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　　摘要：通过单因素和正交优化试验，对超声波提取新鲜桂花精油的工艺进行优化。把桂花精油提取工艺中的料液
比、超声波频率、提取时间、提取温度逐一进行单因素考察，并在单因素试验基础上进行正交优化设计。结果表明，获

得的最佳提取工艺条件为料液比１ｇ∶９ｍＬ、超声频率６０ｋＨｚ、提取时间４５ｍｉｎ、提取温度６０℃，在此优化工艺条件下
桂花精油的提取率为３．５８０％；气相色谱－质谱（ＧＣ－ＭＳ）分析和相关鉴定结果显示，桂花精油中的香气成分主要有
芳樟醇类、紫罗兰酮、少量的醇、脂肪酸及酯类等化合物。
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　　桂花精油是从桂花（Ｏｓｍａｎｔｈｕｓｆｒａｇｒａｎｓ）花朵和叶子中提
取制成的具有特殊香味的桂花浸膏和净油，具有较高的保健

和药用价值，有增强睡眠、提高机体免疫力、抗肿瘤、镇咳、祛

痰等作用。同时作为一种天然香料，桂花精油是糖果、饮料、

化妆品等的重要赋香剂、调味剂。近年来，植物香料以其绿

色、天然、安全、环保的特点越来越得到广大消费者的喜爱，植

物香料应用的范围也越来越广泛，需求量不断增加［１］。因

此，获得产量高、品质好的桂花精油尤为重要。

目前，从桂花中提取精油的方法较少，最常用的有水蒸气

蒸馏法、挥发溶剂浸提法、榨磨法等［２－４］，但受工艺限制，传统

方法的精油提取率较低，为１．１％ ～２．３％［５－６］，有效成分损

失多，工艺繁琐，耗能大。超声波提取技术作为一种新的提取

分离技术已经进入油脂工业［７］，它是利用超声波的空化作用

和机械作用，使溶剂分子渗透到组织细胞中去，更好地与溶剂

分子接触，使细胞中可溶性成分更好更快地释放出来。因此，

超声波可强化萃取分离过程的传质速率和效果，有利于油脂

的提取。目前，超声波提取技术在红枣精油、丁香花精油、薰

衣草精油等油脂提取方面已得到了广泛的应用［８］，在桂花精

油提取方面还鲜有报道。本试验应用超声波辅助法从桂花中

提取精油，考察不同因素对精油提取率的影响，优化提取工

艺，并用气相色谱－质谱法（ＧＣ－ＭＳ）分析所提取精油的成
分，为桂花精油的产业化生产和开发提供理论依据。

１　材料与方法

１．１　试验材料与设备
桂花（大花金桂，采自江苏农牧科技职业学院，６５℃烘干备

用）；石油醚（沸程６０～９０℃，分析纯）；无水硫酸钠（分析纯）。
三频超声波清洗机（ＫＱ１００ＶＤＥ），购自上海五相仪器仪

表有限公司；旋转蒸发仪（ＲＥ－５２Ａ），购自上海亚容生化仪
器厂；电子天平（ＦＡ２１０４Ｎ），购自上海精密科学仪器有限公
司；ＳＨＺ－Ｄ（Ⅲ）循环水式真空泵，购自河南省巩义市予华仪
器有限责任公司；气相色谱 －质谱联用仪（Ａｇｉｌｅｎｔ７８９０Ａ－
５９７５Ｅ型），购自美国安捷伦科技公司。
１．２　试验方法
１．２．１　桂花精油的制备方法　称取５０ｇ干桂花置于已加入
５００ｍＬ石油醚的烧杯中，待其均匀混合后，将桂花料液置于
超声波处理器中处理，调节超声波的频率、时间、温度进行超

声波浸提。超声提取后静置，料液分离后进行抽滤，将提取液

与水渣分离。对抽滤得到的提取液进行浓缩，在旋转蒸发仪

（转速调至１００ｒ／ｍｉｎ，温度调至２０℃，待温度稳定后再调至
６０℃）上浓缩后，加适量的无水硫酸钠脱水干燥，称其质量并
计算精油的提取率，再按国家标准ＧＢ／Ｔ１４４５４．２—２００８香料
　香气评定法［９］对桂花精油进行感官评定，３次平行试验。
桂花精油的提取率按公示（１）计算。

