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摘要!为了在脱酸的同时尽可能保留米糠油中的营养成分!采用乙醇萃取脱酸结合碱性微晶纤维素

吸附脱酸的低温物理脱酸技术对米糠油进行脱酸& 以乙醇萃取脱酸米糠油为原料!以脱酸率为考

察指标!采用单因素实验和正交实验对米糠油的吸附脱酸工艺条件进行了优化!同时对比了碱炼脱

酸与乙醇萃取脱酸结合吸附脱酸对米糠油品质的影响& 结果表明'最佳吸附脱酸工艺条件为碱性

微晶纤维素添加量 '7"_%吸附时间 !7" L%吸附温度 ("d!在此条件下米糠原油经乙醇萃取脱酸结

合吸附脱酸处理后!酸值"è ,$由 '$7"( 2C?C降到 "7)! 2C?C!谷维素的保留率为 /'7"_!总甾醇

保留率为 /(7'_!总生育酚保留率为 $&7$_#而米糠原油经碱炼脱酸处理后!酸值" è ,$由

'$7"( 2C?C降到 %7%& 2C?C!谷维素的保留率为 &"7%_!总甾醇保留率为 &$7&_!总生育酚保留率

为 ((7&_& 可见!与传统碱炼脱酸相比!萃取脱酸结合吸附脱酸的方法对米糠油中谷维素%甾醇%

生育酚的保留率更高!对游离脂肪酸的脱除效果更好&

关键词!萃取脱酸#吸附脱酸#米糠油#谷维素#甾醇#生育酚
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EE脱酸是油脂精炼的重要环节$目前油脂精炼脱

酸的方法有很多$如化学脱酸"碱炼脱酸(%)

%酯化脱

酸(!)

#%物理脱酸(' #&)等$但对低温物理脱酸技术如

膜过滤脱酸(/)

%超临界流体萃取脱酸(.)和吸附脱酸

的相关研究较少& 膜过滤脱酸的效果并不理想$常

常会结合有机溶剂萃取脱酸以达到理想的脱酸效

果())

!超临界流体萃取脱酸技术生产成本和设备成

本较高!吸附脱酸是利用吸附剂对游离脂肪酸的吸

附作用以达到脱酸的效果$具有成本低廉%操作简

单%无废水排放等优点(%")

& 因此$吸附脱酸的应用

前景广阔& 吸附脱酸的关键在于吸附脱酸剂的选

择& 从现有的研究报道来看$种子壳和白土是制备

油脂吸附脱酸剂的主要材料(%%)

$但是这些材料的制

备过程较为复杂$需高温煅烧或者硫酸%硝酸等强酸

活化处理$而且有+三废,排放等环境污染问题& 因

此$探寻制备过程简单%脱酸效果好的脱酸剂材料对

吸附脱酸技术研究具有重要意义&

天然纤维素经水解后可得到微晶纤维素$它是

一种细微的短棒状或粉末状颗粒$其比表面积较大$

聚合度较低$且结晶度也较好$已被广泛应用于医

药%食品%化妆品等行业(%!)

& 卢静静等(&)以微晶纤

维素为原材料制备吸附脱酸剂$用于脱除菜籽油中

的游离脂肪酸$在最佳条件下"脱酸剂添加量 '_%

吸附温度 $"d%吸附时间 !7$ L#将菜籽油的酸值

"è ,#从 (7%/ 2C?C降至 %7/( 2C?C$取得了较好的

脱酸效果& 米糠油的酸值比菜籽油高得多$若采用单

一的吸附脱酸$则需耗费大量的吸附剂且会造成油脂

的大量损失& 结合先前报道中膜法脱酸结合有机溶

剂萃取的二次脱酸方法())

$本文在对米糠原油进行吸

附脱酸前$先采用乙醇进行萃取脱酸$脱去大部分游

离脂肪酸$再进行吸附脱酸$以期对高酸值米糠油有

较好的脱酸效果$并尽可能保留其中的营养成分&

;<材料与方法

%7%E实验材料

米糠原油-酸值"è ,#为 '$7"( 2C?C.$由湖北虾

乡食品股份有限公司提供的米糠自制!微晶纤维素$食

品级$市购!无水乙醇%无水乙醚%氢氧化钾%氢氧化钠%

正庚烷%酚酞%磷酸二氢钾等$分析纯$国药集团化学试

剂有限公司!甲醇$色谱级$国药集团化学试剂有限公

司!三氟化硼#甲醇$阿拉丁试剂有限公司!脂肪酸甲

酯标准品$美国 G4C23公司!豆甾醇%谷甾醇%

!

