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石榴籽油低温连续相变萃取工艺优化及

其脂肪酸分析
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摘要!采用低温连续相变萃取技术分离石榴籽油!以油脂得

率为指标!通过正交试验
U

0

%

;

(

&优化萃取工艺!并对石榴籽

油理化性质和脂肪酸组成进行分析$结果表明!低温连续相

变萃取石榴籽油的最佳工艺条件为(原料颗粒度
$"

目!萃取

压力
"<AaB4

!萃取温度
(AQ

!萃取时间
1"35E

!解析温度

1"Q

!该条件下石榴籽油得率为
#A<0(P

!石榴籽原料含油

量
#$<;#P

!提取回收率高达
01<$"P

$低温连续相变萃取石

榴籽油呈浅黄色半固体膏状物!酸价为
;<!$3

.

WOM

)

.

!过

氧化值为
"<#"

.

)

#""

.

$石榴籽油主要脂肪酸组成为
0J

!

##T\

!

#;T\)

十八碳三烯酸甲酯%亚油酸!

$/<"0P

&#亚油酸

甲酯 %

0<#;P

&#十 八 烯 酸 甲 酯 %

$<0#P

&#棕 榈 酸 甲 酯

%

(<1;P

&#硬脂酸甲酯%

;<;;P

&$

关键词!石榴籽油'低温连续相变萃取'理化性质'脂肪酸

组成
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石榴为石榴科石榴属浆果%落叶灌木或小乔木%在热带

是常绿树&石榴籽约占果实总质量的
#!<A(P

*

#

+

&石榴的种

籽)果汁)皮)叶)花等皆有食疗和保健作用*

!

+

&石榴籽油脂

肪酸成分以硬脂酸及亚油酸)油酸等不饱和脂肪酸为主&石

榴籽油的功能成分主要是共轭三烯和石榴酸%其具有较强的

抗氧化功能%能够有效地抵抗人体自由基和炎症的破坏作

用%并有减缓癌变过程)延缓衰老)预防动脉粥样硬化的作

用%对人单核白血病细胞和鼠肿瘤细胞有强的细胞毒性*

;

+

&

传统的石榴籽油提取方法主要采用冷榨技术*

(

+

)水酶

法*

A

+

)超声波辅助提取*

$

+

)超临界
JO

!

萃取等%未有低温连续

相变萃取石榴籽油技术的报道&低温连续相变萃取技术*

1

+

是广东省华南农业大学食品学院自主开发的分离技术%是在

亚临界)超临界萃取技术的基础上改进而来&它是以气'液

连续相变的萃取溶剂在较低压力下!

"<!

"

!<"aB4

#和
(AQ

的低温条件下进行萃取%显著优点是通过连续)逆流的溶剂

对物料进行萃取%萃取溶剂在液相状态低温萃取油脂后经减

压蒸发汽化从油脂中分离%最终得到产品&工艺过程在相对

/(#



低温情况下进行%不会对热敏性成分造成破坏&目前%低温

连续相变萃取技术在茶油*

/

+

)酱油渣脱脂*

0

+

)紫苏籽油*

#"

+

)

陈皮油*

##

+

)佛手精油*

#!

+等物料有相关研究&

本研究拟以石榴籽为原料%采用单因素试验及正交试

验%研究最佳的油脂分离工艺条件%包括原料颗粒度)萃取压

力和温度)萃取时间及解析温度等因素条件&同时对所得石

榴籽油基本理化性质)脂溶性成分组成进行检测分析及感官

评价%旨在为高品质石榴籽油的低温连续相变萃取工艺的产

业化提供理论依据和技术支撑&

#

!

材料与方法
#<#

!

材料与设备

石榴籽"购自广州市清平中药材市场$

脂肪酸甲酯标准品"

00P

%美国
R5

.

34

公司$

正丁烷"

00<00P

%广东金丰新能源有限公司$

其余试剂均为分析纯$

低温连续相变萃取装置"

Ù [̀);

型%广州市锋泽机械设

备安装有限公司$

气质联用仪!

bJ

'

aR

#"

1/0"Z)A01A

型%安捷伦科技有

限公司!

Z

.

56?E,

#$

紫外'可见光谱仪"

=)AA"

型%广州科桥实验技术设备

有限公司$

电子天平"

BU!";

型%梅特勒
)

托利多仪器!上海#有限

公司$

水分测定仪"

URJ)$"'

型%沈阳龙腾电子有限公司$

中草药万能粉碎机"

##0

型%浙江温岭市药材机械厂&

#<!

!

试验方法

#<!<#

!

石榴籽原料含油量检测
!

按
b[

(

T#((//<#

'

!""/

执行&

#<!<!

!

低温连续相变萃取石榴籽油试验设计
!

称取粉碎后

的石榴籽原料
!

"

;C

.

