
油脂加工 粮油食品科技 第２３卷 ２０１５年 第６期

４４　　　

大豆油脚中混合脂肪酸提取工艺的研究
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摘　要：以大豆油脚为原料，盐酸水解后用索式提取器和真空旋转蒸发仪提取，研究大豆油脚中混
合脂肪酸的提取工艺。通过正交实验确定索氏提取的最佳工艺条件是：加热时间为４５ｍｉｎ，加热温
度为７５℃，盐酸浓度为２２％；采用真空旋转蒸发的最佳工艺条件为：加热时间为４５ｍｉｎ，加热温度
为７５℃，真空度为９１．９ｋＰａ。在两种最佳工艺条件下，采用真空旋转蒸发仪提取的脂肪酸含量
（９８．８％）比采用索式提取器提取的脂肪酸含量（９０．１８％）高。两种工艺中，真空度、盐酸浓度对提
取的脂肪酸含量有一定影响，而加热时间和加热温度对脂肪酸含量影响不大。
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　　大豆油脚是大豆油脂精炼过程中水化脱胶的副
产物，其主要成份是磷脂、中性油、水分及少量的蛋

白质、粘液物、微量金属等［１］。目前，国内仅有少数

工厂对大豆油脚进行了有效的综合利用［２］，而大豆

油脚的综合利用是提高大豆油脂生产效益的一个重

要方面。从油脚水解中制得的混合脂肪酸主要成分

是亚油酸（５４％）、油酸（１５％）、硬脂酸（３％）、软脂
酸（２１％）、亚麻酸（７％）［３］。近几年，随着脂肪酸在
食品、医药、纺织、日用化工及塑料等工业部门的广

泛应用，油脚水解中混合脂肪酸的提取工艺应适用

于工业上的大规模生产，脂肪酸工业正日益兴起并

显示出巨大的发展潜力［４－５］。在大豆油脚中提取混

合脂肪酸的工艺一般都用酸水解大豆油脚，然后再

将其生成物进一步分离、抽滤、提纯［６］，本研究探讨

大豆油脚水解法制备混合脂肪酸的基本工艺。

１　材料与方法
１．１　原料与试剂

大豆油脚：中粮佳悦（天津）有限公司。盐酸

（分析纯），乙醇（９５％），乙醚（分析纯），氢氧化钾
（分析纯），石油醚（沸程３０～６０℃）。
１．２　仪器

电子分析天平：ＦＡ２００４，岛津仪器厂；恒温水浴
锅：ＨＨ－Ｓ，苏州威尔实验一用品有限公司；真空干
燥箱：ＤＺＦ－６０２０，上海一恒科学有限公司；索氏提
取器：ＳＣＴ－０２，杭州汇尔仪器设备有限公司；真空
旋转蒸发仪：ＲＥ－５０１，天津科诺仪器设备有限
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公司。　　
１．３　大豆油脚水解实验

用量筒取１０ｍＬ大豆油脚置于５０ｍＬ烧杯中，
再用量筒取２０ｍＬ盐酸加入油脚中，用玻璃棒搅拌
使其充分反应，反应完全后将混合液倒入分液漏斗

中静止分层。

１．４　索氏提取混合脂肪酸
将盐酸水解后的混合物移入 １２５ｍＬ分液漏

斗中，以２５ｍＬ乙醚分次洗涤试管。将乙醚移入
分液漏斗中，加塞，振摇１ｍｉｎ，振摇时不断地放出
气体，以免样液溅出。静止１５ｍｉｎ，并用等量的石
油醚—乙醚混合试剂冲洗瓶塞及分液漏斗瓶口，

将附着的样液洗涤于瓶内。静止１０～２０ｍｉｎ，待上
层有机层清晰，把下层水层放入小烧杯后，将乙醚

等试剂层放至已知恒重的锥形瓶中，利用索氏提

取装置分别在不同的温度（５５、６５、７５、８５、９５℃）
和不同的时间（２５、３５、４５、５５、６５ｍｉｎ）内回收乙醚
和石油醚，将锥形瓶置于沸水浴中完全蒸干，１００
～１０５℃干燥２ｍｉｎ，取出放入干燥器内冷却３０ｍｉｎ
后称重。

