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山桐子油水酶法提取工艺优化及品质分析
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摘要$采用水酶法提取山桐子油并对其工艺进行了优化$确

定水酶法提取山桐子油的最佳工艺条件为%蒸炒温度

#1%`

#蒸炒时间
#1 =?E

#酶解温度
1% `

#料液比
#

%

1

!

F

'

=J

"#酶解时间
1C

#

N

[.*%

#复合酶用量
$*%0

$该条件下

山桐子油的提取率可达
2!*&&0

(水酶法提取的山桐子毛油

气味清香$酸值#过氧化值等理化指标均较好$无须精炼$只

需经过简单的精密过滤即可$且亚油酸和维生素
;

含量

较高(

关键词$山桐子油&水酶法&蒸炒&品质分析
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山桐子别名水冬瓜$水冬桐$椅树$椅桐$斗霜红!为大风

子科$山桐子属落叶乔木!分布于中国$日本$朝鲜与俄罗斯

远东地区!在中国主要产于四川盆周山地$重庆$云南$贵州$

陕西南部$甘肃南部$湖北$湖南$江西$浙江$福建和台湾

地区.

#-$

/

%

山桐子整果平均含油率为
!.*/#0

!不饱和脂肪酸含量

高达
&%0

!其中亚油酸含量高达
.&0

#

/#0

!与红花籽油相

当!比芝麻油$山茶油$花生油和橄榄油的含量都高!且维生

素
;

含量高!是一种优质的木本食用油脂.

!-"

/

%虽然在山桐

子主产区食用山桐子油已有上百年历史!但是山桐子油工业

化生产却鲜有报道!吴发旺等.

1

/曾采用冷榨法制取山桐子

油!饼渣残油高&旷春桃等.

.

/曾采用超临界流体萃取山桐子

油!提取率虽高!但成本高!不易投产%水酶法提取的植物油

品质高!对环境污染少!符合安全$营养$绿色的要求%目前

已被应用于菜籽.

/

/

$玉米胚.

&

/

$油茶籽.

2

/等油料作物的提取!

并取得了良好的效果.

#%

/

%但目前中国尚未有水酶法提取山

桐子油的相关文献报道%

本试验拟对水酶法提取山桐子油工艺条件进行优化!并

对提取得到的油脂进行相关指标检测!以期为山桐子高效生

产加工提供参考%

#

!

材料与方法
#*#

!

试验材料与仪器

山桐子"购于四川广元市&

维生素
;

标准品"

[:JR

$

2&0

!上海源叶生物科技有

限公司&

水解蛋白酶
Z)B>)>SD$*"J

"

$*"Z]

#

F

!丹麦诺维信公司&

果胶酶+

#%%%%]

#

F

,$纤维素酶+

#%%%%]

#

F

,$中性蛋白

酶+

1%%%%]

#

F

,"阿拉丁试剂+上海,有限公司&

各种脂肪酸甲酯标准品"美国
\?

F

=>

公司&

其他试剂均为分析纯&

.1#



水为蒸馏水&

精密数显恒温水浴锅"

L<[[<"Z

型!冠森生物科技+上

海,有限公司&

实验室搅拌机"

M7$%

型!艾卡+广州,仪器设备有限

公司&

小型粉碎机"

57<#%%

型!天津市泰斯特仪器有限公司&

N

[

计"

X;J6Z!$%

型!梅特勒
<

托利多国际贸易+上海,

有限公司&

分析天平"

:G>BOH=$$"<#R+

型!岛津+上海,实验器材有

限公司&

离心机"

J<11%

型!湖南湘仪离心机仪器有限公司&

高效液相色谱仪"

;$.21

型!美国沃特世科技有限公司&

气相色谱仪"

/&2%9

型!美国安捷伦科技有限公司%

#*$

!

试验方法

#*$*#

!

山桐子及山桐子油相关指标检测方法

+

#

,山桐子水分测定"按
Y91%%2*!

)

$%#.

的第一法

执行%

+

$

,粗脂肪测定"按
Y91%%2*.

)

$%#.

执行%

+

!

,蛋白质测定"按
Y91%%2*1

)

$%#.

执行%

+

"

,淀粉测定"按
Y91%%2*2

)

$%#.

执行%

+

1

,山桐子油水分测定"按
Y91%%2*$!.

)

$%#.

执行%

+

.

,酸价测定"按
Y91%%2*$$2

)

$%#.

执行%

+

/

,过氧化值测定"按
Y91%%2*$$/

)

$%#.