%装入设备
;U

萃取釜%设定相关参

数%进行油脂低温连续相变萃取&得油率按式!

#

#计算"

得油率
R

石榴籽油重量

石榴籽原料重量
T

#""P

& !

#

#

!

#

#原料颗粒度的影响"将石榴籽原料粉碎至
!"

%

("

%

$"

%

/"

%

#""

目%在萃取压力
"<AaB4

%萃取温度
("Q

%萃取时

间
$"35E

%解析温度
$"Q

条件下进行萃取%以得油率为评价

指标%选择最佳的原料颗粒度&

!

!

#萃取压力的影响"将石榴籽原料粉碎至
$"

目%萃取

压力分别设定为
"<;

%

"<(

%

"<A

%

"<$

%

"<1aB4

%在萃取温度为

("Q

%萃取时间
$"35E

%解析温度
$"Q

条件下进行萃取%以

得油率为评价指标%选择最佳的萃取压力&

!

;

#萃取温度的影响"将石榴籽原料粉碎至
$"

目%设定

萃取温度分别为
;"

%

;A

%

("

%

(A

%

A"Q

%在萃取压力
"<AaB4

%

萃取时间
$"35E

%解析温度
$"Q

条件下进行萃取%以得油率

为评价指标%选择最佳的萃取温度&

!

(

#萃取时间的影响"将石榴籽原料粉碎至
$"

目%设定

萃取时间分别
;"

%

A"

%

1"

%

0"

%

##"35E

%在萃取压力
"<AaB4

%

萃取温度
(AQ

%解析温度
$"Q

条件下进行萃取%以得油率

为评价指标%选择最佳的萃取时间&

!

A

#解析温度的影响"将石榴籽原料粉碎至
$"

目%设定

解析温度分别为
AA

%

$"

%

$A

%

1"

%

1AQ

%在萃取温度
(AQ

%萃

取压力
"<AaB4

%萃取时间
1"35E

条件下进行萃取%以得油

率为评价指标%选择最佳的解析温度&

!

$

#正交试验设计"根据单因素的试验结果%选取影响

显著的因素水平进行正交试验%以石榴籽的得油率为主要评

价指标%优化萃取工艺&

#<!<;

!

石榴籽油理化性质分析

!

#

#过氧化值"按
b[

(

TAA;/

'

!""A

执行&

!

!

#酸值"按
b[

(

TAA;"

'

!""A

执行&

#<!<(

!

石榴籽油化学成分分析

!

#

#前处理方法"精密称取最佳工艺所得石榴籽油

#<""""

.

%使用农残级正已烷定容到
#""3U

容量瓶刻度线%

均匀混合石榴籽油和正己烷%再吸取
"<A3U

混合溶液%使用

农残级正已烷定容到
#"3U

容量瓶刻度线%均匀混合%经过

"<(A

#

3

滤膜过滤%以备气质联用仪!

bJ

'

aR

#检测&

!

!

#气质联用仪!

bJ

'

aR

#分析方法"色谱柱为毛细管柱

!

MB)]>>O)YZ̀

%

;"3k"<;!33k"<A

#

3

#$以氦气为载气%

进样量"

#<"

#

U

%柱流量"

#<"3U

(

35E

&升温程序"温度!初#"

1"Q

%维持
!35E

%以
#"Q

(

35E

的速度升温至
!;"Q

&质谱

方法"四极杆"

#A"Q

$进样口"

!A"Q

$离子源温度"

!/"Q

$电

离源"

2]

$电离能量"

1"?=

$扫描范围!

N

(

Z

#"

A"

"

AA"

&

#<!<A

!

数据处理方法
!

所有试验均做
;

个平行%试验数值以

均值
g

标准差表示&

!

!

结果与分析
!<#

!

低温连续相变萃取石榴籽油工艺结果

!<#<#

!

单因素试验结果

!

#

#原料颗粒度的影响"原料目数越高%颗粒度越小%正

丁烷与物料接触表面积越大%越能够提高萃取石榴籽油效

率&但如果原料目数过高%会因颗粒度过小导致石榴籽原料

堆积密度增大%或结块增大正丁烷传质阻力%降低萃取效率&

由图
#

可知%原料颗粒度在
("

"

/"

目时%石榴籽油得率较

高%以
$"

目得油率最高&

!!

!

!

#萃取压力的影响"萃取压力是影响萃取溶剂正丁烷

对石榴籽油溶解能力的重要指标%增大萃取压力可以提高正

丁烷对油脂的溶解能力%但如果压力过高%也会导致石榴籽

油原料堆积密度过大%或结块降低萃取效率&由图
!

可知%

萃取压力为
"<AaB4

时%石榴籽油得率最高&

图
#

!

原料颗粒度对得率的影响

&5

.

:D?#

!

