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超临界ＣＯ２萃取条件对紫苏籽油脂肪酸
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摘要：利用超临界萃取技术提取紫苏籽油，研究萃取压力、萃

取温度、萃取时间、ＣＯ２流量对主要脂肪酸组分含量的影响，

并以亚麻酸萃取率为评价指标采用正交试验进行工艺优化。

结果表明，棕榈酸、硬脂酸含量与萃取压力和萃取时间负相

关，因萃取温度与ＣＯ２流量的变化趋势是先降后升；油酸、亚

油酸含量因ＣＯ２流量的变化趋势是先降后升；亚麻酸含量与

萃取压力和萃取时间正相关，因萃取温度与ＣＯ２ 流量的变

化趋势是先升后降。超临界ＣＯ２萃取紫苏籽油的最佳工艺

条件为：萃取压力２５ＭＰａ、萃取温度４０℃、萃取时间２．０ｈ、

ＣＯ２流 量 ２０Ｌ／ｈ。在 该 工 艺 条 件 下 亚 麻 酸 萃 取 率 为

８８．０９％。所得紫苏籽油符合食用植物油质量要求。
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紫苏（犘犲狉犻犾犾犪犉狉狌狋犲狊犮犲狀）属于唇形科（Ｌａｂｉａｔａｅ）紫苏属

