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高酸值米糠油的活性白土与硅胶联合脱色工艺研究
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摘要!对高酸值米糠油的活性白土与硅胶联合脱色工艺进行研究' 对酸值!d@<#为 !% Q0)0的米

糠油进行先活性白土后硅胶脱色"以脱色率&谷维素含量和精炼率为考察指标"在单因素试验的基

础上采用响应面试验优化活性白土与硅胶联合脱色条件' 结果表明(活性白土脱色最优工艺条件

为活性白土添加量 !G3:&脱色时间 2" Q.,&脱色温度 ("[)硅胶脱色最优工艺条件为硅胶添加量

!'":&脱色时间 2" Q.,&脱色温度 8![' 在最优工艺条件下"活性白土脱色后"米糠油脱色率为

%('#3:"谷维素含量为 !'#9:"精炼率为 ("'"3:)再经硅胶脱色后"米糠油脱色率为 9%:"谷维素

含量为 !'#":"精炼率为 88'2&:' 经过活性白土与硅胶联合脱色后米糠油的色泽明显改善"色泽

!!3'9 QQ罗维朋比色槽#由原油的i23&e#3 降至i3&e"'2'

关键词!高酸值米糠油)活性白土脱色)硅胶脱色)联合脱色
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66米糠油含有 8":以上的不饱和脂肪酸和维生

素H&谷维素等生物活性成分0# $21

$具有很高的营养

价值# 色泽是成品米糠油一项很重要的外观质量指

标$长期的试验研究与生产实践发现$高酸值

(d@<*(大于 !3 Q0)0*米糠油中含有很多色素高温

%#
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变体&脂肪酸盐(铁盐为主*以及甘一酯&甘二酯等

物质$导致米糠油加工色素增加$从而使米糠油色泽

加深且脱色困难09 $31

# 目前常规的活性白土&活性

炭吸附脱色以及两者复合脱色的方法不能有效脱除

米糠油加工色素$脱色效果不理想# 我们前期研究

了草酸辅助活性白土脱色$取得了一定的效果$但仍

达不到国标一级油的要求0&1

# 硅胶是一种富含水

的非结晶胶体结构$是典型的高活性多孔吸附材料$

硅胶内部的多孔状结构使其对磷脂&皂化物&类脂物

和金属离子等呈色物质都具有一定的吸附能力$对

高酸值米糠油中的加工色素会产生较好的吸附脱除

作用0%1

# 但硅胶对油脂中天然色素吸附作用较弱$

因此本文研究采用活性白土联合硅胶吸附脱色的方

法$对高酸值米糠油中的天然色素与加工色素进行

脱除$以最大程度地改善米糠油的色泽#

$%材料与方法

#'#6试验材料

#'#'#6原料与试剂

米糠原油(谷维素含量 !'#&:$酸值(d@<*!%

Q0)0$色泽 i23&e#3(!3'9 QQ罗维朋比色槽**#

活性白土$河南振邦环保科技有限公司%层析硅胶

(化学纯*&正己烷(分析纯*&正庚烷(分析纯*等#

#'#'!6仪器与设备

R@BHA B̂!""" $!A电子天平&R@BHAH5 #̂!" $

9I电子天平$沈阳龙腾电子有限公司%Am̂ $==I型

离心机$上海安亭科学仪器厂%]D$#!""5 紫外分

光光度计$上海翱艺仪器有限公司%5<I$

"

循环水

式多用真空泵$郑州长城科工贸有限公司%5<4数

显恒温搅拌电热套$山东鄄城华鲁电热仪器有限公

司%Y5A$! 比较测色仪$上海精密科学仪器有限

公司#

#'!6试验方法

#'!'#6米糠原油脱酸

参照文献081对米糠原油进行脱酸$得脱酸米

糠油#

#'!'!6活性白土吸附脱色

称取 3" 0脱酸米糠油于 !3" QA三颈瓶中$加

入转子$电热套升温到 ("[后进行真空脱水# 再真

空吸入活性白土$在一定温度和负压条件下以 &"

N)Q., 磁力搅拌脱色一定时间后自然冷却$以 & """

N)Q.,离心 !" Q.,$取出上层米糠油$称重#

#'!'26硅胶吸附脱色

称取 3" 0活性白土脱色米糠油置于三颈瓶中$

电热套将米糠油升温到 ("[$加入一定量硅胶# 在

一定温度和负压下以 &" b%" N)Q., 磁力搅拌反应

一定时间后自然冷却$以 & """ N)Q., 离心 !" Q.,$

取出上层米糠油$称重#

#'!'96米糠油色泽与谷维素含量的测定

色泽参照hI)4!!9&")!""8$采用罗维朋比色

法测定%谷维素含量参照A5)4&#!#'#)!"#% 测定#

#'!'36脱色率及精炼率的测定

脱色率的测定,采用分光光度法$以正己烷为参

比溶液调整零点$在 998 ,Q波长下$采用 #" QQ比

色皿$测定样品的吸光度$计算样品脱色率# 脱色率

(?*按式(#*进行计算#

?f(@

"

