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竹柏果油提取工艺优化及理化特性分析
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摘要!以竹柏果仁为原料!采用单因素与响应面试验相结合

的方法对超声波辅助索氏提取法提取竹柏果仁油的工艺进

行优化!并考察其理化性质与脂肪酸组成#结果表明!竹柏

果油最适提取工艺条件为%以正己烷为提取溶剂!提取温度

<'Y

!料液比
*

"

&)

&

H

(

0P

'!提取时间
*')029

#该条件下!

竹柏果仁油提取率为
(.:,(R

#经
S!%@$

定性"定量分析可

知!竹柏果油中共检出
.

种脂肪酸!其中不饱和脂肪酸含量

达
.':=*R

!多不饱和脂肪酸总量&

<-:(<R

'显著高于单不饱

和脂肪酸&

*.:'&R

'$其中亚油酸含量最高!并富含油酸"二

十碳二烯酸和二十碳三烯酸#

关键词!超声波$竹柏果$脂肪酸组成$理化特性
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人体血清中总胆固醇或低密度脂蛋白胆固醇含量过高

易诱发冠心病和脑梗死+

*

,

&研究+

(\,

,发现%不饱和脂肪酸可

参与胆固醇酯化过程%提高不饱和脂肪酸的摄入量可降低血

清中胆固醇的含量&为此%寻找自然界中优质不饱和脂肪酸

的来源%尤其是具有显著生物活性的长链不饱和脂肪酸!

!

()

以上#已成为科研人员关注的热点+

&

,

&然而由于渔业资源日

益减少%有效成分及纯度符合要求的长链不饱和酸原料十分

有限!主要集中于沙丁鱼*三文鱼*金枪鱼等深海鱼类#%再加

上提纯工艺繁琐复杂等问题使得开发成本较高&虽然植物

油脂提纯工艺相对简单且成本可观%但其脂肪酸组成中长链

不饱和脂肪酸的比例一般较低&

竹柏!

N)()/0B

W

4G*0

+

&

#为罗汉松科!

N)()/0B

W

0/6G6

#罗

汉松属植物%是古老的裸子植物%起源于中生代白垩纪%被人

们称为.活化石/

+

'

,

&竹柏作为常绿乔木%在中国主要分布于

华南地区*台湾和云南南部%越南*柬埔寨也有分布+

-

,

&竹柏

根茎及枝叶中含有多种活性成分%包括黄酮*环肽及二萜类

化合物等%具有抗炎*抗氧化*抗肿瘤等药理作用%为各地植

物志所记载+

<

,

&竹柏经种子繁殖后
*)

年左右可开花结果%

其果仁含油量较高&有数据显示%竹柏盛果期单株产果高%

种子含油量可达
,)R

+

=

,

%但其脂肪酸的含量及成分还尚不明

确&目前关于竹柏的研究主要集中在叶子和枝干等方面%谢

(&*



黛等+

.

,在竹柏叶中提取出了黄酮物质%而刘娟等+

*)

,对长叶

竹柏的叶子和枝干的化学成分进行了分离与鉴定&但对于

竹柏果实成分和应用的研究还未有报道&本试验拟以成熟

的竹柏果为原料%对超声波辅助索氏抽提竹柏果油的工艺进

行优化%并研究该油脂的基本理化性质及脂肪酸组成%为提

取不饱和脂肪酸尤其是长链不饱和脂肪酸提供更多的来源%

并为后期竹柏果实中竹柏果油的提取纯化工艺和竹柏资源

的开发利用提供理论依据&

*

!

材料与方法
*:*

!

材料与仪器

*:*:*

!

材料与试剂

竹柏果"廉江市某种植基地%经晒干于
\() Y

冰箱储

存%使用前去皮*壳%取其果仁$

所用试剂均为分析纯&

*:*:(

!

主要仪器设备

集热式磁力加热搅拌器"

VX%*)*$

型%金坛市医疗仪

器厂$

超声波清洗机"

_T%)&)$

型%深圳市洁盟清洁设备有限

公司$

万分之一电子天平"

+$"((&$%!A

型%赛多利斯科学仪

器!北京#有限公司$

超纯水一体机"

V(&%[>

型%默克密理博试验室设备!上

海#有限公司$

台式高速大容量冷冻离心机"

'=*)#

型%艾本德中国有

限公司$

循环水式真空泵"

$Wa%U

!