一年生自花授粉草本植物，作为多用途的经济植物在中国已

有２０００多年的栽培历史，是中国卫生部颁布的药食同源物

品之一［１］。紫苏籽含油量达４６％以上，是目前发现的亚麻酸

含量最高的植物油品种之一［２－４］。关于紫苏籽油的研

究［３－８］主要集中在其提取工艺与生理功能方面。超临界

ＣＯ２萃取技术可以避免传统压榨法提油率低和溶剂浸提法

有机溶剂残留等问题［９］，得到油脂提取研究领域的广泛关

注，被应用于制取花生油［１０］、杏仁油［１１］、紫苏籽油［３，１２－１３］、燕

麦麸油［１４］、玉米胚芽油［１５］、茶叶籽油［１６］、白豆蔻油［１７］、油茶

籽油［１８］等，主要是研究超临界萃取工艺对提油率的影响，研

究超临界萃取工艺参数对紫苏籽油主要脂肪酸组成的影响

还未见报道。

亚麻酸是ＤＨＡ的母体，在体内可转化为 ＤＨＡ、ＤＰＡ、

ＥＰＡ等，是一种对人体非常重要的不饱和脂肪酸。鉴于紫

苏籽油中亚麻酸含量最高，可将其作为人体摄入亚麻酸的重

要来源。经前期研究［３］，发现超临界萃取工艺参数对紫苏籽

油主要脂肪酸组成的影响不同，仅以总萃取率为评价指标无

法准确反映对亚麻酸等重要脂肪酸的萃取效果，在制取紫苏

籽油时提高亚麻酸的萃取率比提高总萃取率更具意义。本

研究拟在文献［３］的基础上，分析超临界ＣＯ２萃取条件对紫

苏籽油脂肪酸组成的影响，并以提高亚麻酸萃取率为评价指

标进行工艺优化，以期为更合理利用紫苏籽资源提供一定的

理论参考。
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１　材料与方法
１．１　原料与试剂

紫苏籽：吉林省永吉县联友农副产品经销处；

石油醚（沸程３０～６０℃）：分析纯，长沙安泰精细化工有

限公司；

硝酸、高氯酸：优级纯，国药集团化学试剂有限公司；

草酸、铁氢化钾、硼氢化钠、硫脲、三氧化二砷、无水硫酸

钠：分析纯，国药集团化学试剂有限公司；

金属铅：国药集团化学试剂有限公司；

硫酸氢钠：分析纯，广东光华化学厂有限公司；

甲醇：色谱纯，江苏汉邦科技有限公司；

异辛烷：色谱纯，天津市科密欧化学试剂有限公司。

１．２　仪器与设备

超临界萃取设备：ＨＡ２２１５００６型，江苏华安科研仪器

有限公司；

高速组织捣碎机：ＤＳ１型，江苏金城国胜试验仪器厂；

电子天平：ＦＡ１１０４型，上海精密科学仪器有限公司；

旋转蒸发器，ＲＥ５２８６Ａ型，上海亚荣生化仪器厂；

鼓风干燥箱：ＤＨＧ９２４０Ａ型，上海精宏试验设备有限

公司；

紫外－可见分光光度计：ＵＶ１７００型，日本 Ｓｈｉｍａｄｚｕ

公司；

马弗炉，Ｐｙｒｏ２６０型，意大利 Ｍｉｌｅｓｔｏｎｅ公司；

原子荧光光度计：ＡＦＳ９１３０型，北京吉天仪器有限

公司；

酶标仪：ＭＫ３型，美国Ｔｈｅｒｍｏ公司；

气相色谱－质谱联用仪：７８９０Ｃ５９７５Ａ型，配７６８３Ｂ自

动进样器、ＮＩＳＴ０８谱库，美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司。

１．３　方法

１．３．１　紫苏籽油提取　分别采用索氏提取法和超临界ＣＯ２

萃取法提取紫苏籽油［３］，并计算紫苏籽含油率。

１．３．２　紫苏籽油脂肪酸组成分析　对索氏和超临界两种提

取方法所得紫苏籽油采用酯交换法进行甲酯化［１９］，应用

ＧＣ—ＭＳ对紫苏籽油的脂肪酸组成用峰面积归一法进行

分析。

（１）ＧＣ条件：ＨＰ８８型毛细管柱（１００ｍ×２５０μｍ×

０．２５μｍ）；载气为９９．９９９％氦气，柱前压０．２４４ＭＰａ，载气流

速１ｍＬ／ｍｉｎ；进样量１μＬ；分流比１０∶１；初始柱温１４０℃

（保持５ｍｉｎ），以４℃／ｍｉｎ升温到２４０℃（保持２０ｍｉｎ）。

（２）ＭＳ条件：ＥＩ离子源，全扫描采集模式，电子能量

７０ｅＶ，离子源温度２３０℃，四极杆温度１５０℃，溶剂延迟

５．００ｍｉｎ，电子倍增电压１．５６５ｋＶ，增益系数１．００。

１．３．３　单因素试验设计　以紫苏籽油中主要脂肪酸含量以

及亚麻酸（以甲酯计）萃取率为评价指标，对萃取压力、萃取

温度、萃取时间、ＣＯ２流量进行单因素试验。亚麻酸萃取率

按式（１）计算：

犈 ＝
犿１×犮１

犿２×狆×犮２
×１００％ ， （１）

式中：

犈———亚麻酸萃取率，％；

犿１———紫苏籽油质量，ｇ；

犿２———紫苏籽质量，ｇ；

犮１———索氏提取之亚麻酸相对含量，％；

犮２———超临界提取之亚麻酸相对含量，％；

狆———紫苏籽含油率，％。

（１）萃取压力：固定萃取温度４０℃、萃取时间１ｈ、ＣＯ２

流量１５Ｌ／ｈ，分别在萃取压力２０，２５，３０，３５，４０ＭＰａ的条件

下进行试验，考察萃取压力对紫苏籽油脂肪酸组成和亚麻酸

萃取率的影响。

（２）萃取温度：固定萃取压力２５ＭＰａ，萃取时间１ｈ，

ＣＯ２流量１５Ｌ／ｈ，分别在萃取温度３０，３５，４０，４５，５０℃的条

件下进行试验，考察萃取温度对紫苏籽油脂肪酸组成和亚麻

酸萃取率的影响。

（３）萃取时间：固定萃取压力２５ＭＰａ，萃取温度４０℃，

