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　　摘　要：以鳙鱼内脏为原料，环己烷为提取溶剂，探讨超声波辅助提取鳙鱼内脏油工艺，运用响应面法优化提取工艺条

件，并研究鳙鱼内脏油的脂肪酸组成和理化特性．结果表明，提取优化工艺条件为液料比４∶１（ｍＬ／ｇ），提取温度５０℃，提取

时间５７ｍｉｎ，超声波功率４００Ｗ．在此条件下，鳙 鱼 内 脏 油 提 取 率 可 达９４．８２％．所 得 鱼 油 色 泽 淡 黄，有 轻 微 的 鱼 腥 味，酸 值

１０．１５ｍｇ　ＫＯＨ／ｇ，过 氧 化 值１．５３μｍｏｌ／ｇ，碘 值１３５ｇ　Ｉ２／１００ｇ，水 分 及 挥 发 物 质 量 分 数０．３４％，不 溶 性 杂 质 质 量 分 数０

．３８％，达到一级粗鱼油标准．经ＧＣ－ＭＳ分析检出脂肪酸１３种，主 要 不 饱 和 脂 肪 酸 为 油 酸（２９．９５％）和 亚 油 酸（１１．７９％），此

外含有一定量的二十碳五烯酸（ＥＰＡ）、二十二碳五烯酸（ＤＰＡ）和二十二碳六烯酸（ＤＨＡ）．
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鳙鱼（Ａｒｉｓｔｉｃｈｔｈｙｓ　ｎｏｂｉｌｉｓ）又叫胖头鱼、雄鱼等，为淡水鱼的一种，是中国４大家鱼之一，资源丰富，年
产量大［１］．鳙鱼基本构成是中鱼头３５％、鱼尾９．５％、鱼鳞２．５％、内脏１０％、鱼皮和鱼骨８％、鱼肉３５％［２］．
在加工过程中内脏大多作为废弃物处理，开展鳙鱼内脏的综合利用研究具有积极的现实意义．目前，对部

分鱼类内脏油的提取及脂肪酸组成分析已有报道［３－６］，对鳙鱼肌肉和内脏营养成分研究也有报道［１－２，７－８］，但
未见关于鳙鱼内脏油提取及脂肪酸组成等方面的文献．本实验拟研究鳙鱼内脏油的理化特性，旨在为综合

利用鳙鱼内脏并实现废物资源化提供参考依据．

１　材料与方法
１．１实验材料

鲜活鳙鱼内脏取自吉首市农贸市场，去代谢物，洗净沥干，绞碎后经真空冷冻干燥，制粉、封装，置于０
～４℃冰箱中保存备用．

正己烷、石油醚（沸程３０～６０℃）、氢氧化钾、乙醇（体积分数９５％）、盐酸、浓硫酸、无水硫酸钠、尿素、
甲醇、碘化钾、硫代硫酸钠、环己烷、冰乙酸和一氯化碘等为分析纯；甲醇、正己烷为色谱纯．
１．２实验仪器

ＪＹ９２－Ⅱ超声细胞粉碎机，宁新芝生物科技股份有限公司；７８９０Ａ－５９７５Ｃ气相色谱－质谱联用仪，美国

安捷伦；ＭＤＦ－１９２超低温冰箱，日本三洋；真空冷冻干燥机，ＳＥＭ 公司；ＬＸＪ－ＩＩＢ型离心机，上海安亭科学

仪器厂；１０１－２ＡＢ型鼓风恒温干燥箱，天津泰斯特公司；ＦＡ２００４型电子天平，上海舜宇恒平科仪公司；ｐＨ－
２型酸度计，上海科仪公司；ＦＷ－１００高速万能粉碎机，天津泰斯特公司；ＨＪ－３数显恒温磁力搅拌器，常州

澳华仪器有限公司；ＨＨ－Ｓ２恒温水浴锅，金坛市成辉仪器厂；ＲＥ－５２ＡＡ旋转蒸发器，上海予华公司．
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１．３研究方法