+

#型%巩义市予华仪器有限

公司$

旋转蒸发器"

#/%,)))+

型%巩义市予华仪器设备工贸有

限公司$

冷凝水泵"

!!"%()

型%巩义市宏华仪器设备工贸有限

公司&

*:(

!

方法

*:(:*

!

样品制备
!

将竹柏果仁经超纯水充分清洗后先于

-)Y

烘箱中干燥待其自然冷却后研磨备用&

*:(:(

!

基本成分和理化指标测定
!

!

*

#粗蛋白"参照文献+

**

,&

!

(

#粗脂肪"参照文献+

*(

,&

!

,

#灰分"参照文献+

*,

,&

!

&

#酸值*过氧化值*水分及挥发物*碘值和皂化值"按

S+

)

B''(=

'

())=

系列方法执行&

*:(:,

!

提取率的测定
!

称取
&:)

H

经研磨的竹柏果仁%用滤

纸包裹好置于
(')0P

锥形瓶中%按料液比
*

"

&)

!

H

)

0P

#加

入正己烷%用超声波清洗机!功率"

(&)A

%温度"

('Y

#超声

-029

后%将样品滤纸包放入抽提筒中%将提取溶剂倒进

(')0P

平底烧瓶中%于
<'Y

水浴加热%回流
*')029

&提取

结束后将提取液过滤%滤液经减压蒸馏*干燥*恒重%按式!

*

#

计算竹柏果仁油提取率&

U

J

I

*

I

(

L

*))R

% !

*

#

式中"

U

'''竹柏果油提取率%

R

$

I

*

'''竹柏果仁油质量%

H

$

I

(

'''竹柏果仁粉质量%

H

&
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!

竹柏果油提取工艺优化

!

*

#提取溶剂的选择"固定超声时间
-029

%提取温度

<'Y

%提取时间
*')029

%料液比
*

"

&)

!

H

)

0P

#%分别考察

正己烷*石油醚*乙酸乙酯对竹柏果油得率的影响&

!

(

#超声时间的选择"固定提取溶剂为正己烷%提取温

度
<'Y

%提取时间
*')029

%料液比
*

"

&)

!

H

)

0P

#%分别考

察不同超声时间!

(

%

&

%

-

%

=

%

*)

%

*(

%

*&

%

*-

%

*=

%

()029

#对竹柏

果油得率的影响&

!

,

#提取温度的选择"固定提取溶剂为正己烷%超声时

间
-029

%提取时间
*')029

%料液比
*

"

&)

!

H

)

0P

#%分别考

察不同提取温度!

-)

%

-'

%

<)

%

<'

%
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%
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.)Y

#对竹柏果油得

率的影响&

!

&

#提取时间的选择"固定提取溶剂为正己烷%超声时

间
-029

%提取温度
<'Y

%料液比
*

"

&)

!

H

)

0P

#%分别考察

不同提取时间!

-)

%

.)
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%

(&)029

#对竹柏果

油得率的影响&

!

'

#料液比的选择"固定提取溶剂为正己烷%提取温度

<'Y

%提取时间
*')029

%超声时间
-029

%分别考察不同料

液比+

*

"

()

%

*

"

,)

%

*

"

&)

%

*
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')

%

*
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#,对竹柏果油得率的影响&

*:(:'

!

响应面优化竹柏果油提取工艺
!

以单因素结果为基

础%选取提取温度*回流时间*料液比
,

个因素设计正交试

验%每个因素设置
,

个水平%对提取条件进行优化&

*:(:-

!

脂肪酸组成分析

!

*

#甲酯化"取竹柏果油
()0

H

于
')0P

平底烧瓶中%

加入
(0P

正己烷充分涡旋溶解后%再加入
(R

氢氧化钠
%

甲

醇溶液
'0P

混匀%置于
-)Y

水浴锅加热%直至液面上的油

滴消失%加入浓度为
*-R

的三氟化硼溶液
( 0P

%加热

*'029

%冷却至室温%转入
')0P

比色管中%用饱和氯化钠溶

液清洗平底烧瓶%并转入比色管中%振荡
*

#

(029

%静置

*)029

%取比色管中上清液过
):(

"

0

微孔滤膜到进样瓶%作

为
S!%@$

分析试样+

*&

,

&

!