#生育

酚%

"

#生育酚和
#

#生育酚标准品$百灵威科技有限公

司!菜油甾醇标准品$上海源叶生物科技有限公司&

W+X#%" 万能粉碎机!,,#& 数显恒温水浴

锅$常州荣华仪器制造有限公司!旋转蒸发仪$宁波

新芝生物科技股份有限公司!,%/$"f离心机$湖南

湘仪实验室仪器开发有限公司! ,̂+#)%("N电热

恒温鼓风干燥箱% X̂#%"%G集热式恒温加热磁力搅

拌器$巩义市予华仪器有限公司!Ra#&%"" 紫外可

见分光光度计$元析仪器公司!赛默飞 N[YK9!H

,4a38型场发射扫描电子显微镜 " G0P#!NCK53

FK8L@959C4KT,h#g#h"%" 型高效液相色谱仪$天津

博纳艾杰尔科技有限公司!/.)"N型安捷伦气相色谱

"配有 XÎ 检测器#$美国安捷伦科技有限公司&

%7!E实验方法

%7!7%E脱酸剂的制备

参照王未君等(%')的方法$将氢氧化钠与微晶纤

维素按质量比 .i$" 混合均匀$在粉碎机中粉碎 %"

T$重复 ' 次$即得碱性微晶纤维素脱酸剂$于干燥环

境下密封保存%备用&

%7!7!E脱酸剂的表征

采用场发射扫描电子显微镜分别对碱化处理前

后的微晶纤维素进行表征&

%7!7'E米糠油传统碱炼脱酸

参考刘玉兰等(%)的方法$取 &" C米糠原油$加

入一定量的质量分数为 %/7._的碱液$超量碱为

!$_$在 &" Y?24@ 速度下搅拌 !" 24@$然后在

'" Y?24@的速度下边搅拌边升温至 &"d$持续搅拌

%" 24@$再以 $ """ Y?24@转速离心 %" 24@$取上层油

脂$用热水洗至中性$再经旋蒸脱水$得到传统碱炼

脱酸米糠油&

%7!7(E米糠油萃取脱酸结合吸附脱酸

%7!7(7%E萃取脱酸

参考康媛解等(%()的方法并略作改动& 取一定

量的米糠原油$按照油溶比 %i' 加入 )$_乙醇$在超

声功率 !"" J条件下处理 ' 24@$再在 $ """ Y?24@

转速下离心 %" 24@$取下层油相$重复 ' 次$合并油

相并进行旋蒸脱溶处理$得到萃取脱酸米糠油-酸

值"è ,#为 $7$ 2C?C.&

%7!7(7!E吸附脱酸

取一定量的乙醇萃取脱酸米糠油$加入一定量

的脱酸剂$在一定温度下搅拌处理一定时间$过滤

后$得到吸附脱酸米糠油&

%7!7$E米糠油品质分析

%7!7$7%E酸值的测定

参照+W$"")7!!)*!"%& 测定酸值&

%7!7$7!E过氧化值的测定

参照+W$"")7!!/*!"%& 测定过氧化值&

%7!7$7'E谷维素含量的测定

参照QG?F&%!%7%*!"%/ 测定谷维素含量&

"%
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%7!7$7(E脂肪酸组成的测定

取约 "7% C油样于试管中$ 加入 ! 2Q

"7$ 295?Q的氢氧化钠 #甲醇溶液$涡旋混匀$置于

&$d水浴锅中水浴 '" 24@后加入 ! 2Q三氟化硼#

甲醇溶液$继续水浴 ' 24@ 后$取出试管静置冷却至

室温$再加入 ! 2Q正己烷$振荡$静置分层$吸取上

清液并过超微膜$进行气相色谱检测&

气相色谱条件'G9[K589T[ #!$&" 石英毛细管色

谱柱"%"" 2j"7!$ 22j"7!

