对漆籽油提取率的影

响$结果见图 %&

图 89提取温度对漆籽油提取率的影响

BB由图 % 可知$随着提取温度的升高$漆籽油提取

率增大$当提取温度为 @"f时$漆籽油提取率达到

$A8%!C$再提高提取温度$漆籽油提取率基本不再

增加& 温度对提取溶剂石油醚的沸腾和流动性具有

很大影响$随着温度的升高石油醚黏度减小$扩散系

数增加$石油醚可与漆籽充分接触$漆籽油提取率提

高)%% #%!*

$当温度达到石油醚沸点$溶剂的流动性和

扩散系数改变较少$漆籽油提取率增加较少& 因此$

提取温度优选为 @"f&

!8%8!B提取时间对漆籽油提取率的影响

在液料比 %"n%%提取温度 @"f%提取次数 ! 次

条件下$考察不同提取时间对漆籽油提取率的影响$

结果见图 !&

图 :9提取时间对漆籽油提取率的影响

BB由图 ! 可知$随着提取时间的延长$漆籽油提取

率呈上升趋势$A" +-3时达到 $A8"'C$继续延长提

取时间$漆籽油提取率基本不变& 漆籽油的溶出量

与提取时间密切相关$提取时间过短会使提取不够

充分$达到一定提取时间后漆籽油基本被溶解出来$

再延长提取时间提取率也不会再增加)( #$*

& 因此$

提取时间优选为 A" +-3&

!8%8?B液料比对漆籽油提取率的影响

在提取温度 @"f%提取时间 A" +-3%提取次数 !

次条件下$考察不同液料比对漆籽油提取率的影响$

结果见图 ?&

由图 ? 可知$随着石油醚用量的增加$漆籽油提

取率呈现上升趋势$在液料比 %"n% 时漆籽油提取率

达到 $A8%!C$继续增加液料比漆籽油提取率变化

不大& 原因可能是随着溶剂用量的增加$漆籽油溶解

@
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量增加$漆籽油提取率升高!但是溶剂用量达到一定

程度后漆籽油基本被溶解出来$再增加溶剂用量漆籽

油提取率也不会再增加& 因此$液料比优选为 %"n%&

图 ;9液料比对漆籽油提取率的影响

!8%8'B提取次数对漆籽油提取率的影响

在液料比 %"n%%提取温度 @"f%提取时间 A"

+-3条件下$考察不同提取次数对漆籽油提取率的

影响$结果见图 '&

图 <9提取次数对漆籽油提取率的影响

BB由图 ' 可知$提取 % 次时$漆籽油提取率为

@!h%?C$提取 ! 次时$漆籽油提取率达到 $A8?(C&

! 次提取几乎把漆籽油提取完全$再增加提取次数$

漆籽油提取率变化不大& 从生产成本及可操作性等

方面综合考虑$选择提取 ! 次较为合适&

!8!B漆籽油提取工艺的响应面优化

!8!8%B回归模型的建立和显著性检验

在单因素试验基础上$固定提取次数 ! 次$根据

V09#V2̂3=23 试验设计原理$采用 V09#V2̂3=23

模型$以漆籽油提取率"4#为指标$选取提取温度

"##%液料比"5#%提取时间"6#为因素$设计三因素

三水平共 %@ 个试验$其中包括 %? 个析因试验和 '

个零点试验& 响应面试验设计及结果见表 %$回归

模型方差分析见表 !&

表 89响应面试验设计及结果

试验号
#提取

温度<f

5液

料比

6提取

时间<+-3

漆籽油

提取率<C

% @" %"n% A" $&8(&

! A" %!n% A" ($8%(

? @" (n% @" $"8!@

' @" %"n% A" $A8%?

& A" %"n% &" ((8%'

续表 8

试验号
#提取

温度<f

5液

料比

6提取

时间<+-3

漆籽油

提取率<C

A A" %"n% @" $!8%&

@ @" %"n% A" $A8@'

( @" %!n% @" $!8"%

$ (" %"n% @" $?8%?

%" (" %!n% A" $%8!$

%% @" %"n% A" $A8'A

%! @" %"n% A" $A8"!

%? (" (n% A" ($8%A

%' (" %"n% &" ((8%!

%& A" (n% A" (@8%A

%A @" (n% &" (A8"&

%@ @" %!n% &" ((8"?

表 :9回归模型方差分析

变异来源 自由度 平方和 均方 7 8

模型 $ !%"8"?" !?8?'" (@8$"

j"8""" %

##

# % ?8!%" ?8!%" %!8%"

j"8"%" ?

