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达到９０％以上。

３　结论

在５种提取溶剂中，乙醇的提取效果最好，６０％乙醇在
６０℃条件下提取２ｈ，高车前苷提取率可达０．１２３ｇ／ｋｇ。

最佳组合为 Ａ２Ｂ１Ｃ１Ｄ２，即提取温度为 ６０℃、提取时间
２０ｈ、提取２次、料液比为１ｇ∶１２ｍＬ，在此组合下高车前苷
提取量为１．４１ｇ／ｋｇ。

荔枝 草 有—ＯＨ、—ＣＨ２—、—ＣＨ３—、烷 基 醛、苯 环、
Ａｒ—Ｏ—Ｃ、芳烃等官能团，表明荔枝草提取物为黄酮类物质
高车前苷，高车前苷纯度为９８．２％。

荔枝草提取物高车前苷对ＤＰＰＨ的ＥＣ５０＝３．０７ｍｇ／Ｌ，具
有较强的抗氧化活性，对ＤＰＰＨ的清除率可达到９０％以上。
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　　摘要：采用超声波萃取法提取红玫瑰精油。在单因素试验基础上，运用正交试验设计对红玫瑰精油的提取工艺进
行优化，考察了超声频率、料液比、原料粒度、超声萃取时间对红玫瑰精油提取率的影响。结果表明，影响红玫瑰精油
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　　玫瑰精油是一种高级、昂贵的香料［１－２］，被誉为“精油皇

后”，具有保湿、抑菌、延缓衰老的功效［３］，还有减压、安眠、抗

抑郁等作用，被广泛应用于食品、化妆品、医药等行业。目前

提取红玫瑰精油的方法有水蒸汽蒸馏法［４－６］、有机溶剂萃取

法［７－８］、吸附提取法、超临界 ＣＯ２萃取法等
［９］。水蒸汽蒸馏

法用时较长，且挥发油在高温下容易分解；有机溶剂萃取法得

到的精油杂质多且精油得率较低；超临界 ＣＯ２萃取法对试验
设备要求较高，投资较大［１０－１１］。本研究采取超声波萃取法提

取红玫瑰精油，并利用气相色谱 －质谱联用（ＧＣ－ＭＳ）法对
红玫瑰精油进行分析，以期为红玫瑰的综合利用提供理论

依据。

１　材料与方法

１．１　材料与仪器
１．１．１　材料与试剂　玫瑰花采于河南省周口市商水县玫瑰
花园，采摘后去梗茎洗净备用。

所用试剂均为分析纯，试验用水为去离子水。

１．１．２　仪器　超声波萃取仪（型号 ＫＱ－５００）；真空干燥箱
（型号ＤＺＦ－６０２０）；电子天平（型号ＦＡ１１０４Ｎ，品牌为梅特勒－托
利多）；气相色谱 －质谱联用仪（型号 ＰｏｌａｒｉｓＱＩＴＱ１１００，品牌
为美国赛默飞世尔）。

１．２　试验方法
玫瑰花瓣经２０％盐水浸渍后干燥至恒重，将干燥后的花

瓣剪成片状，用粉碎机粉粹，过筛得到不同粒度的花瓣颗粒。

取预处理过的玫瑰花瓣颗粒１ｇ加入萃取剂，放入超声波萃
取仪进行萃取，将萃取液过滤，在冰水浴中除去溶剂，用无水

硫酸钠干燥后得到玫瑰精油，称质量后计算得率，计算方法

如下：
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玫瑰精油得率＝玫瑰精油质量
新鲜玫瑰花质量

×１００％。

１．３　ＧＣ－ＭＳ条件
气相色谱条件：色谱柱：ＴＲ５石英毛细管柱（３０ｍ×

０．２５ｍｍ×０．２５μｍ）；程序升温，初始温度５０℃，保持１ｍｉｎ
后，以１０℃／ｍｉｎ升至１００℃，保持２ｍｉｎ，再以５℃／ｍｉｎ升至
１５０℃，保持２ｍｉｎ，再以１５℃／ｍｉｎ升至２７０℃，保持５ｍｉｎ；
载气为高纯氦气；进样口温度：２４０℃；进样量：１μＬ。