(

#

S!%@$

分析"载气是高纯氮气$色谱柱初始温度为

')Y

%恒温
):' 029

后%以
'' Y

)

029

升至
*'' Y

%再以

=Y

)

029

升至
*<'Y

%然后以
*:(Y

)

029

升至
*=<Y

%最后

以
. Y

)

029

升 至
(=) Y

+

*'

,

$色 谱 柱 为
WT%',) 0 l

):('00l):('

"

0

弹性石英毛细管柱+

*-

,

&进样口温度

(')Y

%进样量
*

"

P

$分流比
*))

"

*

$扫描模式
$!"?

%

$Q@

$

WD

流速
&'70

)

L

&

!

,

#定量分析"将
*))0

H

混合标准样品用正己烷溶解%

并定容至
(0P

得浓度为
')0

H

)

0P

%再用正己烷分别稀释

至
&):)

%

(':)

%

*):)

%

':)

%

(:)

%

):-0

H

)

0P

系列的标准溶液%然

后用
S!%@$

)

$Q@

对其进行分析%以峰面积和质量浓度作定

量工作曲线&使用相同的
S!%@$

操作条件和过程来分析竹

柏果仁油试样%并基于定量离子的响应值和建立的标准曲线

,&*

提取与活性
!

()*=

年第
'

期



进行绝对定量+

*<

,

&

*:(:<

!

数据处理
!

采用
UE2

H

29=:'

*

$T$$*.:)

对数据进行统

计分析&

(

!

结果与分析
(:*

!

单因素试验

(:*:*

!

提取溶剂对竹柏果油得率的影响
!

由图
*

可知%乙酸

乙酯提取率最高%与石油醚相比差异不明显!

T

%

):)'

#%与正

己烷相比差异显著!

T

#

):)'

#&乙酸乙酯提取油量最大的原

因%可能与乙酸乙酯的极性较大有关%也可能是竹柏果仁油

以不饱和脂肪酸为主%其中的不饱和双键能与乙酸乙酯反应

形成新的价键%并且加入乙酸乙酯后%油脂的初始运动黏度

降低+

*=

,

%有助于油脂在乙酸乙酯中的溶解&这两方面的原

因使乙酸乙酯对竹柏果仁油的提取率最高&提取溶剂对得

油率有很大的影响%合适的提取溶剂不仅能使油料细胞在超

声情况下发生破碎%还能使油料中的有效成分充分溶出&由

于乙酸乙酯价格较高%并且可能造成油样成分损失%石油醚

的毒性较高%危险性大&因此综合考虑提取效果*经济成本

和安全问题%选用正己烷为提取溶剂进行后续试验&

不同字母表示差异显著!

T

#

):)'

#

图
*

!

溶剂对竹柏果出油率的影响

X2

H

5ED*

!

/OOD74;OK2OODED94L;3FD94L;94CD;23

8
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E14D;ON)()/0B

W

4G*0

+

&
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!

超声时间对竹柏果油得率的影响
!

由图
(

可知%超声

时间
-029

前%竹柏果油提取率随着时间的延长而增加%在

-

#

*(029

时竹柏果油的提取率变化较为平缓%差异不显著%

在
*&029

时出现上升趋势后又趋于平缓%甚至低于
-029

的

提取率%可能是超声加速了正己烷的挥发所致&同时%长时

间超声%能量消耗较大&因此%选择超声时间为
-029

进行后

续研究&

(:*:,

!

提取温度对竹柏果油得率的影响
!

由图
,

可知%温度

低于
<)Y

%竹柏果油提取率随着提取温度的上升而增加%温

度的上升会促进溶剂对物料的渗透$在
<)

#

='Y

时提取率

的变化趋于稳定$而高于
='Y

%提取率逐渐下降%可能是温

度过高%溶剂的蒸发速度加快%对样品的浸提时间减少%使得

提取率下降&因此%最终选定
-'

#

<' Y

进行响应面优化

试验&

(:*:&

!

