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水酶法制取大豆油乳状液射流空化破乳工艺优化

李　良１　田　甜１　吴长玲１　李　杨１，２　江连洲１　王中江１

（１．东北农业大学食品学院，哈尔滨 １５００３０；２．哈尔滨市食品产业研究院，哈尔滨 １５００２８）

摘要：为探究射流空化对水酶法制取大豆油所产生乳状液的破乳机制，通过光散射粒径、破乳率、总提油率和乳状

液显微结构为指标分别考察射流空化压力、射流空化温度和射流空化时间对乳状液破乳机制的影响。破乳率和总

提油率随着射流空化压力（０２～１０ＭＰａ）、射流空化温度（８０～１２０℃）、射流空化时间（５～２５ｓ）的增加而增加，射

流空化作用实现彻底破乳后，破乳率和总提油率反而下降。乳状液粒径分布及激光共聚焦显微镜显示破乳后分散

的小粒径油滴转变成直径较大的油滴。在单因素试验基础上，采用响应面分析法对射流空化辅助水解破乳工艺条

件进行优化，确定最优破乳工艺条件为：射流空化压力 ０８ＭＰａ、射流空化温度 １００９２℃、射流空化时间 ２１３８ｓ，此

条件下破乳率为 ９０２９％，总提油率为 ８７０６％。
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０　引言

