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β-环糊精包合法纯化紫苏籽油中的α-亚麻酸
徐春明，刘金龙

(北京工商大学食品学院 食品添加剂与配料北京高校工程研究中心，北京市食品风味化学重点实验室，北京 100048)  

摘 要：研究利用微射流均质机强化β-环糊精包合紫苏籽油纯化α-亚麻酸工艺，在单因素试验的基础上，选取用料

比、处理压力、包合时间3因素进行Box-Behnken试验设计，并利用响应面法对包合工艺进行优化。优化结果表明，

在用料比(紫苏油:β-环糊精)1:11(mL/g)、处理压力6000psi、包合时间105min时，β-环糊精包合紫苏籽油的包合率最

高达81.64%。利用FT-NIR、扫描电镜对包合物进行物理特性表征，结果证明β-环糊精能够很好的包合紫苏籽油。

GC-MS检测表明包合前后的α-亚麻酸的含量由53.50%提高到77.42%，因此表明β-环糊精包合法纯化紫苏籽油中α-亚
麻酸工艺可行。
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Abstract：The preparation of inclusion complexes of Perilla frutescens seed oil with β-cyclodextrin using a microfl uidizer 
to increase the α-linolenic acid content in the oil was studied. Response surface methodology based on a Box-Behnken design 
was used to optimize Perilla frutescens seed oil-to-β-cyclodextrin ratio, pressure and inclusion reaction time. The maximum 
inclusion rate as high as 81.64% was obtained after 105 min of inclusion reaction between Perilla frutescens seed oil and  
β-cyclodextrin at a ratio of 1:11 (mL/g) at 6000 psi. FT-NIR analysis and SEM observation showed that Perilla frutescens seed 
oil was well included by β-cyclodextrin in the inclusion complex obtained. The α-linolenic acid content increased from 53.50% 
to 77.42% after β-cyclodextrin inclusion as shown by HPLC analysis. Therefore, β-cyclodextrin inclusion is a feasible way to 
concentrate the α-linolenic acid content in Perilla frutescens seed oil.
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紫苏(Perilla frutescens)，是唇形科紫苏属一年生草

本植物，主要用于药用、油用、香料、食用等方面，近

些年来，紫苏因其特有的活性物质及营养成分，成为一

种倍受世界关注的多用途植物，经济价值很高[1]。紫苏

种子中含大量油脂，出油率高达45%左右，油中含亚麻

酸62.73%、亚油酸15.43%、油酸12.01%[2]。α-亚麻酸是

生命核心物质，以甘油酯的形式存在于绿色植物中，是

构成人体组织细胞的重要成分。它是维系人体进化，保

持身体健康必需的脂肪酸，在体内参与磷脂的合成、代

谢、转化为人体必需的生命活性因子DHA与EPA，是生

命进化过程中最基本、最原始的物质[3]。由于α-亚麻酸

的双键比EPA和DHA少，故紫苏油的氧化稳定性比鱼油

强，而且鱼油含胆固醇，紫苏油则没有。如果能将紫苏

油中α-亚麻酸的含量从50%提高到75%以上，其医用和保

健功能将大大增强，商业价值也随之大大提高。故对紫苏

油中的α-亚麻酸的纯化研究具有极大的现实意义[4]。

β-环糊精包合技术是一种微胶囊技术，主要原理是

利用物质扩散至β-环糊精的空穴中形成环糊精的包合进

行纯化[5-6]。高压均质技术被广泛地用在食品、制药和生

物技术其他领域 [7-9]。微射流技术，高压均质技术的一

种，现在常常用于药学和化妆品领域，也有一些相关在

食品和天然产物提取方面的研究，其原理是通过高压均

质技术实现更好的混合和传质[10-12]。

高压均质技术在促进包合物的形成方面在国内外的

报道很少，本实验在单因素试验的基础上，利用响应面

方法优化微射流均质机强化β-环糊精对紫苏籽油的包合

工艺，研究了包合前后α-亚麻酸含量的变化，为紫苏籽

油的加工和生产提供科学依据。
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1 材料与方法1 材料与方法