ｗ＝
ｍ１－ｍ２
ｍ ×１００％。 （１）

式中：ｗ为桂花精油提取率；ｍ１为瓶和瓶内桂花精油的质量，
ｇ；ｍ２为瓶的质量，ｇ；ｍ为桂花的质量，ｇ。
１．２．２　桂花精油成分的定性与定量分析［１０］　色谱条件：色
谱柱为ＨＰ－５ＭＳ，石英毛细管柱（３０ｍ×２５ｍｍ×０．２５μｍ）；
载气为高纯氮气。进样方式：进样量１μＬ，分流比为５０∶１；
口温度２５０℃。程序升温：初始温度为５０℃，以５℃／ｍｉｎ升
至２００℃，再以１０℃／ｍｉｎ升至２８０℃。

质谱条件：离子源为ＥＩ源；离子源温度２３０℃，４级杆温
度１５０℃，接口温度２８０℃。电子能量７０ｅＶ；扫描质量范围
为 ３０～５５０ａｍｕ。标准质谱图库利用 Ｗｉｌｅｙ２７５．Ｌ和
ＮＩＳＴ９８．Ｌ标准谱库［１１］。

１．２．３　单因素试验　超声提取法的单因素影响因子有料液
比、超声波频率、提取时间和提取温度。试验中控制超声功率

为１００Ｗ，超声波频率为６０ｋＨｚ，提取时间为４５ｍｉｎ，提取温
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度为６０℃，探讨料液比为 １∶５、１∶６、１∶７、１∶８、１∶９、
１∶１０（ｇ∶ｍＬ）时的桂花精油提取率，选出最佳料液比，以此
类推，得出另外几种单因素最佳的试验参数。

１．２．４　正交优化试验　在单因素试验结果的基础上，选取料
液比、超声波频率、提取时间、提取温度为试验因素，以精油提

取率为考察指标，通过 Ｌ１６（４
４）正交试验［１２］优化超声波提取

工艺条件，得到最佳的提取工艺。正交试验的因素水平如表

１所示。

表１　超声波提取工艺正交试验的因素和水平

水平

因素

Ａ：料液比
（ｇ：ｍＬ）

Ｂ：超声波频率
（ｋＨｚ）

Ｃ：提取时间
（ｍｉｎ）

Ｄ：提取温度
（℃）

１ １∶６ ２０ ３５ ５０
２ １∶７ ４０ ４０ ５５
３ １∶８ ６０ ４５ ６０
４ １∶９ ８０ ５０ ６５

２　结果与分析

２．１　料液比对桂花精油提取率的影响
本试验在超声波频率为６０ｋＨｚ、提取时间为４５ｍｉｎ、提取

温度为 ６０℃的基础上，配制桂花与乙醚的料液比分别为
１∶５、１∶６、１∶７、１∶８、１∶９、１∶１０（ｇ∶ｍＬ），以精油的提取率
作为指标进行单因素试验。由表２可知，在料液比为１∶５～
１∶９（ｇ∶ｍＬ）范围内，随着料液比的增加，桂花精油的提取
率明显增大，当料液比超过１ｇ∶９ｍＬ时，提取率增加不明
显。这主要是因为对于一定量的桂花，料液比越大，桂花与石

油醚接触面的浓度差就越大，提高了渗透压，加快了油脂与石

油醚的扩散速度，有利于油脂从桂花组织中脱离出来，桂花精

油的提取率便随之增加；但过大的料液比使得石油醚用量、能

量消耗增加，成本上升，对石油醚的回收不利。因此，从降低

成本、溶剂回收等综合因素考虑，在本试验条件下料液比选择

１ｇ∶９ｍＬ最为适宜。
表２　料液比对桂花精油提取率的影响

料液比

（ｇ∶ｍＬ）
桂花精油提取率（％）

重复１ 重复２ 重复３ 组内平均值 总平均值

１∶５ １．９９ ２．００ ２．０１ ２．００ ３．５０
１∶６ ２．９６ ３．０１ ３．０３ ３．００
１∶７ ３．４７ ３．５１ ３．５２ ３．５０
１∶８ ３．９９ ４．００ ４．０１ ４．００
１∶９ ４．１７ ４．２１ ４．２２ ４．２０
１∶１０ ４．２９ ４．３０ ４．３１ ４．３０