大豆是全世界主要油料作物之一，大豆油营

养价值丰富，含有人体必需脂肪酸———亚油酸，具

有重要的生理功能
［１］
。目前大豆油的提取方式主

要是机械压榨法和有机溶剂提取法，但因压榨法

产率较低，有机溶剂萃取易引起环境污染和有机

溶剂残留
［２－３］

，目前许多学者正致力于寻找更有效

环保的提油方法。水酶法是一种利用酶制剂降解

油料作物的细胞壁，并利用非油成分（蛋白质和碳

水化合物）对油和水亲和力的差异将油和非油成

分分离的技术，具有反应条件稳定且无溶剂残留

等优点
［４］
。然而由于水酶法萃取体系中同时存在

大量的油脂和蛋白质，造成乳化现象影响油脂释

放，油料提取时间长，使得水酶法工艺仍处于理论

研究阶段
［５］
。

为提高提油效率，现已出现多种加速酶水解的

方法，文献［６］利用磷脂酶 Ａ１对水酶法提取大豆油
过程中形成的乳状液进行酶解破乳，破乳效果显著。

文献［７］发现超声波产生的波动改变了物质结构，
有效提高了反应效率并缩短了破乳时间。但由于超

声等方法产生的热效应较低，易引起加热不均匀，且

其产生的能量不能完全转移到反应中，这导致能量

消耗和无效加速
［８］
，而利用射流空化技术可强化酶

促过程。射流空化技术是一种利用水流在短时间内

高速挤压膨胀产生巨大气泡，从而产生较大的热量

和压力的新型加工方式，射流空化系统产生物理机

械作用力和湍流形成微喷射，能更有效地破坏细胞

壁，形成更稳定温和的酶促反应
［９］
。

本文在传统制油的基础上，先使用碱性蛋白酶

将大豆中油脂和蛋白质分离，再对大豆油脂体破乳

工艺进行优化得到大豆油脂，探索制备破乳率和总

提油率高的最佳射流空化处理工艺，为水酶法制油

工业化提供新的思路和理论支撑。

１　材料与方法

１１　试验材料
大豆，品种为东农 ４６；碱性蛋白酶 Ａｌｃａｌａｓｅ

２４Ｌ，丹麦 Ｎｏｖｏ公司；试验所需基础试剂均为分析
纯，北京化学试剂公司。

１２　试验器材
ＺｅｔａｓｉｚｅｒＮａｎｏ ＺＳ９０型光散射粒径分析仪，英

国 Ｍａｌｖｅｒｎ公司；ＡＬ２０４型分析天平，梅特勒 托利

多仪器（上海）有限公司；ＰＨＳ ３Ｃ型雷磁 ｐＨ计，上
海精科有限公司；Ｓ２２ ２型恒温磁力搅拌器，上海
司乐仪器有限公司；ＨＷＳ ２６型电热恒温水浴锅，

上海一恒仪器有限公司；ＴＧＬ １６Ｇ型高速台式离
心机，上海卢湘仪离心机仪器有限公司；ＪＹ９２ ２Ｄ
型射流空化机，北京华瑞创世科技有限公司。

１３　方法
１３１　大豆油脂制备工艺流程

工艺流程为：大豆→清理→粉碎→水分调节→
挤压膨化→粉碎→加水混合→碱性蛋白酶 Ａｌｃａｌａｓｅ
２４Ｌ酶解（加酶量 ５０００Ｕ／ｇ、酶解温度 ５５℃、酶解
ｐＨ值９０、酶解时间２ｈ）→灭酶→离心→乳状液→
调节 ｐＨ值→破乳→离心→大豆油脂。
１３２　水酶法大豆油射流空化破乳工艺

将适量大豆清洗并加热干燥后粉碎，过 １００目
筛，将过筛后物料以液料比５ｍＬ／ｇ与蒸馏水混合得
到混合溶液，向溶液中加入 ２％的 Ａｌｃａｌａｓｅ２４Ｌ进
行酶解，通过高速离心机离心（５０００ｒ／ｍｉｎ）２０ｍｉｎ，
得到游离油、乳状液、水解液和残渣，提取乳状液和

水解液调节 ｐＨ值为７０，８０℃下预热２０ｍｉｎ并放入
射流空化机中进行破乳，利用射流空化压力、温度和

时间控制参数，破乳后在 ３０００ｒ／ｍｉｎ下离心 １５ｍｉｎ
得到大豆油脂。

１３３　单因素试验
在其他条件不变的情况下，选取射流空化压力

为０２、０４、０６、０８、１０ＭＰａ，射流空化温度为 ８０、
９０、１００、１１０、１２０℃，射流空化处理时间为 ５、１０、１５、
２０、２５ｓ，进行单因素试验，通过破乳率和总提油率
比较分析确定大豆油的射流空化制备单因素最优

条件。

１３４　响应面优化试验
以破乳率和总提油率为考察指标，考察射流空

化压力、空化温度和空化时间对这两个指标的影响

规律。利用 ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ软件进行响应面分析设
计优化试验结果，设置三因素二水平进行试验，进一

步优化确定大豆油破乳的最佳条件。

１３５　破乳率
参考文献［１０］的检测方法及破乳率计算公

式为

Ｒ１＝Ｆ／Ｔ×１００％ （１）
式中　Ｒ１———破乳率

Ｆ———破乳后游离油质量
Ｔ———乳状液含油脂总质量

１３６　总提油率
参考文献［１１］的检测方法及总提油率计算公

式为

Ａ＝（Ｏ－Ｒ）／Ｏ×１００％ （２）
式中　Ｏ———油料含油脂质量

Ｒ———酶解后残渣含油质量
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１３７　乳状液粒径、粒径分布和 ＰＤＩ值
将未处理乳状液和射流空化乳状液样品用蒸馏

水稀释１０００倍，室温（２０℃）下采用激光粒径分析
仪测定粒径分布曲线、平均粒径和 ＰＤＩ值，其中油滴
折光指数为１４７，驱散相折光指数为１３３３［１２］。
１３８　乳状液的微观结构

用激光共聚焦显微镜观察射流空化前后蛋白

乳化液的显微结构和分布。具体方法参照文

献［１３］加以改动，将尼罗红溶于异丙醇溶液中形
成质量浓度为 １ｍｇ／ｍＬ的染液，吸取 １ｍＬ的蛋白
乳化液用４０μＬ的尼罗红染色液染色，充分混合均
匀。取染色的乳化液（１５μＬ）滴在载玻片上，盖上
盖玻片，利用指甲油封片，避光条件下放置 １２ｈ，
在盖玻片上加一小滴香柏油，采用激光共聚焦显