１．３．１鳙鱼内脏油提取工艺　鲜活鳙鱼内脏—预处理—鳙鱼内脏冻干粉—超声辅助提取—离心分离—旋

转蒸发—溶剂回收—干燥—粗鳙鱼内脏油．
１．３．２单因素实验　固定其他反应条件，分别探讨液料比（液：环己烷；料：鳙鱼内脏冻干粉）、提取温度、超

声提取时间、超声波功率等因素对鳙鱼内脏油提取率的影响［４，９］．
１．３．３优化实验　在单因素实验基础上，运用Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ８．０．６软件，根据Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ实验设计原理，
选取３个影响显著的因素为自变量，以鳙鱼内脏油提取率为响应值，进行３因素３水平的响应面设计优化

实验，得出优化工艺参数，并进行验证性实验［１０］．
１．３．４鳙鱼内脏油含量测定　采用索氏提取法，参照ＧＢ／Ｔ　１４７７２—２００８．
１．３．５鳙鱼内脏油提取率计算　提取率＝提取鳙鱼内脏油质量（ｇ）／鳙鱼内脏冻干粉原料中粗脂肪质量（ｇ）

×１００％．
１．３．６鳙鱼内脏油脂肪酸组成ＧＣ－ＭＳ分析　取鳙鱼内脏油１．０ｇ，加入０．５ｍｏｌ／Ｌ　ＫＯＨ甲醇溶液１　０ｍＬ，摇
匀，在６０℃水浴中进行甲酯化处理１．５ｈ后，加入１０ｍＬ正己烷萃取，摇匀后静置分层，取上清液用二次蒸馏

水洗涤２～３次，无水硫酸钠脱水，５　０００ｒ／ｍｉｎ离心１０ｍｉｎ，取上清液用于ＧＣ－ＭＳ分析［１１－１２］．
色谱条件：ＨＰ－５ＭＳＡｇｉｌｅｎｔ　１９０１９１Ｓ－４３３型石英毛细管柱（３２５℃，３０ｍ×２５０μｍ，０．２５μｍ）．载气为

高纯氦气（９９．９９９％），柱前压６９．８ｋＰａ，柱内载气流量２ｍＬ／ｍｉｎ．升温程序：１５０℃开始保持２ｍｉｎ，以５
℃／ｍｉｎ升温到２００℃，再以１０℃／ｍｉｎ升温到２８０℃保持１０ｍｉｎ．气化室温度３００℃．分流比８０∶１，样品

进样量１μＬ
［１３－１４］．

质谱条件：ＥＩ离 子 源２３０℃，溶 剂 延 迟４ｍｉｎ，电 子 能 量７０ｅＶ，四 级 杆 温 度１５０ ℃，扫 描 范 围３
０～５００ｕ，ＭＳＤ传输线温度２３０℃，电子倍增器电压２　３００Ｖ［１３－１４］．
１．３．７鳙鱼内脏油理化特 性 分 析［１２，１５－１６］　色 泽 测 定 参 照ＧＢ／Ｔ　５５２５—２００８；水 分 及 挥 发 物 含 量 测 定 参 照

