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棉籽粕脱酚效果影响因素分析

孙亚森，韩文杰，杨伟国，王如南
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摘要：为了降低棉籽粕中游离棉酚含量，通过实验室及生产线跟踪研究了溶剂萃取法脱酚工艺参

数、脱酚方法（膨化预处理法、溶剂萃取法）、原料产地和储存时间对棉籽粕脱酚效果的影响。结果

表明：工业生产中，在棉坯粉末度２５％～２８％、棉坯水分含量３．５％～４．５％、甲醇体积分数８５％ ～
９０％、脱酚温度５５℃左右、逆流萃取脱酚料液比（物料质量与新鲜甲醇溶剂体积比）１∶（０．５～０．６）
条件下，棉籽粕脱酚效果较好；溶剂萃取法脱酚效果优于膨化预处理法；对于棉籽原料产地，棉酚的

脱除容易程度为北疆＞南疆＞河北，与棉籽的粗脂肪酸值大小正好相反；棉籽储存时间越长，棉酚
越难以脱除。因此，选择新鲜、粗脂肪酸值低的棉籽原料，严格控制溶剂萃取脱酚工艺参数，可以得

到更低游离棉酚含量的棉籽粕。
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　　我国是棉花种植和加工大国，棉籽作为棉花加
工副产物，资源丰富［１］。棉籽粕是棉籽加工生产棉

籽油过程中的主要副产物，其粗蛋白质含量丰富，可

以作为畜禽饲料主要的蛋白源［２－４］。但是，未进行

脱酚处理的棉籽粕中含有游离棉酚［５］，游离棉酚是

一种黄色的多酚联萘二醛化合物［６］，其被畜禽摄入

后会抑制畜禽生长和生育［７－８］，使棉籽粕的应用受

限。因此，如何降低棉籽粕中游离棉酚的含量，一直

是行业研究的课题。

本公司棉籽粕生产线采用液－液萃取两步法进
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行脱脂、脱酚，棉籽经对辊剥壳机剥壳后获得棉籽

仁，棉籽仁经软化、轧坯、烘干预处理后，先使用６号
溶剂将棉坯中的棉籽油萃取出来，再使用甲醇脱除

棉酚，然后对脱酚后的物料进行梯度低温烘干，得到

脱酚棉籽粕［９］。本研究以实验室和生产线相结合

的方法，对原料棉籽及生产过程中影响棉酚脱除效

果的因素进行分析，旨在指导企业生产，得到低游离

棉酚含量的棉籽粕产品。

１　材料与方法
１．１　试验材料

棉籽，晨光生物科技集团克拉玛依有限公司；正

己烷、甲醇、苯胺等试剂均为分析纯。

棉籽粕生产线；ＡＣＱＵＩＴＹ高效液相色谱仪，美
国沃特世公司；Ｒ２０１ＢＬ型旋转蒸发仪，上海申生科
技有限公司；ＡＬ１０４型电子天平，瑞士梅特勒－托利
多公司；１２００型分光光度计，ＵＮＩＣ公司；ＨＨ－４数
显水浴锅，国华电器有限公司。

１．２　试验方法
１．２．１　膨化预处理对棉籽粕中棉酚含量的影响

棉籽经对辊剥壳机剥壳后获得棉籽仁，棉籽仁

经软化、轧坯（坯片厚度 ０．３０～０．３５ｍｍ，粉末度
２０％～３０％）、调质（调质出料温度７５～８０℃，出料
水分含量８％～９％ ）、膨化（出料温度１０５～１１０℃，
水分含量７％ ～８％）后 ，进入浸出车间提油、脱溶、
干燥后得到棉籽粕。

１．２．２　脱脂棉籽粕的制备
取１．２．１中经软化、轧坯后的棉坯，在实验室按

照料液比１∶４加入正己烷浸泡３０ｍｉｎ，重复浸泡６
次，得到残油低于１％的脱脂棉籽粕。
１．２．３　溶剂萃取法脱酚
１．２．３．１　浸泡法脱酚

在一定温度下，将１．２．２中得到的脱脂棉籽粕
用一定体积分数的甲醇按料液比１∶４浸泡提取（浸
提）３次，每次３０ｍｉｎ，固相物在１０５℃烘箱中烘干
１ｈ，粉碎后得脱酚棉籽粕。
１．２．３．２　逆流（梯度）萃取法脱酚

取１．２．２中的脱脂棉籽粕，倒入喷淋装置中，逆
流萃取６次，最后一次为新鲜溶剂（除最后一次外，
其他梯度萃取的料液比均为 １∶１），每次淋液
１５ｍｉｎ，所得湿粕在１０５℃烘箱中烘干１ｈ，粉碎后
得脱酚棉籽粕。

