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摘要!研究了植物沥青中角鲨烯的富集及分离提纯工艺( 通过冷析离心和分子蒸馏对植物沥青中

角鲨烯进行一定量的富集后!考察了溶剂极性'吸附剂用量和吸附时间对提纯后的角鲨烯含量和收

率的影响( 在单因素实验的基础上!通过正交实验优化提纯工艺条件!得出最佳工艺条件为)采用

丙酮与石油醚"体积比 &"h$"&作为溶剂!吸附剂的量分别为硅胶与样品质量比 #h#'活性炭与样品

质量比 &h#( 在最佳工艺条件下!角鲨烯的含量和收率分别达到了 '$:&*V和 '':),V(
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..角鲨烯又名鲨烯)三十碳六烯#是一种包含 ) 个

双键的不饱和开环三萜类化合物'#(

#由于其分子结

构决定了角鲨烯是一种极性较小的有机物#同时也

使其成为了一种有效的抗氧化活性物质'! %&(

#被应

用于化妆品领域'*(

% 角鲨烯可以抑制肿瘤细胞的

生长和致癌物亚硝酸的生成#从而增强对肿瘤的抵

抗能力'((

#起到抗肿瘤作用') %'(

%

最初的角鲨烯主要来源于深海鲨鱼的肝油',(

#

而随着国际上对于野生动物的保护以及海洋污染所

带来的影响#使得动物来源的角鲨烯正在逐步减少#

取而代之的则是植物)微生物来源的角鲨烯'#" %##(

#

但是与动物来源的角鲨烯相比#其他来源的角鲨烯

原料中的成分更加复杂多样#增加了角鲨烯的分离

提取难度'#! %#&(

%

植物沥青属于植物油加工过程中的废料#一般

作为废弃物处理#本文所涉及的植物沥青主要来源

于大豆脱臭馏出物"OO油$酯化脱酸并提取 i

/

)植

物甾醇后的渣油#大豆 OO油中角鲨烯含量仅为

*V l$V#而随着 i

/

)植物甾醇)游离脂肪酸的分

离#角鲨烯被逐渐富集#使得渣油中的角鲨烯含量达

到了 #(V l!(V#为角鲨烯的分离提纯提供了有利

条件#同时也将进一步提高原料的利用率#减少废弃

物的产生%
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本研究尝试以通过酯化反应'#*(

)冷析结晶)离

子交换树脂吸附取得主要产品脂肪酸酯)植物甾醇

和i

/

'#((后的植物沥青为原料#基于角鲨烯的弱极

性分子结构与极性吸附剂硅胶和非极性吸附剂活性

炭之间的吸附特性#以期达到有效分离角鲨烯与其

他杂质的目的%

:;材料与方法

#:#.实验材料

#:#:#.原料与试剂

植物沥青来源于宁波大红鹰生物工程股份有限

公司#其中角鲨烯含量 #(V l!(V#i

/

含量 !V l

*V#植物甾醇含量 #"V l!"V#无酸值%

活性炭由上海金湖活性炭有限公司提供#硅胶

由青岛海浪硅胶干燥剂有限公司提供!石油醚"沸

程 )" l,"S$)丙酮#均为分析纯!正己烷为色谱纯%

#:#:!.仪器与设备

-B34=<8$',"-气相色谱仪#G/(!QP %# 旋转蒸

发器#YOL型数显恒温磁力搅拌电热套#+%!)" 恒

温水浴锅#OQ%!"") 低温恒温槽#JOX( %[P 离心

机#电子天平%

#:!.实验方法

#:!:#.原料预处理

取一定量的植物沥青于 *S冷析后离心分离析

出物"主要为植物甾醇及少量植物蜡$#上清液在

#" l&" F2的真空条件下进行分子蒸馏#收取 !!" l

!("S区间的馏出液#其中的角鲨烯含量能够达到

&(V l("V%

#:!:!.角鲨烯提纯

在蒸馏后的 !!" l!("S馏分中加入石油醚或

石油醚%丙酮混合溶液#室温搅拌至全溶备用#称取

一定量活性炭加入至上述溶液中#室温搅拌吸附

#" l)" 13<后过滤得到滤液 -!同时准备一个按一

定比例加有 #"" l!"" 目硅胶的漏斗#将滤液 -进

行抽滤得到滤液+#滤液 +减压蒸馏脱除溶剂后即

得角鲨烯产品%

#:!:&.角鲨烯含量测定

采用-B34=<8$',"-"氢火焰离子化检测器$气相

色谱仪测定角鲨烯含量% 色谱条件&O+%# 毛细管柱

"&" 1g":&! 11g":!(

!