２．２　超声波频率对桂花精油提取率的影响
对特定的物质，超声波作用的效果取决于超声波频率和

提取物的结构与性质，不同的提取物有不同的超声波频率。

本试验在料液比为１ｇ∶９ｍＬ、提取时间为４５ｍｉｎ、提取温度
为６０℃的基础上，改变超声波频率分别为 ２０、４０、６０、８０、
１００ｋＨｚ，以桂花精油的提取率为指标进行单因素试验。由表
３可知，超声波频率在２０～６０ｋＨｚ范围内，精油的提取率随超
声波频率的增加而增大，当超声波频率为６０ｋＨｚ时，提取率
达到最大值，当超声波频率超过６０ｋＨｚ时，提取率随着超声
波频率的增加反而减小。这可能是由于超声波具有无选择性

的破坏作用，高频率条件下，空化作用不仅破碎细胞壁，也破

坏了提取物质的分子结构。因此，本试验条件下最佳的超声

波频率为６０ｋＨｚ。

表３　超声波频率对桂花精油提取率的影响

超声波频率

（ｋＨｚ）
桂花精油提取率（％）

重复１ 重复２ 重复３ 组内平均值 总平均值

２０ ２．４８ ２．５０ ２．５２ ２．５０ ３．３６
４０ ２．９７ ３．００ ３．０３ ３．００
６０ ３．９７ ４．０１ ４．０２ ４．００
８０ ３．７６ ３．８１ ３．８３ ３．８０
１００ ３．４８ ３．４９ ３．５３ ３．５０

２．３　提取时间对精油提取率的影响
在相同的超声波频率下，随着超声波辐射时间的延长，萃

取体系的温度将会不断升高，从而使萃取效率受到一定的影

响，设置超声波提取时间分别为３０、３５、４０、４５、５０、５５ｍｉｎ，料
液比为１ｇ∶９ｍＬ、超声波频率为６０ｋＨｚ、提取温度为６０℃，
以桂花精油的提取率为指标进行单因素试验。由表４可知，
超声提取时间对精油的提取率有一定的影响，当提取时间小

于４５ｍｉｎ时，精油的提取率随提取时间的延长呈增大的趋
势，４０～４５ｍｉｎ时提取率增加的比较明显，在４５ｍｉｎ时提取
率达到最大值，当处理时间过长（超过４５ｍｉｎ）时，精油的提
取率随提取时间的增加呈减小的趋势，这是因为随着提取时

间的延长，溶质分子相互碰撞导致温度升高，精油挥发严重，

精油的提取率反而下降。而且试验中发现，溶剂在提取时间

达到４５ｍｉｎ时开始沸腾（石油醚的沸点为６０℃），并随着提
取时间的延长沸腾加剧，导致溶剂回收率下降。因此，在本试

验条件下选择提取时间为４５ｍｉｎ最为适宜。

表４　提取时间对桂花精油提取率的影响

提取时间

（ｍｉｎ）
桂花精油提取率（％）

重复１ 重复２ 重复３ 组内平均值 总平均值

３０ １．９８ ２．００ ２．０２ ２．００ ２．９２
３５ ２．４７ ２．５１ ２．５２ ２．５０
４０ ２．９８ ３．００ ３．０２ ３．００
４５ ３．９７ ４．０１ ４．０２ ４．００
５０ ３．４５ ３．５２ ３．５３ ３．５０
５５ ２．４８ ２．５０ ２．５２ ２．５０

２．４　提取温度对桂花精油提取率的影响
与其他形式的能一样，超声能也会转化为热能，超声波可

以瞬间使溶液内部的温度升高，加速有效成分的溶解。超声

波温度对精油的提取率有较大的影响［１３］。本试验采用石油

醚为溶剂，在料液比为１ｇ∶９ｍＬ，提取时间为４５ｍｉｎ，超声波
频率为 ６０ｋＨｚ的基础上，提取温度分别设置为 ４５、５０、５５、
６０、６５、７０℃，以桂花精油的提取率为指标进行单因素试验。
由表５可知，随着提取温度的升高，精油的提取率逐渐增大，
当提取温度达到６０℃时，桂花精油的提取率达到最大值，当
提取温度超过６０℃时，桂花精油的提取率反而有所下降。这
是因为提取温度在４５～６０℃时，温度的升高增加了溶剂分子
和油脂分子的动能，促进了扩散作用的进行，使精油提取率增