提取时间对竹柏果油得率的影响
!

由图
&

可知%提取

时间在
*')029

以前随着提取时间的延长%竹柏果油的提取

不同字母表示差异显著!

T

#

):)'

#

图
(

!

超声时间对竹柏果出油率的影响

X2

H

5ED(

!

/OOD74;O7C19

H

D;O534E1L;927420D;94CD

;23

8

2D3KE14DN)()/0B

W

4G*0

+

&

不同字母表示差异显著!

T

#

):)'

#

图
,

!

提取温度对竹柏果出油率的影响

X2

H

5ED,

!

/OOD74;O7C19

H

D;ODd4E1742;94D0

J

DE145ED;94CD

;23

8

2D3KE14D;ON)()/0B

W

4G*0

+

&

不同字母表示差异显著!

T

#

):)'

#

图
&

!

提取时间对竹柏果出油率的影响

X2

H

5ED&

!

/OOD74;O7C19

H

D;ODd4E1742;9420D;94CD;23

8

2D3K

E14D;ON)()/0B

W

4G*0

+

&

率增长较快%超过
*')029

后%提取率变化不显著&为此应

选择
*')029

为响应面优化试验的中心点&

(:*:'

!

料液比对竹柏果油得率的影响
!

由图
'

可知%随着提

取剂的增加%反应体系的渗透压越大%竹柏果油在溶剂中的

扩散速度也会提高%提取率随之上升&当料液比超过
*

"

&)

!

H

)

0P

#后%竹柏果油提取率的增加不明显%趋于平缓&进一

步增加提取剂会增加提取成本&因此%选择料液比
*

"

&)

!

H

)

0P

#为响应面试验的中心点&

&&*

第
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不同字母表示差异显著!

T

#

):)'

#

图
'

!

料液比对竹柏果出油率的影响

X2

H

5ED'

!

/OOD74;O7C19

H

D;O32

e

52KE142;;94CD;23

8

2D3K

E14D;ON)()/0B

W

4G*0

+

&

(:(

!

响应面试验

(:(:*

!

响应面试验方案设计及结果分析
!

以竹柏果仁油提

取率!

U

#为响应值%选择提取温度*提取时间*料液比
,

个因

素设计正交试验%每个因素设置
,

个水平%进一步优化提取

条件%试验因素与水平见表
*

%试验设计及结果见表
(

&

!!

使用
VDL2

H

9Dd

J

DE4=:):-

软件对模型列回归方程%得到

竹柏果仁油得率对提取温度*回流时间*料液比的二次多项

回归模型方程"

表
*

!

响应面试验因素与水平

B1G3D*

!

#DL

J

;9LDL5EO17D4DL4O174;EL19K3DFD3L

水平
b

*

提取温度)
Y b

(

提取时间)
029 b

,

料液比!

H

)

0P

#

\* -' *() *

"

,)

) <) *') *

"

&)

* <' *=) *

"

')

表
(

!

响应面试验设计及结果

B1G3D(

!

#DL

J

;9LDL5EO17D4DL4KDL2

H

919KEDL534L

试验号
b

*

b

(

b

,

U

)

R

预测值)
R

* \* \* ) (&:*( (&:,&

( * \* ) (':,) (-:(*

, \* * ) (<:.) (-:..

& * * ) (=:-& (=:&(

' \* ) \* (,:,* (,:<.

- * ) \* (&:=, (&:-(

< \* ) * (':)- (':(<

= * ) * (=:(* (<:<,

. ) \* \* (-:.* (-:(*

*) ) * \* (=:=. (.:,(

** ) \* * (.:-( (.:*.

*( ) * * ,):(& ,):.&

*, ) ) ) ,(:(, ,(:))

*& ) ) ) ,*:(* ,(:))

*' ) ) ) ,(:-& ,(:))

*- ) ) ) ,,:)& ,(:))

*< ) ) ) ,):=< ,(:))

!!

Ug,(:))c):=(O

*

c*:((O

(

c*:*'O

,

\):**O

*

O

(

c

):&*O

*

O\):,&O

(

O

,

\&:'&O

(

*

\):.<O

(

(

\(:**O

(

,

& !