1$!检测器温度 &!"S!进

样口温度 &""S!载气为氮气!进样量 #:"

!

H%

<;结果与讨论

!:#.吸附纯化植物沥青中角鲨烯的单因素实验

!:#:#.溶剂极性对角鲨烯含量及收率的影响

经过预处理的物料分别用石油醚)石油醚 %丙

酮混合溶剂溶解进行活性炭吸附#考察了在硅胶与

样品质量比 #h#)活性炭与样品质量比 !h#)吸附时

间 #" 13<时#考察不同极性环境对活性炭吸附提升

角鲨烯含量及收率的影响#结果如图 #)图 ! 所示%

图 :;溶剂极性对角鲨烯含量的影响

图 <;溶剂极性对角鲨烯收率的影响

..由图 # 可以看出#随着溶剂体系极性的减弱#角

鲨烯含量呈上升趋势#当丙酮与石油醚体积比达到

&"h$" 时出现峰值#而继续减小极性#角鲨烯含量略

微下降% 由图 ! 可以看出#随着溶剂体系极性的减

小#角鲨烯收率逐渐提高#当体系呈非极性时#角鲨

烯收率达到最高值%

由于活性炭属于非极性吸附剂#当溶剂体系的

极性越强#其对溶质的吸附力越强#反之则越弱!因

此#结合图 #)图 ! 说明随着溶剂体系极性逐渐降

低#样品中弱极性的角鲨烯逐渐无法被活性炭有效

吸附#而非极性的杂质则依旧被吸附#从而使角鲨烯

的含量和收率不断提高#当溶剂体系呈非极性时#一

部分的杂质也被洗脱#从而导致角鲨烯的含量由

$':"V下降至 $#:")V% 因此#少量丙酮的存在使

得溶剂具有一定极性时#角鲨烯的分离度能够达到

较高水平%

!:#:!.活性炭用量对角鲨烯含量及收率的影响

在丙酮与石油醚体积比 &"h$")吸附时间 #"

13<时#考察添加不同比例的活性炭对角鲨烯含量

及收率的影响#结果如图 &)图 * 所示%

由图 * 可以看出#活性炭对于弱极性的角鲨烯

具有较高的吸附力#逐渐降低活性炭用量能够有效

提高产物的收率#但考虑到图 & 中角鲨烯含量的变

化趋势#以及尽可能减少生产中固废的产生#因此#

活性炭与样品质量比控制在 !h# 时能够使角鲨烯的

'!#
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含量和收率达到较高值#分别为 )(:!,V和 ',T**V#

