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摘要!采用三相分配法!3hh#提取琉璃苣籽油$以琉璃苣籽油得率为指标$对提取时间"料液比"硫

酸铵加量"水相与叔丁醇体积比进行了研究%同时比较了超声波预处理辅助三相分配法!Zh3hh#

和超声波辅助三相分配法!Z3hh#对琉璃苣籽油提取效果的影响& 结果表明'采用 3hh$在料液

比 $l$8"提取时间 !" Q-+"硫酸铵加量 "&18 /(QH"水相与叔丁醇体积比 $l! 时$琉璃苣籽油得率最

大$为 1$&!%;%采用超声波作为过程强化方法$可缩短3hh的提取时间$且Zh3hh优于Z3hh$在超

声波预处理时间 $%" _"超声功率 $"" @"占空比 8";时$琉璃苣籽油得率为 11&82;$比 3hh提高

了 !&1$ 个百分点& 因此$超声波预处理后采用三相分配法是一种有效的油脂提取方法&

关键词!琉璃苣籽油%三相分配法%超声波预处理
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CK_G/TK\GQQK+-RQ_RL\G:T"&18 /(QHG+C ]KLRQTĜ:-KK\GdRTKR_aFG_T:K3#bR:G+KL$l!&Z+CT̂
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肃河西走廊等地大量种植和栽培# 琉璃苣籽油是

#

#亚麻酸&XH>'最丰富的植物源之一$可作为膳

食或食品的补充# XH>可用于治疗多发性硬化症(

糖尿病(心脏病(关节炎(湿疹(自身免疫性疾病(癌

症和经前综合征等,$ #!-

#

近年来$琉璃苣籽油提取常采用索氏提取

法,1-

(超临界7?

!

流体萃取法,<-

(酶辅助冷榨法,8-

#

索氏提取法存在有机溶剂使用量大(提取时间长(提

取过程中夹杂部分杂质等问题%超临界 7?

!

流体萃

取法存在设备昂贵(油脂中非挥发性成分提取困难

等问题%酶辅助冷榨法获得的油脂中乳化物较难分

离$影响了油脂的得率# 因此$国内外研究人员正在

寻找一种绿色(低廉(提取效果佳的提取方法#

三相分配法&3hh'是一种简单的新型分离技

术$将硫酸铵(叔丁醇和动植物细胞匀浆液或酶反应

液混合均匀$静置反应一定时间后形成三相$上相为

有机相&油脂(色素'$中间相为蛋白质或酶富集相$

下相主要为含多糖的水相$实现了油脂的提取和分

离同步完成# 三相分配法具有操作灵活(使用设备

简单(有机溶剂可重复使用等优点# 目前$三相分配

法已应用于麻疯树籽(菽麻籽(油茶籽中油脂的提

取,% #9-

# 超声波辅助三相分配法萃取可在较短时间

内获得较好的提取率,' #$"-

# 超声波处理可用于实

际提取过程之前的预处理或与提取过程同时进行#

刘雷等,$$-将一定量油莎豆粉(水(叔丁醇(硫酸铵混

合后超声处理一定时间$实现了油莎豆油及淀粉的

有效分离$且此法提高了油脂提取率$降低了提取温

度$有效避免了淀粉糊化#

本试验采用三相分配法提取分离琉璃苣籽油$

对提取条件进行了优化$并比较了不同超声波处理

方式辅助三相分配法提取琉璃苣籽油的效果$以期

为琉璃苣籽油的提取提供参考#

$%材料与方法

$&$6试验材料

琉璃苣籽&含油量为 1";以上'$购自兰州韵源

生物科技有限公司$粉碎至 19"

!

Q&<" 目'$储存在

密闭容器中备用# 硫酸铵$叔丁醇$氢氧化钾$石油

醚$乙醇$氯化碘$碘化钾$硫代硫酸钠#

4K+-\-T̂4HhT超声波细胞破碎仪$A., #\G$$"

电子天平$A-:G*F-7k2 #大容量冷冻离心机#

$&!6试验方法

$&!&$6三相分配法提取琉璃苣籽油

在 8" QH圆底玻璃反应器中$将琉璃苣籽粉与

蒸馏水按照一定比例混合后$连续搅拌条件下加入

一定量的硫酸铵$待完全溶解后$将叔丁醇按照一定

比例缓慢加入混合物中$室温下静置提取一定时间$

以 9 """ (̂Q-+ 离心 $" Q-+$得到三相$将上层有机

相收集(过滤$并在 <"U的真空蒸发器中蒸发去除

叔丁醇溶剂$得到琉璃苣籽油#

$&!&!6不同超声波处理方式辅助三相分配法提取

琉璃苣籽油

$&!&!&$6超声波预处理辅助三相分配法&Zh3hh'