质谱条件：离子源为 ＥＩ源；电子能量：７０ｅＶ；扫描范围：
５０～５６０ａｍｕ；离子源温度：２２０℃；ＮＩＳＴ标准谱库检索。
１．４　单因素试验

采用超声波萃取法提取玫瑰精油，设计单因素试验分别

考察萃取剂（正己烷、乙醚、石油醚、乙醚和石油醚的混合

液）、原料粒度（２０、４０、６０、８０、１００目）、料液比（１ｇ∶２０ｍＬ、
１ｇ∶３０ｍＬ、１ｇ∶４０ｍＬ、１ｇ∶５０ｍＬ、１ｇ∶６０ｍＬ）、超声频率
（２０、４０、６０、８０ｋＨｚ）、萃取时间（１０、２０、３０、４０、５０ｍｉｎ）对玫瑰
花精油得率的影响。

１．５　正交试验
在单因素试验基础上，设计Ｌ９（３

４）正交试验考察原料粒

度、超声频率、料液比、萃取时间４个因素对玫瑰花精油得率
的影响，优化提取工艺。正交试验因素水平见表１。

表１　超声波提取红玫瑰精油正交试验因素水平

水平

因素

Ａ：超声频率
（ｋＨｚ）

Ｂ：料液比
（ｇ∶ｍＬ）

Ｃ：粒度
（目）

Ｄ：超声萃取
时间（ｍｉｎ）

１ ５０ １∶３０ ４０ ２０
２ ６０ １∶４０ ５０ ３０
３ ７０ １∶５０ ６０ ４０

２　结果与分析

２．１　单因素试验结果
２．１．１　提取溶剂对精油得率的影响　由表２可以看出，以乙
醚与石油醚的混合溶液作溶剂时提取率较高，乙醚和石油醚

次之，乙醇最低。由于混合溶剂的沸点较低，挥发性较高，有

利于产品分离，所以选择乙醚和石油醚体积比为２∶１的混合
溶剂作提取液。

表２　提取溶剂对精油得率的影响

溶剂 精油得率（％）
乙醇 ０．２８
乙醚 ０．３９
石油醚 ０．３２

乙醚、石油醚混合溶剂（体积比１∶１） ０．４９
乙醚、石油醚混合溶剂（体积比２∶１） ０．５２
乙醚、石油醚混合溶剂（体积比３∶１） ０．５１

２．１．２　超声频率对精油得率的影响　由图１可知，随着超声
频率增大，玫瑰精油得率明显增加，当超声频率达到 ６０ｋＨｚ
时，精油得率接近最大，以后趋于稳定甚至有所下降。这是由

于超声频率越大，分子振动越剧烈，物质间混合越充分，加速

了精油析出。但是超声频率过大会产生一定热量，使溶液温

度升高，又造成了精油挥发和分解。

２．１．３　料液比对精油得率的影响　由图２可以看出，精油得

率随着溶剂的增加迅速提高，当料液比为１ｇ∶５０ｍＬ时精油
得率达到最大，之后随着提取剂的增加精油得率变化不大。

提取剂用量越多越利于玫瑰精油的溶出，但提取剂用量过高

会造成资源浪费，因此料液比选１ｇ∶５０ｍＬ左右较适宜。

２．１．４　原料粒度对精油得率的影响　由图３可知，在一定范
围内，随着原料粒度减小，精油得率升高，当原料粒度为６０目
时精油得率达到最高，之后随着原料粒度的减小精油得率逐

渐降低。这是由于粒度过大时，精油不能与溶剂充分接触，提

取率较低。但粒度过小时，粉碎过程中造成精油损失，导致萃

取率降低。

２．１．５　超声波萃取时间对精油得率的影响　由图４可知，当
超声波处理时间由１０ｍｉｎ延长至３０ｍｉｎ时，玫瑰精油得率迅
速升高；超声波处理时间继续延长时，精油得率逐渐下降。这

是由于细胞内外存在着较大的浓度差，在超声波萃取前期玫

瑰精油迅速从细胞中溶出，但随着超声波处理时间延长，细胞

内外浓度差减小，加之超声波产生的大量热量和空化效应对

玫瑰精油结构有所破坏，从而导致提取率下降。

２．２　正交试验结果
由表３可以看出，各因素对玫瑰精油得率的影响从大到
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小依次为超声频率、原料粒度、超声波萃取时间、料液比。最