大；但温度超过６０℃ 时，随着温度的升高，接近石油醚的沸
点（６０℃），溶剂的挥发不断加快，减小了溶剂与桂花的有效
接触面积，导致精油提取率下降。因此，在本试验条件下

６０℃ 是比较理想的提取温度。
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表５　提取温度对桂花精油提取率的影响

提取温度

（℃）
桂花精油提取率（％）

重复１ 重复２ 重复３ 组内平均值 总平均值

４５ １．９６ ２．００ ２．０４ ２．００ ２．６７
５０ ２．４９ ２．５０ ２．５１ ２．５０
５５ ２．９９ ３．００ ３．０１ ３．００
６０ ３．４５ ３．５２ ３．５３ ３．５０
６５ ２．９７ ３．０１ ３．０２ ３．００
７０ １．９７ ２．０１ ２．０２ ２．００

２．５　桂花精油提取工艺正交优化试验结果
选取料液比、超声波频率、提取时间、提取温度４个因素，

采用Ｌ１６（４
４）正交试验优化桂花精油的提取工艺。以精油的

提取率作为指标对正交试验进行直观分析，由表６中的极差
数据Ｒ可知，各因素对精油提取率的影响表现为超声波频
率＞提取时间＞提取温度＞料液比。最优的工艺条件组合为
Ａ４Ｂ３Ｃ３Ｄ３，既料液比为１ｇ∶９ｍＬ、超声波频率为６０ｋＨｚ、提
取时间为４５ｍｉｎ、提取温度为６０℃。

表６　桂花精油提取工艺Ｌ１６（４４）正交试验结果

处理
Ａ：料液
比

Ｂ：超声
波频率

Ｃ：提取
时间

Ｄ：提取
温度

提取率

（％）
１ １ １ １ １ ２．６２５
２ １ ２ ２ ２ ３．０００
３ １ ３ ３ ３ ３．５００
４ １ ４ ４ ４ ３．２００
５ ２ １ ２ ２ ３．１２５
６ ２ ２ １ １ ３．０００
７ ２ ３ ３ ４ ３．３７５
８ ２ ４ ４ ４ ３．３２５
９ ３ １ ３ ２ ３．１２５
１０ ３ ２ １ １ ３．１２５
１１ ３ ３ ２ ３ ３．３７５
１２ ３ ４ ４ ２ ３．５７５
１３ ４ １ ４ ２ ３．１７５
１４ ４ ２ １ ４ ３．１７５
１５ ４ ３ ２ ３ ３．６７５
１６ ４ ４ ３ １ ３．５００
ｋ１ ３．０８１ ３．０１２ ２．９８１ ３．２１８
ｋ２ ３．０２６ ３．２００ ３．２９４ ３．０７５
ｋ３ ３．３００ ３．４８１ ３．３７５ ３．４６８
ｋ４ ３．３８１ ３．４００ ３．３１８ ３．２０６
Ｒ ０．３００ ０．４６９ ０．３９５ ０．３９３

２．６　桂花精油提取最佳工艺条件的验证
准确称取 ５０ｇ干桂花，按最优工艺条件料液比

１ｇ∶９ｍＬ、超声波频率６０ｋＨｚ、提取时间 ４５ｍｉｎ、提取温度
６０℃ 进行验证试验，３次重复，桂花精油的提取率为
３．５８０％，相对误差小于１．０％；提取所得桂花精油呈半透明液
体状，色泽呈橙黄，具有浓郁的桂花香味，符合国家标准ＧＢ／Ｔ
１４４５４．２—２００８《香料　香气评定法》［９］的感官标准要求。结
果表明，采用正交试验优化得到的工艺参数具有较高的可

信度。

２．７　桂花精油的成分分析结果
按上述气相色谱－质谱（ＧＣ－ＭＳ）条件对桂花精油进行

分析鉴定，启动Ｇ１７０１ＤＡＭＳＤＣｈｅｍＳｔａｔｉｏｎ化学工作站，检索
Ｗｉｌｅｙ２７５．Ｌ和ＮＩＳＴ９８．Ｌ谱图库，并结合有关文献进行人工
检索确定桂花精油的化学成分，采用峰面积归一化法［１４］确定

各成分在挥发油中的百分量［１５］。桂花精油总离子流图和桂

花精油的香气成分及其相对含量分别如图１、表７所示。由
表７可知，本试验在桂花精油中检测出了多种香气成分，其
中，芳樟醇、紫罗兰酮、紫罗兰醇、脂肪酸及其酯类为主要香气