执行%

+

&

,色泽测定"按
Y9

#

6$$".%

)

$%%&

执行%

+

2

,维生素
;

测定"按
Y91%%2*&$

)

$%#.

执行%

#*$*$

!

脂肪酸组成分析

+

#

,样品制备"按
Y91%%2*#.&

)

$%#.

执行%

+

$

,气相色谱条件"气相色谱柱为
X9<U>A

毛细管柱

+

!%=b%*!$==b%*$1

%

=

,!

54X

检测器!采用程序升温!

初始温度
#&%`

!保持
%*1=?E

!以
1`

#

=?E

升至
$%%`

!然

后以
#1`

#

=?E

升至
$"%`

!保持时间
1=?E

&再以
$`

#

=?E

升至
$"$`

!保持
$=?E

%

#*$*!

!

山桐子油水酶法提取工艺
!

将山桐子在适当温度下

进行蒸炒!然后准确称取粉碎过
"%

目筛的山桐子粉
$%%*%

F

!

加
#%%%*%

F

的热水+约
2%`

,在
2%`

水浴下糊化
"%=?E

%

淀粉糊化后!调节
N

[

值和温度!参考文献.

##

/加入复合酶

+水解蛋白酶
Z)B>)>SD$*"J

%

果胶酶
%

纤维素酶质量比
#

%

#

%

#

,酶解后灭酶活!调节
N

[a/*%%

加入
%*"0

中性蛋白酶

酶解破乳
#C

%提取后在
1%%%G

#

=?E

离心
$%=?E

!吸取上层

清油%提取率按式+

#

,计算"

1

U

F

T

X

#%%0

! +

#

,

式中"

1

)))提取率!

0

&

F

)))提取得到的油脂重量!

F

&

T

)))原料含油重量!

F

%

#*$*"

!

单因素试验

+

#

,蒸炒温度"以蒸炒时间
#1 =?E

!料液比
#

%

"

+

F

#

=J

,!酶解温度
"%`

!酶解时间
"C

!复合酶用量
#*10

和

N

[.*%

作为基本条件%考察不同蒸炒温度+

2%

!

##%

!

#!%

!

#1%

!

#/%

!

#2%`

,对山桐子油提取率的影响%

+

$

,蒸炒时间"以蒸 炒 温 度
#!% `

!料 液 比
#

%

"

+

F

#

=J

,!酶解温度
"%`

!酶解时间
"C

!复合酶用量
#*10

和

N

[.*%

作为基本条件%考察不同蒸炒时间+

1

!

#%

!

#1

!

$%

!

$1=?E

,对山桐子油提取率的影响%

+

!

,料液比"以蒸炒温度
#!%`

!蒸炒时间
#1=?E

!酶解

温度
"%`

!酶解时间
"C

!复合酶用量
#*10

和
N

[.*%

作为

基本条件%考察不同料液比.

#

%

!

!

#

%

"

!

#

%

1

!

#

%

.

!

#

%

/

!

#

%

&

+

F

#

=J

,/对山桐子油提取率的影响%

+

"

,酶解温度"以蒸炒温度
#!%`

!蒸炒时间
#1=?E

!料

液比
#

%

"

+

F

#

=J

,!酶解时间
"C

!复合酶用量
#*10

和

N

[.*%

作为基本条件%考察不同酶解温度+

!%

!

"%

!

1%

!

.%

!

/%`

,对山桐子油提取率的影响%

+

1

,酶用量"以蒸炒温度
#!%`

!蒸炒时间
#1=?E

!料液

比
#

%

"

+

F

#

=J

,!酶解温度
"%`

!酶解时间
"C

和
N

[.*%

作

为基本条件%考察不同酶用量+

%*10

!

#*%0

!

#*10

!

$*%0

!

$*10

,对山桐子油提取率的影响%

+

.

,

N

[

"以蒸炒温度
#!%`

!蒸炒时间
#1=?E

!料液比

#

%

"

+

F

#

=J

,!酶解温度
"%`

!酶解时间
"C

和复合酶用量

#*10

作为基本条件%考察不同
N

[

+

"*1

!

1*%

!

1*1

!

.*%

!

.*1

!

/*%

,对山桐子油提取率的影响%

+

/

,酶解时间"以蒸炒温度
#!%`

!蒸炒时间
#1=?E

!料

液比
#

%

"

+

F

#

=J

,!酶解温度
"%`

!

N

[.*%

和复合酶用量

#*10

作为基本条件%考察不同酶解时间+

#

!

$

!

!

!

"

!

1

!

.C

,

对山桐子油提取率的影响%

#*$*1

!