微镜扫描图像。

１３９　统计分析
每组试验重复 ３次，数据表示为平均值 ±标准

偏差。采用 ＳＰＳＳ２００对试验数据进行相关性分
析、方差分析和显著性分析；采用 Ｏｒｉｇｉｎ９０软件制
图；采用 ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ软件进行响应面数据分析及
方差分析。

２　结果与讨论

２１　射流空化破乳工艺单因素试验

２１１　射流空化压力
图１（图中同曲线上不同字母表示差异显著，下

同）为射流空化压力对乳状液的影响。由图 １可以
看出，随着射流空化压力增加，破乳率、总提油率逐

渐上升（图 １ａ），平均粒径显著增加（图１ｂ），乳状液
油滴粒径分布曲线相应右移（图１ｃ），当射流空化压
力达到０８ＭＰａ时，破乳率、总提油率和平均粒径
最大，继续提高射流空化压力，破乳率和总提油率

反而下降，平均粒径变化不显著（Ｐ＞００５）。这是
因为，射流空化产生的高速剪切力和气蚀效应改

变了乳状液中蛋白质的空间结构，使蛋白质变性，

破坏了乳液体系的稳定性，从而达到破乳的目的。

文献［１４－１５］研究发现超高压均质处理后会改变
稀奶油乳状液的体系结构，稀奶油膨胀系数增加，

粒径增大。且射流空化作用于碱性蛋白酶，使酶

切位点更多地暴露出来，促进了酶促反应的进行，

提高了破乳率和总提油率
［１６］
。随着压力的持续增

加，瞬时空化作用使酶分子结构遭到破坏，导致酶

　　

图 １　射流空化压力对乳状液粒径分布、破乳率和总提油率的影响

Ｆｉｇ．１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｊｅｔｃａｖｉｔａｔｉｏｎｐｒｅｓｓｕｒｅｏｎｅｍｕｌｓｉｏｎｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ，ｄｅｍｕｌｓｉｆｉｃａｔｉｏｎｒａｔｅａｎｄｔｏｔａｌｏｉｌｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅ
　
变性失活，破乳率和总提油率降低。因此选择最

佳射流空化压力为 ０８ＭＰａ。
２１２　射流空化温度

图 ２为射流空化温度对乳状液的影响，随着温
度的增加，破乳率和总提油率先增 加 后 减 小

（图２ａ），平均粒径显著增加（图 ２ｂ），射流空化温度
为８０℃时，油滴粒径呈单峰分布，均处于较小直径
范围，随着温度增加，油滴粒径分布向右平移，呈现

双峰分布（图２ｃ），当射流空化温度升高到 １００℃以
后，破乳率和总提油率降低。这是因为乳化液在高

温条件下不稳定，随着温度升高，油相表面膜粘度减

小，布朗运动增加，液滴之间高速运动形成破乳现

象
［１７－１８］

。温度过高会使碱性蛋白酶失活，破乳率和

总提油率降低，而对粒径影响不显著（Ｐ＞００５）。文

献［１９］利用水浴和油浴加热方法对水酶法制得的
大豆乳状液进行了破乳研究，得出热处理能显著增

加破乳率和总提油率。文献［２０］对葵花籽油乳状
液的加热破乳工艺也进行了优化。这说明加热温度

使油滴稳定下降，油滴发生聚合，有效提高了乳状液

破乳率和总提油率。

２１３　射流空化时间
考察射流空化压力为 ０８ＭＰａ、温度为 １００℃

时，射流空化时间对破乳率、总提油率和粒径分布

的影响，试验结果见图 ３。随着射流空化时间延
长，破乳率和总提油率逐渐上升（图３ａ），当射流空
化时间达到 ２０ｓ时，破乳率和总提油率较大，继续
延长射流空化时间，破乳率变化不显著，总提油率

稍有下降，这是因为破乳时间达到一定值时，蛋白
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图 ２　射流空化温度对乳状液粒径分布、破乳率和总提油率的影响

Ｆｉｇ．２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｊｅｔｃａｖｉｔａｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｅｍｕｌｓｉｏｎｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ，ｄｅｍｕｌｓｉｆｉｃａｔｉｏｎｒａｔｅａｎｄｔｏｔａｌｏｉｌｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅ
　

