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溶剂法提取花椒籽油的研究
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摘 要：首先采用不同溶剂提取花椒油，确定石油醚为最佳提取溶剂。在此基础上，通过正交试验

对花椒籽油的提取工艺进行了优化，结果得出最佳的工艺条件为：以石油醚为提取溶剂，在料液比

1：13，提取温度60℃下，提取2次，每次2 h。在此工艺条件下，花椒籽油的提取率达到90％以上。

同时利用气相色谱对花椒籽油的脂肪酸组成进行了测定，结果表明，花椒籽油中以油酸和亚油酸含

量最高，最少为棕榈油酸。
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A Study on Extracting P“ckly Ash Seed Oil with Organic S01vent
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Abstract：Prickly ash seed oil was first extracted by different solvents to detemine the optimal one，and the
result showed that petr01eum ether was the best． After that．on the basis of sin91e factor experiment，the

orthogonal test was used in optimization of technological parameters．The optimum techn0109ical condition

was that prickly ash seed was extracted by petroleum ether at the ratio of 1(material) I 1 3(petroleum e—

ther)and 60。C for 2 times and 2 hours per time，under which the extracted rate could be as high as 90％．

Determined by the GC，the result showed that oleic acid and linoleic acid content were high．while palmito—

leic was low．
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花椒(Z口，l珈ozyZ“优乩”ge口gt‘m Maxim)属芸

香科多年生灌木或小乔木，在我国有2600 a多的栽

培历史。我国是花椒的第一大生产国，目前的栽培

面积达80万km2多，主要分布在陕西(韩城、宜川、

凤县)、河北、四川、山西、山东等地。花椒籽是花椒

果皮生产中的主要副产物，其产量占花椒果实的一

半[1～。

花椒籽油含丰富的多不饱和脂肪酸[3]，如a一亚

麻酸(17．37％～24．13％)、亚油酸(25．27％～

32．64％)和油酸(25．27％～31．37％)，其中a一亚麻

酸是人体必需的脂肪酸和人体细胞的重要成分，又

是维系人体发育和保持身体健康的必要脂肪酸，在

人体内参与磷脂的合成和代谢，进而转化为人体必

需的生命活性因子EPA(二十碳五烯酸)和DHA

(二十二碳六烯酸)H]，a一亚麻酸具有的降血脂、降血

压、降血糖、预防和抑制心脑血管疾病、抑制癌症的

发生和转移、抑制衰老、保护视力、增强智力等八大

功效[5]，已被国际医学界、营养界所公认，且无任何

毒副作用，保健和治疗效果显著。花椒籽油碘值较

高，在空气中易氧化聚合形成坚硬膜层，可作为工业

用油，用来生产涂料、肥皂、磺化油、润滑油等化工产

品[6]。另外，花椒籽油还可作为生产生物柴油的原

料[7J]。因此，花椒籽油具有不可忽视的经济价值。

本文对溶剂提取法制取花椒籽油进行了研究，
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在单因素实验的基础上，利用正交实验结合方差分

