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要!采用超临界
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萃取洋甘菊"并通过分子蒸馏进行分离纯化%以洋甘菊精油提取率为指标"考察萃取

压力*萃取时间*萃取温度等因素的影响"并通过
!

因素
!

水平正交试验获得最优工艺参数%结果表明"最优工

艺参数为&萃取压力
!$bE,

*萃取时间
"#$H3+

*萃取温度
D$m

"经分子蒸馏分离后的洋甘菊精油提取率为

Mk"!i

%所获得的洋甘菊精油具有无溶剂残留*香气强度高*香型逼真等优点"应用前景看好%

关键词!洋甘菊精油'超临界
TK

#

萃取'分子蒸馏
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洋甘菊!

;0,H(H3-1

#系菊科母菊属"原产欧洲"中国新疆等地也有大量栽培%由于洋甘菊的镇静作

用"它被广泛用于花茶%此外"洋甘菊提取物还被广泛用于化妆品行业"作为护理产品的香料%洋甘菊中

含有萜类*黄酮类*胆碱*香豆素*苹果酸*蛋白质*糖类*油脂和矿物质%洋甘菊精油中有
""&

种化学物质

已经被鉴定(

"B#

)

"其中包括
#C

种萜类!最主要的是
!

B

甜没药萜醇*兰香油?*

!

B

甜没药萜醇氧化物等#"

!&

种黄酮类和其他
D#

种物质包括有机酸*香豆素*胆碱等%

目前"国内外关于洋甘菊精油及相关产品提取工艺报道并不多"其中"朱栋梁等(

!

)采用水蒸气蒸馏法

和同时蒸馏萃取法制备新疆产罗马洋甘菊油及进行成分比较'

X,371*

等(

M

)采用超临界
TK

#

萃取洋甘菊

花并采用
+

B

环糊精稳定化'兰卫等(

D

)采用响应面法优化了德国洋甘菊中总黄酮提取工艺"提取率可达

!M?A%#H

4

/

4

'陈丽春等(

&

)采用响应面分析法优化了有机溶剂回流法提取洋甘菊中的芹菜苷"最佳工艺条

件下芹菜苷提取率为
#?"Mi

'付春雪等(

A

)对产自黑龙江和新疆等地的罗马洋甘菊挥发油进行
PTBb:

分

析"发现洋甘菊挥发油性状相似"但成分含量差异较大'王金彪等(

C

)提供了一种超临界
TK

#

萃取洋甘菊

提取物的方法"采用乙醇为夹带剂"萃取率为
#?Ci

%采用超临界
TK

#

萃取洋甘菊挥发性组分具有产物

无溶剂残留"香气强度高"香型逼真等优点(

%B"$

)

"但由于产物中蜡质较多"精油与蜡质的分离困难"很难

得到高品质精油%分子蒸馏是利用在高真空度下分子自由程不同而对物料进行分离"具有蒸馏温度

低*物料不易氧化*传热效率高"无污染*无残留"所得产物纯净安全等优点(

""B"!

)

"特别是能分离常规蒸

馏不易分离的物质"因此广泛用于精油的纯化%如宋旺弟等(

"M

)采用分子蒸馏纯化薰衣草精油"在最优

条件下薰衣草精油中乙酸芳樟酯*芳樟醇*乙酸薰衣草酯的纯度分别为
MD?""i

*

#D?D#i

*

"M?#Ai

'

胡安福等(

"D

)对分子蒸馏技术分离纯化佛手精油的工艺进行了研究"最佳工艺条件下
*

B

蒎烯和主柠檬

烯含量从
MM?#i

上升到
AD?!i

'胡雪芳等(

"&

)利用超临界联合分子蒸馏技术提取纯化孜然精油"孜然

精油主要成分枯茗醛的含量由纯化前的
""?MCi

提高到
!$?!$i

"纯化效果理想'胡雪芳等(

"A

)采用超

临界
TK

#

萃取和分子蒸馏纯化初级巨尾桉叶精油"精制后
"

"

CB

桉叶油素和
*

B

蒎烯的质量分数分别提

高了
AA?&#i

和
D&?A#i

%

本研究采用超临界
TK

#

萃取洋甘菊"并通过分子蒸馏进行分离纯化获得洋甘菊精油"选取萃取压

力*萃取温度*萃取时间等主要因素对精油提取率的影响进行研究"在单因素试验的基础上设计
!

