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分子蒸馏脱除美藤果油游离脂肪酸及其对 

3-氯丙醇酯和缩水甘油酯的影响 

闫亚鹏 1, 马传国 1,2*, 李加辛 1, 黄伟锋 1, 景璐璐 1, 司天雷 1,2 

(1. 河南工业大学粮油食品学院, 郑州  450001; 2. 小麦和玉米深加工国家工程实验室, 郑州  450001) 

摘   要 : 目的   研究采用分子蒸馏技术脱酸处理后对美藤果油中 3-氯丙醇酯 (3-chloropropanol esters, 

3-MCPDE)和缩水甘油酯(glycidyl esters, GEs)的影响。方法  在蒸馏温度、进料速率、刮膜转速等单因素实验

的基础上, 对美藤果油分子蒸馏脱酸工艺进行正交实验优化。结果  最佳工艺条件为: 蒸馏温度 270 ℃, 刮膜

转速 120 r/min, 进料速率 10 mL/min。在最优条件下美藤果油的酸价由 4.7 mg/g 降至 1.1 mg/g, 脱酸效果明显。

结论  分子蒸馏脱酸工艺在脱酸的同时还可以有效的脱除油中的 3-氯丙醇酯和缩水甘油酯, 可以为特色小品

种油脂脱酸以及脱除油脂中 3-氯丙醇酯和缩水甘油酯的工艺提供参考。 
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Study on the removal of free fatty acids from Sacha inchi oil by molecular 
distillation and its effect on 3-chloropropanol ester and glycidyl ester 

YAN Ya-Peng1, MA Chuan-Guo1,2*, LI Jia-Xin1, HUANG Wei-Feng1, JING Lu-Lu1, SI Tian-Lei1,2 

(1. College of Food Science and Technology, Henan University of Technology, Zhengzhou 450001, China;  
2. National Engineering Laboratory for Wheat, Corn Futher Processing, Zhengzhou 450001, China) 

ABSTRACT: Objective  To study the effect of deacidification on 3-chloropropanol esters (3-MCPDE) and glycidyl 

esters (GEs) in Sacha inchi oil by molecular distillation. Methods  On the basis of single factor experiments, such as 

distillation temperature, feed rate, film scraping speed and other single factor experiments, the orthogonal experiment 

was carried out to optimize the deacidification process of Sacha inchi oil by molecular distillation. Results  The 

optimum conditions were as follows: distillation temperature 270 ℃, film scraping speed 120 r/min, feed rate     

10 mL/min. Under these conditions, the acid value of Sacha inchi oil decreased from 4.7 mg/g to 1.1 mg/g, and the 

deacidification effect was obvious. Conclusion  Molecular distillation deacidification process can effectively 

remove 3-chloropropanol esters and glycidyl esters in the oil. Therefore, this experiment provides a reference for the 

process of deacidification and removal of 3-chloropropanol esters (3-mcpde) and glycidyl esters (GES) from special 