图 ３　射流空化时间对乳状液粒径分布、破乳率和总提油率的影响

Ｆｉｇ．３　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｊｅｔｃａｖｉｔａｔｉｏｎｔｉｍｅｏｎｅｍｕｌｓｉｏｎｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ，ｄｅｍｕｌｓｉｆｉｃａｔｉｏｎｒａｔｅａｎｄｔｏｔａｌｏｉｌｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅ
　

质变性程度稳定，破乳率和总提油率不再增加，射

流空化处理过长时间会使乳液长时间持续高温高

压状态，导致乳液水分蒸发，破乳产生的油滴与乳

状液中油滴重新结合，不利于油脂释放，破乳率变

化不显著，总提油率下降
［２１－２２］

。油滴平均粒径随

着射流空化时间延长显著增长（图 ３ｂ），粒径分布
曲线逐渐向右偏移（图３ｃ），处理时间过长，粒径由
高瘦单峰分布转变为多峰分布，表明乳状液体系

不稳定。

２２　射流空化破乳工艺响应面试验
利用统计软件 ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ进行响应曲面法

过程优化，以射流空化压力、射流空化温度、射流

空化时间为自变量，以破乳率 Ｒ１（％）和总提油率
Ｒ２（％）为响应值，根据中心组合设计原理，具体试
验方案与结果见表 １、２，表中 Ａ、Ｂ、Ｃ表示射流空
化压力、射流空化温度、射流空化时间的编码值。

表 １　因素编码

Ｔａｂ．１　Ｅｎｃｏｄｅｏｆｆａｃｔｏｒｓ

编码
因素

射流空化压力／ＭＰａ射流空化温度／℃ 射流空化时间／ｓ

－１ ０６ ９０ １５

０ ０８ １００ ２０

１ １０ １１０ ２５

　　通过统计分析软件 ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ进行数据分
析，建立破乳率二次响应面回归模型为

Ｒ１＝９０１６＋０３８Ａ＋０５１Ｂ＋０９１Ｃ－０６１ＡＢ－

０４３ＡＣ－０１８ＢＣ－２７０Ａ２－２２２Ｂ２－１８６Ｃ２

（３）

表 ２　试验设计及结果

Ｔａｂ．２　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓｃｈｅｍｅａｎｄｒｅｓｕｌｔｓ

试验序号 Ａ Ｂ Ｃ Ｒ１／％ Ｒ２／％

１ －１ －１ ０ ８３３３ ７６５９

２ １ －１ ０ ８５３６ ７９３３

３ －１ １ ０ ８６３３ ８０５８

４ １ １ ０ ８５９０ ７８５５

５ －１ ０ －１ ８３３９ ７７６０

６ １ ０ －１ ８４９８ ８０２７

７ －１ ０ １ ８７０７ ８２５９

８ １ ０ １ ８６９５ ８０３０

９ ０ －１ －１ ８５３４ ７９３５

１０ ０ １ －１ ８５９８ ８１７９

１１ ０ －１ １ ８６５４ ８３０６

１２ ０ １ １ ８６４５ ８２９８

１３ ０ ０ ０ ８８５６ ８６５１

１４ ０ ０ ０ ９０８８ ８７２８

１５ ０ ０ ０ ９０４５ ８７４４

１６ ０ ０ ０ ８９８９ ８５３４

１７ ０ ０ ０ ９１００ ８７６０

　　由表２和表 ３可知，拟合方程的因变量与自变
量间的线性关系显著，拟合方程模型回归项显著

（Ｐ＜００００１），而失拟项不显著（Ｐ＞００５），模型拟
合度为９２４３％，表明该模型可有效模拟试验数据，
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表 ３　破乳率模型回归与方差分析结果