$@

#

*8@

"

g#"": (#*

式中,@

"

为脱色前米糠油的吸光度%@

#

为脱色后

米糠油的吸光度#

精炼率(3*按式(!*进行计算#

3f$

#

8$

"

g#"": (!*

式中,$

"

为脱色前米糠油的质量%$

#

为脱色后

米糠油的质量#

&%结果与分析

!'#6活性白土吸附脱色

!'#'#6单因素试验

活性白土添加量&脱色时间及脱色温度对米糠

油脱色的影响分别见图 #&图 !&图 2#

由图 # 可看出,随着活性白土添加量的增加$脱

色率呈上升趋势$活性白土添加量超过 !'":之后$

脱色率趋于稳定%精炼率和谷维素含量随活性白土

添加量的增加呈略微下降趋势# 综合考虑$取活性

白土添加量 !'!3:&!'3":&!'%3: 2 个水平进行

响应面试验# 由图 ! 可看出$随着脱色时间的延长$

精炼率和谷维素含量下降$脱色率呈先上升后下降

趋势$脱色时间为 2" Q.,时$脱色率达到最高$谷维

素含量和精炼率综合指标较理想$故选择脱色时间

!3&2"&23 Q., 2 个水平进行响应面试验# 由图 2 可

看出$随脱色温度的上升$脱色率呈微弱上升趋势$

精炼率和谷维素含量呈先上升后下降趋势$综合考

虑$脱色温度为 ("[时$各项指标较理想$故选择脱

色温度 83&("&(3[ 2 个水平进行响应面试验#

注,脱色温度 #""[$脱色时间 2" Q.,#

图 $%活性白土添加量对米糠油脱色的影响

8#
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注,脱色温度 #""[$活性白土添加量 2:#

图 &%脱色时间对米糠油脱色的影响

注,活性白土添加量 2:$脱色时间 2" Q.,#

图 '%脱色温度对米糠油脱色的影响

!'#'!6响应面试验

!'#'!'#6模型的建立及方差分析

在单因素试验的基础上$以脱色率("*&谷维素

含量(7*&精炼率(A*为考察指标$选取活性白土添

加量&脱色时间和脱色温度为自变量$进行三因素三

水平的IEa$IOJ,-O, 试验# 活性白土脱色响应面

试验因素水平见表 #$活性白土脱色响应面试验设

计及结果见表 !$活性白土脱色方差分析见表 2#

表 $%活性白土脱色响应面试验因素水平

水平
@活性白土

添加量):

B脱色

时间)Q.,

(脱色

温度)[

$# !'!3 !3 83

$" !'3" 2" ("

$# !'%3 23 (3

66利用BOZ.0, $HaKON;8'"'& 软件对表 ! 脱色率

试验结果进行多元拟合回归$得到脱色率的多项回

归方程为 "f%(C#& $"C!#@$"C!2Bq"G9%(

$"C%8@B$"C8!@($#C2!B($#G9#@

!

$!G%2B

!

$#C%((

!

#

由表 2 可知$失拟项 :为 "C!!% "$大于 "C"3$

不显著$模型的:j"C""" #$极显著$说明该模型的

预测值与实际值比较相符$试验结果可靠# 由 :值

可知$(&@B&@(影响显著(:j"C"3*$B(&@

!

&B

!和

(

!影响极显著(:j"C"#*# 由 D检验可知$2 个因

素贡献率为(kBk@#

表 &%活性白土脱色响应面试验设计及结果

试验号 @ B ( "): 7): A):

"# # $# " %3'!8 !'"8 8%'3&

"! $# " # %%'!# !'#! 8('2!

"2 " $# $# %2'2& !'"3 88'#9

"9 " $# # %&'(! !'## 8%'%#

"3 " # $# %3'"" !'"% 8('2%

"& # " # %3'&8 !'"% 8%'3&

"% " " " %('%2 !'#9 (#'!8

"8 " " " %('"2 !'#9 ("'"!

"( " " " %8'&9 !'#9 8('(&

#" # # " %2'%( !'"& 8%'%8

## $# " $# %9'38 !'"( 8('#!

#! # " $# %&'23 !'#! 8('8(

#2 " " " %8'(( !'#9 ("'(#

#9 $# $# " %9'&% !'"% 88'"!