(

#

(:(:(

!

回归模型方差分析
!

由表
,

知%回归模型中
Dg

*-:)=

*

Tg):)))<

%说明模型极显著&失拟项不显著%说明试

验误差合理%无失拟因素存在%所以模型是有益的%因此可用

该回归方程代替试验真实点来分析试验结果&模型变异系

数
!>

仅为
,:'&R

%说明模型的重现性很好%且模型决定系

数
U

(

g):.',.

%校正系数
"K

N

:U

(

g):=.&'

%表明响应值的变

化有
=.:&'R

来源于
b

*

*

b

(

和
b

,

%显示模型拟合度良好&其

中一次项
b

,

及其二次项
b

(

*

*

b

(

,

均达到极显著水平$一次项

b

*

及其二次项
b

(

(

均达到显著水平$剩余系列显著性较差

!

T

%

):)'

#&各因素对模型的影响强弱为"

b

,

!料液比#

%

b

*

!提取温度#

%

b

(

!提取时间#&

!!

不同因子交互作用的
,V

响应面图见图
-

#

=

%结合回归

模型
b

*

b

(

*

b

*

b

,

和
b

(

b

,

的
T

值大小分析知%

b

*

!提取温度#

和
b

,

!料液比#对到竹柏果仁油提取率的交互作用相对

明显&

表
,

!

回归模型方差分析h

B1G3D,

!

#D

H

EDLL2;90;KD31913

8

L2L;OF1E2197D

方差来源 平方和 自由度 均方
D

值
T

值 显著性

模型
*&-:'* . *-:(= *-:)= ):)))<

**

b

*

':&, * ':&, ':,- ):)',=

b

(

**:=* * **:=* **:-- ):)**(

*

b

,

*):'- * *):'- *):&, ):)*&'

*

b

*

b

(

):)&= * ):)&= ):)&= ):=,,(

b

*

b

,

):-- * ):-- ):-- ):&&&-

b

(

b

,

):&- * ):&- ):&- ):'().

b

(

*

=-:-* * =-:-* =':'&

#

):)))*

**

b

(

(

,:.= * ,:.= ,:.& ):)=<<

b

(

,

*=:<' * *=:<' *=:'( ):)),-

**

残差
<:). < *:)*

-----------------------

失拟项
,:-& , *:(* *:&* ):,-,)

纯误差
,:&' & ):=-

总和
*',:'. *-

!

h

!**

表示差异极显著%

T

#

):)*

$

*

表示差异显著%

T

#

):)'

&

图
-

!

提取温度与提取时间的交互作用

X2

H

5ED-

!

Q94DE1742FDDOOD74LDd4E1742;94D0

J

DE145ED

19KDd4E1742;9420D

'&*

提取与活性
!

()*=
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'
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图
<

!

提取温度与料液比的交互作用

X2

H

5ED<

!

Q94DE1742FDDOOD74LDd4E1742;94D0

J

DE145ED

19KL;32K%32

e

52KE142;

(:,

!

验证性实验

采用
VDL2

H

9%Dd

J

DE4=:):-

软件对响应面模型进行拟合%

得最适提取条件为料液比
*

"

&(:=.

!

H

)

0P

#*提取温度

<,:*-Y

*提取时间
*--:*' 029

%预测竹柏果仁油提取率

,*:((R

&结合单因素优化结果并考虑到实际试验操作条

件%提取工艺修正为"料液比
*

"

&)

!

H

)

0P

#*提取温度
<'Y

*

提取时间
*')029

&此条件下进行实验验证%设置
&

次平行

实验&得到竹柏果油的平均提取率为
(.:,(R

%由于竹柏果

图
=

!

提取时间与料液比的交互作用

X2

H

5ED=

!

Q94DE1742FDDOOD74LDd4E1742;9420D19KL;32K%32

e

52KE142;

实存在着不同的成熟度%会导致提取竹柏果油时有一定的误

差&与模型预测值误差为
=:..R

%与预期相近&

(:&

!

理化指标分析

由表
&

可知%经检测%竹柏果仁油所测的各项理化指标

符合
S+(<*-

'

())'

1食用植物油卫生标准2%可应用于食

品*医药保健品&按照
f+

)

B&)<.