oils and fats. 
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0  引  言 

美藤果又称南美油藤属于大戟科多年生木质藤本油

料植物, 原产于南美洲的热带雨林中, 拥有悠久的食用历

史[12]。美藤果油是由美藤果制成的淡黄色透明油状液体, 

除了作为优质食用油外, 还具有降血脂、增强免疫力、改

善记忆力、预防心血管疾病和保养肌肤等作用, 目前已在

食品、化妆品及制药等行业应用[3–5]。研究发现, 3-氯丙醇

酯 (3-chloropropanol esters, 3-MCPDE) 和 缩 水 甘 油 酯

(glycidyl esters, GEs)是最近几年比较热门的在食用植物油

中发现的一类食品安全风险成分[6–8]。最新研究[9–12]发现, 

毛油品质和油脂精炼条件可能对 3-氯丙醇酯和缩水甘油酯

的形成产生重要影响, 毛油中的游离脂肪酸、甘一酯、甘

二酯及氯离子均可能是形成 3-氯丙醇酯和缩水甘油酯的前

体物质, 这些物质在油脂高温精炼过程(比如脱臭过程)中

能促使 3-氯丙醇酯和缩水甘油酯的形成。若在油脂高温精

炼过程之前将这些前体物质脱除将有助于减少成品油中的

3-氯丙醇酯和缩水甘油酯的形成[1314]。本研究探究在分子

蒸馏条件下美藤果油脱酸的最优工艺, 以及对分子蒸馏脱

酸美藤果油中 3-氯丙醇酯和缩水甘油酯含量进行检测, 分

析研究分子蒸馏脱酸对 3-氯丙醇酯和缩水甘油酯的影响, 

以期为一些特色小品种的油脂脱酸以及脱除油脂中

3-MCPDE 和 GEs 的工艺提供参考。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

美藤果油: 对美藤果进行去壳, 粉碎机粉碎后, 石油

醚浸泡 48 h, 对浸出液进行离心处理, 撇去下层沉渣, 对

上层清液进行旋蒸处理, 旋蒸出石油醚即得美藤果油。 

正己烷、异丙醇、甲醇(色谱纯, 韩国德山药品工业); 

四氢呋喃、碳酸氢钠、氯化钠、无水硫酸钠、无水硫酸镁、

溴化钠(色谱纯, 天津市科密欧化学试剂有限公司); 正庚

烷(分析纯, 上海麦克林生化科技有限公司); 苯基硼酸(纯

度≥97%, 西格玛奥德里奇贸易有限公司); 硫酸(质量分

数为 98%)、乙醚(洛阳市化学试剂厂); 三氟化硼-乙醚络合

物(分析纯, 国药集团化学试剂有限公司); 油酸缩水甘油

酯标准品(纯度≥97%)、油酸缩水甘油酯-D5(纯度≥97%)、

1,2-亚油酸-3-氯丙醇酯(纯度≥97%)、1,2-二月桂酸-3-氯丙

醇酯 d5(纯度≥97%)(上海安普实验科技股份有限公司)。 

1.2  仪器与设备 

VKL-70 分子蒸馏仪(德国瑞达有限公司); 7890A 气相

色谱-质谱联用仪、7890B 气相色谱仪(美国 Agilent 公司); 

ICS-600 离 子 色 谱 仪 ( 戴 安 分 析 仪 器 有 限 公 司 ); 

MTN-2800W 氮吹浓缩仪(天津奥得赛恩斯仪器有限公司); 