2GG?*,+9G34,?D546+57?9E?L,D4*,59ED4,?

0(#

提取与活性
!

!"#1

年第
!

期



图
!

!

萃取压力对得率的影响

&5

.

:D?!

!

2GG?*,+9G?L,D4*,59E

-

D?++:D?9E?L,D4*,59ED4,?

!!

!

;

#萃取温度的影响"萃取温度的升高能够提高萃取溶

剂正丁烷对油脂的溶解能力%但温度上升到一定程度%正丁

烷在萃取釜中容易发生汽化%提取率反而会降低&由图
;

可

知%萃取温度为
(AQ

时%石榴籽油得率最高&

!!

!

(

#萃取时间的影响"萃取时间过长会导致石榴籽油成

分发生变化%也增加能耗%在达到提取率的条件下%应选择相

对较短的萃取时间&由图
(

可知%萃取时间为
1"35E

时%石

榴籽油得率最高&

!!

!

A

#解析温度的影响"解析温度影响油脂和溶剂分离的

速度%因为萃取溶剂是正丁烷%极易挥发!沸点
V"<AQ

#%所

以解析温度无需很高%同时考虑到解析温度较高会影响油脂

品质且增加能耗%在解析速度得到保证和油脂得率影响不大

的基础上%应选择较低的解析温度&由图
A

可知%解析温度

为
1"Q

时%低温连续相变萃取石榴籽油得率最高&

!<#<!

!

正交试验
!

正交试验因素选择在低温连续相变萃取

装置中可设置的参数%包括萃取压力)萃取温度)萃取时间和

解析温度%以得油率为试验指标%在单因素试验结果基础上

设计正交试验
U

0

!

;

(

#&若解析温度过高会影响油脂品质%选

择解析温度的
;

个水平为
$"

%

$A

%

1"Q

&各因素确定
;

个水

平见表
#

%试验结果见表
!

&

图
;

!

萃取温度对得率的影响

&5

.

:D?;

!

2GG?*,+9G?L,D4*,59E,?3

-

?D4,:D?9E

?L,D4*,59ED4,?

图
(

!

萃取时间对得率的影响

&5

.

:D?(

!

?L,D4*,59E,53?9E?L,D4*,59ED4,?

图
A

!

解析温度对得率的影响

&5

.

:D?A

!

2GG?*,+9G+?

-

4D4,59E,?3

-

?D4,:D?

%

?

&

9E

?L,D4*,59ED4,?

表
#

!

正交试验因素水平表

T4@6?#

!

OD,89

.

9E46,?+,G4*,9D6?F?6,4@6?

试验号
Z

萃取压力(

aB4

[

萃取温度(

Q

J

萃取时间(

35E

'

解析温度(

Q

# "<( (" $" $"

! "<A (A 1" $A

; "<$ A" /" 1"

表
!

!

正交试验结果

T4@6?!

!

\?+:6,+9G9D,89

.

9E46,?+,

试验号
Z [ J '

得率(
P

# # # # # #(<!A

! # ! ! ! #A<;!

; # ; ; ; #A<!1

( ! # ! ; #A<(#

A ! ! ; # #A</1

$ ! ; # ! #(<1(

1 ; # ; ! #A<"/

/ ; ! # ; #(</!

0 ; ; ! # #(<0!

W

#

#(<0(1 #(<0#; #(<$"; #A<"#;

22222222222222222222222

W

!

#A<;(" #A<;;1 #A<!#1 #A<"(1

W

;

#(<0(" #(<011 #A<";; #A<#$1

Q "<("" "<(!( "</"( "<#A(

!!

由表
!

可知%各因素对油脂得率影响大小为"

J

%

[

%

Z

%

'

%最佳的萃取工艺水平组合为
Z

!

[

!

J

!

'

;

%此组合不在

此次正交试验组合中%通过
;

次平行实验验证%表明在该工

艺条件下的得油率为
#A<0(P

%低温连续相变萃取石榴籽油

的最优水平组合
Z

!

[

!

J

!

'

;

%即原料颗粒度
$"

目%萃取温度

(AQ

%萃取时间
1"35E

%萃取压力
"<AaB4

%解析温度
1"Q

&

!<!

!

石榴籽油理化性质

上述最佳的低温连续相变萃取工艺条件下分离得到石

榴籽油%对其酸价)过氧化值)色泽)形态)气味和杂质的理化

性质进行检测分析和感官评价&原料总油"

#$<;#P

$酸价"

;<!$3

.

WOM

(

.

$过氧化值"

"<#"

.

(

#""

.

$色泽"浅黄色$形

态"油状$气味"有石榴籽油特有的香味$杂质"无肉眼可见

杂质&

"A#

第
;;
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!
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!

洁等"石榴籽油低温连续相变萃取工艺优化及其脂肪酸分析
!