正交试验
!

以蒸炒温度$蒸炒时间$酶解温度$料液

比$酶解时间$

N

[

值$复合酶用量为影响因素!采用七因素三

水平正交试验进行优化.

#$

/

%

#*!

!

数据处理

利用正交设计助手
44

软件进行数据分析%

$

!

结果与分析
$*#

!

山桐子主要成分分析

山桐子主要成分测定结果见表
#

%

!!

由表
#

可知!山桐子脂肪含量+

!/*$/e#*11

,

0

!蛋白质

含量+

2*/&e%*/"

,

0

!水分含量+

2*&&e%*.&

,

0

!淀粉含量

+

#%*#!e%*&&

,

0

%山桐子脂肪含量和淀粉含量稍低于油茶

籽仁&蛋白质含量与油茶籽仁相当.

#!

/

%

$*$

!

单因素试验

$*$*#

!

蒸炒温度的确定
!

蒸炒温度对山桐子油提取率的影

响如图
#

所示%

!!

由图
#

可知!随着蒸炒温度的升高!提取率先呈上升趋

势!但是当温度超过
#1%`

时提取率急剧下降%原因可能是

表
#

!

山桐子主要成分

6>P)D#

!

6CD=>?EB(=

N

(EDEOS(T?IDS?>

%

.a.

&

0

脂肪 蛋白质 水分 淀粉

!/*$/e#*11 2*/&e%*/" 2*&&e%*.& #%*#!e%*&&

/1#

提取与活性
!

$%#&

年第
##

期



图
#

!

蒸炒温度对水酶法提取率的影响

5?

F

HGD#

!

;TTDBO(TG(>SOOD=

N

DG>OHGD(EOCD(?)DAOG>BO?(E

DTT?B?DEB

Q

P

QV

HD(HSDE@

Q

=>O?B=DOC(I

蒸炒破坏了山桐子细胞壁!促进油脂从细胞中溶解出来&但

当温度继续升高时!山桐子中的蛋白质$淀粉等物质高度变

性!反而阻止了油脂的溶出.

#!-#"

/

%结合山桐子油提取率和

品质因素!选定山桐子蒸炒温度为
#!%

#

#1%`

%

$*$*$

!

蒸炒时间的确定
!

蒸炒时间对山桐子油提取率的影

响如图
$

所示%

图
$

!

蒸炒时间对水酶法提取率的影响

5?

F

HGD$

!

;TTDBO(TG(>SOO?=D(EOCD(?)DAOG>BO?(EDTT?B?DEB

Q

P

QV

HD(HSDE@

Q

=>O?B=DOC(I

!!

由图
$

可知!随着蒸炒时间的延长!提取率先呈上升趋

势!但是当蒸炒时间超过
#1=?E

时提取率急剧下降%原因

可能是蒸炒破坏了山桐子细胞壁!促进油脂从细胞中溶解出

来!但蒸炒过度!会使山桐子中的蛋白质$淀粉等物质高度变

性!反而阻止了油脂的溶出.

#"-#1

/

%结合山桐子油提取效率

和品质因素!选定山桐子蒸炒时间为
#1=?E

%

$*$*!

!

料液比的确定
!

料液比对山桐子油提取率的影响如

图
!

所示%

由图
!

可知!当料液比处于
#

%

!

#

#

%

1

+

F

#

=J

,时!提

图
!

!

料液比对水酶法提取率的影响

5?

F

HGD!

!

;TTDBO(TS()?I<)?

V

H?IG>O?((EOCD(?)DAOG>BO?(EDT<

T?B?DEB

Q

P

QV

HD(HSDE@

Q

=>O?B=DOC(I

取率随着溶剂增加而增大&但料液比达到
#

%

1

+

F

#

=J

,后!

提取率反而有所下降%溶剂过少时!油脂不能被更多地挤压

出来!且所得的浆渣黏度大!离心时内部的分散油滴不易游

离至表面!出油效率低%溶剂过多!多余的水分易与部分油

脂$浆渣混在一起!从而产生乳化作用而不易分离!与此同

时!生成的浆渣稀薄!表面张力小!黏度低!浆渣与油脂不容

易分离.

#.

/

%因此选择料液比为
#

%

1

+

F

#

=J

,为宜%

$*$*"

!

酶解温度的确定
!

酶解温度对山桐子油提取率的影

响如图
"

所示%

图
"

!

酶解温度对水酶法提取率的影响

5?

F

HGD"

!

;TTDBO(TDE@

Q

=>O?B)?