!

2#!载气为高纯氮

气$恒压 !%$7./ Ah3!分流比 !" i%!进样口温度

!$"d!检测器温度 !$"d!升温程序为初始柱温

%""d$保持 ( 24@$以 'd?24@ 升至 !'"d$保持

!" 24@&以标准品的保留时间对脂肪酸进行定性$以

峰面积归一化法进行定量&

%7!7$7$E甾醇%生育酚含量的测定

参考黄俊圻等(%$)的方法测定甾醇和生育酚含

量$并略有改动& 样品处理'准确称取 !7"" C油样

于 $" 2Q圆底烧瓶中$依次加入 $ 2Q"7% C?2Qa

H

溶液和 !" 2Q% 295?Q的氢氧化钾 #乙醇溶液$于

)"d回流 (" 24@& 取出冷却至室温后倒入 $"" 2Q

分液漏斗中$依次用 %"" 2Q水和 %"" 2Q无水乙醚

分多次润洗圆底烧瓶$并将润洗液全部转入分液漏

斗中$静置分层$放掉下层& 加入 %$ 2Q左右蒸馏水

摇晃洗至 [,呈中性$收集上层乙醚层并通过旋蒸

除去乙醚$最后用甲醇溶解圆底烧瓶中的残留物$并

定容至 !$ 2Q$过 "7!!

!

2滤膜$进行液相色谱

检测&

液相色谱条件'aK@;T45-WhH

%.

色谱柱"(7& 22j

!$" 22j$

!

2#!流动相为甲醇!检测波长!%" @2!

流速 % 2Q?24@!柱温 !.d!进样量 !"

!

Q&

%7!7&E数据分析

采用IWPGhGG GV3V4TV48T!& 分析软件对实验数

据进行分析$采用 Ỳ4C4@ !"%. 绘图软件处理实验

数据&

=<结果与讨论

!7%E脱酸剂的表征

微晶纤维素碱化处理前后的扫描电镜图如图 %

所示&

从图 %3和图 %< 可以看出$未碱化处理的微晶

纤维素每根之间的链接不紧密$较为松散$其表面也

较为光滑%完整$比表面积较小$显然其吸附性较差&

从图 %8和图 %U可知$经碱化处理后$微晶纤维素表

面出现了较多裂隙和孔洞$比表面积明显增加(%&)

$

且根与根之间的链接更加紧密$这些结构将有利于

对游离脂肪酸的吸附&

图 ;<微晶纤维素碱化处理前后的扫描电镜图

!7!E米糠油吸附脱酸单因素实验

!7!7%E脱酸剂添加量的影响

在脱酸温度 ("d%脱酸时间 !7" L 条件下$以

脱酸率为考察指标"脱酸前后酸值的降低率#$考察

脱酸剂添加量对脱酸效果的影响$结果见图 !&

注'不同字母表示差异显著"!k"7"$#& 下同

图 =<脱酸剂添加量对脱酸效果的影响

EE从图 ! 可以看出$脱酸剂添加量对米糠油的脱

酸效果有显著影响"!k"7"$#$随着脱酸剂添加量

的增加$脱酸率不断升高$当脱酸剂添加量超过

'7"_时$脱酸率不再继续增加$说明此时已达到吸

附动态平衡& 因此$最佳脱酸剂添加量为 '7"_&

!7!7!E吸附时间的影响

在脱酸剂添加量 '7"_%脱酸温度 ("d条件下$

以脱酸率为考察指标$考察吸附时间对脱酸效果的

影响$结果见图 '&

图 ?<吸附时间对脱酸效果的影响

EE从图 ' 可以看出$吸附时间对脱酸效果影响显

%%
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著"!k"7"$#$随着吸附时间的延长$米糠油的脱酸