ＧＢ／Ｔ　５５２８—２００８；不溶性杂质含量测定参照ＧＢ／Ｔ　１５６８８—２００８；酸值测定参照ＧＢ／Ｔ　５５３０—２００５；碘值

测定参照ＧＢ／Ｔ　５５３２—２００８；过氧化值测定参照ＧＢ／Ｔ　５５３８—２００５．

２　结果与讨论
２．１鳙鱼内脏粗脂肪含量的测定

采用索氏提取法，称取５．０ｇ鳙鱼内脏冻干粉，用沸程３０～６０℃的石油醚索氏抽提６ｈ，进行３组平行

实验，测得鳙鱼内脏冻干粉粗脂肪质量分数分别为４２．８９％，４２．７１％，４３．２１％，平均值４２．９３％．
２．２鳙鱼内脏油提取单因素实验

图１　液料比对鳙鱼内脏油提取率的影响

２．２．１液料比对 鳙 鱼 内 脏 油 提 取 率 的 影 响　设 定 超

声波功率４００Ｗ，超 声 提 取 时 间５０ｍｉｎ，提 取 温 度

５０℃，分别选取液料比１∶１，２∶１，３∶１，４∶１，５∶
１，６∶１，７∶１（ｍＬ／ｇ）进行 提 取，考 察 液 料 比 对 鳙 鱼

内脏油提取率的影响，结果见图１．
由图１可知：当液料比小于４∶１（ｍＬ／ｇ）时，鳙

鱼内脏油提取率随 溶 剂 用 量 增 加 而 增 大；当 液 料 比

大于４∶１（ｍＬ／ｇ）时，内脏油提取率增加不明显，继

续增大溶剂用 量 对 提 取 率 的 贡 献 不 大．考 虑 到 提 取

成本，液料比选择在４∶１（ｍＬ／ｇ）左右较适宜．
２．２．２提取温度对鳙鱼内脏油提取率的影响　设定４

∶１（ｍＬ／ｇ）的液料比，超声波功率４００Ｗ，超声提取时间５０ｍｉｎ，分 别 选 取 提 取 温 度２０，３０，４０，５０，６０，７
０℃，考察提取温度对鳙鱼内脏油提取率的影响，结果见图２．

由图２可知：在低于５０℃的温度范围内，随着温度的升高，鳙鱼内脏油提取率逐步增大；当温度超过

５０℃时，提取率有所下降．随着提取温度的升高，分子运动加剧，溶剂和油的粘度下降，传质阻力减小，有利
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图２　提取温度对鳙鱼内脏油提取率的影响

于油的渗透，因此油的浸出率提高；当达到５０℃后，
温度继续升高，溶剂挥发损耗加剧，同时油脂容易发

生化学反应而损失，导致内脏油提取率下降［１７］．考虑

到油品质、提 取 率 及 提 取 成 本 等，提 取 温 度 选 用５０
℃为宜．
２．２．３超声提取 时 间 对 鳙 鱼 内 脏 油 提 取 率 的 影 响　
设定４∶１（ｍＬ／ｇ）的液料比，超声波功率４００Ｗ，提

图３　超声提取时间对鳙鱼内脏油提取率的影响

取温度５０℃，分别选取超声提取时间２０，３０，４０，５０，

６０，７０ｍｉｎ，考察超声提取时间对鳙鱼内脏油提取率

的影响，结果见图３．
由图３可知：鳙鱼内脏油提取率在提取时间 小

于５０ｍｉｎ时随时间延长而增加，超过５０ｍｉｎ后，内

脏油提取率增 加 趋 于 平 缓．料 液 间 的 初 始 浓 度 差 较

大，油脂的扩散速度较快，起始阶段内脏油浸出率会

不断增加，随着时间延长，浓度差逐渐缩小，扩散趋于平衡，油脂浸出很少［１８］．考虑到设备利用等，超声提取

时间取５０ｍｉｎ左右为宜．

图４　超声功率对鳙鱼内脏油提取率的影响

２．２．４超声波功 率 对 鳙 鱼 内 脏 油 提 取 率 的 影 响　设

定４∶１（ｍＬ／ｇ）的液料比，超声提取时间５０ｍｉｎ，提

取温度５０℃，分 别 选 取 超 声 波 功 率１００，２００，３００，

４００，５００，６００Ｗ，考 察 超 声 波 功 率 对 鳙 鱼 内 脏 油 提

取率的影响，结果见图４．
由图４可知：随着超声波功率增大，鳙鱼内脏油

提取率也随之增高，超声波功率越大，空化作用和机

械作用越强烈，分子扩散速度也就越大，油脂渗出就

越快［９］．超声波功率超过４００Ｗ 后，提取率达到相对

稳定，故超声波功率选择４００Ｗ为宜．
２．３鳙鱼内脏油提取优化实验

表１　响应面优化实验因素水平与编码

编码值
因素

Ａ（ｍＬ／ｇ） Ｂ／Ｗ　 Ｃ／ｍｉｎ
－１　 ３∶１　 ３００　 ４０

０　 ４∶１　 ４００　 ５０

＋１　 ５∶１　 ５００　 ６０

２．３．１Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ实验设计及实验结果　在单因素实验基础上，选

取液料比（Ａ）、超声波功率（Ｂ）和超声提取时间（Ｃ）３个因素为自变

量，以 鳙 鱼 内 脏 油 提 取 率Ｙ 为 响 应 值，设 计 响 应 面 优 化 实 验．依 据

Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ实验设计方案，设计１７组实验，其中１—１２组 是 析 因