#

5 % @8@'" @8@'" !$8%A

j"8""% "

##

6 % ?@8"@" ?@8"@" %?$8A%

j"8""" %

##

#5 % "8""? "8""? "8"% j"8$%( "

#6 % "8!&" "8!&" "8$' j"8?A' !

56 % "8"%" "8"%" "8"& j"8(!! &

#

!

% ?'8@@" ?'8@@" %?"8$@

j"8""" %

##

5

!

% @?8%@" @?8%@" !@&8A%

j"8""" %

##

6

!

% ?@8'!" ?@8'!" %'"8$&

j"8""" %

##

残差 @ %8(A" "8!@"

失拟项 ? %8?&" "8'&" ?8&! j"8%!( "

纯误差 ' "8&%" "8%?"

总计 %A !%%8($"

B注(

##

为 8j"8"%$ 差异极显著!

#

为 8j"8"&$差异

显著&

利用b2\-43 #29R2WY%"8"8?软件对表 %数据进行

回归分析$得到二次多项回归方程(4i#!A(8@!& l

?h$!?#l!%h'%$5l?8A'(6l"8""% '#5l"h""! & #6#

"8""?56#"h"!$#

!

#%8"'!5

!

#"8"?"6

!

& 从表 ! 可

以看出$模型的8值小于 "8""" %$表明该模型极显

著& 模型的信噪比为 !A8%(%$说明该模型可用于预

测!修正决定系数"!

!

F[:

#为 $(8""C$表明总变异中

仅有 !8""C不能用该模型解释!决定系数"!

!

#为

$$h%!C$表明漆籽油提取率的预测值与实际值之间

具有较好的拟合度& 失拟项的8值为 "8%!( "$不显

著$也说明使用模型拟合的效果较好& 因此$该模型

可用于分析%预测漆籽油的实际提取率&

从表!还可以看出$一次项中#回归系数显著$5

和6的回归系数极显著$说明提取温度%液料比和提

(
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取时间对漆籽油提取率有显著影响& 交互项#5%#6

和56不显著$二次项中#

!

%5

!

%6

!达到极显著水平&

!8!8!B最优提取工艺条件的确定及模型的验证

由分析软件可直接得出漆籽油最优提取工艺条

件为提取温度 AA8$%Af%提取时间 AA8AA& +-3%液

料比 %"8'!An%$ 在此条件下漆籽油提取率为

$&8('C& 考虑到实际可操作性$将最优工艺条件调

整为提取温度 @"f%提取时间 A" +-3%液料比 %"n%$

在此条件下重复试验 ? 次$所得漆籽油提取率分别

为 $A8"AC%$A8'(C和 $&8(@C$平均值为 $A8%'C$

与预测值的误差小于 "8&C& 说明由响应面法所得

的漆籽油提取条件可靠&

!8?B漆籽油理化性质和脂肪酸组成

在最优工艺条件下提取漆籽油$测定其理化性

质和脂肪酸组成$结果分别见表 ?%表 '&

表 ;9漆籽油的理化性质

相对密度 折光指数"!"f# 酸值"]HL#<"+4<4# 碘值"O#<"4<%"" 4# 皂化值"]HL#<"+4<4# 过氧化值<"++0.<=4#

"8$!& ( %8'A@ ! !8&( %'A8(? %(&8?A ?8A!

表 <9漆籽油脂肪酸组成及相对含量

脂肪酸 相对含量<C

硬脂酸 ?8?A

棕榈酸 %"8%&

亚麻酸 !8!A

亚油酸 A"8@&

油酸B !%8'!