佳提取条件为 Ａ２Ｂ３Ｃ３Ｄ２，即超声频率 ６０ｋＨｚ、料液比
１ｇ∶５０ｍＬ、原料粒度８０目、超声波萃取时间３０ｍｉｎ，在该条
件下重复３次试验，玫瑰精油平均得率０．６１％。

表３　超声波提取红玫瑰精油正交试验结果

序号

因素水平

Ａ：超声
频率

Ｂ：料液比 Ｃ：粒度 Ｄ：超声萃
取时间

精油得率

（％）

１ １ １ １ １ ０．３８
２ １ ２ ２ ２ ０．４８
３ １ ３ ３ ３ ０．５２
４ ２ １ ２ ３ ０．５６
５ ２ ２ ３ １ ０．５７
６ ２ ３ １ ２ ０．５３
７ ３ １ ３ ２ ０．５８
８ ３ ２ １ ３ ０．５１
９ ３ ３ ２ １ ０．５４
ｋ１ ０．４６０ ０．５０７ ０．４７３ ０．４９７
ｋ２ ０．５５３ ０．５２０ ０．５２７ ０．５３０
ｋ３ ０．５４３ ０．５３０ ０．５５７ ０．５３０
Ｒ ０．０９３ ０．０２３ ０．０８４ ０．０３３

２．３　红玫瑰精油成分的ＧＣ－ＭＳ分析
由表４可以看出，采用 ＧＣ－ＭＳ法从红玫瑰精油得到

３５种主要化学物质，红玫瑰精油中主要成分有醇类、醚类、酯
类、烷烃类物质。其中含量较高的有香茅醇、橙花醇、丁子香

甲醚、玫瑰醚、香茅醇乙酸酯、十九烷等。

３　结论

本研究在单因素试验基础上，设计 Ｌ９（３
４）正交试验，得

出超声波提取红玫瑰精油的最佳工艺条件为：超声频率

６０ｋＨｚ、料液比１ｇ∶５０ｍＬ、原料粒度８０目、超声波萃取时间
３０ｍｉｎ，该条件下玫瑰精油平均得率可达 ０．６１％。经过
ＧＣ－ＭＳ法分析精油成分，共鉴定出３５种成分，主要有香茅
醇、香叶醇、玫瑰醚、香茅醇乙酸酯、十九烷等。
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表４　玫瑰精油成分