实验，１３—１７组是中心 点 重 复 实 验．实 验 设 计 与 结 果 见 表１和 表２，
方差分析见表３．
表２　响应面优化实验设计及结果

序号
因素

Ａ　 Ｂ　 Ｃ
Ｙ／％

实验值 预测值

１　 １ －１　 ０　 ８６．２７　 ８６．０２
２　 ０ －１ －１　 ８２．１９　 ８２．６３
３　 １　 ０　 １　 ９４．２２　 ９４．９８

１５第１期　　　　　　　　　　　　　李　笑，等：鳙鱼内脏油超声辅助提取及其理化特性



续表２

序号
因素

Ａ　 Ｂ　 Ｃ
Ｙ／％

实验值 预测值

４　 ０　 ０　 ０　 ９２．１５　 ９１．５１
５　 ０　 １　 １　 ９２．７８　 ９２．３４
６　 ０ －１　 １　 ８９．４２　 ８８．９１
７ －１　 ０　 １　 ８９．１４　 ８９．３４
８　 ０　 ０　 ０　 ９１．１７　 ９１．５１
９　 ０　 ０　 ０　 ９０．７５　 ９１．５１
１０　 １　 ０ －１　 ８６．５５　 ８６．３５
１１　 １　 １　 ０　 ８９．７０　 ８９．３９
１２ －１ －１　 ０　 ８２．３５　 ８２．６７
１３　 ０　 ０　 ０　 ９１．９４　 ９１．５１
１４ －１　 １　 ０　 ９０．２７　 ９０．５２
１５　 ０　 １ －１　 ８９．９１　 ９０．４２
１６ －１　 ０ －１　 ９０．５３　 ８９．７７
１７　 ０　 ０　 ０　 ９１．５２　 ９１．５１

表３　方差分析

方差来源 平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｐ 值（Ｐｒｏｂ＞Ｆ） 统计学意义

回归模型 １７６．３６　 ９　 １９．６０　 ３６．５４ ＜０．０００　１ ａ
Ａ　 ２．４８　 １　 ２．４８　 ４．６２　 ０．０６８　８
Ｂ　 ６２．８９　 １　 ６２．８９　 １１７．２８ ＜０．０００　１ ａ
Ｃ　 ３３．５４　 １　 ３３．５４　 ６２．５４ ＜０．０００　１ ａ
ＡＢ　 ５．０４　 １　 ５．０４　 ９．４０　 ０．０１８　２ ｂ
ＡＣ　 ２０．５２　 １　 ２０．５２　 ３８．２７　 ０．０００　５ ａ
ＢＣ　 ４．７５　 １　 ４．７５　 ８．８６　 ０．０２０　６ ｂ
Ｂ２　 ３６．５６　 １　 ３６．５６　 ６８．１８　 ０．００５　５ ａ
Ｃ２　 １．０４４×１０－３　 １　 １．０４４×１０－３　 １．９４８×１０－３　 ０．９６６　０
残差 ３．７５　 ７　 ０．５４
失拟 ２．４７　 ３　 ０．８２　 ２．５５　 ０．１９３　５
纯误差 １．２９　 ４　 ０．３２
总和 １８０．１１　 １６
模型的相关系数Ｒ２＝０．９７９　２，模型的调整确定系数Ｒ２ａｄｊ＝０．９５２　４

　　　注　ａ表示差异极具统计学意义（Ｐ＜０．０１），ｂ表示差异具统计学意义（０．０１＜Ｐ＜０．０５）．

运用Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ８．０．６软件对表２中的实验结果进行拟合回归分析，得出如下数学模型方程：

Ｙ＝９１．５１＋０．５６Ａ＋２．８０Ｂ＋２．０５Ｃ－１．１２ＡＢ＋２．２７ＡＣ－１．０９ＢＣ－１．４１Ａ２－２．９５Ｂ２＋０．０１６Ｃ２．
从表３分析可知，模型极具统计学意义（Ｐ＜０．０００　１），相关系数Ｒ２＝０．９７９　２，模型调整确定系数Ｒ２ａｄｊ