率逐渐上升$当吸附时间大于 %7$ L 时$脱酸率上升

缓慢$当吸附时间超过 !7" L 时$脱酸率变化不显

著& 因此$最佳吸附时间为 !7" L&

!7!7'E吸附温度的影响

在脱酸剂添加量 '7"_%吸附时间 !7" L 条件

下$以脱酸率为考察指标$考察吸附温度对脱酸效果

的影响$结果见图 (&

图 @<吸附温度对脱酸效果的影响

EE从图 ( 可以看出$吸附温度对脱酸效果影响显

著"!k"7"$#$吸附温度在 %" c("d时$随着吸附温

度的升高$油样中分子的运动加快$有利于脱酸剂吸

附游离脂肪酸$脱酸率不断上升$但是当吸附温度高

于 ("d时$脱酸率不升反降$可能是温度过高$游离

脂肪酸运动加剧$不易被吸附$同时吸附的游离脂肪

酸也会因为温度的升高而解吸出来& 因此$最佳的

吸附温度为 ("d&

!7'E米糠油吸附脱酸正交实验

根据单因素实验结果$以脱酸率为考察指标$吸

附时间%脱酸剂添加量和吸附温度为考察因素$采用

正交实验对米糠油吸附脱酸条件进行优化& 为了减

少脱酸剂用量和减少生产周期达到综合降低生产成

本的目的$脱酸剂添加量和吸附时间均以单因素实

验最优值为上限确定优化参数$正交实验因素水平

见表 %$正交实验设计与结果见表 !&

从表 ! 可以看出$对米糠油吸附脱酸效果影响

的因素主次顺序为 W"脱酸剂添加量# lN"吸附时

间# lH"吸附温度#$即脱酸剂添加量对吸附脱酸效

果的影响最大$其次是吸附时间$吸附温度的影响最

小& 碱性微晶纤维素对米糠油吸附脱酸的最佳工艺

条件为N

'

W

'

H

!

$即碱性微晶纤维素添加量 '7"_%脱

酸时间 !7" L%脱酸温度 ("d& 经验证实验$最佳条

件下吸附脱酸的脱酸率为 .'7%._&

表 ;<正交实验因素水平

水平 N吸附时间?L W脱酸剂添加量?_ H吸附温度?d

% %7$" !7$" '$

! %7/$ !7/$ ("

' !7"" '7"" ($

表 =<正交实验设计与结果

实验号 N W H 脱酸率?_

% % % % &"7""

! % ! ! /$7.!

' % ' ' ."7""

( ! % ! &!7)%

$ ! ! ' &.7)%

& ! ' % /$7&(

/ ' % ' &"7%.

. ' ! % //7($

) ' ' ! .!7)%

"

%

/%7)( &%7"' /%7"'

"

!

&)7%$ /(7"& /'7..

"

'

/'7$% /)7$! &)7/"

# (7'& %.7() (7%.

!7(E脱酸前后米糠油的品质变化

!7(7%E脱酸前后米糠油部分指标变化情况

对米糠原油%碱炼脱酸油和吸附脱酸油的酸值%

过氧化值%谷维素含量进行测定$并计算不同脱酸方

法的油脂得率$结果如表 ' 所示&

表 ?<脱酸前后米糠油部分指标对比

项目 米糠原油 碱炼脱酸油 吸附脱酸油

酸值"è ,#?

"2C?C#

'$7"( m"7!. %7%& m"7%% "7)! m"7%/

过氧化值?

"C?%"" C#

"7(! m"7"' "7(( m"7"' "7(( m"7"'

谷维素

含量?_

%7&' m"7". "7). m"7!% %7%) m"7!&

油脂得率?_ )%7%$ m"7%' .&7./ m"7%)

EE由表 ' 可知'两种脱酸方法均可有效脱除米糠

油中的游离脂肪酸$碱炼脱酸和萃取脱酸结合吸附脱

酸分别将米糠油的酸值"è ,#从 '$7"( 2C?C降至

%7%& 2C?C和 "7)! 2C?C!两种脱酸方法$米糠油的过

氧化值均变化不大!与碱炼脱酸相比$萃取脱酸结合

吸附脱酸米糠油的谷维素保留率较高$为 /'7"_$而

碱炼脱酸谷维素保留率为 &"7%_& 谷维素因具有酚

类分子结构性质$呈弱酸性$在碱炼脱酸过程中$与碱

反应可生成盐$其亲水性增强$会被皂脚吸附脱除$导

致谷维素大量流失(%/)

