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凤丹牡丹籽油的提取工艺优化及脂肪酸组成分析
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摘要!对常规正己烷提取法提取凤丹牡丹籽油的工艺进行了优化!并与超声辅助正己烷提取法进行

了比较!采用气相色谱%质谱联用技术"C@%D>$确定了凤丹牡丹籽油的脂肪酸组成% 结果表明'

常规正己烷提取法提取凤丹牡丹籽油的最优条件为料液比 #i1&提取时间 & Q&提取温度 10d!在此

条件下牡丹籽油得率为 2"51$<!提取率达 )250<#超声辅助正己烷提取法在超声功率 20" F&超

声时间 !" ,.E&提取温度 0"d&料液比 #i1 条件下!牡丹籽油得率为 2"512<!提取率达 )25'<% 凤

丹牡丹籽油以亚麻酸&亚油酸&棕榈酸和硬脂酸为主!其不饱和脂肪酸及亚麻酸含量分别达

&0 '̂$<和 1"5"$'<% 与常规正己烷提取法相比!超声辅助正己烷提取凤丹牡丹籽油具有提取效

率高&提取温度低等优势!有利于保证牡丹籽油品质%
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((凤丹又名铜陵凤丹$主产于陕西'山东菏泽'

河南洛阳等地$是油用牡丹的主要品种之一% 因

牡丹籽油中含有多达 #$ 种脂肪酸$且富含人体所

需多不饱和脂肪酸如亚油酸和亚麻酸$!"## 年经

国家卫生部批准将牡丹籽油列入食用油名
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单(# %2)

% 随着油用牡丹资源量的逐年增加$我国

现阶段的牡丹籽油加工产业也逐步发展起来% 目

前$提取牡丹籽油的工艺主要有压榨法'超声辅助

提取法'超临界 @a

!

萃取法'微波辅助提取法和有

机溶剂提取法(' %1)

% 压榨法提油率和副产物利用

率低$超临界 @a

!

萃取法设备昂贵'经济性较

差(0)

% 有机溶剂提取法成本低廉'出油率高'易于

工业化$超声辅助有机溶剂提取可节省提取时间

和提高效率($ %&)

% 易军鹏等(')利用超声辅助石油

醚提取牡丹籽油$出油率达 !'50!<% 本文在此基

础上开展凤丹牡丹籽油正己烷高效提取工艺研

究$并在常规有机溶剂法优化基础上进行超声辅

助有机溶剂法研究$以期为提高油用牡丹资源利

用率'高品质牡丹籽油开发'拓宽牡丹籽油的利用

途径提供理论依据和技术基础%

78材料与方法

#5#(实验材料

凤丹牡丹籽产自山东菏泽$脱壳后取籽仁$

'0d干燥 & Q$粉碎$筛分$取 1" j#"" 目粉末贮于干

燥器中$备用%

正己烷'甲醇'浓硫酸$均为分析纯!蒸馏水为实

验室自制%

C@%!"#" 气质联用仪"上海岛津国际贸易有

限公司#$ Ò%0!""*超声清洗机$J*%0!?旋转蒸

发仪$ _AC)#'af电热鼓风干燥箱$ON2!F#"""?

型高性能中药粉碎机%

#5!(实验方法

#5!5#(牡丹籽油的提取

称取 !"5"" M牡丹籽仁粉末于三口烧瓶中$按

既定料液比加入正己烷$置于恒温水浴"或一定功

率的超声清洗机#中提取一定时间% 抽滤$减压蒸

除滤液中溶剂$1"d下干燥剩余物至恒重$准确称

重$按下式计算牡丹籽油得率%

牡丹籽油得率o

!

#

!

!

h#""<

式中&!

#

为牡丹籽油质量$M!!

!