＝０．９５２　４，失拟项不具统计学意义（Ｐ＞０．０５）．说明本实验所得二次回归方程高度具统计学意义，该模型

对实验数据能进行较好的拟合，预测响应值．其影响因素主次顺序为Ｂ＞Ｃ＞Ａ．删除不显著交互项，二次多

元回归模型方程可简化为

Ｙ＝９１．５１＋０．５６Ａ＋２．８０Ｂ＋２．０５Ｃ－１．１２ＡＢ＋２．２７ＡＣ－１．０９ＢＣ－１．４１Ａ２－２．９５Ｂ２．
２．３．２响应曲面分析和参数优化　影响具统计学意义交互项的响应面和等高线见图５—７．为确定最佳参数

点，对数学回归模型求一阶偏导，计算得出如下优化条件：超声提取时间５６．６７ｍｉｎ，超声波功率４００Ｗ，液
料比４．１３∶１（ｍＬ／ｇ），提取率理论预测值９５．５１％．考虑到实际可操作性，工艺参数调整为超声提取时间５７
ｍｉｎ，超声波功率４００Ｗ，液料比４∶１（ｍＬ／ｇ）．
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图５　Ａ－Ｂ交互作用响应面及等高线

图６　Ａ－Ｃ交互作用响应面及等高线

图７　Ｂ－Ｃ交互作用响应面及等高线

２．３．３验证实验　在所得优化提取条件下进行３组平行验证实验，得鳙鱼内脏油提取率分别为９４．６３％，９４．
７５％，９５．０８％，平均值９４．８２％，与理论预测值（９５．５１％）仅相差０．６９％．说明在本实验范围内建立的二次线

性回归模型准确有效，可用来预测设定条件范围内及其周围的超声辅助提取鳙鱼内脏油的工艺参数．
２．４鳙鱼内脏油的感官与理化指标测定

提取所得鳙鱼内脏油外观呈浅黄色，有轻微的鱼腥味，其理化特性分析结果见表４．从表４可知，粗鱼

油的过氧化值较低，已达到粗鱼油的一级标准，但酸值偏高（１０．１５ｍｇ／ｇ），超出了鱼油的二级标准，这可能

是由于部分鱼油在提取过程中发生水解造成的．另外，粗鱼油中还含有少量的水分、蛋白质、磷脂、粘液质、
游离脂肪酸、胆固醇及色素等杂质，这些非甘油酯成分会影响油脂的品质和稳定性，需经过进一步精炼以

提高鳙鱼内脏油的品质．
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表４　鳙鱼内脏油的感官与理化指标

感官与理化指标 鳙鱼内脏油（粗）
精制鱼油标准

一级 二级

粗鱼油标准

一级 二级

外观色泽 淡黄色 浅黄色或橙红色
浅黄色或红棕
色，稍有混浊

气味 有轻微鱼油腥味
有鱼油特有微腥味，

无鱼油酸败味
有鱼油腥味，

稍有鱼油酸败味

水分及挥发物／％ ０．３４ ≤０．１ ≤０．２ ≤０．３ ≤０．５
酸值／（ｍｇ／ｇ） １０．１５ ≤１．０ ≤２．０ ≤８ ≤１５
过氧化值／（ｍｍｏｌ／ｇ） １．５３ ≤５．０ ≤６．０ ≤６ ≤１０
不溶性杂质／％ ０．３８ ≤０．１ ≤０．１ ≤０．３ ≤０．５
碘值／（ｇ　Ｉ２／１００ｇ） １３５ ≥１２０ ≥１２０ ≥１２０ ≥１２０

　　注　鱼油标准参照ＳＣ／Ｔ　３５０２—２０００．

２．５鳙鱼内脏油的ＧＣ－ＭＳ分析结果

鳙鱼内脏油经甲酯化处理后作ＧＣ－ＭＳ分析．根据质谱裂解规律并结合相关文献，利用计算机对鳙鱼

内脏油各组分进行ＮＩＳＴ０５标准谱库检索，确定其脂肪酸组分，采用峰面积归一化法计算各脂肪酸相对含

量．总离子流色谱见图８．鳙鱼内脏油脂肪酸组成及相对含量分析结果见表５．
由表５可知，从鳙鱼内脏油中共检测出１３种脂肪酸．其中：饱和脂肪酸５种，相对含量４１．９９％；单不饱