& 本研究中$乙醇萃取脱酸阶

段油脂的损失较大$油脂得率仅为 )"7%"_$而吸附脱

酸阶段油脂的损失较小$油脂得率为 )&7(!_$萃取脱

酸结合吸附脱酸$油脂得率比碱炼脱酸低$为

.&7./_$而碱炼脱酸油脂得率为 )%7%$_&

!%
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!7(7!E脱酸前后米糠油的脂肪酸组成变化情况

脱酸前后米糠油的脂肪酸组成及含量见表 (&

表 @<脱酸前后米糠油脂肪酸组成及含量 E

脂肪酸 米糠原油 碱炼脱酸油 吸附脱酸油

H%!i""月桂酸# %7(! m"7") !7$. m"7"$ %7!$ m"7"(

H%&i""棕榈酸# %.7%. m"7"/ %.7"( m"7%! %.7%" m"7%!

H%&i%"棕榈油酸# "7%. m"7"% "7%% m"7"% "7%/ m"7"!

H%.i""硬脂酸# %7.. m"7"/ %7/( m"7"' %7)" m"7"!

H%.i%"油酸# (!7($ m"7&& (!7'% m"7$( (!7$! m"7((

H%.i!"亚油酸# ''7$) m"7./ '!7&$ m"7(. ''7$% m"7(!

H%.i'"亚麻酸# %7/) m"7%$ "7). m"7"( %7"% m"7"&

H!"i""花生酸# "7$% m"7%" %7$) m"7"! %7$$ m"7"(

GXN !%7)) !'7)$ !!7."

PRXN (!7&' (!7(! (!7&)

hRXN '$7'. ''7&' '(7$!

EE由表 ( 可知$碱炼脱酸和萃取脱酸结合吸附脱

酸都没有改变米糠油中的脂肪酸种类& 碱炼脱酸处

理后$GXN含量增加了 %7)& 百分点$其中月桂酸含

量增加最多$为 %7%& 百分点$hRXN含量降低了

%7/$ 百分点$其中亚油酸和亚麻酸含量分别降低了

"7)(%"7.%百分点& 萃取脱酸结合吸附脱酸处理后$

GXN含量有所增加$其中花生酸含量上升最多$为

%7"(百分点$hRXN含量下降了 "7.& 百分点$PRXN

含量略有上升$相较于碱炼脱酸$变化幅度均较小&

!7(7'E脱酸前后米糠油中甾醇%生育酚变化情况

脱酸前后米糠油中甾醇%生育酚含量见表 $&

<表 A<脱酸前后米糠油中甾醇及生育酚含量 2FG;>> F

项目 米糠原油 碱炼脱酸油 吸附脱酸油

谷甾醇 (".7$/ m"7'! !!(7/( m"7") '!"7(. m"7&!

豆甾醇 /(7!' m!7./ '(7.( m"7". (&7)& m"7&%

菜油甾醇 (('7/( m"7'. '(.7%! m"7$% '!%7!( m"7/$

!

#生育酚 .7/) m"7(/ (7/! m"7$( &7&& m"7!$

#

#生育酚 !7$/ m"7") # #

"

#生育酚 )7&% m"7!) (7&( m"7"$ $7%. m"7"&

EE由表 $ 可知$经萃取脱酸结合吸附脱酸处理后$

米糠油中总甾醇保留率为 /(7'_$总生育酚保留率

为 $&7$_$而碱炼脱酸总甾醇和总生育酚保留率分

别为 &$7&_和 ((7&_$可见在总甾醇和总生育酚保

留率方面$萃取脱酸结合吸附脱酸优于传统碱炼脱

酸& 在萃取脱酸结合吸附脱酸过程中$豆甾醇含量

最低且损失最多$损失了 '&7/_&

#

#生育酚在米

糠油中的含量最低$且经两种脱酸方法处理后$都未

能检出&

?<结<论

米糠原油采用乙醇萃取脱酸后$再采用碱化处

理的微晶纤维素进行吸附脱酸$通过单因素实验和

正交实验对吸附脱酸条件进行了优化$结果表明$最

佳吸附脱酸条件为脱酸剂添加量 '7"_%吸附时间

!7" L%吸附温度 ("d& 与传统碱炼脱酸相比$萃取

脱酸结合吸附脱酸的方法对谷维素%甾醇和生育酚

的保留率更高$对游离脂肪酸的脱除效果更好&
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