１．２．４　棉坯粉末度的测定
取１００ｇ棉坯，使用０．１５ｍｍ（１６目）筛往复筛

分３０次，以筛下物的质量占棉坯的质量计算粉
末度。

１．２．５　棉酚含量、水分含量、氢氧化钾蛋白质溶解
度、酸值的测定

按照ＧＢ／Ｔ１３０８６—２０２０测定游离棉酚含量，按
照ＩＳＯ６８６６－１９８５测定总棉酚含量，按照 ＧＢ／Ｔ
１４４８９．１—２００８测定水分含量，按照ＧＢ／Ｔ１９５４１—２０１７
测定氢氧化钾蛋白质溶解度，按照ＧＢ５００９．２２９—２０１６
测定粗脂肪酸值。

２　结果与讨论
２．１　浸泡法脱酚工艺参数的确定
２．１．１　棉坯粉末度对棉籽粕脱酚效果的影响

以北疆产水分含量为１２％的棉籽为原料，调整
预处理车间轧坯机的磨辊间距，获得不同粉末度的

棉坯，然后按１．２．２方法进行脱脂，再按１．２．３．１方
法，在甲醇体积分数８５％、浸提温度５５℃条件下进
行脱酚处理，得到脱酚棉籽粕，检测其棉酚含量，结

果如表１所示。
表１　棉坯粉末度对棉籽粕脱酚效果的影响

棉坯粉末度／％ 游离棉酚含量／
（ｍｇ／ｋｇ）

总棉酚含量／
（ｍｇ／ｋｇ）

２４．４２ ３３１ １１３３８

２５．１６ ２６４ １０９０８

２７．５１ ２７１ ９５６３

２７．５０ ２３５ １１０６８

２７．９１ ２０７ ９７７８

２８．０１ ２８１ １０３４５

２８．５２ ３５２ １０４３２

２９．０５ ３８６ １１７３４

　　由表１可知，当棉坯粉末度在２５％ ～２８％时，
棉籽粕中游离棉酚含量较低，脱酚效果较好。棉坯

粉末度较高，会降低甲醇的渗透效果，使棉酚脱除效

果不理想，并且在脱脂浸出器筛板下渗滤出大量的

渣子，堵塞循环泵；而棉坯粉末度过低，则会加快溶

剂渗透速率，导致浸出器内部不存液，降低棉坯与甲

醇的接触时间，从而降低脱酚效果。因此，实际生产

时将棉坯粉度控制在２５％～２８％为宜。
２．１．２　棉坯水分含量对棉籽粕脱酚效果的影响

从预处理车间取水分含量较高的粉末度为

２７％的棉坯（原料为北疆产棉籽），在实验室１０５℃
烘箱中控制不同干燥时间，制得不同水分含量的棉

坯，然后按１．２．２方法进行脱脂，再按１．２．３．１方
法，在甲醇体积分数８５％、浸提温度５５℃条件下进
行脱酚处理，得到脱酚棉籽粕，检测其棉酚含量，结

果如表２所示。
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表２　棉坯水分含量对棉籽粕脱酚效果的影响

棉坯水分

含量／％
游离棉酚含量／
（ｍｇ／ｋｇ）

总棉酚含量／
（ｍｇ／ｋｇ）

３．２３ ５０７ １１４０２
３．３５ ５９８ １１４３７
３．５８ ４３０ １１０８２
３．７９ ４３５ １１７３８
３．８１ ４２０ １１９２０
３．９６ ３４２ １１２０３
３．９９ ２０７ １１３９４
４．４８ ２６１ １１２２３
４．６５ ４１５ １１５４３

　　由表２可知，随着棉坯水分含量的增加，棉籽粕
中游离棉酚含量呈先降低后增加的趋势，棉坯水分

含量控制在３．５８％ ～４．４８％时脱酚效果较好。棉
坯水分含量过高，会降低甲醇的渗透效果和脱酚循

环液的浓度，从而降低脱酚效果；棉坯水分含量过

低，会增加棉坯粉末度，导致浸出器淋液效果变差。

因此，实际生产中控制棉坯水分含量在 ３．５％ ～
４．５％为佳。
２．１．３　浸提温度对棉籽粕脱酚效果的影响

以北疆产棉籽为原料，经软化、轧坯后得棉坯（控

制粉末度２７％，水分含量４．０％），然后按１．２．２方法
进行脱脂，再按１．２．３．１方法，在甲醇体积分数８５％，
浸提温度分别为４５、５０、５５、６０℃下进行脱酚处理，得
到脱酚棉籽粕，检测其棉酚含量，结果如表３所示。