ＣＯ２流量１５Ｌ／ｈ，分别在萃取时间０．５，１．０，１．５，２．０，２．５ｈ的

条件下进行试验，考察萃取压力对紫苏籽油脂肪酸组成和亚

麻酸萃取率的影响。

（４）ＣＯ２流量：固定萃取压力２５ＭＰａ，萃取温度４０℃，

萃取时间１．５ｈ条件下，分别在ＣＯ２流量１０，１５，２０，２５，３０Ｌ／ｈ

的条件下进行试验，考察ＣＯ２流量对紫苏籽油脂肪酸组成和

亚麻酸萃取率的影响。

１．３．４　正交试验设计　根据单因素试验结果，以亚麻酸萃取

率为评价指标，进行Ｌ９（３
４）正交试验，确定紫苏籽油超临界

ＣＯ２萃取的最优工艺条件。

１．３．５　紫苏籽油品质分析　按ＧＢ２７１６—２００５《食用植物油

卫生标准》执行。

２　结果与分析
２．１　紫苏籽含油量

含水率７．３２％，含油率５２．９４％。

２．２　紫苏籽油的脂肪酸组成分析

采用气—质联用方法分析索氏提取所得紫苏籽油的脂

肪酸组成，结果见表１。

　　由表１可知，本试验所采用紫苏籽含主要脂肪酸１３种，

其中亚麻酸含量达５７．６６％。选择相对含量大于１％、总含量

达９８．９１％的棕榈酸、硬脂酸、油酸、亚油酸、亚麻酸为考察

对象。

２．３　单因素试验结果

２．３．１　萃取压力的影响　由图１可知，随着萃取压力的升

高，棕榈酸和硬脂酸的含量逐渐下降，油酸含量略有减少，亚

油酸含量变化不大，亚麻酸含量逐渐增加，其增加幅度呈逐

渐减缓趋势，在压力达到３５ＭＰａ后，基本不再增加；随着萃

取压力的升高，亚麻酸的萃取率逐渐增加，其萃取率增加幅

度呈渐缓趋势，萃取压力达到２５ＭＰａ后，增加不明显。这可

能是：增加萃取压力可提高超临界流体的密度，增大其溶解

能力，长链脂肪酸及不饱和脂肪酸萃取率随之上升，当萃取

压力逐渐增加到一定程度时，其溶解度渐趋饱和，萃取率也
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表１　紫苏籽油脂肪酸成分及相对含量

Ｔａｂｌｅ１　Ｔｈｅｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓａｎｄｒｅｌａｔｉｖｅｃｏｎｔｅｎｔｓｏｆ

ｆａｔｔｙａｃｉｄｉｎｐｅｒｉｌｌａｓｅｅｄｏｉｌ

脂肪酸名称 保留时间／ｍｉｎ 相对含量／％

肉豆蔻酸 １７．６５ ０．０３

十五烷酸 １９．３５ ０．０１

棕榈酸 ２１．１１ ８．１１

棕榈油酸 ２２．１４ ０．２３

十七烷酸 ２２．７４ ０．０３

硬脂酸 ２４．４１ １．４４

油酸 ２５．３４ １４．００

十九烯酸 ２６．３９ ０．１７

亚油酸 ２６．６９ １７．７０

花生酸 ２７．３６ ０．０２

亚麻酸 ２８．２３ ５７．６６

二十二烷酸 ３０．１９ ０．０２

二十三烷酸 ３１．１８ ０．０１

图１　萃取压力对紫苏籽油脂肪酸组成和亚麻酸

萃取率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ１　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｐｒｅｓｓｕｒｅｏｎｔｈｅｆａｔｔｙａｃｉｄ

ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎａｎｄｔｈｅｌｉｎｏｌｅｎａｔｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅｏｆ

ｐｅｒｉｌｌａｓｅｅｄｏｉｌ

逐渐稳定，这与 Ｍａｎｎｉｎｅｎ等
［２０］和刘光敏等［２１］的研究结论相

吻合。综合考虑操作便利与经济等因素，选择２５ＭＰａ为较

佳萃取压力。

２．３．２　萃取温度的影响　由图２可知，当温度低于４０℃时，

随着温度的升高，棕榈酸与硬脂酸含量逐渐减少，油酸变化

不大，亚油酸略有波动，亚麻酸略有增加，亚麻酸萃取率随之

增加；而当温度高于４０℃后，棕榈酸与硬脂酸含量逐渐由降

转升，油酸与亚油酸略有减少，亚麻酸略有减少，亚麻酸萃取

率略有下降。这可能是：萃取温度低于４０℃时，萃取温度升

高可提高物料的扩散系数，对紫苏籽油溶解能力的影响占主

导，从而提高了萃取率；当萃取温度达到４０℃之后，温度升

高，超临界ＣＯ２密度下降，对紫苏籽油溶解能力的影响逐渐

占主导，从而降低了萃取率。综合考虑，选择４０℃为较佳萃

取温度。

图２　萃取温度对紫苏籽油脂肪酸组成和亚麻酸

萃取率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ２　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｔｈｅｆａｔｔｙ

ａｃｉｄｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎａｎｄｔｈｅｌｉｎｏｌｅｎａｔｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅ

ｏｆｐｅｒｉｌｌａｓｅｅｄｏｉｌ

２．３．３　萃取时间的影响　由图３可知，随着萃取时间的增

加，棕榈酸和硬脂酸、油酸的含量逐渐下降，亚油酸含量呈略

先降后升的变化，亚麻酸含量逐渐增加，其增加幅度呈逐渐

减缓趋势，在时间达到２．０ｈ后，基本不再增加；随着萃取时

间的增加，亚麻酸的萃取率逐渐增加，其萃取率增加幅度呈

渐缓趋势，萃取时间达到１．５ｈ后，增加不明显，至２．５ｈ后略

有下降。这可能是：萃取时间延长，有利于油脂充分溶解到

ＣＯ２中，使萃取更完全，当萃取时间达到一定量时，溶解渐趋

稳定，时间继续增加，其他长链脂肪酸等成分被萃取出，使紫

苏籽油得率超过亚麻酸得率，导致亚麻酸萃取率略有下降。

综合时间与能耗因素，选择１．５ｈ为较佳萃取时间。

２．３．４　ＣＯ２流量的影响　由图４可知，随着ＣＯ２流量的加

大，紫苏籽油棕榈酸、硬脂酸、油酸、亚油酸含量都是先降后

升，亚麻酸含量与亚麻酸萃取率都是先升后降，其中棕榈酸、

油酸、亚油酸的含量变化拐点为２０Ｌ／ｈ，硬脂酸、亚麻酸含量

的变化及亚麻酸萃取率的变化拐点为１５Ｌ／ｈ。这可能是：

ＣＯ２流量增加，油脂在ＣＯ２中的扩散速度随之增加，较快地

达到溶解度平衡，从而提高萃取能力，对溶解度相对低的长

图３　萃取时间对紫苏籽油脂肪酸组成和亚麻酸

萃取率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ３　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｏｎｔｈｅｆａｔｔｙａｃｉｄｃｏｍ

ｐｏｓｉｔｉｏｎａｎｄｔｈｅｌｉｎｏｌｅｎａｔｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅｏｆｐｅｒｉｌｌａ

ｓｅｅｄｏｉｌ
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图４　ＣＯ２流量对紫苏籽油脂肪酸组成和亚麻酸

萃取率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ４ 　 Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ ｏｆ ＣＯ２ ｆｌｏｗ ｏｎ ｔｈｅ ｆａｔｔｙ ａｃｉｄ

ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎａｎｄｔｈｅｌｉｎｏｌｅｎａｔｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅ

ｏｆｐｅｒｉｌｌａｓｅｅｄｏｉｌ

链脂肪酸和多不饱和脂肪酸的影响要更强。综合考虑，选择

２０Ｌ／ｈ为较佳ＣＯ２流量。

２．４　正交试验结果

根据单因素试验结果，设计正交试验因素与水平见表２。

表２　正交试验因子水平表

Ｔａｂｌｅ２　Ｆａｃｔｏｒｓａｎｄｌｅｖｅｌｓｏｆｔｈｅｕｌｔｒａｓｏｎｉｃａｓｓｉｓｔｅｄ

ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔｔａｂｌｅ

水平
Ａ萃取压

力／ＭＰａ

Ｂ萃取温

度／℃

Ｃ萃取时

间／ｍｉｎ

ＤＣＯ２流量／

（Ｌ·ｈ－１）

１ ２０ ３５ １．０ １５

２ ２５ ４０ １．５ ２０

３ ３０ ４５ ２．０ ２５

正交设计方案及结果见表３。

表３　正交试验设计方案与结果

Ｔａｂｌｅ３　Ｄｅｓｉｇｎｓａｎｄｒｅｓｕｌｔｓｏｆｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔ

试验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ 亚麻酸萃取率／％

１ １ １ １ １ ７２．０２

２ １ ２ ２ ２ ７９．５５

３ １ ３ ３ ３ ７４．９８

４ ２ １ ２ ３ ８０．０７

５ ２ ２ ３ １ ８７．５９

６ ２ ３ １ ２ ８１．３７

７ ３ １ ３ ２ ７８．９１

８ ３ ２ １ ３ ８４．３４

９ ３ ３ ２ １ ７８．７２

犽１ ７５．５１７ ７７．０００ ７９．２４３ ７９．４４３


犽２ ８３．０１０ ８３．８２７ ７９．４４７ ７９．９４３

犽３ ８０．６５７ ７８．３５７ ８０．４９３ ７９．７９７

犚 ７．４９３ ６．８２７ １．２５０ ０．５００

　　由表３可知，影响亚麻酸萃取率的因素主次顺序为：Ａ＞

Ｂ＞Ｃ＞Ｄ，其最佳工艺为：Ａ２Ｂ２Ｃ３Ｄ２，即萃取压力２５ＭＰａ、萃

取温度４０℃、萃取时间２．０ｈ、ＣＯ２流量２０Ｌ／ｈ。按该条件进

行３次验证实验，得亚麻酸萃取率为（８８．０９±２．０７）％，相对

于９组试验结果均处于较高水平，故可认为 Ａ２Ｂ２Ｃ３Ｄ２为最

佳萃取工艺条件。

２．５　紫苏籽油的品质分析

对本试验所得最优工艺条件下紫苏籽油的品质分析结

果与ＧＢ２７１６—２００５规定对比见表４。

　　由表４可知，本试验所得的紫苏籽油各项指标均达到食

用植物油的指标要求。

表４　紫苏籽油的品质分析结果

Ｔａｂｌｅ４　Ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｐｅｒｉｌｌａｓｅｅｄｏｉｌｑｕａｌｉｔｙ

项目（指标） 紫苏籽油
ＧＢ２７１６—２００５标准

植物原油 食用植物油

色泽 淡黄色 产品正常色泽 产品正常色泽

透明度 澄清透明 产品正常透明度 产品正常透明度

气味、滋味
紫苏籽油固有的气味和

滋味，无异味

产品正常气味和滋味，无焦

臭、酸败及其他异味

产品正常气味和滋味，无焦

臭、酸败及其他异味

酸价（ＫＯＨ）／（ｍｇ·ｇ－１） ２．８ ≤４ ≤３

过氧化值／（１０－２ｇ·ｇ－１） ０．０２１ ≤０．２５ ≤０．２５

浸出油溶剂残留／（ｍｇ·ｋｇ－１） 未检出 ≤１００ ≤５０

总砷（以Ａｓ计）／（ｍｇ·ｋｇ－１） ０．０３９ ≤０．１ ≤０．１

铅（Ｐｂ）／（ｍｇ·ｋｇ－１） ０．０３ ≤０．１ ≤０．１

黄曲霉毒素Ｂ１／（μｇ·ｋｇ
－１） ０．００７４ ≤１０ ≤１０

苯并（ａ）芘／（μｇ·ｋｇ
－１） 未检出 ≤１０ ≤１０

农药残留

（按ＧＢ２７６３）

乐果／（ｍｇ·ｋｇ－１） 未检出 ≤０．０５

敌草快／（ｍｇ·ｋｇ－１） 未检出 ≤０．０５

倍硫磷／（ｍｇ·ｋｇ－１） 未检出 ≤０．０１

毗氟甲禾灵／（ｍｇ·ｋｇ－１） 未检出 ≤１

腐霉利／（ｍｇ·ｋｇ－１） 未检出 ≤０．５
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３　结论
（１）超临界ＣＯ２萃取紫苏籽油中棕榈酸、硬脂酸含量与

萃取压力和萃取时间负相关，因萃取温度与ＣＯ２流量的变化

趋势是先降后升；油酸、亚油酸含量随萃取压力、萃取温度的

变化不大，因ＣＯ２流量的变化趋势是先降后升，油酸随萃取

时间的增加略有下降，亚油酸随萃取时间的增加略有先降后

升；亚麻酸含量与萃取压力和时间正相关，因萃取温度与

ＣＯ２流量的变化趋势是先升后降。

（２）超临界ＣＯ２萃取紫苏籽油的最佳工艺条件为：萃取

压力２５ＭＰａ、萃取温度４０℃、萃取时间１．５ｈ、ＣＯ２流量

２０Ｌ／ｈ，在该工艺条件下亚麻酸萃取率为８８．０９％。

（３）超临界ＣＯ２萃取的紫苏籽油无需精炼，符合中国食

用植物油标准。

（４）本试验尚未对超临界ＣＯ２萃取参数对紫苏籽油中

脂肪酸组成的联动关系进行分析，后续将研究其变化规律，

为紫苏籽资源的高效利用提供理论基础。
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