１．５　真空旋转蒸发提取混合脂肪酸
将经盐酸水解后的混合物移入 １２５ｍＬ分液

漏斗中，以 ２５ｍＬ乙醚分次洗涤试管。将乙醚移
入分液漏斗中，加塞，振摇１ｍｉｎ，振摇时不断地放
出气体，以免样液溅出。静止１５ｍｉｎ，并用等量的
石油醚—乙醚混合试剂冲洗瓶塞及分液漏斗瓶

口，将附着的样液洗涤于瓶内。静止１０～２０ｍｉｎ，
待上层有机层清晰，把下层水层放入小烧杯后，将

乙醚等试剂层放至已知恒重的锥形瓶中。将真空

旋转蒸发仪器温度和时间分别设定在５５、６５、７５、
８５、９５℃和２５、３５、４５、５５、６５ｍｉｎ，进行交叉抽提实
验，将抽提后的产品置于干燥器内干燥 ３０ｍｉｎ，
称重。　
１．６　混合脂肪酸含量的测定

混合脂肪酸分别经索式提取和真空旋转蒸发仪

提取后得到，根据接受瓶和样品质量算出混合脂肪

酸的含量。混合脂肪酸含量的计算公式为：

Ｘ＝（ｍ１－ｍ０）×１００％／Ｗ
式中：Ｘ为样品中脂肪酸的含量，％；ｍ１为接受

瓶和脂肪酸的质量，ｇ；ｍ０为接受瓶的质量，ｇ；Ｗ 为
样品的质量，ｇ。

２　结果与分析
２．１　索氏提取正交实验

选择Ｌ９（３
３）正交表以加热时间、加热温度、盐

酸浓度作为正交实验的因素，根据前期实验得到的

单因素实验结果（加热时间４５ｍｉｎ、加热温度７５℃、
盐酸浓度２２％），确定各因素水平如表１所示。正
交实验方案设计及结果见表２。

表１　正交实验因素水平

水平
Ａ

盐酸浓度／％
Ｂ

加热时间／ｍｉｎ
Ｃ

加热温度／℃

１ ２０ ３５ ６５

２ ２２ ４５ ７５

３ ２４ ５５ ８５

表２　正交实验结果与分析

实验号 Ａ Ｂ Ｃ 空列 脂肪酸含量／％

１ １ １ １ １ ６８．２

２ １ ２ ２ ２ ７８．２９

３ １ ３ ３ ３ ７９．２６

４ ２ １ ２ ３ ８５．３４

５ ２ ２ ３ １ ８５．９３

６ ２ ３ １ ２ ８３．０７

７ ３ １ ３ ２ ９０．１３

８ ３ ２ １ ３ ８５．６８

９ ３ ３ ２ １ ８９．７４

Ｋ１ ２．２５７ ２．４３７ ２．３６９ ２．４３９

Ｋ２ ２．５４３ ２．４９９ ２．５４３ ２．５１５

Ｋ３ ２．６５６ ２．５２１ ２．５５３ ２．５０２

ｋ１ ０．７５２ ０．８１２ ０．７９０ ０．８１３

ｋ２ ０．８４７ ０．８３３ ０．８４７ ０．８３８

ｋ３ ０．８８５ ０．８３９ ０．８５１ ０．８３４

Ｒｊ ０．１３３ ０．０２７ ０．０６１ ０．０２５

从表３分析的结果可以看出，三因素对脂肪酸
含量的影响程度大小顺序为 Ａ＞Ｃ＞Ｂ，即 Ａ（盐酸
浓度）的Ｆ值较显著，Ｂ（加热时间）的 Ｆ值不显著，
Ｃ（加热温度）的 Ｆ值不显著，表明盐酸浓度对得率
影响最大，加热温度和加热时间对得率影响都很小。

表３　方差分析

变异来源 ＳＳ Ｄｆ ＭＳ Ｆ

盐酸浓度 １．０１４ ２ ０．５０７ ３２．１２３

加热时间 ０．２６６ ２ ０．１３３ ８．５６８

加热温度 ０．４４２ ２ ０．２２１ １３．５２７

误差 ０．０３６ ２ ０．０１８

总变异 １．７５８ ８

根据方差分析，对影响实验的重要因素进行多

重比较。从表中得出Ａ为重要因素，Ｂ、Ｃ为次要因
素，所以对Ａ因素进行多重比较，结果见表４。
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表４　Ａ因素各水平多重比较