析对花椒籽油的提取工艺进行了优化，并用气相色

谱测定了其脂肪酸组成。

1 材料与方法

1．1实验材料及仪器

花椒籽(去壳)，石油醚(60～90℃)，正已烷，乙

醚均为国产分析纯(西安化学试剂厂)，Agillent

GC6890气相色谱仪，SENC0 R系列旋转蒸发仪

(上海申生科技有限公司)，DK一98—1型电热恒温水

浴锅(天津市泰斯特仪器有限公司)。

1．2试验方法

1．2．1 原料预处理 将花椒籽中残余的壳和枝拣

出，随后放入真空干燥箱，40℃下干燥24 h，取出后

粉碎，备用。

1．2．2花椒籽脂肪的测定索氏提取法[口]。

1．2．3溶剂提取的单因素考察

1．2．3．1 不同溶剂提取对花椒籽油提取率的影响

称取5 g左右的花椒籽放人圆底烧瓶，分别用乙醚，

石油醚和正己烷作溶剂，料液比l。13，提取2 h，过

滤，浓缩回收溶剂，然后将花椒籽油放入40℃真空

干燥箱内，干燥一定时间后，取出称重，计算花椒籽

油提取率，确定最佳提取溶剂。

1．2．3．2 料液比对花椒籽油提取率的影响称取5

g左右的花椒籽放人圆底烧瓶，用石油醚作溶剂，在

60℃下分别按料液比1。7，1。9，1：11，1。13，1：

15提取2 h，然后按照1．2．3．1的步骤，计算提取

率，确定最佳料液比。

1．2．3．3提取温度对花椒籽油提取率的影响称取

5 g左右的花椒籽放入圆底烧瓶，用石油醚作溶剂，

料液比1：13，分别在30℃，40℃，50℃，60℃，70℃

下提取2 h，然后按照1．2．3．1的步骤，计算提取率，

确定最佳提取温度。

1．2．3．4提取时间对花椒籽油提取率的影响称取

5 g左右的花椒籽放人圆底烧瓶，用石油醚作溶剂，

料液比1 l 13，在60℃下分别提取30 min，1 h，2 h，

3 h，4 h，然后按照1．2．3．1的步骤，计算提取率，确

定最佳提取时间。

1．2．4设计正交试验优化提取工艺 在单因素试

验结果的基础上，采用L9(34)正交表排列进行正交

试验，优化花椒籽油的提取工艺条件。

1．2．5提取率的计算

花椒籽油提取率(％)=提取的花椒籽油量／(原料重

×脂肪含量)×100％

1．2．6花椒籽油成分的气相色谱分析 采用快速

甲酯化法[10d13结合内标法对其成分进行分析。色

谱条件：柱温：采取程序升温方式，150℃保持O．5

min；25℃／min，140～190℃，保持1 min；4℃／min

，190～225℃，保持1 min；2℃／min，225～240℃，

保持3 min。分流比100：1，氮气流速1 mL／min，

进样量为1肛L。

2 结果与讨论

2．1花椒籽脂肪的测定结果

花椒籽脂肪含量为25．16％。

2．2单因素试验结果

2．2．1提取溶荆对花椒籽油提取率的影响
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图2料液比对提取率的影响

F．g．2 The effect of solvent volume on the extraction

2．2．2料液比对提取率的影响从测定结果可知，

随着溶剂用量的增大，提取率在增大，在1：13和1

：15之间提取率已变化不大。对于一定质量的原

料来说，溶剂用量的增加，会降低溶剂中花椒籽油的

浓度，增加了花椒籽原料与溶剂接触界面处的浓度

差，从而提高了传质速率，在一定时间内提油率增

大。当溶剂用量增大一定程度后，由于花椒籽中的

油大部分已被提取出来，再增加溶剂用量，提取率基

本保持不变。从经济角度考虑，溶剂用量也不应太

大。因此，选择1 t 13为适宜的的料液比。

2．2．3提取温度对提取率的影响 由图2可以看

出，随着温度的增加，花椒籽油提取率基本呈现上升
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的趋势，温度达到60℃时，提取率达到最大，到70℃

时提取率略有下降，可能是因为温度超过了石油醚

的沸程，石油醚挥发过快，导致料液比降低，从而影

响提取率，因此将提取温度定在60℃为宜。
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图3提取温度对提取率的影响

Fig．3 The eff优t of tempemtu弛on the extnction

2．2．4提取时间对提取率的影响 由图4可以看

出，提取效果随着提取时间延长而增加，提取时间过

短，花椒籽油不完全，提取2 h后，花椒籽油提取率

已变化不大，因此提取时间选用2 h为宜。
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圈4提取时间对提取率的影响