1.1 材料与试剂

紫苏籽油 实验室自制；β-环糊精 北京奥博星

生物技术公司。

1.2 仪器与设备

傅里叶变换红外光谱仪 美国尼高力公司；GC/MS
气质联用仪 日本岛津公司；扫描电子显微镜 捷克

Tescan SRO公司；微射流均质机 上海鲤跃精密机械贸

易有限公司。

1.3 方法

1.3.1 包合过程  
将β-环糊精于烧杯加水溶解，在电动搅拌机搅拌下

配制为饱和溶液。接着，滴加紫苏油，继续使用电动搅

拌机搅拌，将溶液利用微射流均质机处理，处理后的溶

液放入冰箱(3～5℃)中，放置不同时间进行包合。包合

完成后将烧杯取出，将溶液转移至圆底烧瓶进行减压蒸

发，将所得固体转移至原烧杯，无水乙醇清洗固体1～2
次，抽滤得到白色固体，将固体放入干燥箱内，40℃干

燥4h，最后所得固体就是β-环糊精包合物。称量包合物

质量。

1.3.2 脱包过程

所得包合物加入到烧杯中冰混入一定量得石油醚，

40℃超声回流1h，将所得液体转入烧瓶中，减压蒸发完

全，最终烧瓶中所剩液体即为纯化后的紫苏籽油，称量

所得紫苏籽油质量。

1.3.3 β-环糊精包合工艺优化的试验设计

影响α-亚麻酸β-环糊精包合的因素主要有紫苏油与

β-环糊精之比(mL/g)、处理压力、循环次数和包合时间

等，故以此进行设计，并以紫苏籽油的包合率为考察指

标进行单因素试验，优选最佳包合工艺。根据单因素试

验结果进行响应面试验设计。

1.4 包合率的计算

将得到的干燥包含物精密称量，按下式计算紫苏籽

油的包合率：

包合率/% = 
包合物中紫苏油的质量

加入紫苏油的质量
×100

1.5 紫苏籽油成分的GC-MS检测条件

紫苏籽油和α-亚麻酸的的甲酯化：用移液管吸取

0.5mL紫苏籽油置于10mL容量瓶中，依次加入1mL乙醚-
正己烷混合液(乙醚:正己烷=2:1，V/V)和1mL氢氧化钾-甲
醇溶液(0.8mol/L)，充分振荡，静置5min后加入蒸馏水至

刻度，静置分层，吸上清液，加入少量无水硫酸钠干燥

过夜，做GC-MS分析[13]。

GC-MS色谱条件：气相色谱条件：色谱柱为HP-5
弹性石英毛细管柱(25m×0.20mm，0.33μm)；载气为

He气；载气流量1mL/min；总流速52μL/min；进口温

度250℃；分流比50:1，进样量1μL；程序升温条件：

100℃(10℃/min)—280℃(18min)。质谱条件：离子源为

电子电离(electron ionization，EI)源，离子温度230℃；

接口温度 2 3 0℃；四极杆温度 1 5 0℃；倍增器电压

1988V；发射电流34.6μA；扫描范围20～500u；电离电

压70eV[14-15]。

2 结果与分析2 结果与分析

2.1 单因素试验

2.1.1 用料比(紫苏油:β-环糊精)不同对包合率的影响

设定处理压力10000psi、包合时间60min、循环次数2
次，考察不同用料比下的包合率，结果如图1所示。
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图 1 图 1 β-环糊精包合用料比对包合率的影响-环糊精包合用料比对包合率的影响

Fig.1 Effect of Fig.1 Effect of Perilla frutescens Perilla frutescens seed oil-to-seed oil-to-β-cyclodextrin ratio on -cyclodextrin ratio on 

inclusion rateinclusion rate

由图1可以看出，用料比对包合率的影响，当用料比

为1:4时包合率较低，随着β-环糊精所占比值的增大，包

合率先增后减，当用料比为1:10时，包合率为71.49%，

达到最大值。

2.1.2 处理压力不同对包合率的影响

设定用料比1:10、包合时间60min、循环次数2次。

考察不同处理压力对包合率的影响，结果如图2所示。
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图 2 图 2 β-环糊精包合处理压力对包合率的影响-环糊精包合处理压力对包合率的影响

Fig.2 Effect of pressure on inclusion rateFig.2 Effect of pressure on inclusion rate

由图2可以看出，处理压力显著影响了β-环糊精对紫

苏籽油的包合率，当处理压力超过5000psi时，包合率随

着压力的增加反而降低，在处理压力为5000psi时，包合

率为74.82%。



134 2012, Vol.33, No.24              食品科学 ※工艺技术

2.1.3 循环次数不同对包合率的影响

设定用料比为1:10，处理压力为5000psi，包合时间

为60min。考察循环处理次数对包合率的影响，结果如图

3所示。
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图 3 循环处理次数对包合率的影响图 3 循环处理次数对包合率的影响

Fig.3 Effect of cycle number on inclusion rateFig.3 Effect of cycle number on inclusion rate