表３　浸提温度对棉籽粕脱酚效果的影响

浸提

温度／℃
脱酚棉籽粕／（ｍｇ／ｋｇ）

游离棉酚含量 总棉酚含量

脱酚液／（ｍｇ／ｋｇ）
游离棉酚含量

４５ ７６６ １０２４７ ８８９
５０ ７３１ １０４３４ ８８０
５５ ５１８ １０５９２ ８１２
６０ ５００ １１００７ ８０３

　　由表３可知，随着浸提温度的升高，棉籽粕中游
离棉酚含量逐渐降低，而总棉酚含量逐渐增加。这

是因为浸提温度升高，更多的游离棉酚转化为结合

棉酚，溶解到脱酚液中的游离棉酚含量减少所致。

考虑到甲醇沸点为６４．７℃，温度过高溶剂易汽化，
会导致脱酚系统正压过大，而且溶剂易逸出，增加溶

剂消耗，因此实际生产中浸提温度控制在５５℃左右
为宜。

２．１．４　甲醇溶液体积分数对棉籽粕脱酚效果的
影响

其他条件同２．１．３，固定浸提温度为５５℃，改变
甲醇溶液体积分数，考察甲醇体积分数对棉籽粕脱

酚效果的影响，结果如表４所示。
表４　甲醇体积分数对棉籽粕脱酚效果的影响

甲醇体积

分数／％
游离棉酚

含量／（ｍｇ／ｋｇ）
总棉酚含

量／（ｍｇ／ｋｇ）
氢氧化钾蛋白

质溶解度／％

８０ ５３０ １０５３６ ５５．６１
８５ ３２３ ９４５９ ４８．７２
９０ ３２２ ８９１０ ４５．６２
９５ ２８２ ８５２９ ３８．１２

　　由表４可知，随着甲醇溶液体积分数的升高，棉
籽粕中游离棉酚和总棉酚含量均逐渐降低，但棉籽

粕的氢氧化钾蛋白质溶解度也降低，这会降低棉籽

粕品质。因此，实际生产时将甲醇体积分数控制在

８５％～９０％之间为宜。
２．２　逆流萃取法脱酚中脱脂棉籽粕质量与新鲜溶
剂体积比（料液比）对脱酚效果的影响

以北疆产棉籽为原料，经软化、轧坯后得棉坯

（控制粉末度２７％，水分含量４．０％），然后按１．２．２
方法进行脱脂，再按１．２．３．２方法，在新鲜溶剂甲醇
体积分数８５％的条件下，改变料液比，在生产线上
进行脱酚处理，得到脱酚棉籽粕，检测其棉酚含量，

结果如表５所示。
表５　料液比对棉籽粕脱酚效果的影响

料液比 游离棉酚含量／（ｍｇ／ｋｇ） 总棉酚含量／（ｍｇ／ｋｇ）
１∶０．４ ３９６ ９８７２
１∶０．５ ３３４ ９８３４
１∶０．６ ２９８ ９３２５
１∶０．７ ２５４ ９４５３

　　由表５可知，随着料液比的降低，棉籽粕中游离
棉酚和总棉酚含量整体上逐渐降低。料液比降低，

有更多的溶剂与物料接触，提升对物料的萃取效果。

但是脱酚系统中过高的新鲜甲醇补充量会增加系统

的溶剂气体压强，使整个系统形成正压运行的状态，

这会增加溶剂尾气外排的负荷，增加溶剂消耗；而且

过多的溶剂也会造成物料中溶剂含量过高，增加蒸

汽的消耗以及溶剂的损耗，从而增加生产成本［９］。

因此，实际生产中料液比以 １∶（０．５～０．６）为佳。
２．３　脱酚方法对棉籽粕脱酚效果的影响

降低游离棉酚的方法有很多，行业中常用的

主要有溶剂萃取、膨化预处理、生物发酵等方

法［１０］，每个方法各有其优缺点，本文研究了膨化预

处理技术和溶剂萃取法的脱酚效果。以北疆产水

分含量１２％的棉籽为原料，按照１．２．１方法采用
膨化预处理技术降低棉籽粕中游离棉酚含量，同

时在生产线上经剥壳、软化、轧坯后〔坯片厚度

（０．３０±０．０２）ｍｍ，粉末度２７％ ～２８％〕，按１．２．２

８９ ＣＨＩＮＡＯＩＬＳＡＮＤＦＡＴＳ　　　　　　　　　　　　　　２０２３Ｖｏｌ．４８Ｎｏ．１１



方法脱脂，再按 １．２．３方法进行溶剂萃取法脱酚
（其中脱酚溶剂甲醇体积分数为８５％，浸提温度为
５５℃，逆流萃取法料液比为１∶０．５），考察不同方
法的脱酚效果，结果如表６所示。
　 表６　脱酚方法对棉籽粕脱酚效果的影响 ｍｇ／ｋｇ