V

HDT>BO?(EOD=

N

DG>OHGD(EOCD

(?) DAOG>BO?(E DTT?B?DEB

Q

P

Q V

HD(HS DE@

Q

=>O?B

=DOC(I

!!

由图
"

可知!当温度低于
"%`

时!提取率随温度升高而

增加&温度超过
1%`

以后!由于酶活力降低或失活!导致山

桐子油难以释放!提取率降低%为防止体系不乳化而有利于

后期油脂分离!因此!酶解温度选择
"%

#

1%`

%

$*$*1

!

酶用量的确定
!

酶用量对山桐子油提取率的影响如

图
1

所示%

!!

由图
1

可见!随复合酶用量的增加山桐子提取率逐渐提

高!到
#*10

后提取率提高趋缓!随着酶用量的增加!提取率

提高不明显%考虑到工业生产的经济成本!选择复合酶用量

#*10

为宜%

$*$*.

!N

[

的确定
!N

[

对山桐子提取率的影响如图
.

所示%

!!

由图
.

可见!在
N

[1*1

#

.*1

时有较高的提取率!超过

N

[/*%

或较低的
N

[

值提油率降低!是由于水解蛋白酶
Z)<

B>)>SD$*"J

$果胶酶和纤维素酶在此
N

[

范围内有较高的酶活

力!在较高或较低的
N

[

下酶活力降低或失活%因此!选择

图
1

!

酶用量对水酶法提取率的影响

5?

F

HGD1

!

;TTDBO(TDE@

Q

=DI(S>

F

(EOCD(?)DAOG>BO?(EDTT?<

B?DEB

Q

P

QV
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Q
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图
.

!N

[

对水酶法提取率的影响

5?

F

HGD.

!

;TTDBO(T

N

[(EOCD(?)DAOG>BO?(EDTT?B?DEB

Q

P

Q

V

HD(HSDE@

Q

=>O?B=DOC(I

N

[.*%

左右为宜%

$*$*/

!

酶解时间的确定
!

酶解时间对山桐子油提取率的影

响如图
/

所示%

!!

由图
/

可知!随着时间的延长!提取率逐渐增加!但超过

"C

时增加趋缓&酶解时间超过
1C

后!提取率几乎不再增

加%综合考虑各方面因素!酶解提取时间以
"C

为宜%

图
/

!

酶解时间对水酶法提取率的影响

5?

F

HGD/

!

;TTDBO(TDE@

Q

=>O?B)?

V

HDT>BO?(EO?=D(EOCD(?)DA<

OG>BO?(EDTT?B?DEB

Q

P

QV

HD(HSDE@

Q

=>O?B=DOC(I

$*!

!

正交试验

以蒸炒温度$蒸炒时间$酶解温度$料液比$酶解时间$

N

[

值$复合酶用量为影响因素!采用
J

#&

+

!

/

,正交表进行优

化设计!正交试验因素水平表见表
$

!试验方案与结果见

表
!

%

表
$

!

正交试验因素水平表

6>P)D$

!

6CD(GOC(

F

(E>)T>BO(G)D,D)O>P)D

水平
Z

蒸炒温度#
` 9

蒸炒时间#
=?E R

酶解温度#
` X

料液比+

F

#

=J

,

;

酶解时间#
C 5

N

[ Y

酶用量#
0

# #!% #% "% #

%

" ! 1*1 #*%

$ #1% #1 1% #

%

1 " .*% #*1

! #/% $% .% #

%

. 1 .*1 $*%

表
!

!

正交设计试验方案与结果

6>P)D!

!

6CDDA

N

DG?=DEO>)SBCD=D(T(GOC(

F

(E>)IDS?

F

E>EIGDSH)OS

试验号
Z 9 R X ; 5 Y

提取率#
0

# # # # # # # # /&*1"

$ # $ $ $ $ $ $ 2#*2"

! # ! ! ! ! ! ! &2*&.

" $ # # $ $ ! ! &2*##

1 $ $ $ ! ! # # 2%*.$

. $ ! ! # # $ $ &!*$.

/ ! # $ # ! $ ! &/*.2

& ! $ ! $ # ! # &"*!.

2 ! ! # ! $ # $ &&*//

#% # # ! ! $ $ # &1*&/

## # $ # # ! ! $ &&*"&

#$ # ! $ $ # # ! &/*!$

#! $ # $ ! # ! $ &.*#.