棕榈油酸 %8A@

BB由表 ? 可知$漆籽油的相对密度较高$说明漆籽

油的平均相对分子质量较大$漆籽油的碘值"O#为

%'A8(? 4<%"" 4$碘值偏高$表明漆籽油不饱和程度高$

应尽量在避光%低温%密封的条件下保存$防止漆籽油

发生氧化酸败& 折光指数一般是随脂肪酸双键和共轭

程度的增大而增大)%?*

$漆籽油折光指数"!" f#为

%8'A@ !$表明其可能含有不饱和共轭双键& 漆籽油

过氧化值较低$表明其在提取过程中氧化程度较低&

漆籽油酸值较低$表明漆籽油未酸败$品质较好&

由表 ' 可知$漆籽油主要鉴定出 A 种脂肪酸$占

总量的 $$8A%C$其中饱和脂肪酸主要为棕榈酸和

硬脂酸$含量分别为 %"8%&C和 ?8?AC$不饱和脂肪

酸含量高达 (A8%"C$主要为油酸和亚油酸$二者含

量达到 (!8%@C& 油酸和亚油酸具有抗氧化%抗癌%

改善血液循环%促进肝细胞再生%增强记忆%延缓衰

老%抑制人体内胆固醇合成等多种功效)%' #%&*

$可见

漆籽油不仅营养价值丰富$还具有保健功能&

!8'B漆籽油的抗氧化活性

漆籽油对 b̀ L̀%FVDE及羟自由基的清除能力

如图 & d图 @ 所示&

由图 & d图 @ 可以看出$漆籽油对 ? 种自由基

均具有很好的清除作用$自由基清除率均随着漆籽

油质量浓度的增加而增大& 半数清除浓度"OK

&"

#是

指自由基被清除一半所需要的抗氧化剂的浓度$常

用来表征抗氧化能力的大小& OK

&"

越小$抗氧化剂

的抗氧化效果越强& 漆籽油对 b̀ L̀%FVDE 及羟自

由基的OK

&"

分别为 ?&8?(%'%8!$%?(8&! +4<N& 维生

素 K对 b̀ L̀%FVDE 及羟自由基的 OK

&"

分别为

?&hA%'%8&A%?(8A' +4<N& 通过比较看出$漆籽油对

? 种自由基的清除率与维生素 K差别不大$表明漆

籽油具有与维生素K相当的抗氧化活性&

图 C9不同质量浓度的漆籽油和维生素D

对!EEF自由基的清除率

图 G9不同质量浓度的漆籽油和维生素D

对$HIJ自由基的清除率

图 K9不同质量浓度的漆籽油和维生素D

对羟自由基的清除率

$
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;9结9论

以秦巴山区漆籽为原料$采用溶剂"石油醚#浸

提法提取漆籽油$在单因素试验的基础上$采用响应

面法优化了漆籽油提取工艺$并对漆籽油的理化性

质%脂肪酸组成及抗氧化活性进行考察& 结果表明(

漆籽油最优提取工艺条件为提取温度 @"f%提取时

间 A" +-3%液料比 %"n%%提取次数 ! 次$在此条件下

漆籽油提取率为 $A8%'C!漆籽油的相对密度为

"8$!& ($折光指数 " !"f # 为 %8'A@ !$碘值"O#为

%'A8(? 4<%"" 4$酸值"]HL#为 !8&( +4<4$过氧化

值为 ?8A! ++0.<=4$皂化值"]HL#为 %(&8?A +4<4!

漆籽油主要含有油酸%亚油酸%棕榈酸%硬脂酸%亚麻

酸和棕榈油酸 A 种脂肪酸$不饱和脂肪酸含量达

(A8%"C$以油酸和亚油酸为主$二者含量达到

(!8%@C!漆籽油对 b̀ L̀%FVDE 及羟自由基的 OK

&"

分别为 ?&8?(%'%8!$%?(8&! +4<N$具有与维生素 K

相当的抗氧化活性&
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讣B告

惊闻刘大川教授于 !"!% 年 ( 月 A 日上午 $ 时 ?" 分不幸因病去世$中国粮油学会油脂分会对刘

大川教授的离去表示沉痛的哀悼$并对其家属表示深切的慰问&

刘大川$男$%$'? 年 ! 月生$湖南省会同县人$中共党员$武汉轻工大学"原武汉工业学院#二级教

授$原副校长&

刘大川教授 %$A& 年 @ 月毕业于无锡轻工业学院食品工程系油脂工学专业$曾历任中国粮油学会

油脂分会第一届%第二届理事会的常务理事$第三届至第七届理事会副会长职务$是我国知名的油脂

专家& 刘大川教授先后编著出版了.植物蛋白工艺学/等多部专著!主持完成的.油料低温制油及蛋

白深加工技术的研究与应用/获 !""@ 年国家科技进步二等奖$并多次获得省部级科技奖& 刘大川教

授是一名优秀的中国共产党员$对待油脂事业认认真真$勤勤恳恳$任劳任怨$为我国油脂行业的科技

创新和长远发展做出了重要贡献& 生活中刘大川教授平易近人$谦虚谨慎$为人忠厚& 刘大川教授深

受所有同行的尊敬和好评& 我们为失去这位优秀的老专家%老领导感到万分的痛心$他的优良品质将

得到继续发扬$他献身事业的精神永垂不朽&

沉痛悼念刘大川教授0

中国粮油学会油脂分会

!"!% 年 ( 月 A 日

"%
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