SHA-C 水浴恒温振荡器(天津市塞得利斯实验分析仪器制

造厂)。 

1.3  实验方法 

1.3.1   样品前处理 

将美藤果油在水浴锅上加热至 65 ℃后提高搅拌速

率, 加入适量的水, 水温高于油温 10 ℃, 缓慢滴加并搅

拌 30 min, 除去上层泡沫降低搅拌速率, 待胶体絮凝后离

心分离, 然后取离心后的美藤果油 30 g 置于 50 mL 烧杯中

在 10 min 内加热至 280 ℃, 烧杯壁上无粘附物, 即脱胶处

理满足分子蒸馏实验的要求, 美藤果油样品备用。 

1.3.2  美藤果油指标检测 

酸价测定参照 GB 5009.229—2016《食品安全国家标

准  食品中酸价的测定》 ; 磷脂含量测定参照 GB/T 

5537—2008《粮油检验 磷脂含量的测定》; 脂肪酸组成测

定参照 GB 5009.168—2016《食品安全国家标准 食品中脂

肪酸的测定》。 

1.3.3  美藤果油分子蒸馏脱酸 

向分子蒸馏仪的进料器中加入美藤果油, 旋紧进料

阀, 依次打开旋片泵、扩散泵, 使真空表度数下降至不显

示, 抽真空过程中冷阱中装入液氮保持冷阱的强制冷。打

开加热器升温至设定的蒸馏温度, 调节刮膜转速和进料速

率, 对美藤果油进行分子蒸馏。检测分子蒸馏前后油脂中

酸价以及 3-MCPD 酯和 GEs 含量, 分析脱除效果。 

1.3.4  3-氯丙醇酯和缩水甘油酯含量的测定 

采用酸水解间接测定的方法, 同位素内标法进行定

量。参照 GB 5009.191—2016《食品中氯丙醇及其脂肪酸

酯含量的测定》采用酸水解间接测定的方法, 同位素内标

法进行定量。仪器条件见 1.3.7(1)、(2)。 

1.3.5  油脂中氯离子含量的检测 

采用离子色谱检测油脂中氯离子含量。前处理方法采

用王璐阳等[11]关于油脂中氯离子的检测方法。将油样用正

己烷溶解后, 加入超纯水, 用超声辅助提取, 离心后用注

射器吸取下层水相过 0.22 μm 有机滤膜至 10 mL 容量瓶中, 

定容。用离子色谱仪测定, 选择手动进样, 进样时过 C18

柱和 0.22 μm 水系滤膜。 

1.3.6  美藤果油中甘一酯、甘二酯、甘三酯含量检测 

样品前处理: 15 μL 美藤果油, 溶于 4500 μL 正己烷, 

涡旋混匀, 过 0.45 μm 有机滤膜, 注入气相小瓶备用。仪器

条件见 1.3.7(3)。 

1.3.7  仪器条件 

(1) 色 谱 条 件 : 色 谱 柱 为 HP-5MS 毛 细 管 柱       

(30 m×0.25 mm, 0.25 μm); 载 气 为 高 纯 氦 气 ( 纯 度

99.999%), 流速 1 mL/min; 升温程序为 60 ℃保持 1 min; 

以 6 ℃/min 的速率升温至 150 ℃, 保持 2 min; 然后以

30 ℃/min 的速率升温至 300 ℃, 保持 10 min。进样口温

度 250 ℃; 不分流进样, 进样量 1 μL。 
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(2)质谱条件: 传输线温度 300 ℃, 离子源温度 230 ℃; 

电子轰击离子源; 扫描方式为离子监测模式。 

(3)气相色谱条件: 氢火焰离子化检测器, DB-1ht 毛细

管柱(30 m×250 μm, 0.1 μm); 柱初温 100 ℃, 以 50 ℃/min

升温到 220 ℃, 再以 15 ℃/min升温到 290 ℃, 以 40 ℃/min

升温到 320 ℃保留 8 min, 再以 20 ℃/min 升温到 360 ℃保

留 8 min; 进样口温度 350 ℃; 分流比 40:1(V:V); 检测器温

度 400 ℃; 高 纯 氮 气 流 速 3.79 mL/min, 氢 气 流 速       

50 mL/min, 空气流速 300 mL/min。各种组分的计算采用面

积归一法。 

2  结果与分析 

2.1  美藤果油理化指标 

原料美藤果油酸价为 4.7 mg/g, 美藤果油中氯离子含

量为 0.284 mg/L, 3-氯丙醇酯和缩水甘油酯在美藤果油中

未检出。美藤果油脂肪酸组成见表 1, 甘油酯组成见表 2。 

 
表 1  美藤果油中各脂肪酸含量 

Table 1  Contents of fatty acids in sachainchi oil 

脂肪酸 C16:0 C18:0 C18:1 C18:2 C18:3

含量/% 3.51 2.63 7.0 38.16 48.69

 
表 2  美藤果油中甘油酯含量 

Table 2  Glyceride content insachainchi oil 

甘油酯 甘油一酯 甘油二酯 甘油三酯 

含量/% 0.36 1.81 95.96 

 
 