#" $ $ ! # $ # ! &"*1/

#1 $ ! # $ ! $ # 2%*$#

#. ! # ! $ ! # $ &&*#"

#/ ! $ # ! # $ ! &&*2/

#& ! ! $ # $ ! # &!*.2

N

#

&/*%% &1*2$ &/*!1 &"*!/ &"*// &.*!! &1*11

''''''''''''''''''''''''''''''''''''''

N

$

&/*!$ &&*#. &/*2% &&*1# &/*!$ &/*22 &/*/2

N

!

&.*2" &/*#2 &.*%# &&*!& &2*#/ &.*2" &/*2$

= %*!& $*$" #*&2 "*#" "*"% #*.. $*!/
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!!

从表
!

得出!以提取率为响应指标!各因素影响程度依

次为酶解时间
#

料液比
#

复合酶用量
#

蒸炒时间
#

酶解温

度
#N

[

#

蒸炒温度!微波处理最佳工艺条件为蒸炒温度

#1%`

$蒸炒时间
#1 =?E

$酶解温度
1% `

$料液比
#

%

1

+

F

#

=J

,$酶解时间
1C

$

N

[.*%

$复合酶用量
$*%0

%经
.

次

平行实验验证!该条件下水酶法提取山桐子油的提取率可达

+

2!*&&e#*$$

,

0

%

$*"

!

山桐子油理化指标及主要营养成分

对最佳工艺条件提取得到的山桐子油进行理化指标检

测!结果见表
"

!主要脂肪酸组成见表
1

%

由表
"

可知!水酶法提取的山桐子油除了透明度以外气

味$滋味!色泽!酸值!过氧化值!水分及挥发物!苯并.

>

/芘等

理化指标均符合
Y9$/#.

)

$%#&

1食品安全国家标准 植物

油2标准的规定!只要经过简单的精密过滤即可食用%

表
"

!

水酶法提取山桐子油理化指标

6>P)D"

!

XDODG=?E>O?(E(T

N

C

Q

S?B>)>EIBCD=?B>)?EIDADS(T?IDS?>

N

()

Q

B>G

N

>(?)P

Q

>

V

HD(HSDE@

Q

=>O?BDAOG>BO?(E

项目 单位 测定结果
Y9$/#.

)

$%#&

气味$滋味 ))) 气味清香$无异味
具有产品应有的气味和滋味!无脚臭$

酸败及其他异味

色泽+

$1*"==

, )))

h!%e!

!

M#*1e%*#

具有产品应有的色泽

酸值
=

F

cW[

#

F

#*1%e%*##

&

!*%

过氧化值
F

#

#%%

F

%*%1"e%*%%1

&

%*$1

水分及挥发物
0 %*#!e%*%#

&

%*$%

苯并.

>

/芘
%

F

#

K

F

#*$$e%*$#

&

#%

维生素
; =

F

#

K

F

$$/*&e"*$

)))

表
1

!

主要脂肪酸组成

6>P)D1

!

>̂?ET>OO

Q

>B?IB(=

N

(S?O?(E

%

.a.

&

0

棕榈酸 硬脂酸 棕榈一烯酸 油酸 亚油酸 亚麻酸

#"*!/e%*!$ #*&.e%*#1 .*%&e%*!. 1*/.e%*$. .&*2"e%*&/ %*&2e%*%2

!!

由表
"

$

1

可知!山桐子油不饱和脂肪酸含量高达
&$0

!

不仅富含亚油酸!其维生素
;

的含量也高达
$$/*&=

F

#

K

F

!是

一种优质的木本食用油脂%

!

!

结论
水酶法提取山桐子油的最佳工艺条件为"蒸炒温度

#1%`

!蒸炒时间
#1 =?E

!酶解温度
1% `

!料液比
#

%

1

+

F

#

=J

,!酶解时间
1C

!

N

[.*%

!复合酶+水解蛋白酶
Z)B>)>SD$*

"J

%

果胶酶
%

纤维素酶质量比
#

%

#

%

#

,用量
$*%0

%该条件

下水酶法提取山桐子油的提油率可达+

2!*&&e#*$$

,

0

%

水酶法提取的山桐子毛油气味清香!酸值$过氧化值等

理化指标均较好!无须精炼!只要经过简单的精密过滤即可

食用%水酶法提取的山桐子脂肪酸组成中亚麻酸含量可达

+

.&*2"e%*&/

,

0

!且维生素
;

含量较高%

本研究证实水酶法从山桐子中提取山桐子油实现工艺

生产是可行的!为山桐子油的提取提供方向&但未就山桐子

不同来源以及生物酶种类和比例的筛选进行研究!后期需要

进一步深入研究%
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