成分，未见环境雌激素———邻苯二甲酸酯类化合物［１６］。其

中，芳樟醇类的含量最高，为２３．８４％，包括氧化、顺式、环芳
樟醇；其次是二氢 β紫罗兰酮的含量，为２２．６８％，它是桂花
特征香味的成分，带有果香和花木香，是配制很多高级香精不

可缺少的香料；甲基－５，１１，１４，１７－二十烷脂鲤烯醇的含量
为１０．２６％；另外还有少量的脂肪酸及其酯类，包括棕榈酸、
亚麻酸甲酯，还有烯类物质，如六羟基紫杉烯，高级不饱脂肪

酸棕榈酸可以有效改善血液循环，达到延年益寿的功效，而其

中酯类带有蜡香气味，它能使桂花的香气更加浓郁。

表７　桂花精油的香气成分及其相对含量

保留时间

（ｍｉｎ） 香气成分
相对含量

（％）
１６．６１ 氧化芳樟醇 １４．５６
１７．６０ 顺式氧化芳樟醇 ７．０６
２１．２８ 环氧芳樟醇 ２．２２
３４．９０ 二氢β紫罗兰酮 ２２．６８
３４．９７ 二氢β紫罗兰醇 ２．６５
３６．３５ β紫罗兰酮 ６．７２
５３．５７ 棕榈酸 ３．０３
５８．９３ 甲基－５，１１，１４，１７－二十烷脂鲤烯醇 １０．２６
６６．３５ 亚麻酸甲酯 ３．２６
６９．４９ 六羟基紫杉烯 ５．３３
７２．０１ 反式十九烯 １．２６

３　结论

本试验首先通过单因素试验考察了超声波提取桂花精油

工艺中的主要因素对提取率的影响，结果表明，最佳料液比为

１ｇ∶９ｍＬ、最佳超声波频率为 ６０ｋＨｚ、最佳提取时间为
４５ｍｉｎ、最佳提取温度为６０℃。通过正交试验法对桂花精油
的提取工艺条件进行优化，结果表明，最佳提取工艺参数为料

液比１ｇ∶９ｍＬ、超声波频率６０ｋＨｚ、提取时间４５ｍｉｎ、提取温
度６０℃。用此工艺对桂花精油进行提取，得到的桂花精油提
取率为３．５８０％。采用ＧＣ－ＭＳ对超声波提取的桂花精油进
行定量和定性分析，在桂花精油中检测出了多种化合物。

超声波提取技术提取桂花精油具有用时短、能耗低、效率

高、节省溶剂、环保、操作易于控制等优点，提取的精油内含有

的有效香气成分和含量也比传统方法有所提高［５］。因此，本
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提取工艺对指导实际生产有一定的应用意义，在经济上也具

有一定的竞争力。本研究还存在一些缺陷，仍须对一些方面

作进一步的研究和探讨，选用一些其他提取方法，如超临界

ＣＯ２萃取法、动态顶空吸附法等从而提高桂花精油的提取率
和精油中芳香成分的含量。
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　　水稻是我国主要的粮食作物，全国约有２／３的人口主食
大米［１］。为了保证水稻的高产，不可避免使用了大量的农

药，不仅造成环境污染而且带来大米的食用安全性问题［２］。

２０１４年８月１日开始，我国施行最严谨的农药残留国家标准

ＧＢ２７６３—２０１４《食品安全国家标准食品中农药最大残留限
量》，涉及农药３８７种、检测项目３６５０项，为保障人们“舌尖
上的安全”提供法定的技术依据［３］。２０１７年２月５日，《中共
中央国务院关于深入推进农业供给侧结构性改革加快培育农

业农村发展新动能的若干意见》中突出强调“粮食安全”。随

着粮食作物安全问题越来越引起重视，大米中的农药残留检

测受到广泛关注，建立多农药残留的简捷、快速分析方法是急

需解决的问题。

目前，国内外对大米农药残留的检测方法主要是气相色

谱［４］、液相色谱［５］、气质联用［６］、液质联用［７］、气相色谱 －串
联质谱法（ｇａｓｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－ｔａｎｄｅｍｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，
ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ）［８］，其中ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ抗干扰能力更强，能够对

—１９１—江苏农业科学　２０１７年第４５卷第２３期