由图3可知，循环处理次数对包合率没有显著性的影

响，可能是一次处理就可以使β-环糊精和紫苏籽油充分

分散混合。因此接下来的试验将不再将循环处理次数作

为主要因素加以考虑。

2.1.4 包合时间对包合率的影响

设定用料比1:10、处理压力5000psi、循环处理次数1
次，考察包合时间对包合率的影响，结果如图4所示。
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图 4 包合时间对包合率的影响图 4 包合时间对包合率的影响

Fig.4 Effect of inclusion time on inclusion rateFig.4 Effect of inclusion time on inclusion rate

从图4可知，包合率随着包合时间延长在升高，当包

合时间90min时包合率达最大值为74.6%，包合时间超过

90min时，包合率随着时间的延长反而下降。

2.2 响应面试验

2.2.1 响应面试验设计

在单因素试验的基础上，确定出响应面试验的因素

水平，具体试验设计见表1。

表 1 表 1 β-环糊精对紫苏籽油的包合工艺优化响应面设计因素和水平-环糊精对紫苏籽油的包合工艺优化响应面设计因素和水平

Table 1 Factors and levels used in response surface analysisTable 1 Factors and levels used in response surface analysis

水平
因素

X1 用料比(紫苏油:β-环糊精) X2 处理压力/psi X3 包合时间/min
－1 1:8 2500 60

0 1:10 5000 90
1 1:12 7500 120

2.2.2 回归模型的建立

根据所设计的试验方案进行响应面试验，试验结果

如表2所示。

表 2 表 2 β-环糊精对紫苏籽油的包合工艺优化响应面试验设计与结果-环糊精对紫苏籽油的包合工艺优化响应面试验设计与结果

Table 2 Experimental design and results for response surface analysisTable 2 Experimental design and results for response surface analysis

试验号 X1 X2 X3 包合率/%
1 －1 －1 0 65.3
2 1 －1 0 60.8
3 －1 1 0 67.4
4 1 1 0 74.2
5 －1 0 －1 63.2
6 1 0 －1 61.4
7 －1 0 1 59.9
8 1 0 1 80.2
9 0 －1 －1 63.6
10 0 1 －1 68.9
11 0 －1 1 67.3
12 0 1 1 71.3
13 0 0 0 74.6
14 0 0 0 82.8
15 0 0 0 75.8
16 0 0 0 80.1
17 0 0 0 78.4

利用统计分析软件，对表2数据进行二次回归拟合，

得到回归方程：

Y= 78.34+2.6X1+3.1X2+2.7X3+2.82X1X2+5.53X1X3－

0.33X2X3－6.51X1
2－4.91X2

2－5.66X3
2

2.2.3 回归模型的检验

表 3 回归模型的方差分析表 3 回归模型的方差分析

Table 3 Analysis variance for the fitted regressio modelTable 3 Analysis variance for the fitted regressio model

方差来源 平方和 自由度 均方 F值 P值

模型 806.06 9 89.56 6.81 0.0096
X1 54.08 1 54.08 4.11 0.0322
X2 76.88 1 76.88 5.84 0.0463
X3 58.32 1 58.32 4.43 0.0433

X1X2 31.92 1 31.92 2.43 0.1633
X1X3 122.10 1 122.10 9.28 0.0187
X2X3 0.42 1 0.42 0.032 0.8628
X1

2 178.31 1 178.31 13.55 0.0078
X2

2 101.40 1 101.40 7.71 0.0274
X3

2 134.77 1 134.77 10.24 0.0151

残差 92.09 7 13.16

失拟值 48.65 3 16.22 1.49 0.3442

纯误差 43.43 4 10.86
总差 898.15 16

通过方差分析，回归模型极显著，3个因素的一次

项、二次项及X1X3交互项对结果的影响均达到显著水

平，失拟值不显著，模型的R2=0.8975，R2
Adj=0.8643说明

模型与实际试验拟合程度较好，可以用此模型对紫苏油

包合试验进行预测。

2.2.4 响应面分析
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固定水平：用料比1:10；处理压力5000psi；包合时间90min。
图 5 各因素交互作用的响应面和等高线图图 5 各因素交互作用的响应面和等高线图

Fig.5 Response surface and contour plots showing the effects of three Fig.5 Response surface and contour plots showing the effects of three 