#3 " # # %2'!& !'"3 88'8(

#& " " " %('9" !'#9 (#'!#

#% $# # " %&'2# !'#" 8('9#

表 '%活性白土脱色方差分析

来源 平方和 自由度 均方 D值 :值 显著性

模型 %2'%2 ( 8'#( 2"'%# j"'""" # 极显著

@ "C23 # "C23 #C2# "C!(" &

B "C99 # "C99 #C&9 "C!9# 2

( #C%( # #C%( &C&( "C"2& # 显著

@B !C93 # !C93 (C#8 "C"#( # 显著

@( !C%! # !C%! #"C!" "C"#3 ! 显著

B( %C"! # %C"! !&C2! "C""# 9 极显著

@

!

8C9" # 8C9" 2#C3" "C""" 8 极显著

B

!

2#C99 # 2#C99 ##%C8& j"C""" # 极显著

(

!

#2'9( # #2'9( 3"'38 "'""" ! 极显著

残差 #'8% % "'!%

失拟项 #'#% 2 "'2( !'!2 "'!!% " 不显著

纯误差 "'%" 9 "'#%

总误差 %3'&" #&

!'#'!'!6活性白土吸附脱色最优条件的确定及

验证

以脱色率为考察指标$兼顾谷维素含量和精炼

率$由响应面软件得出理论最优因素水平分别为活

性白土添加量 !'9&:&脱色时间 2"'9! Q.,&脱色温

度 8('(%[$在此条件下的理论脱色率为 %(G#2:#

考虑到试验操作的可行性$将工艺条件修正为活性

白土添加量 !'3:&脱色时间 2" Q.,&脱色温度

("[$在此条件下进行验证试验$米糠油脱色率为

%('#3:$与预测结果接近$预测可靠$此时米糠油中

的谷维素含量为 !'#9:$精炼率为 ("'"3:#

(#
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!'!6硅胶吸附脱色

!'!'#6单因素试验

硅胶添加量&脱色时间&脱色温度对米糠油脱色

的影响分别见图 9&图 3 和图 &#

注,脱色时间 2" Q.,$脱色温度 ("[#

图 D%硅胶添加量对米糠油脱色的影响

注,硅胶添加量 2:$脱色温度 ("[#

图 E%脱色时间对米糠油脱色的影响

注,硅胶添加量 2:$脱色时间 2" Q.,#

图 F%脱色温度对米糠油脱色的影响

66由图 9 可看出,随着硅胶添加量的增加$脱色率

呈上升趋势$硅胶添加量超过 !'":之后$脱色率上

升缓慢%随着硅胶添加量的增加$谷维素含量呈先略

上升后下降趋势$而精炼率变化不明显# 综合考虑

取硅胶添加量 #'%3:&!'"":&!'!3: 2 个水平进

行响应面试验# 由图 3 可看出$随着脱色时间的延

长$脱色率先上升后趋于稳定$谷维素含量和精炼率

整体呈略下降趋势# 脱色时间为 2" Q., 时$脱色率

达到最高$谷维素含量和精炼率综合指标较理想$故

选择 !3&2"&23 Q., 2 个水平进行响应面试验# 由图

& 可看出$随脱色温度的升高$脱色率呈先上升后微

弱下降趋势$谷维素含量呈先上升后下降趋势$精炼

率变化较小$综合考虑$脱色温度为 8"[时$各项指

标较理想$故选择脱色温度 %3&8"&83[ 2 个水平进

行响应面试验#

!'!'!6响应面试验

!'!'!'#6模型的建立及方差分析

在单因素试验的基础上$以脱色率("*&谷维素

含量(7*&精炼率(A*为考察指标$选取硅胶添加

量&脱色时间和脱色温度为自变量$进行三因素三水

平的IEa$IOJ,-O, 试验# 硅胶脱色响应面试验因

素水平见表 9$硅胶脱色响应面试验设计及结果见

表 3$硅胶脱色方差分析见表 &#

表 D%硅胶脱色响应面试验因素水平

水平 @硅胶添加量): B脱色时间)Q., (脱色温度)[

$# #'%3 !3 %3

$" !'"" 2" 8"

$# !'!3 23 83

表 E%硅胶脱色响应面试验设计及结果

试验号 @ B ( "8E 78E A8E

"# " " " 93'!2 !'## 8('#!

"! " $# # 9!'82 !'"# 83'#!

"2 # # " 9#'29 #'(3 8!'"3

"9 $# $# " 9!'(% !'"2 82'#!

"3 " $# $# 9#'!9 !'"# 8#'%3

"& " " " 9&'#! !'#" 88'(3

"% # $# " 9!'#% !'"& 8%'!!

"8 " # # 99'3# !'"8 83'9!