因素
!

水平正交试验"优化得到萃取工艺参数%由于添加夹带剂会增加后续分离溶剂的难度"因此本工艺未添

加夹带剂%

;

!

材料与方法

;<;

!

材料与仪器

洋甘菊"原产新疆伊犁"浙江天草生物科技股份有限公司'

TK

#

气体"食品级"纯度大于
%%?Di

"杭州

今工气体有限公司'超临界流体萃取装置
:̀ G"!$BD$B$#T

型"江苏南通华兴石油有限公司'刮膜式分子蒸

馏装置
XFYD

型"德国
5aTBPHWO

公司'无水乙醇*分析纯"杭州高晶精细化工有限公司%

;<=

!

试验方法

"?#?"

!

工艺流程

半连续超临界
TK

#

萃取洋甘菊精油过程包括流体的压缩*萃取*减压和分离等"其中分离器
!

中的

TK

#

通过净化后再压缩"重新回到
TK

#

压缩机中"以实现循环使用"装置流程如图
"

所示%本试验中的

TK

#

流量取
#MY

/

0

"设定分离器
"

的压力为
CbE,

"温度为
!$m

'分离器
#

的压力为
&bE,

"温度为

#Dm

'分离器
!

压力在
M?DbE,

以下"温度为
"Dm

%

$##
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图
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半连续超临界
TK

#

萃取洋甘菊精油装置流程示意
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"?#?#

!

洋甘菊的预处理

将干燥头状洋甘菊放置在烘箱内干燥
#M0

"粉碎"过
M$

目筛"粉末准确称取"备用%

"?#?!

!

洋甘菊浸膏超临界
TK

#

萃取

称取上述干燥洋甘菊粉末
D$$

4

放入萃取器中密封"对萃取压力*温度*时间等可能影响因素进行试验%

"?#?M

!

洋甘菊浸膏分子蒸馏分离纯化

"?#?M?"

!

洋甘菊浸膏去蜡质
!

将超临界萃取所得的浸膏溶于
"$

倍体积的
D$m

无水乙醇中"冷却后再

通过
"

%

H

的滤网进行过滤以除去大部分蜡质%

"?#?M?#

!

浓
!

缩
!

在
A$m

的条件下"采用真空蒸馏得到乙醇浓缩液%

"?#?M?!

!

去除溶剂
!

固定进料流量为
"HY

/

H3+

"刮膜转速为
"D$*

/

H3+

"蒸溜温度为
C$m

和蒸馏压力

为
"$$E,

"冷凝面温度为
Dm

"用分子蒸溜将浓缩液中乙醇和水完全去除%

"?#?M?M

!

精制精油
!

将去除乙醇和水后的浓缩液装入分子蒸馏的物料瓶中"分离工艺参数为蒸馏温度

为
"#$m

*真空度为
!?$E,

*转速为
!D$*

/

H3+

*进料流量为
"HY

/

H3+

*冷凝面温度为
Dm

"得到精油%

"?#?D

!

精油提取率计算

洋甘菊精油提取率
]

洋甘菊精油质量
洋甘菊总质量 _"$$i

=

!

结果与分析

=<;

!

超临界
B$

=

萃取洋甘菊精油单因素影响

#?"?"

!

萃取压力

图
=

!

萃取压力对洋甘菊精油提取率的影响

D#

@

<=

!

G..1;8(.1I8*,;83(+

R

*177)*1(+1I8*,;83(+
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在萃取温度
M$m

"

TK

#

流量
#MY

/

0

"萃取时间
"#$H3+

条件下"分别选择萃取压力为
"D

*

#$

*

#D

*

!$

*

!D

*

M$bE,

"考察

萃取压力对精油提取率的影响!图
#

#%随着萃取压力增加"

TK

#

的密度增加"溶解能力也随之增加%但当压力增加到一

定程度后"

TK

#

的密度增加变慢"溶解能力的增加也随之变

缓%而且当压力增大到
!DbE,

及以上时"洋甘菊中蜡质溶

出明显增多"后续分离较困难%通过单因素试验发现"萃取

压力为
#D

*

!$

*

!DbE,

较为适宜%

#?"?#

!