Ａ因素 Ａ３ Ａ２ Ａ１
平均值 ０．８８５ ０．８４７ ０．７５２

显著性（０．０５） ａ ｂ ｃ
显著性（０．０１） Ａ Ａ Ａ

从多重比较的结果得到最佳的工艺条件组合

为：Ａ２Ｂ２Ｃ２，即加热温度为 ７５℃，加热时间为 ４５
ｍｉｎ，盐酸浓度为２２％，可以得到９０．１８％的混合脂
肪酸。

２．２　真空旋转蒸发正交实验
选择Ｌ９（３

３）正交表，以加热时间、加热温度、真

空度作为正交实验的因素，根据单因素实验结

果（加热时间 ４５ｍｉｎ、加热温度 ７５℃、真空度
９１．９ｋＰａ），确定各因素水平（如表 ５所示）。正交
实验方案设计及结果见表６。

表５　正交实验因素水平

因素

水平

Ａ
真空度／ｋＰａ

Ｂ
加热时间／ｍｉｎ

Ｃ
加热温度／℃

１ ８９．２ ３５ ６５

２ ９１．９ ４５ ７５

３ ９４．６ ５５ ８５

表６　正交实验结果与分析

实验号 Ａ Ｂ Ｃ 空列
脂肪酸

含量／％

１ １ １ １ １ ７８．７８

２ １ ２ ２ ２ ８５．４５

３ １ ３ ３ ３ ８７．４

４ ２ １ ２ ３ ９２．６１

５ ２ ２ ３ １ ９４．５４

６ ２ ３ １ ２ ９０．２７

７ ３ １ ３ ２ ９７．９３

８ ３ ２ １ ３ ９３．７９

９ ３ ３ ２ １ ９６．７２

Ｋ１ ２．５１６ ２．６９３ ２．６５８ ２．７００

Ｋ２ ２．７７４ ２．７３８ ２．７４８ ２．７３６

Ｋ３ ２．８８４ ２．７４３ ２．７９８ ２．７３８

ｋ１ ０．８４０ ０．８９８ ０．８８６ ０．９００

ｋ２ ０．９２４ ０．９１２ ０．９１６ ０．９１２

ｋ３ ０．９６１ ０．９１５ ０．９３２ ０．９１３

Ｒｊ ０．１２３ ０．０１７ ０．０４６ ０．０１３

从表７分析的结果可以看出，三因素影响程度
大小顺序为 Ａ＞Ｃ＞Ｂ，即 Ａ（真空度）的 Ｆ值较显
著，Ｂ（加热时间）和Ｃ（加热温度）的Ｆ值不显著，表
明真空度对脂肪酸含量影响最大，加热温度和时间

对脂肪酸含量影响都很小。

表７　方差分析

变异来源 ＳＳ Ｄｆ ＭＳ Ｆ

真空度 ０．８６４ ２ ０．４３２ ３５．２１６

加热时间 ０．２３４ ２ ０．１１７ ９．２６８

加热温度 ０．３５８ ２ ０．１７９ １４．３３９

误差 ０．０３０ ２ ０．０１５

总变异 １．４８６ ８

根据方差分析，对影响实验的重要因素进行多

重比较。从表中得出Ａ因素为重要因素，Ｂ因素和
Ｃ因素为次要因素，因此对 Ａ因素进行多重比较，
结果见表８。

表８　Ａ因素各水平多重比较

Ａ因素 Ａ３ Ａ２ Ａ１

平均值 ０．９６１ ０．９２４ ０．８４０

显著性（０．０５） ａ ｂ ｃ

显著性（０．０１） Ａ Ａ Ａ

多重比较得到最佳的工艺条件组合为Ａ２Ｂ２Ｃ２，
即加热温度为７５℃，加热时间为４５ｍｉｎ，真空度为
９１．９ｋＰａ，可以得到９８．８％的混合脂肪酸。
３　结论

通过两种提取方法的正交实验和方差分析结果

可以得出，影响脂肪酸含量的显著因素是：真空度和

盐酸浓度。加热时间和加热温度对实验影响并不

大。通过正交实验确定索氏提取的最佳工艺条件

是：加热时间为４５ｍｉｎ，加热温度为７５℃，盐酸浓度
为２２％；采用真空旋转蒸发的最佳工艺条件为：加
热时间为４５ｍｉｎ，加热温度为７５℃，真空度为９１．９
ｋＰａ，从两种最佳工艺条件下测得的脂肪酸含量可以
看出，采用真空旋转蒸发仪提取的样品的脂肪酸含

量比采用索式提取器提取的高。
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