和脂肪酸４种，相对含量４１．４４％；多不饱和脂肪 酸４种，相 对 含 量１５．２９％．主 要 的 不 饱 和 脂 肪 酸 为 油 酸

（２９．９５％），其次为亚油酸（１１．７９％），此外含有一定量的ＥＰＡ，ＤＰＡ和ＤＨＡ．与姜启兴等［１］报道的鳙鱼腹

部肉中脂肪酸组成种类及相对含量测定结果基本接近，但未检出!－亚麻酸．

图８　鳙鱼内脏油中脂肪酸甲酯总离子流色谱

表５　鳙鱼内脏油脂肪酸组成及相对含量

序号 脂肪酸名称 相对含量／％
１ Ｃ１２∶０十二碳烷酸（月桂酸） ０．４３
２ Ｃ１４∶０十四碳烷酸（肉豆蔻酸） ４．９１
３ Ｃ１４∶１十四碳烯酸 １．３８
４ Ｃ１５∶０十五碳（烷）酸 １．７３
５ Ｃ１６∶０十六碳烷酸（棕榈酸） １７．６０
６ Ｃ１６∶１十六碳烯酸（棕榈油酸） ８．７９
７ Ｃ１８∶０十八碳酸（硬脂酸） １７．３２
８ Ｃ１８∶１十八碳烯酸（油酸） ２９．９５
９ Ｃ１８∶２十八碳二烯酸（亚油酸） １１．７９
１０ Ｃ２０∶１二十碳烯酸 １．３２
１１ Ｃ２０∶５二十碳五烯酸（ＥＰＡ） １．９５
１２ Ｃ２２∶５二十二碳五烯酸（ＤＰＡ） ０．５２
１３ Ｃ２２∶６二十二碳六烯酸（ＤＨＡ） １．２３

３　结语
以新鲜鳙鱼内脏为 原 料，经 预 处 理 和 真 空 冷 冻 干 燥 得 到 鳙 鱼 内 脏 冻 干 粉，冻 干 粉 粗 脂 肪 含 量 为４

２．９３％．以环己烷为溶剂提取鱼油，在单因素实验基础上，运用Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ中心实验设计响应面法对超

声波辅助提取鳙鱼内脏油的工艺条件进行优化，运用Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ８．０．６软件作数据处理，建立二次线性

回归数学模型Ｙ ＝９１．５１＋０．５６Ａ＋２．８０Ｂ＋２．０５Ｃ－１．１２ＡＢ＋２．２７ＡＣ－１．０９ＢＣ－１．４１Ａ２－２．９５Ｂ２．得出

优化提取条件为超声提取时间５７ｍｉｎ，超声波功率４００Ｗ，液料比４∶１（ｍＬ／ｇ），提取温度５０℃．在此条件

下，鳙鱼内脏冻干粉油脂提取率可达９４．８２％，与模型方程理论预测值相吻合．
所得鳙鱼内脏油呈浅黄色，有轻微的鱼腥味，酸值１０．１５ｍｇ　ＫＯＨ／ｇ，过氧化值１．５３μｍｏｌ／ｇ，碘值１３５

ｇ　Ｉ２／１００ｇ，水分及挥发物质量分数０．３４％，不溶性杂质质量分数０．３８％．与国家水产行业标准比较，除酸价
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外，均达到一级粗鱼油标准，需进行精炼处理．对鳙鱼内脏油进行ＧＣ－ＭＳ分析，共检测出１３种脂肪酸，不

饱和脂肪酸总含量达５６．７３％，主要不饱和脂肪酸为油酸（２９．９５％）和亚油酸（１１．７９％），此外含有一定量的

ＥＰＡ，ＤＰＡ和ＤＨＡ．从理化特性和脂肪酸组成看，鳙鱼内脏油营养价值较好，具有一定的利用和开发价值．
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