按照获得的三相分配法最佳条件$将琉璃苣籽

粉与水按照一定比例加入 8" QH圆底玻璃反应器

中$使用 <" ,A.频率的超声探头$浸入混合物中 "&8

*Q处$采用一定功率(占空比超声波处理一定时间

后$按照 $&!&$ 加入一定量硫酸铵和叔丁醇$涡流振

荡混合后$9 """ (̂Q-+ 离心 $" Q-+$上层有机相经

处理得到琉璃苣籽油#

$&!&!&!6超声波辅助三相分配法&Z3hh'

按照获得的三相分配法最佳条件$将琉璃苣籽

粉与水按照一定比例加入 8" QH圆底玻璃反应器

中$加入一定量硫酸铵和叔丁醇$涡流振荡混合后$

使用 <" ,A.频率的超声探头$采用一定功率(占空

比超声波处理一定时间后$9 """ (̂Q-+ 离心 $"

Q-+$上层有机相经处理得到琉璃苣籽油#

$&!&16玻璃苣籽油酸值(碘值(皂化值(过氧化值的

测定

酸值采用冷溶剂指示剂滴定法 &XY(3$8%9'.

!""9'测定%碘值采用中和滴定法 &XY(3881!.

!""9'测定%皂化值采用中和滴定法&XY(3881<.

!""9'测定%过氧化值采用硫代硫酸钠滴定法&XY(3

8819.!""8'测定#

$&!&<6统计分析

所有试验结果取平均值$使用 [-*̂K_K\:Oe*TL

的方差分析&>D?J>'评估统计显著性#

&%结果与讨论

!&$6三相分配法提取琉璃苣籽油单因素试验

!&$&$6提取时间对琉璃苣籽油提取效果的影响

按照 $&!&$的方法$在料液比 $l$8(硫酸铵加量

"&1 /(QH(水相与叔丁醇体积比 $l$ 条件下$研究提

取时间对琉璃苣籽油提取效果的影响$结果见图 $#

图 $%提取时间对琉璃苣籽油提取效果的影响

'
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66从图 $ 可知$琉璃苣籽油得率随着提取时间的

延长逐渐增加$当提取时间在 !" Q-+ 时琉璃苣籽油

得率最大$为 1"&!8;$此后随着提取时间的延长琉

璃苣籽油得率趋于稳定# 因此$三相分配法提取琉

璃苣籽油的最佳提取时间为 !" Q-+#

!&$&!6料液比对琉璃苣籽油提取效果的影响

按照 $&!&$的方法$在硫酸铵加量 "&1 /(QH(水相

与叔丁醇体积比 $l$(提取时间 !" Q-+条件下$研究料

液比对琉璃苣籽油提取效果的影响$结果见图 !#

图 &%料液比对琉璃苣籽油提取效果的影响

66从图 ! 可知$随着料液比的增加$琉璃苣籽油得

率不断增加$当料液比为 $l$8 时琉璃苣籽油得率最

大$为 1"&<8;$继续增加料液比$琉璃苣籽油得率

开始下降# 当料液较低时$溶液会变得黏稠$影响传

质效果$从而影响琉璃苣籽油的提取$得率较低%但

较高的料液比制备的悬浊液黏度较低$会阻碍叔丁

醇加入后对油脂的提取效果# 因此$三相分配法提

取琉璃苣籽油的最佳料液比为 $l$8#

!&$&16硫酸铵加量对琉璃苣籽油提取效果的影响

按照 $&!&$ 的方法$在料液比 $l$8(水相与叔

丁醇体积比 $l$(提取时间 !" Q-+条件下$研究硫酸

铵加量对琉璃苣籽油提取效果的影响$结果见图 1#

图 '%硫酸铵加量对硫璃苣籽油提取效果的影响

66向悬浮液中添加盐会由于渗透冲击而增加细胞

渗透性,$"-

# 最初$盐的缓慢加入会导致盐溶$从而

增加蛋白质在溶液中的溶解度$随着盐浓度的进一

步增加$由于盐析作用$蛋白质开始沉淀# 这是由于

硫酸铵中的 DA

f

<

和 4?