Ｔａｂ．３　Ａｎａｌｙｓｉｓｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎａｎｄｖａｒｉａｎｃｅ

ｏｆｄｅｍｕｌｓｉｆｉｃａｔｉｏｎｒａｔｅｍｏｄｅｌ

来源 自由度 平方和 均方 Ｆ Ｐ

Ａ ６６９７８００ １ ６６９７８００ ６６５９１８２ ００３６４

Ｂ ２０９１０１３ １ ２０９１０１３ ２０７８９５６ ０１９２５

Ｃ １１７８１１３ １ １１７８１１３ １１７１３２０ ０３１５０

ＡＢ １５１２９００ １ １５１２９００ １５０４１７７ ０２５９７

ＡＣ ０７３１０２５ １ ０７３１０２５ ０７２６８１０ ０４２２１

ＢＣ ０１３３２２５ １ ０１３３２２５ ０１３２４５７ ０７２６６

Ａ２ ３０７６２９９０ １ ３０７６２９９０ ３０５８５６１０ ００００９

Ｂ２ ２０８０７２８０ １ ２０８０７２８０ ２０６８７３１０ ０００２６

Ｃ２ １４４９６３４０ １ １４４９６３４０ １４４１２７５０ ０００６７

回归 ８５９２８２３０ ９ ９５４７５８１ ９４９２５３１ ＜００００１

剩余 ７０４０５９５ ７ １００５７９９

失拟 ３０９９６７５ ３ １０３３２２５ １０４８７１５ ０４６２６

误差 ３９４０９２０ ４ ０９８５２３０

总和 ９２９６８８２０ １６

故可利用该模型对响应值最优值的理论推测。通过

Ｆ检验比较得知各因子贡献率由大到小依次为：射
流空化压力、射流空化温度、射流空化时间。基于响

应面优化分析确定的最优工艺参数为：射流空化压

力０８ＭＰａ、射流空化温度１００９２℃、射流空化时间
２１３８ｓ，响应值破乳率最优值为９０２９％。

通过统计分析软件 ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ进行数据分
析，建立总提油率 Ｒ２二次响应面回归模型为

Ｒ２＝８６８３＋０１４Ａ＋０７０Ｂ＋１２４Ｃ－１１９ＡＢ－

１２４ＡＣ－０６３ＢＣ－４８４Ａ２－３２３Ｂ２－１８１Ｃ２

（４）

由表 ４可知，拟合方程的因变量与自变量间的
线性关系显著，拟合方程模型回归项显著（Ｐ＜
００００１），而失拟项不显著（Ｐ＞００５），模型拟合度

表 ４　总提油率模型回归与方差分析结果

Ｔａｂ．４　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎａｎｄｖａｒｉａｎｃｅａｎａｌｙｓｉｓ

来源 自由度 平方和 均方 Ｆ Ｐ

Ａ ０１４８５１３ １ ０１４８５１３ ０２８９１２４ ０６０７４

Ｂ ３８７８１１３ １ ３８７８１１３ ７５４９９０８ ００２８６

Ｃ １２３００８ １ １２３００８ ２３９４７１９ ０００１８

ＡＢ ５６８８２２５ １ ５６８８２２５ １１０７３８３ ００１２６

ＡＣ ６１５０４ １ ６１５０４ １１９７３６ ００１０５

ＢＣ １５８７６ １ １５８７６ ３０９０７３９ ０１２２１

Ａ２ ９８５６２７９ １ ９８５６２７９ １９１８８２ ＜００００１

Ｂ２ ４４０１６４４ １ ４４０１６４４ ８５６９１１９ ＜００００１

Ｃ２ １３７２９４ １ １３７２９４ ２６７２８３９ ０００１３

回归 ２０１２０２２ ９ ２２３５５８ ４３５２２２５ ＜００００１

剩余 ３５９５６４５ ７ ０５１３６６４

失拟 ０１０５７２５ ３ ００３５２４２ ００４０３９３ ０９８７６

误差 ３４８９９２ ４ ０８７２４８

总和 ２０４７９７８ １６

为９８２４％，表明该模型可有效模拟试验数据，故可
利用该模型对响应值最优值的理论推测。通过 Ｆ
检验可比较得知各因子贡献率从大到小为：射流空

化时间、射流空化温度、射流空化压力。基于响应面

优化分析确定的最优工艺参数为：射流空化压力

０８ＭＰａ、射流空化温度 １００９２℃、射流空化时间
２１３８ｓ，响应值总提油率最优值为８７０６％。

采用联合求解法确定破乳率和总提油率均优条

件为：射 流空化压 力 ０８ＭＰａ、射 流 空 化 温 度
１００９２℃、射流空化时间 ２１３８ｓ，此条件下破乳率
９０２９％，总提油率８７０６％。
２３　激光共聚焦显微镜分析