reaction conditions on inclusion ratereaction conditions on inclusion rate

图5结合表3的显著性检验结果，可以得出用料比和

处理压力的交互作用不显著，处理压力和包合时间的交

互作用不显著，其等高线图近圆形。而用料比和包合时

间的交互作用比较显著，其等高线图呈椭圆形。这说明

处理压力对包合率的影响机理可能与用料比和包合时间

对包合率的影响机理不同，因而交互作用不明显。反应

体系中β-环糊精和紫苏籽油的比例不同，达到包合平衡

时所需的包合时间必然不同，这或许是用料比和包合时

间之间交互作用显著的根本原因所在。

2.2.5 回归模型的验证实验

根据回归方程及上述分析，响应面存在最大值，

解方程可得紫苏籽油的最佳包合工艺为用料比1:10.98、
处理压力6100psi、包合时间104.1min，理论最大包合

率82.3%。考虑实际操作，取用料比1:11、处理压力

6000psi、包合时间105min，3次重复实验结果平均值为

81.64%。基本与预测值相符，因此，本模型可以较好地

反映紫苏籽油最佳包合的工艺条件。

2.3 分析检测

2.3.1 红外检测

将所得的β-环糊精包合物以及分析纯的β-环糊精进行

红外检测，检测结果如图6所示。

从图6可以看出包合物在989、1502cm-1和1812cm-1处

均有新的吸收峰出现，因与β-环糊精的羟基相互作用，因

此各官能团的吸收峰均有所偏移，分别是R－CH=CH－

R、－CH2－和－COOH的振动吸收峰，说明包合物中有

R—CH=CH－R、－CH2－和－COOH等官能团存在，因

此可以证明利用β-环糊精可以成功地包合紫苏籽油。
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图 6 图 6 β-环糊精(a)和包合物(b)的FT-NIR光谱图-环糊精(a)和包合物(b)的FT-NIR光谱图

Fig.6 FT-NIR spectra ofFig.6 FT-NIR spectra of β β-cyclodextrin and inclusion complex-cyclodextrin and inclusion complex

2.3.2 电子显微镜观察

在电子显微镜下观察分析纯的β-环糊精和包合物，

电镜图片如图7所示。

a b

图 7 图 7 β-环糊精(a)和包合物(b)的电子显微镜成像图-环糊精(a)和包合物(b)的电子显微镜成像图

Fig.7 SEM images of Fig.7 SEM images of β-cyclodextrin and inclusion complex-cyclodextrin and inclusion complex

图7所示是在放大500倍下β-环糊精(a)和包合物(b)的
电子显微镜图，从图7可以清楚地看出β-环糊精包合前后

的变化。包合后的固体呈晶体状，结构更有规则，表面

平整，颗粒更大，而未包合的β-环糊精颗粒较小，比较散

乱，表面粗糙。β-环糊精的结构存在一个非极性空腔，当

和紫苏油包合后，亚麻酸的非极性部分进入空腔中，改变

了β-环糊精的空间构象，形成的包合物的颗粒变大。

2.3.3 GC-MS检测

表 4 包合前后紫苏籽油成分变化表 4 包合前后紫苏籽油成分变化

Table 4 Fatty acid composition of Table 4 Fatty acid composition of Perilla frutescensPerilla frutescens seed oil and  seed oil and 

inclusion complexinclusion complex

%

成分 亚油酸 α-亚麻酸 棕榈酸 硬脂酸

包合前 23.70 53.50 18.71 3.46
包合后 13.08 77.42 7.98 1.22

由于亚麻酸的结构式存在3个共轭双键形成一种类似

芳香环状结构，β-环糊精的空腔中的羟基容易和芳香环结

构形成新的氢键。而亚油酸只存在两个共轭双键不能形成

芳香环结构，棕榈酸和硬脂酸是直链脂肪酸，因此这3种
脂肪酸都不容易和β-环糊精的空腔中的羟基形成氢键，不

能形成稳定的包合物。利用GC-MS技术检测可知紫苏籽

油中主要成分为亚油酸、α-亚麻酸、棕榈酸和硬脂酸。包

合前后的含量见表4，从表4可以看出，包合前后的亚麻酸

的含量由53.50%提高到77.42%，因此可以表明利用β-环糊

精包合法可以显著提高紫苏籽油中的亚麻酸的含量，说明

β-环糊精包合法纯化紫苏籽油工艺可行。

3 结 论3 结 论

采用微射流均质机辅助β-环糊精包合技术纯化紫苏

籽油中的α-亚麻酸，通过单因素试验和和Box-Behnken试
验设计以及响应面分析对提取工艺进行优化，得出较优

工艺条件为用料比(紫苏籽油:β-环糊精)1:11、处理压力

6000psi、包合时间105min，在较优的包合条件下，紫苏

籽油的包合率可达到81.64%。并得到包合率与包合条件

各因素变量的二次方程模型，该模型回归极显著，对试

验结果拟合良好，可应用于实际预测。

通过对包合物的FT-NIR谱图分析和电镜图片分析，

表明包合成功。通过GC-MS检测表明，紫苏籽油可以利

用微射流均质机辅助β-环糊精包合技术纯化α-亚麻酸，脱

包油中α-亚麻酸的含量由53.50%提高到77.42%。
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