! #

<

在接近或超过饱和浓度

时与蛋白质形成最高稳定的结构,$!-

# 这种现象分

离了位于细胞不同部位的蛋白质$增加了细胞的孔

隙率和通透性$有助于改善由浓度梯度引起的传质

效果和油脂制备速率# 盐的加入实现了水相(有机

相和细胞壁中蛋白质盐析沉淀相的形成# 另外$脂

蛋白存在于油脂中$也会被盐沉淀$从而提高油脂的

得率# 由图 1 可知$当硫酸铵加量逐渐增加时$硫璃

苣籽油得率和蛋白质沉淀量呈现逐渐增加的趋势$

当硫酸铵加量为 "&18 /(QH时$硫璃苣籽油得率达

到最大$随着硫酸铵加量的继续增加$硫璃苣籽油得

率基本保持不变$而蛋白质的沉淀量呈下降趋势#

因此$三相分配法提取琉璃苣籽油的最佳硫酸铵加

量为 "&18 /(QH#

!&$&<6水相与叔丁醇体积比对琉璃苣籽油提取效

果的影响

按照 $&!&$ 的方法$在料液比 $l$8(硫酸铵加量

"M18 /(QH(提取时间 !" Q-+条件下$研究水相与叔丁

醇体积比对琉璃苣籽油提取效果的影响$结果见图 <#

图 =%水相与叔丁醇体积比对琉璃苣籽油提取效果的影响

66从图 < 可知)当水相与叔丁醇体积比较小时$对

硫璃苣籽油的提取有限%随着水相与叔丁醇体积比

的逐渐增加$硫璃苣籽油得率逐渐增加$当水相与叔

丁醇体积比为 $l! 时$硫璃苣籽油得率达到最大$为

1$&!%;# 因此$三相分配法提取琉璃苣籽油的最佳

水相与叔丁醇体积比为 $l!#

!&!6不同超声波处理方式对三相分配法提取琉璃

苣籽油的影响

!&!&$6超声时间对琉璃苣籽油提取效果的影响

固定超声功率 $"" @和占空比 8";$比较了

Z3hh和Zh3hh两种超声处理方式下$超声时间对

琉璃苣籽油提取效果的影响$结果见图 8#

图 >%超声时间对三相分配法提取琉璃苣籽油的影响
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66由图 8 可知l在 Zh3hh处理方式下$琉璃苣籽

油初始得率随着超声时间的延长增加较快$但继续

延长超声时间$琉璃苣籽油得率增速减缓$这是由提

取开始时细胞快速破裂和高浓度梯度导致的结果%

采用Z3hh提取琉璃苣籽油时$虽与 Zh3hh提取油

脂的趋势相似$但琉璃苣籽油初始得率较低$Z3hh

的提取效果不如 Zh3hh# Zh3hh的最佳超声时间

约为 $%" _$而Z3hh的最佳超声时间约为 !%" _# 结

果表明$采用超声波预处理是非常有效的一种方式#

采用Zh3hh提取油脂时$超声波作用于水与原料$

而采用Z3hh提取油脂时$超声波作用于水(盐(叔

丁醇和原料的多相系统$有两个阶段的传质过程$一

个是从原料到水相$另一个是从水相到叔丁醇相#

另外$Zh3hh超声作用的悬浊液体积比 Z3hh的少$

其可导致悬浊液细胞分裂$从而获得较高的油脂得

率# 因此$在本研究中采用Zh3hh可使超声时间缩

短至 $%" _#

!&!&!6超声功率和占空比对琉璃苣籽油提取效果

的影响

考虑到传感器的腐蚀和由此产生的过量热量$

在使用过程中$并不建议连续使用超声波$超声波的

脉冲模式常常采用占空比来表示# 另外$超声功率

与其振幅成正比$因此功率的增大$增加了空化效应

和机械剪切的超声波的振幅# 长时间通电也会增加

热量和剪切力$这可能会打开或分解细胞和油体#

油体的解体可能使细胞中蛋白质暴露在水相$利于

氢键的形成# 在超声波预处理过程中$盐和叔丁醇

的少量悬浊液暴露在超声波下$可能会增加蛋白质

与水相形成氢键的可行性# 对Zh3hh和Z3hh在超

声时间 1"" _下的超声功率和占空比的不同组合进

行了研究$结果分别见图 %(图 2#

由图 % 可知)除超声功率 $8" @外$随着超声

功率和占空比的增加$整体上琉璃苣籽油得率逐渐

增加%当超声功率为 $""@(占空比为 8";时$琉璃

苣籽油得率最大$为 11&'9;#

图 ?%超声功率和占空比对EFGFF

提取琉璃苣籽油的影响

图 @%超声功率和占空比对EGFF提取琉璃苣籽油的影响

66由图 2 可知)除超声功率 $8" @外$随超声功

率和占空比的增加$整体上琉璃苣籽油得率增加#

超声功率 $"" @和占空比 28;是 Z3hh的最佳参

数$此时琉璃苣籽油得率为 1$&8!;#

!&16琉璃苣籽油不同提取方法的比较!见表 $#

表 $%GFF%EFGFF及EGFF提取琉璃苣籽油的效果比较

项目 3hh Zh3hh Z3hh

提取时间(_ $ !"" $%" !%"