!!

低温连续相变萃取石榴籽油在室温下为浅黄色油脂%有

石榴籽油特有的香味%无肉眼可见杂质%油 脂 酸 价 为

;<!$3

.

WOM

(

.

%过氧化值为
"<#"

.

(

#""

.

&石榴籽油的酸

价低于
b[!1#$

'

!""A

中 规 定 的 食 用 植 物 油 的 酸 价

!

*

(3

.

(

.

#%酸价达标&同时可以发现%虽然石榴籽油不饱

和度较高%但过氧化值很低%只有
"<#"

.

(

#""

.

%可能是整个

萃取工艺过程中萃取温度都在较低的环境下!约
A"Q

#%而

且未与空气接触%有效降低了石榴籽油氧化程度&

!<;

!

石榴籽油脂肪酸分析

采用气相质谱联用仪对制备的石榴籽油脂肪酸组成及

含量进行分析%结果见表
;

&

表
;

!

石榴籽油脂肪酸组成分析

T4@6?;

!

&4,,

I

4*5H*93

-

9+5,59E9G

-

93?

.

D4E4,?+??H956

保留时

间(
35E

化合物
相对含

量(
P

#;<"1#

棕榈酸甲酯
(<1!A

#;<($(

棕榈酸
"<"/0

#(<;!(

十七酸甲酯
"<"1;

#A<;(#

亚油酸甲酯
0<#;"

#A<(#/ 0)

!

)

#

)

十八烯酸甲酯
$<0#;

#A<(/( 1)

十八碳烯酸甲酯
"<1$"

#A<A0A

植物醇
"<"/A

#A<1$$

硬脂酸甲酯
;<;!A

#A</1(

亚油酸
"<#(!

#A<0A#

亚麻酸甲酯
"<#$#

#$<";# $J

%

0J

%

##T\)

十八碳三烯酸甲酯
"<"1(

#$<!00 0J

%

##T\)

十八碳二烯酸甲酯
"<#!(

#$<1(# 0J

%

##T\

%

#;T\)

十八碳三烯酸甲酯
"<"/1

#1<!($ 0J

%

##T\

%

#;T\)

十八碳三烯酸甲酯
"<!$(

#1<$"/ 0J

%

##T\

%

#;T\)

十八碳三烯酸甲酯
$/<"0;

#1<1A( 0J

%

##T\

%

#;T\)

十八碳三烯酸甲酯
!</$(

#1<0/1 0J

%

##T\

%

#;T\)

十八碳三烯酸甲酯
"<($#

#/<#1$ 0J

%

##T\

%

#;T\)

十八碳三烯酸甲酯
"<1!!

#/<(0$

顺
)#;)

二十碳烯酸甲酯
"<1$/

#/<0"" #/)

甲基十九碳酸甲酯
"<1/A

!!<!!0

硬脂酸甲酯
"<#;#

!!

由表
;

可知%石榴籽油中含量较高的组分为
0J

%

##T\

%

#;T\)

十八碳三烯酸甲酯!亚油酸%

$/<"0P

#)亚油酸甲酯

!

0<#;P

#)十八烯酸甲酯!

$<0#P

#)棕榈酸甲酯!

(<1;P

#)硬

脂酸甲酯!

;<;;P

#等组分&

;

!

结论
!

#

#将低温连续相变萃取技术用于石榴籽油的分离%获

得最佳的工艺参数为"原料颗粒度
$"

目%萃取压力
"<AaB4

%

萃取时间
1"35E

%萃取温度
(AQ

%解析温度
1"Q

%这为石榴

籽油加工产业化提供技术支撑&低温连续相变萃取技术在

油脂分离方面具有较大优势"

$

提取率高%低温连续相变萃

取石榴籽油的提取率达到
01<1;P

$

%

加工温度低%萃取温

度仅为
(AQ

%解析温度
1"Q

%但解析时溶剂持续吸热并蒸

发%所以解析釜中的温度远远低于
1"Q

%可见%石榴籽油在

分离的整个过程都是在相对低温!约
A"Q

#的情况下%有利

于石榴籽油品质的保持$

&

低温连续相变萃取是一个带压

的溶剂萃取过程%萃取溶剂正丁烷对油脂的溶解度很高%而

且通过连续循环的萃取%提高萃取效率%缩短提取时间%降低

生产综合成本&

!

!

#低温连续相变萃取所得石榴籽油以不饱和脂肪酸

为主%容易氧化变质%下一步将根据不同需求利用油脂保护

技术来延长石榴籽油的贮藏期%例如添加抗氧化剂)微胶囊

稳态化包埋技术等&另外%低温连续相变萃取溶剂正丁烷的

极性范围较广%萃取所得石榴籽油中呈味组分较多且较全

面%能够更好地获得石榴籽油的原本风味&
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