'

()*)

1按摩基础油*按摩

油2的要求%过氧化氢值
,

*)00;3

)

M

H

%竹柏果仁油的过氧化

氢值为
(<:<-00;3

)

M

H

%通过后期提取工艺的进一步改进与

油脂精炼可用于化妆品行业&

表
&

!

竹柏果仁油的理化性质h

B1G3D&

!

BCD

J

C

8

L27;7CD02713

J

E;

J

DE42DL;ON)()/0B

W

4G*0

+

&954;23

来源 色泽 气味
酸值)

!

0

H

-

H

\*

#

碘值)

!

*)

\(

H

-

H

\*

#

皂化值)

!

0

H

-

H

\*

#

过氧化氢值)

!

0

H

-

M

H

\*

#

水分及挥

发物)
R

竹柏果仁油 黄色 淡香味
):,(i):),

*

*(-:,&i-:),

*

*'):'-i,:&,

*

'':'(i(:-.

*

&:.=i):)-

**

S+(<*-

'

())' \ \

,

, \ \

,

(')) \

!!

h

!*

表示重复
,

次%

**

表示重复
(

次&

(:'

!

S!%@$

分析

采用选择性离子检测的
S!%@$

方法对
.

种脂肪酸甲酯

的总离子流图进行扫描%得到竹柏果仁油样品的总离子流图

见图
.

%

.

种脂肪酸甲酯的含量见表
'

&

*:

十六碳酸
!

(:

十八碳酸
!

,:

十八碳一烯酸
!

&:

十八碳二烯酸
!

':

十

八碳三烯酸
!

-:

二十碳酸
!

<:

二十碳一烯酸
!

=:

二十碳二烯酸
!

.:

二

十碳三烯酸

图
.

!

竹柏果油
S!%@$

总离子流

X2

H

5ED.

!

B;4132;9O3;I;OS!%@$29N)()/0B

W

4G

*0

+

&954;23

表
'

!

竹柏果仁油
S!%@$

成分分析结果

B1G3D'

!

"913

8

L2LEDL534L;OS!%@$7;0

J

;L242;9;O;23

29N)()/0B

W

4G*0

+

&954;23

序号 保留时间)
029

化合物 含量)
R

* *,:='.

十六碳酸
(:')

( *':-.=

十八碳酸
*:',

, *':==*

十八碳一烯酸
*<:=<

& *-:,),

十八碳二烯酸!亚油酸#

&(:,*

' *-:.*=

十八碳三烯酸
):()

- *<:-&'

二十碳酸
):*'

< *<:==.

二十碳一烯酸
*:-<

= *=:'),

二十碳二烯酸
*(:)&

. *=:<&,

二十碳三烯酸
(*:<(

!!

由表
'

可知%竹柏果仁油主要化学成分为脂肪酸类%鉴

别出
.

种脂肪酸%以亚油酸*二十碳三烯酸*十八碳一烯酸为

主%不饱和脂肪酸含量达到
.':=*R

%其中
!

()

以上的长链不

饱和脂肪酸占脂肪酸组成的
,,:<-R

&不饱和脂肪酸对人类

健康大有裨益%可软化血管*降低低密度脂蛋白和胆固醇*增

强视力等作用+

*=

,

%其中亚油酸具有降低血中胆固醇*调节脂

-&*

第
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肪代谢*抑制或清除动脉血栓等作用&竹柏果仁油富含长链

不饱和脂肪酸%在保健品领域有极大的开发前景&

,

!

结论
本试验以成熟的竹柏果为原料%优化了超声波辅助索氏

抽提法提取竹柏果仁油的工艺条件%并研究了该油脂的基本

理化性质及脂肪酸组成&研究发现%竹柏果仁油中不饱和脂

肪酸含量达
.':=*R

%且多不饱和脂肪酸总量为
<-:(<R

%显

著高于单不饱和脂肪酸&竹柏果仁油亚油酸含量相比同类

陆生食用油脂优势明显%

!

()

以上的长链不饱和脂肪酸占脂

肪酸组成的
,,:<-R

&本试验尚未对竹柏果仁油中不饱和脂

肪酸的应用进行开发%有待进一步研究&
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