萃取温度

在
TK

#

流量
#MY

/

0

"萃取时间
"#$H3+

"萃取压力

#DbE,

条件下"分别选择温度为
!D

*

M$

*

MD

*

D$

*

DD

*

&$m

"

考察萃取温度对精油提取率的影响!图
!

#%在较低的超临

"##

第
!

期 杨志祥"等&超临界
TK

#

萃取洋甘菊精油工艺研究



图
>

!

萃取温度对洋甘菊精油提取率的影响

D#

@

<>
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G..1;8(.1I8*,;83(+81H

R

1*,8)*1(+

1I8*,;83(+*,81(.;0,H(H3-11771+83,-(3-

界
TK

#

压力下"萃取温度升高会降低流体密度"溶解能力

会减弱"但产物中蜡质含量少"后处理简单%在较高的超临

界
TK

#

压力下"萃取温度升高可提高萃取剂的扩散系数"

对弱极性有机物质的溶解力大增"同时萃取出的副产物也

大大增加"蜡质含量明显增加%温度从
!Dm

上升至
MDm

"

精油提取率逐渐升高'但超过
MDm

以后提取率则呈下降趋

势%因此"萃取温度选择为
M$

*

MD

*

D$m

范围较为适宜%

#?"?!

!

萃取时间

在
TK

#

流量
#MY

/

0

*萃取压力
#D bE,

*萃取温度

M$m

条件下"考察萃取时间对洋甘菊精油提取率的影响

!图
M

#%萃取初期"洋甘菊浸膏的收率随时间的增加迅速

增加"该条件下"萃取
"#$H3+

后浸膏的提取率随时间的增

图
E

!

萃取时间对洋甘菊精油提取率的影响

D#

@

<E

!

G..1;8(.1I8*,;83(+83H1(+1I8*,;83(+

*,81(.;0,H(H3-11771+83,-(3-

加明显变缓"再继续延长萃取时间"操作费用也会随之增

大%而且"在萃取初期"从感官上判断"所得浸膏产品的质

量较好"得到的浸膏产品颜色为深蓝色"香气较浓'萃取后

期"所得萃取物颜色微偏黄"流动性也相对差"这可能是由

于萃取时间过长"导致蜡质在产品中的相对量增加"而使初

提物的质地下降%因此"萃取时间选择为
%$

*

"#$

*

"D$H3+

范围较为适宜%

=<=

!

正交试验设计及分析

#?#?"

!

正交试验设计

通过单因素试验得到各影响因素的水平范围"以精油

提取率为主要指标"设计
Y

%

!

!

!

#正交试验表并进行试验"

因素和水平见表
"

%

表
;

!

正交试验因素和水平表

G+.&*;

!

O(*3J(+8,-8,W-1(.(*80(

4

(+,-1I

R

1*3H1+8,-.,;8(*7

水平

因
!

素

1 2 E

压力/
bE,

时间/
H3+

温度/
m

" #D %$ M$

# !$ "#$ MD

! !D "D$ D$

#?#?#

!

正交试验结果及分析

根据表
"

因素和水平进行正交试验"获得不同条件下洋甘菊精油的提取率"并对试验结果进行极差

分析"结果见表
#

%

表
=

!

正交试验结果及分析

G+.&*=

!
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极差值
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从极差分析结果可知"各因素对洋甘菊精油提取率的影响依次为&萃取压力
$

萃取时间
$

萃取温度"

萃取压力为
!$bE,

*萃取时间为
"#$H3+

*萃取温度为
D$m

"洋甘菊精油提取率最高%在此条件下进行

重复试验"洋甘菊精油的提取率为
M?"!i

%

>

!

结
!

论

采用超临界
TK

#

萃取洋甘菊"通过分子蒸馏进行分离纯化获得精油%以洋甘菊精油提取率为指标"

考察萃取压力*时间*温度等因素的影响"并通过
!

因素
!

水平正交试验获得最优工艺参数%结果表明"

最优工艺参数为&萃取压力
!$bE,

"萃取时间
"#$H3+

"萃取温度
D$m

"经分子蒸馏分离后的洋甘菊精油

提取率为
M?"!i

%所获得的洋甘菊精油具有无溶剂残留*香气强度高*香型逼真等优点"应用前景看好%
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