占空比(; "8" "28

超声功率(@ $"" $""

油脂得率(; 1$&!% 11&82 1$&1'

物理状态
淡黄色

透明油状

淡黄色

透明油状

淡黄色

透明油状

酸值&V?A'(&Q/(/' 1&$! 1&"% 1&$$

碘值&E'(&/($"" /' $8% $<' $8$

皂化值&V?A'(&Q/(/' $9% $'< !"!

过氧化值(&/($"" /' $&9 !&" !&1

66由表 $ 可知)与 Z3hh相比$Zh3hh提取时间较

短%3hh提取时间为 !" Q-+$油脂得率为 1$&!%;%

Zh3hh在 $%" _内可以得到 11&82;的油脂得率# 1种

方法提取的油脂理化指标如物理状态(酸值(碘值等差

异不显著# 综合考虑$可采用Zh3hh提取琉璃苣籽油#

'%结%论

采用3hh从琉璃苣籽中提取油脂$在硫酸铵加

量 "&18 /(QH(料液比 $l$8(提取时间 !" Q-+和水相

与叔丁醇体积比 $l! 条件下$琉璃苣籽油得率为

1$&!%;%超声波作为预处理比同时作用能更有效强

化3hh的提取效果# 采用超声波预处理$可将琉璃

苣籽油提取时间从 !" Q-+ 缩短到 $%" _$琉璃苣籽

油得率达到 11M82;# 因此$超声波预处理结合3hh

是一种有效提取琉璃苣籽油的方法#
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_:̂-aT:̂T]GLL0, W-& =KKC 7FTQ$ !"$!$ $18 & < ')

!2!$ #!2!2&

,!%- 王丽媛&水酶法制取鳄梨油研究及副产物的开发利用

,I-&南宁) 广西大学$ !"$9&

,!2- 刘琪&酶辅助醇法同步提取大豆油脂和蛋白的关键技

术及机理研究,7-((中国食品科学技术学会论文集&

上海)中国食品科学技术学会$!"$$&

,!9- 田凌宇&低温碱提水代法逆流提取油菜籽油和蛋白质

,I-&江苏 无锡) 江南大学$ !"$'&

,!'- 张根生$杨慧铎$岳晓霞$等&水酶法提取南瓜籽油过

程中乳状液酶法联合化学法破乳工艺研究,W-&食品

与机械$ !"$9$ 1<&$"') $1' #$<<&

,1"- 李鹏飞&水酶法提取花生油及蛋白质,I-&江苏 无

锡) 江南大学$

$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$

!"$2&

!上接第 $$ 页#

,!- kE?7OHO43ED?[I$ =?D3k$ IOA>k?Y>EH?D>$ T:

GL&I-_:̂-bR:-K+ K\\G::0G*-C_-+ TC-bLTK̂/G+_G+C _TTC

\̂G*:-K+_K\bK̂G/T&()*+,))--./.0+1.2H&',W-&W4*-=KKC

>/̂-*$ !""9$ 99&!') !<9 #!88&

,1- 李童$ 束成杰$ 尹永祺$等&响应面法优化琉璃苣籽油

提取工艺及其脂肪酸成分的测定,W-&江苏农业学报$

!"$2$ 11&<')'$< #'!"&

,<- 任飞$韩发$石丽娜$等&超临界 7?

!

流体萃取琉璃苣籽

油及其脂肪酸分析 ,W-&中国油脂$ !"$"$ 18 &9')

!" #!1&

,8- 4?3?7$ 7?D7A>W$ Z̀DEX>[O$ T:GL&>+:-Ke-CG+:

*K+:T+:K\K-LG+C CT\G::TC QTGLKb:G-+TC \̂KQbK̂G/T_TTC_

b0G+ T+.0QG:-*#G-CTC *KLC a T̂__-+/a K̂*T__,W-&ĥK*T__
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