图４为乳状液射流空化前后油脂聚集状态。由
图４ａ可以看出，未破乳乳状液少量油体从蛋白中分
离出来，表现出粒径较小呈分散状态的脂肪球，大量

油体与蛋白结合不能以游离油的形式分离出来，总

提油率较低。如图４ｂ所示，射流空化处理使破乳程
度增加，水解液中脂肪球破坏，表面膜大程度暴露，

脂肪球相互聚集以较大粒径游离脂肪球形式存在，

可以通过离心分离出来，此时破乳率和总提油率显

著提高，这与文献［２３］研究结论一致。

图 ４　射流空化前后乳状液的微观结构

Ｆｉｇ．４　Ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｓｏｆｅｍｕｌｓｉｏｎｂｅｆｏｒｅａｎｄ

ａｆｔｅｒｊｅｔｃａｖｉｔａｔｉｏｎ
　
２４　物理破乳效果比较分析

分别采用传统水酶法破乳和射流空化法对乳状

液进行破乳处理，比较两种加热破乳法的破乳效果，

结果见表５。

表 ５　破乳效果分析结果

Ｔａｂ．５　Ｄｅｍｕｌｓｉｆｉｃａｔｉｏｎｅｆｆｅｃｔａｎａｌｙｓｉｓｒｅｓｕｌｔｓ

　　参数 水酶法 射流空化水酶法

破乳压力／ＭＰａ 常压 ０８

破乳温度／℃ ５５ １００９２

破乳时间／ｓ ７２００ ２１３８

破乳率／％ ８０３２ ９０２９

总提油率／％ ７６５９ ８７０６

　　由表 ５可以看出，射流空化水酶法的破乳率
（９０２９％）和总油提取率（８７０６％）明显高于传
统 水 酶 法 破 乳 率 （８０３２％）和 总 油 提 取 率
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（７６５９％），文献［６］采用水酶法提取大豆油，产
生的乳状液破乳率为 ８３％，破乳效果不好，有可能
是因为 Ｃｈａｂｒａｎｄ水酶法提油使用的水解酶对乳状
液中蛋白质效果不显著，另外，本试验采用的是射

流空化联合碱性蛋白酶酶解处理工艺，射流空化

后的乳状液更有利于与碱性蛋白酶结合，且产生

的空化作用力更能使蛋白质结构改变，稳定性降

低，形成较弱的界面膜，利于小分子油滴聚集，破

乳率和总提油率升高。

３　结束语

针对碱性蛋白酶酶解膨化大豆制备大豆油过程

产生乳状液进行破乳研究，在射流空化辅助作用下，

探讨射流空化压力、射流空化温度和射流空化时间

对乳状液破乳率和总提油率的影响。研究结果显

示，随着射流空化作用增大，乳状液破乳率和总提油

率显著增加，微观结构显示大豆破乳前后乳状液显

示明显差异，油滴由分散的小直径油滴汇聚成大直

径油滴，其机理是射流空化产生的高强度剪切作用

力和气蚀效应改变乳状液中蛋白质的空间结构，使

蛋白质变性，破坏乳液体系的稳定性，从而达到增强

破乳的目的。在单因素试验基础上，利用响应面分

析对射流空化条件进行最佳优化，确定最佳破乳工

艺是：射 流空化压 力 ０８ＭＰａ、射 流 空 化 温 度
１００９２℃、射流空化时间 ２１３８ｓ，此条件下破乳率
为９０２９％，总提油率为８７０６％。
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