2.2  蒸馏温度对美藤果油酸价、3-MCPDE、GEs 变

化的影响 

分子蒸馏实验选取刮膜转速 200 r/min, 进料速率 

2 mL/min,设置蒸馏温度分别为 150、180、210、240、

270 ℃。结果如图 1 所示，发现蒸馏温度对美藤果油酸

价脱除效果影响较明显。在分子蒸馏系统中, 蒸馏温度

是影响脱酸效果的关键之一[15]。蒸馏温度越高, 物质的

分子平均自由程越大, 轻重组分越容易分离。酸价的脱

除率随温度升高而升高, 但温度过高会导致其他组分物

质逸出[16]。油脂中酸价经 150、180、210 ℃分子蒸馏, 酸

价逐步降低, 之后酸价下降的趋势变缓。酸价在 210 ℃

的脱酸效果显著, 在 240、270 ℃的酸价与 210 ℃的酸价

几乎相同。但是较高温度会产生反式脂肪酸并引起维生

素 E 和甾醇的损失 [17]。因此选取蒸馏温度为 210 ℃, 此

时酸价为 1.8 mg/g。另外, 脱酸后重相的美藤果油中未

检出 3-MCPDE、GEs。 

 
 

图 1  蒸馏温度对酸价的影响 

Fig.1  Effect of distillation temperature on acid value 

 

2.3  刮膜转速对美藤果油中酸价、3-MCPD 酯和

GEs 变化的影响 

实验选取蒸馏温度 210 ℃, 进料速率 2 mL/min,刮膜

转速分别为 120、160、200、240、280 r/min。结果如图 2

所示，分子蒸馏主蒸发器内的刮膜辊轮旋转可以使油脂在

筒壁上均匀分布形成薄的液膜, 如果转速过小, 物料无法

在加热面形成均匀的液膜, 导致分离效率降低。提高转速

能减小液膜厚度, 提高转热、传质效率, 进而提高分离效

率[1819]。结果发现, 刮膜转速对酸价的脱除效果是有一定

的影响。当刮膜转速为 120 r/min 时最低为 1.2 mg/g, 之后

提高转速, 酸价也随之增高。这可能是因为当刮膜转速过

高时会形成雾沫飞溅[19], 刮膜转子高速旋转使得分子蒸馏

蒸发面上油脂液膜非常薄, 游离脂肪酸等轻相组分能更快

的从油料主体扩散至蒸发表面, 游离脂肪酸分子运动可能

会使分子与雾沫液滴碰撞而返回到液面中, 从而导致分离

效率降低, 这也与宋志华等[17]的研究结果一致。因此刮膜

转速最终选择 120 r/min。另外, 重相脱酸后的美藤果油中

未检出 3-MCPDE、GEs。 

2.4  进料速率对美藤果油中酸价、3-MCPDE、

GEs 变化的影响 

实验选取蒸馏温度 210 ℃, 刮膜转速 120 r/min,进料速

率分别为 2、4、6、8、10 mL/min。结果如图 3 所示，在进

行分子蒸馏时当刮膜转速一定时, 当进料速率小时, 物料蒸

馏的时间相对较长, 分离的效果也较明显[20], 当进料速率

增大时, 蒸发面上物料的量增加, 蒸发面上形成的液膜厚度

增加。因此选择合适的进料速率对游离脂肪酸脱除效果有一

定的影响。结果发现, 当进料速率为 6 mL/min 时, 酸价最

低。游离脂肪酸的脱除率随着进料速率的增大呈现先升高后

缓慢降低的变化, 主要原因可能是在进料速率较低时, 物料
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在蒸发面上停留时间较长, 受热充分, 较小分子量的游离脂

肪酸受热大量馏出, 脱除率升高[21]。随着进料速率的进一步

增大, 油脂在主蒸发器上的液膜厚度增大, 增加了传热、传

质阻力, 不利于脂肪酸的脱除。这与 MORAES 等[22]的研究

结果相似。因此最佳进料速率为 6 mL/min。另外, 重相脱酸

后的美藤果油中未检出 3-MCPDE、GEs。 

 

 
 