序号
保留时间

（ｍｉｎ） 分子式 分子量 化合物名称
样品相对

含量（％）

１ ４．１９ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ １５４ 芳樟醇 ２．１２
２ ４．２５ Ｃ８Ｈ１０Ｏ １２２ 苯乙醇 ０．７６
３ ４．５５ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ １５４ 玫瑰醚 １．２７
４ ４．９２ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ １５４ α－萜品醇 ０．８６
５ ５．４４ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ １５４ 香叶醇 ２．９４
６ ６．０１ Ｃ１０Ｈ２０Ｏ １５６ 香茅醇 ２０．３４
７ ８．４８ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ １５４ 橙花醇 １０．０８
８ ８．９６ Ｃ１０Ｈ１６Ｏ １５２ 橙花醛 ０．３１
９ ９．２３ Ｃ１２Ｈ２２Ｏ２ １９８ 香茅醇乙酸酯 ４．３２
１０ ９．８８ Ｃ１２Ｈ２０Ｏ２ １９６ 橙花醇乙酸酯 ０．２１
１１ １１．０２ Ｃ１０Ｈ１２Ｏ２ １６４ 丁子香酚 ２．２４
１２ １３．１０ Ｃ１０Ｈ１２Ｏ２ １７８ 丁子香甲醚 １１．２５
１３ １３．８５ Ｃ２８Ｈ３１Ｎ２Ｏ３ ４７９ 若丹明 ０．３１
１４ １４．３１ Ｃ２２Ｈ３２Ｏ２ ３２８ 二十二碳六烯酸 ０．１８
１５ １５．１５ Ｃ２０Ｈ３０Ｏ２ ３０２ 松香酸 ０．１５
１６ １５．３５ Ｃ１５Ｈ２４ ２０４ 大香叶烯 １．６０
１７ １７．３４ Ｃ１５Ｈ２４ ２０４ 石竹烯 ０．７２
１８ １８．２２ Ｃ１５Ｈ２６Ｏ２ ２３８ ８，１４－柏木烯二醇 ０．２２
１９ １８．５９ Ｃ１５Ｈ２４ ２０４ β－愈创木烯 ０．２０
２０ １９．２５ Ｃ２０Ｈ２８Ｏ２ ３００ 维Ａ酸 ０．１３
２１ １９．８３ Ｃ１３Ｈ２６Ｏ １９８ 十三烷酮 １．６１
２２ ２０．１３ Ｃ１６Ｈ３０Ｏ２ ２５４ ９－十六（碳）烯酸 ０．１６
２３ ２１．５３ Ｃ１５Ｈ１６Ｏ ２２２ 红没药醇 １．０８
２４ ２２．３２ Ｃ１０Ｈ１６Ｏ １５２ 柠檬醛 １．５４
２５ ２３．７９ Ｃ１９Ｈ４０ ２６８ 十九烷 ８．０９
２６ ２４．０３ Ｃ２１Ｈ３２Ｏ２ ３１６ 松香酸甲酯 １．１１
２７ ２４．８０ Ｃ２２Ｈ３１Ｏ４ ３６２ 苯甲酸苯甲酯Ｄ ０．５１
２８ ２５．５７ Ｃ１８Ｈ２６Ｏ２ ２８４ 十六碳酸乙酯 ０．６３

２９ ２６．１２ Ｃ２９Ｈ４６Ｏ２ ４２６ １０，１２，１４－三炔
二十九酸

０．１３

３０ ２６．７６ Ｃ２１Ｈ４１ ２９６ 二十一烷 ３．３４
３１ ２７．９８ Ｃ２２Ｈ４６ ３１０ 二十二烷 ３．７９
３２ ２８．５０ Ｃ２８Ｈ５８ ３９４ 二十八烷 ２．１３
３３ ２９．２３ Ｃ２９Ｈ６０ ４０８ 二十九烷 ２．５３
３４ ３０．３２ Ｃ２６Ｈ５４Ｏ ３８２ 蜡醇 １．０２
３５ ３２．２６ Ｃ３６Ｈ７４ ５０６ 三十六烷 ３．０４

［４］任君安，杨丽娜，王　雁，等．响应面分析法优化保加利亚玫瑰挥
发油提取工艺［Ｊ］．食品工业科技，２０１３，３４（１５）：１９６－２００．

［５］郭永来，张海云，刘泗明，等．蒸馏法提取玫瑰油的工艺介绍［Ｊ］．
香料香精化妆品，２００５（４）：３４－３５．

［６］李　斌，孟宪军，智红涛，等．ＳＣＦ－ＣＯ２对玫瑰精油提取的研究
及ＧＣ／ＭＳ分析［Ｊ］．农业科技与装备，２００７（６）：４６－４９．

［７］常进文，曹　珊，常进艳，等．ＧＣ／ＭＳ分析亚临界四号溶剂萃取
苦水玫瑰油的化学成分［Ｊ］．香料香精化妆品，２０１３（４）：７－９．

［８］李于善，贺　艳，邓　静，等．柑橘香精油的提取及提高其香气品
质的研究［Ｊ］．食品与发酵工业，２００４，３０（１１）：５１－５４．

［９］何　熹，韩　宁，庄桂东．利用 ＣＯ２超临界二次萃取方法提取玫
瑰精油［Ｊ］．安徽农业科学，２００９，３７（８）：３３５３－３３５４．

［１０］马　戎．蒸馏法提取橘皮精油及其在卷烟加香中的应用［Ｊ］．江
苏农业科学，２０１３，４１（３）：２４９－２５１．

［１１］屈二军，张亚飞，谢　展，等．辛夷精 ＣＯ２超临界提取条件优化
［Ｊ］．江苏农业科学，２０１３，４１（１２）：２７７－２７９．

—８０３— 江苏农业科学　２０１４年第４２卷第１２期