为牡丹籽仁粉

末质量$M%

#5!5!(牡丹籽含油量的测定

牡丹籽含油量按 Cfb=#''&&5#*!""& +植物

油料 含油量测定,方法测定%

#5!52(牡丹籽油脂肪酸组成的C@%D>分析

甲酯化&称取 #5""" " M牡丹籽油于具塞锥形瓶

中$加入 #" ,G硫酸%甲醇"体积比 #i#"#$于 $"d

超声 # Q$用等体积正己烷萃取$萃余物用等体积正

己烷复萃$合并两次萃取物$用蒸馏水洗涤多次至分

层良好% 用无水硫酸钠干燥萃取物$过滤$离心沉降

滤液"0 """ 9b,.E$#" ,.E#$取上清液用作 C@%D>

分析样品())

%

C@条件(#")

&AY%0D> 石英毛细管柱"2" ,h

"5!0 ,,h"5!0

!

,#!升温程序为 &"d保留 0 ,.E$

以 !"db,.E升至 !""d$保留 #" ,.E$再以 #db,.E

升至 !0"d$保留 #" ,.E!汽化室温度 !0"d!载气

为高纯 B

!

"))5)))<#$流量 #5" ,Gb,.E!进样量

#

!

G!分流比 2"i#%

D>条件&*H离子源$电离电压 $" ;k$离子源温

度 !2"d!四极杆温度 #0"d$扫描范围 '" j0""$扫

描周期 # X%

98结果与分析

!5#(牡丹籽的含油量

采用 #5!5# 方法进行 2 次平行提取实验$获

得清 亮 的 淡 黄 色 牡 丹 籽 油$ 平 均 含 油 量 为

2!5&"<%

!5!(常规正己烷提取法提取牡丹籽油

!5!5#(单因素实验

!5!5#5#(提取时间对牡丹籽油提取的影响

按料液比 #i1 加入正己烷$在 0"d下分别提取

1'$'&')'#" Q$考察提取时间对牡丹籽油提取的影

响$结果见图 #%

图 78提取时间对牡丹籽油提取的影响

((由图 # 可知$随着提取时间延长$牡丹籽油得率

先增后减$& Q 时牡丹籽油得率最大% 这是由于在

& Q内$原料颗粒内外部之间存在较大的目标物质

浓度差"即扩散推动力#$利于目标物质的溶出% 提

取至 & Q$目标物质在原料颗粒内外部之间的双向扩

散达到动态平衡$牡丹籽油得率达到最大值% 提取

时间超过 & Q$油品长时间受热会产生部分挥发损

失$致使牡丹籽油得率下降%

!5!5#5!(提取温度对牡丹籽油提取的影响

按料液比 #i1 加入正己烷$分别在 '"'0"'1"'

10'$"'$0d下提取 & Q$考察提取温度对牡丹籽油

提取的影响$结果见图 !%

由图 ! 可知$提取温度升高$原料颗粒内部的目

$
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标物质向溶剂中的扩散速率加快$因此在提取温度

'" j10d之间$牡丹籽油得率逐渐增大% 提取温度

超过 10d$牡丹籽油得率降低是高温导致油品中的

低沸点成分挥发所致%

图 98提取温度对牡丹籽油提取的影响

!5!5#52(料液比对牡丹籽油提取的影响

分别按料液比 #i''#i0'#i1'#i$'#i& 和 #i) 加

入正己烷$在 10d下提取 & Q$考察料液比对牡丹籽

油提取的影响$结果见图 2%

图 ;8料液比对牡丹籽油提取的影响

((由图 2 可知$溶剂用量小$溶剂中目标物质在

短时间内即可达到较大浓度$致使原料颗粒内部

目标物质向外扩散的推动力变小$牡丹籽油得率

低% 溶剂太多时$粉末容易浮于液面$固液混合效

果'浸润效果差导致牡丹籽油的提取不充分(##)

%

兼顾提取效果和溶剂成本$料液比 #i1 左右较为

适宜%

!5!5!(正交实验

在单因素实验基础上$选择料液比'提取温度和

提取时间 2 个因素$设计 G

)

"2

2

#正交实验$优化常

规正己烷提取法提取凤丹牡丹籽油的工艺$结果见

表 #%

由表 # 可知$常规正己烷提取法提取凤丹牡丹

籽油的最优工艺条件为?

!

f

!

@

!