同时又能减小固废比例#降低环保压力%

图 >;活性炭用量对角鲨烯含量的影响

图 ?;活性炭用量对角鲨烯收率的影响

!:#:&.吸附时间对角鲨烯含量及收率的影响

在丙酮与石油醚体积比为 &"h$")活性炭与样

品质量比 !h# 时#考察不同吸附时间对角鲨烯含量

以及收率的影响#结果如图 ( 所示%

图 C;吸附时间对角鲨烯含量及收率的影响

..由图 ( 可以看出#吸附时间对角鲨烯含量及收

率的影响不大% 因此#非连续生产中#缩短单批次处

理时间能够有效提高生产效率%

!:#:*.硅胶用量对角鲨烯含量及收率的影响

将活性炭吸附后的物料溶液脱除溶剂并用石油

醚溶解后通过硅胶滤层#考察了不同硅胶用量对角

鲨烯含量和收率的影响#结果如图 ))图 $ 所示%

图 D;硅胶用量对角鲨烯含量的影响

图 O;硅胶用量对角鲨烯收率的影响

..活性炭吸附能够有效吸附植物沥青中的非极性

化合物#从而提高角鲨烯的含量#而原料中的极性化

合物则通过极性吸附剂硅胶进行吸附分离% 由图

))图 $ 可以看出#经过硅胶过滤吸附后的样品中角

鲨烯的含量最高达到 ,!:(*V#但是收率较低#仅为

$&:&&V#同时大量的硅胶同样会有固废量大的问

题#因此考虑硅胶与样品质量比 #h# 较为合适#既能

得到较好的角鲨烯含量和收率#又能减少固废的产生%

!:!.吸附纯化植物沥青中角鲨烯的正交实验优化

在单因素实验的基础上#将影响角鲨烯含量和

收率的 & 个因素&溶剂极性)活性炭用量)硅胶用量#

按H

,

"&

*

$正交表进行实验设计#其因素水平见表 ##

正交实验结果见表 !%

表 :;因素水平

水平
-丙酮与石油

醚体积比

+硅胶与样

品质量比

Q活性炭与

样品质量比

# &"h$" #:(h# &h#

! #(h'( #:"h# !h#

& "h#"" ":(h# #h#

表 <;正交实验结果

实验号 - + Q 角鲨烯含量MV角鲨烯收率MV

# # # # ',:!) '*:,$

! # ! ! '!:*' '):(#

& # & & $':!$ ,#:#,

* ! # & '":#, '$:!,

( ! ! # '!:,& '*:((

) ! & ! $):)) '(:*(

$ & # ! $':,# '$:!"

' & ! & $&:$, ',:&'

, & & # '#:)( '&:$&

角鲨烯含量

6

#

'&:&* '!:$, '*:)#

6

!

$,:,& $,:$& $,:&(

6

&

$':#! $':') $$:*!

B (:!! &:,& $:#,

角鲨烯收率

6

#

'$:() '):*, '*:*!

6

!

'(:$) '):'# '):&,

6

&

'):$$ '):$, ',:!,

B #:'" ":&! *:'$

,!#

!"#' 年第 *& 卷第 ( 期.............中.国.油.脂



..由表 ! 可以看出#各因素对角鲨烯含量和收率

的影响大小均为&活性炭用量 v溶剂极性 v硅胶用

量% 获得最佳角鲨烯含量的各因素组合为 -

#

+

#

Q

#

#

在此条件下角鲨烯含量达到 ',:!)V#收率达到

'*T,$V!而最佳角鲨烯收率的各因素组合则为

-

#

+

!

Q

&

#在此条件下角鲨烯含量达到 '":#!V#收率

,!:(,V%

在保证产品角鲨烯含量的前提下尽可能提高其

收率#最佳工艺条件应为 -

#

+

#

Q

#

#即丙酮与石油醚

体积比 &"h$")硅胶与样品质量比 #:(h#)活性炭与

样品质量比 &h##但是考虑到硅胶用量是 & 个因素

中影响最小的#可以适当降低一个水平以使得含量

略微降低来获得收率的提高#即选择工艺条件

-

#

+

!

Q

#

&丙酮与石油醚体积比 &"h$")硅胶与样品质

量比 #h#)活性炭与样品质量比 &h##在此条件下角

鲨烯含量达到 '$:&*V#收率达到 '':),V%

>;结;论

植物沥青中的角鲨烯通过离心和分子蒸馏被富

集到 &(V l("V后#采用活性炭和硅胶进行吸附纯

化#通过单因素实验表明吸附时间对活性炭提纯角

鲨烯没有影响#从工业化角度考虑#可采用尽可能短

的时间达到最大的生产能力!正交实验则体现了其

他因素对角鲨烯的含量和收率的影响大小&活性炭

用量v溶剂极性v硅胶用量#且根据优化分析结果#

最佳的工艺条件为&采用丙酮与石油醚 "体积比

&"h$"$作为溶剂#吸附剂的量分别为硅胶与样品质

量比 #h#)活性炭与样品质量比 &h#% 在最佳工艺条

件下#角鲨烯的含量和收率分别达到了 '$:&*V和

'':),V%
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..为更好地服务于广大读者#+中国油脂,杂志社常年办理+中国油脂,逾期补订和过刊

订阅业务!常年办理油脂专业书籍邮购业务#书目)代号)价格请查阅近期+中国油脂,杂

志社专业书籍征订广告%

订阅%邮购地址!西安市劳动路 ##' 号'(中国油脂)杂志社读者服务部

邮编!$#""'!.电话!"!, %'')(&#)!.联系人!潘亚萍
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