"( # " # 92'(! !'"% 8&'!(

#" " " " 93'8% !'#" 88'!#

## $# # " 9!'%! !'"# 82'%%

#! $# " $# 92'9% !'"3 83'!8

#2 " " " 9&'"# !'#" 8('2(

#9 " " " 93'(( !'"% 8%'%!

#3 # " $# 92'#" !'"9 8&'2%

#& " # $# 9#'#9 #'(( 89'#9

#% $# " # 99'22 !'"8 83'!2

表 F%硅胶脱色方差分析

来源 平方和 自由度 均方 D值 :值 显著性

模型 99'%( ( 9'(8 ##'%" "'""" ( 极显著

@ #C#" # #C#" !C38 "C#3! &

B "C"2 # "C"2 "C"% "C%(9 !

( 3'3# # 3'3# #!'(& "'""8 % 极显著

@B "'"8 # "'"8 "'!" "'&%" "

@(

9'""

H$""9

#

9'""

H$""9

('9#

H$""9

"'(%& 9

B( "'%( # "'%( #'8& "'!#9 &

@

!

3'9! # 3'9! #!'%9 "'""( # 极显著

B

!

!9'93 # !9'93 3%'98 "'""" # 极显著

(

!

9'!3 # 9'!3 ('(( "'"#3 ( 显著

"!

7<=>?@=A5 ?>BC?4566666666666666!"!! DEFG9% >EG#



续表 F

来源 平方和 自由度 均方 D值 :值 显著性

残差 !'(8 % "'92

失拟项 !'9% 2 "'8! &'3& "'"3" 9 不显著

纯误差 "'3" 9 "'#2

总误差 9%'%% #&

66利用BOZ.0, $HaKON;8'"'&软件对表 3脱色率试

验结果进行多元拟合回归$得到脱色率的多项回归方

程为 "f93C89 $"C2%@q"C"&2Bq"C82($"G#3@B

$#G"""H$""!@(q"C93B($#C#2@

!

$!C9#B

!

$#C""(

!

#

由表 & 可知$失拟项 :为 "C"3" 9$大于 "C"3$

不显著$模型的:j"C"#$极显著$说明该模型的预

测值与实际值比较相符$试验结果可靠# 由 :值可

知$(

!影响显著(:j"C"3*$(&@

!和 B

!影响极显著

(:j"C"#*# 由 D检验可知$2 个因素贡献率为

(k@kB#

!'!'!'!6硅胶吸附脱色最优条件的确定及验证

以脱色率为考察指标$由响应面软件得出理论

最优因素水平分别为硅胶添加量 #'((:&脱色时间

!('(8 Q.,&脱色温度 8#'8([$在此条件下的理论

脱色率为 9&'"!:# 考虑到试验操作的可行性$将

工艺条件修正为硅胶添加量 !'":&脱色时间 2"

Q.,&脱色温度 8![$在此条件下进行验证试验$米

糠油脱色率为 9%:$与预测结果接近$预测可靠$此

时脱色米糠油中的谷维素含量为 !'#":$精炼率为

88'2&:#

!'26脱色前后米糠油色泽比较

米糠原油&活性白土脱色米糠油&活性白土与硅

胶联合脱色米糠油色泽比较结果见表 %#

表 O%各阶段米糠油的色泽#&EPD ..罗维朋比色槽$比较

米糠油 i e

米糠原油 23 #3'"

活性白土脱色米糠油 #( #'3

活性白土与硅胶联合

脱色米糠油
3 "'2

66由表 % 可知$米糠原油经活性白土脱色后色泽

由i23&e#3 降至i#(&e#'3$效果较好$能够被活性

白土吸附的天然色素与呈色组分基本脱除# 再采用

硅胶脱除皂化物&类脂物和金属离子等呈色组分后$

米糠油色泽为i3&e"'2$呈浅黄色$色泽明显改善#

'%结%论

以脱色率为主要考察指标$兼顾谷维素含量和

精炼率$研究活性白土与硅胶联合脱色工艺对高酸

值米糠油脱色效果的影响# 采用单因素试验和响应

面试验对脱色工艺条件进行优化$结果表明,活性白

土脱色最优工艺条件为活性白土添加量 !'3:&脱

色时间 2" Q.,&脱色温度 ("[%硅胶脱色最优工艺

条件为硅胶添加量 !'":&脱色时间 2" Q.,&脱色温

度 8![# 在最优工艺条件下$活性白土脱色后$米

糠油脱色率为 %('#3:$谷维素含量为 !'#9:$精炼

率为 ("'"3:%再经硅胶脱色后$米糠油脱色率为

9%:$谷维素含量为 !'#":$精炼率为 88'2&:# 经

活性白土与硅胶联合脱色后$米糠油呈浅黄色$色泽

(!3'9 QQ罗维朋比色槽*为i3&e"'2#
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