方法 游离棉酚含量 总棉酚含量

膨化预处理法 １２０５ ９８５４
浸泡法 ４６３ ９０７９
逆流萃取法 ９８１ ９２２７

　　由表６可知，３种脱酚方法中，膨化预处理法的
游离棉酚和总棉酚含量最高。这是因为膨化预处理

法主要是靠物料与筒壁进行剧烈的摩擦、揉搓、挤压

后产生的高温高压使蛋白质适度变性，细胞壁被充

分破坏，油脂扩散到物料表面，同时大部分游离棉酚

同棉籽中的蛋白质、磷脂、糖类等结合生成结合棉

酚，从而使棉籽粕中游离棉酚含量降低，而溶剂萃取

法一方面在湿热环境下，游离棉酚与磷脂、蛋白质等

反应生成结合棉酚，另一方面甲醇可催化游离棉酚

由醛式转变为醇酮式［１１］，还有一部分游离棉酚溶解

到甲醇中，从而大大降低了棉籽粕中游离棉酚含量，

使溶剂萃取法脱除游离棉酚的能力更强。本研究

中，浸泡法的脱酚效果优于逆流萃取法，这是因为浸

泡法中溶剂与物料接触时间更长，萃取更充分，但浸

泡法多用于实验室，逆流萃取法能够更好地应用于

生产中。

２．４　原料棉籽对棉籽粕脱酚效果的影响
２．４．１　棉籽产地的影响

分别以河北（水分含量１２．３４％）、南疆（水分含
量１１．４４％）和北疆（水分含量１１．９２％）３个产地的
棉籽为原料，在生产线上经剥壳、软化、轧坯、脱脂

后，按１．２．３．１方法在甲醇体积分数８５％、浸提温
度５５℃下进行浸泡脱酚，得到脱酚棉籽粕，检测其
棉酚含量，结果如表７所示。

表７　棉籽产地对棉籽粕脱酚效果的影响

原料
粗脂肪酸值

（ＫＯＨ）／（ｍｇ／ｇ）
游离棉酚

含量／（ｍｇ／ｋｇ）
总棉酚

含量／（ｍｇ／ｋｇ）

河北棉籽 ５．２４ ８５０ １１０４０
南疆棉籽 ３．４３ ５６７ １０１６２
北疆棉籽 ３．１３ ４８８ ９８８０

　　由表７可知，３个产地的棉籽粕中棉酚脱除的
容易程度为北疆＞南疆 ＞河北，而河北棉籽的粗脂
肪酸值最高，其次是南疆棉籽，最后是北疆棉籽，与

棉酚脱除容易程度正好相反。这可能与日照和棉籽

成熟度有关，新疆日照充足，棉籽成熟度高，游离脂

肪酸含量较低，棉酚更易脱除。

２．４．２　棉籽储存时间的影响
以北疆产的新鲜棉籽为原料，分别放置２、４、６

个月，然后再按照２．４．１操作进行脱酚处理得到脱
酚棉籽粕，检测其棉酚含量，结果如表８所示。

表８　棉籽储存时间对棉籽粕脱酚效果的影响

储存时间（月）
游离棉酚

含量／（ｍｇ／ｋｇ）
总棉酚

含量／（ｍｇ／ｋｇ）

０ ４６３ １０３７９
２ ５３５ １０５６１
４ ６６１ １１５７１
６ ６６７ １１３８２

　　由表８可知，随着原料棉籽储存时间的延长，脱
酚棉籽粕中游离棉酚含量和总棉酚含量均逐渐增

加。这可能是因为随着储存时间的延长，棉籽色腺

体内的棉酚变得更难脱除。

３　结　论
工业生产中，为了获得游离棉酚含量低的棉籽

粕，棉坯粉末度控制在２５％ ～２８％，棉坯水分含量
控制在３．５％～４．５％之间，脱酚溶剂甲醇体积分数
控制在８５％～９０％之间，脱酚温度在５５℃左右，逆
流萃取脱酚料液比（物料质量与新鲜甲醇溶剂体积

比）以 １∶（０．５～０．６）为佳。另外，对于棉籽原料产
地来说，棉酚的脱除容易程度为北疆＞南疆＞河北，
与原料粗脂肪酸值大小顺序正好相反，且棉籽储存

时间越长越不利于棉酚的脱除。因此，工业生产中

要控制好脱酚工艺参数，同时选择新鲜、成熟度高、

粗脂肪酸值低的棉籽原料，以达到较好的棉籽粕脱

酚效果。
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ｃ＝１．７４１１、ｇ＝４．５９４８时，ＳＶＭ分类模型的测试集
分类准确率为 ９５．８％，五折交叉验证准确率为
８９．６％。因此，制得的可视化传感器阵列可以实现４
种食用植物油的分类识别，嗅觉可视化技术用于食

用植物油检测是可行的。
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