$即提取时间 & Q'提

取温度 10d'料液比 #i1$其中提取时间对牡丹籽油

得率影响最大%

在最优工艺条件下进行了 ' 次验证实验$牡丹

籽油得率分别为 2"51"<' 2"5)&<' 2"522<和

2" $̂&<$平均得率为 2"51$<$提取率达 )250<$证

明正交实验所得优化工艺是稳定的$具有可重复性%

表 78正交实验设计及结果

实验号 提取时间bQ 提取温度bd 料液比 得率b<

# $ 1" #i0 !$50#

! $ 10 #i1 !&52#

2 $ $" #i$ !15!)

' & 1" #i1 2"52"

0 & 10 #i$ 2"500

1 & $" #i0 !&50"

$ ) 1" #i$ !&5&'

& ) 10 #i0 !&5$1

) ) $" #i1 !&51#

2

#

!$52$ !&5&& !&5!1

2

!

!)5$& !)5!# !)5"$

2

2

!&5$' !$5&" !&501

3 "!5'# "#5'# ""5&#

!52(超声辅助正己烷提取法提取牡丹籽油

根据易军鹏等(')报道$超声辅助提取牡丹籽

油的最优超声功率为 20" F% 因此$本实验在此基

础上$按料液比 #i1 加入正己烷$设定超声功率

20" F$在 0"d下分别提取 #"'#0'!"''"'1" ,.E$

考察超声时间对牡丹籽油提取的影响$结果见

图 '%

图 <8超声时间对牡丹籽油提取的影响

((超声波能显著增大溶剂分子的运动速度和穿透

力(#!)

% 由图 ' 可知$在 20" F超声辅助作用下$!"

,.E 已完成牡丹籽油的提取$牡丹籽油得率达

2" 1̂2<$提取率达 )25'<$与常规正己烷提取法在

10d下'提取 & Q的效果持平% 因此$超声波对于正

己烷提取凤丹牡丹籽油的过程具有突出的强化效

果$既提高了提取效率$又能因受热时间短而最大限

度地保证牡丹籽油品质%

!5'(牡丹籽油的脂肪酸组成

利用C@%D>检测了超声辅助正己烷提取法所

得牡丹籽油的脂肪酸组成% 通过检索标准质谱图

库$并参阅有关文献(#2)

$鉴定了凤丹牡丹籽油主要

脂肪酸的化学结构$采用峰面积归一化法确定了各

主要脂肪酸的相对含量$结果见图 0 和表 !%

由图 0 及表 ! 可知$超声辅助正己烷提取法所

&
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得凤丹牡丹籽油主要脂肪酸包括棕榈酸'亚油酸'亚

麻酸和硬脂酸$不饱和脂肪酸"亚油酸和亚麻酸#含

量达 &05'$<$其中亚麻酸含量达 1"5"$'<%

图 =8甲酯化凤丹牡丹籽油的FGHIJ总离子流色谱图

表 98凤丹牡丹籽油的主要脂肪酸组成及含量

保留时间b,.E 脂肪酸 含量b<

!)5")# 棕榈酸 05)0!

2&5"'1 亚油酸 !052)1

2&51$$ 亚麻酸 1"5"$'

2)50&& 硬脂酸 #5&)#

;8结8论

以正己烷为溶剂的有机溶剂法是提取凤丹牡丹

籽油的适宜方法$在单因素实验的基础上$通过正交

实验得到的最优条件为料液比 #i1'提取时间 & Q'

提取温度 10d$在此条件下$牡丹籽油得率为

2" 1̂$<$提取率达 )250<% 基于常规溶剂法正交优

化研究后进行超声辅助正己烷提取牡丹籽油工艺研

究$发现在超声功率 20" F'超声时间 !" ,.E'提取

温度 0"d'料液比 #i1 条件下$牡丹籽油得率为

2" 1̂2<$提取率达 )25'<% 凤丹牡丹籽油中不饱

和脂肪酸含量较高"&05'$<#$其中亚麻酸含量达

1"5"$'<% 超声波具有突出的强化效果$既能大幅

度缩短提取时间$又能显著降低提取温度$提取效率

高$油的品质有保证%
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