Fig．4 The effect of time on the extnction

表l试验因素水平表

TabIe 1 Factors and level3 of the extraction

2．3正交试验优化花椒籽油提取工艺

由表2可知，A因素对花椒籽油提取率的影响

最大，其次分别是C，B。从表3也可看出，A因素对

花椒油提取率的影响达到显著水平，C，B因素对花

椒油提取率的影响也达到较显著水平。因此，得出

花椒油最佳提取工艺组合为A。B2 c2，即石油醚在料

液比1：13，温度60℃下，提取2 h。

2．4提取次数对提取率的影响

由表4可知，随着提取次数的增加，提取率也在

增加，但当提取次数大于2时，提取率增加变得缓

慢，说明经过2次提取时，花椒籽油已基本提取完

全，故提取次数定为2次。故综合上述结果，花椒籽

油的最佳提取工艺为：石油醚在料液比1。13，温度

60℃下，提取2次，每次2 h。

裹2正交试验结果与分析

Table 2 The result如d analysi5 of the onhogonal cxpcrimcnt

序号

1

2

3

I

5

6

7

8

9

K1

K2

Kl

五1

b

量3

极差R

表3方差分析结果

Table 3 Result8 of anaIysis of variance

注l Fo．1(2，2)=9．OO，Fo．05(2，2)=19．00，Fo．ol(2，2)=99．00

表4提取次数的影响

Table 4 The effect of extration time3 on the extraction

2．5最佳工艺验证试验

在得出的最佳工艺条件下，进行了三次重复试

验(见表5)，花椒籽油的平均提取率达到了

91．52％。

表S验证试验结果

Table 5 Re8ults of experimental verifi∞tion8

试验号 l 2 3 平均提取率

花椒籽油提取率／％ 91．37 92．45 90．72 91．5Z

2．6气相色谱分析结果

由气相色谱测定结果显示，溶剂提取的花椒籽

油中脂肪酸甲酯主要有棕榈酸甲酯、棕榈油酸甲酯、

油酸甲酯、亚油酸甲酯、亚麻酸甲酯、硬脂酸甲酯。

由内标法分析计算，花椒籽油脂肪酸甲酯中以油酸

甲酯含量最高，其次亚油酸甲酯，最少为棕榈油酸甲

酯。由此，测得花椒籽油主要脂肪酸组成如表6，这

与庄世宏等[3]研究的结果相近。
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部分与低分子量部分所占比例往往并不一致，诸多

的因素导致了外源激素对分子量及分布影响的多样

性。
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图5花椒籽油的脂肪酸甲酯组成气相色谱图

Fig．5 GC g糟ph of∞mposition of methyl

esters in Chine3e prickly ash seed oil

表6花椒籽油脂肪酸组成

TabIe 6 Fatty acid composition of Chine8e prickly ash seed oil

3 结论

石油醚是提取花椒籽油比较理想的溶剂，提取

花椒籽油的适宜工艺为：石油醚在料液比1：13，温

度60℃下，提取2次，每次2 h，在此工艺下，花椒籽

油的提取率达到91．52％。

由气相色谱分析可知，花椒籽油中不饱和脂肪

酸高达89％，其中人体必需的油酸、亚油酸、亚麻酸

达到76％，对促进人体健康具有重要意义。而且花

椒籽对于花椒果皮生产来说是副产品，含油率高，因

此极具开发价值。
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相似文献(1条)

1.学位论文 黄文捷 花椒籽油制备生物柴油的工艺研究 2008
    生物柴油作为可再生的替代性生物燃料，正受到越来越多国家的重视。我国的生物柴油行业正处于起步阶段，目前面临的最大问题就是原料的供应

。利用廉价林业资源生产生物柴油具有重要意义。花椒籽是花椒种植后得到的副产物，来源广泛、廉价易得，将其作为生物柴油的原料，具有广阔的前

景。本研究以花椒籽为原料，对碱催化法制备花椒籽油生物柴油进行了研究，研究结果如下：      1.首先对花椒籽油的提取方法进行了研究，结果如

下：      不同溶剂提取花椒籽油的提取率为：正己烷>石油醚>乙醚。但是从经济角度考虑，石油醚是比较合适的提取溶剂。      从单因素试验和正

交试验对溶剂提取法进行了研究，得出花椒籽油的最佳提取工艺为：石油醚在料液比1：13，温度60℃下，提取2次，每次2小时，在此工艺下，花椒籽油

的提取率达到91.52％。      对不同提取方法进行了比较，花椒籽油的提取率为：超声波提取法>溶剂提取法>冷浸法。从工业成本角度考虑，溶剂提取

法更适合工业化生产。      2.研究了制备生物柴油前原料预处理工艺，采用脱胶-萃取降酸-酯化降酸。经过萃取降酸后，花椒毛油的酸值从67.16

mgKOH/g降到了33.57mgKOH/g，然后再进行酯化降酸，最终毛油的酸值降到了2 mgKOH.g-1以下。      通过响应曲面分析对酯化降酸的工艺进行了研究

，得出了酯化降酸的数学模型为：      得出最优酯化降酸的工艺为：浓H2S04浓度2.1％，醇油比21:1，反应时间1.75h，反应温度58℃。在此工艺下

，测得酸值为1.92，与预测值仅差2.67％。      3.进一步研究了碱催化法制备生物柴油的最佳工艺，在单因素试验的基础上，通过响应面分析对酯交

换工艺进行了优化，得出了碱催化法制备生物柴油的数学模型为：      得出最佳的酯交换工艺为：KOH浓度1.07％，醇油比6.4：1，反应时间

93min，反应温度59℃。在此最佳工艺下，测得脂肪酸甲酯含量为95.98％，与预测值相对误差仅0.83％。      4.对生物柴油的后续水洗工艺进行了初

步研究，得出理想的后续处理工艺为：先用硫酸溶液洗，再用饱和食盐水洗。在该工艺下，生物柴油中残余的甘油含量达到了生物柴油的标准。

5.通过放大试验，得出1000g毛油在最佳工艺下，可以得到934.62g生物柴油。
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