图 2  刮膜转速对酸价的影响 

Fig.2  Effect of film scraping speed on acid value 

 
将各单因素实验过程中所得的轻相馏分集中收集 , 

进行了 3-MCPDE、GEs 的检测。轻相中 3-MCPDE 的含

量为 3.64 mg/kg, GEs 含量为 0.84 mg/kg, 说明由于原料

美藤果油含有一定量的氯离子, 在分子蒸馏过程中形成

了 3-MCPDE; 在分子蒸馏过程中高温会使甘油酯形成缩

水甘油酯, 特别是甘油酯中存在甘油二酯和甘油一酯[14]。

在分子蒸馏过程中美藤果油中形成的 3-MCPDE、GEs 会

从物料体系中分子蒸馏溢出进入轻相收集装置中, 因此

在分子蒸馏重相的脱酸美藤果油中未检测到 3-MCPDE、

GEs, 表明分子蒸馏过程可以脱除原料油在脱酸过程中

产生的 3-MCPDE、GEs。 

2.5  正交实验及其测结果 

在单因素实验的基础上, 以主蒸发器温度、进料速

率、刮膜转速为考察因素, 酸价为考察指标。设计三因素

三水平正交实验, 因素水平见表 3, 正交实验结果及分析

见表 4。由表 4 可以看出, 正交实验影响酸价的因素主次

顺序为蒸馏温度(C)、刮膜转速(A)、进料速率(B), 最佳工

艺组合为 A1B3C3, 即刮膜转速 120 r/min, 进料速率     

10 mL/min, 蒸馏温度 270 ℃。原料美藤果油酸价由为   

4.7 mg/g 降至为为 1.1 mg/g。由于蒸馏温度在 240 ℃时的

酸价和在 270 ℃时的酸价相差不大, 又因为温度太高时会

对油脂产生不利影响, 所以在实际操作过程中可将蒸馏温

度设置为 240 ℃。正交实验过程得到重相脱酸后的美藤果

油中皆未检测出 3-MCPDE 和 GEs, 所得的轻相馏分中的

3-MCPDE 的含量为 3.33 mg/kg, GEs 的含量为 0.85 mg/kg。 
 

 
 

图 3  进料速率对酸价的影响 

Fig.3  Effect of feed rate on acid value 
 

3  结论与讨论 

分子蒸馏作为一种分离高效、绿色环保的技术, 未来

的开发应用将会得到进一步发展。单因素实验和正交实验

结果表明, 利用分子蒸馏可以对美藤果油进行脱酸, 但考

虑到蒸馏温度、进料速率和刮膜转速等工艺参数在实际效

果上的影响, 应综合进行优化。尽管分子蒸馏过程能够产

生 3-MCPDE 和 GEs 这类潜在风险成分, 然而分子蒸馏脱

酸过程能够将 3-MCPDE 和 GEs 分离至轻相馏出物, 使重

相中脱酸油脂不含 3-MCPDE 和 GEs, 保证了成品油的食

用安全。本研究可以为特色小品种油脂脱酸以及脱除油脂

中 3-MCPDE 和 GEs 的工艺提供参考。 

 
表 3  因素水平 

Table 3  Factor levels 

水平 A 刮膜转速/(r/min) B 进料速率/(mL/min) C 主蒸发温度/℃ 

1 120 2 150 

2 180 6 210 

3 240 10 270 
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表 4  正交实验结果及分析 
Table 4  Results and analysis of orthogonal experiment 

编号 转速/(r/min) 进料速率/(mL/min) 主蒸发温度/℃ 酸价/(mg/g) 

1 120 2 150 
2.6 

2 180 6 150 
3.0 

3 240 10 150 
2.9 

4 240 6 210 
2.3 

5 180 2 210 
2.0 

6 120 10 210 
1.3 

7 120 6 270 
1.2 

8 180 10 270 
1.2 

9 240 2 270 
1.2 

K1 
5.1 5.8 8.5 

K2 
6.2 6.5 5.6 

K3 
6.4 5.4 3.6 

R 
1.3 1.1 4.9 
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