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摘要：陈皮作为传统中药材，其所含挥发油具有祛痰、平喘等多种药理作用。本研究采用低温连续相变萃取技术从陈皮中提取

挥发油，探讨了原料颗粒度、萃取时间、萃取压力、萃取温度和和解析温度对提取率的影响, 并通过L9(3
4)正交试验优化萃取工艺对

挥发油提取率的影响。同时对陈皮挥发油理化性质和脂肪酸组成进行了分析。结果表明，低温连续相变萃取陈皮挥发油的最佳工艺条

件为：原料颗粒度40目，萃取时间60 min，萃取压力0.6 MPa，萃取温度30 ℃，解析温度70 ℃，在此条件下陈皮挥发油的提取率为3.31%。

低温连续相变萃取陈皮挥发油呈黄色至红棕色半固体膏状物，内含10.6%多甲氧基黄酮类物质，碘值为122.4 g I/100 g，酸价为73.8 mg 

KOH/g，过氧化值为0.1 g/100 g。经GC-MS分析发现，陈皮挥发油主要脂肪酸组成为亚油酸（30.01%），十八碳-9-烯酸（25.43%），亚

麻酸（16.32%）和硬脂酸（4.56%）。 
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Abstract: Tangerine peel is a traditional Chinese medicinal material. The volatile oil of tangerine peel has a variety of pharmacological 

effects, such as dispelling phlegm and relieving asthma. The volatile oil was extracted by continuous phase transition n-butane in low- 

temperature environment, and the effects of granularity, extraction time, extraction temperature, extraction pressure and separation temperature 

were discussed. The orthogonal experiment (L9(3
4)) was adopted to optimize extraction conditions, the extracted yield was 3.31% with 

granularity of 40 mesh, extraction time of 60 min, extraction temperature of 30 ℃, extraction pressure of 0.6 MPa, and separation temperature of 

70 ℃. The physical and chemical properties and fatty acid compositions of oil were analyzed. The extracted tangerine peel oil was semisolid 

paste with a yellow to reddish brown color, containing 10.6% of methoxy flavone, iodine value 122.4 g I/100 g, acid value 73.8 mg KOH/g and 

peroxide value 0.1 g/100 g. The major components of volatile oil from tangerine peel were linoleic acid (30.01%), 9-Octadecenoic acid 

(25.43%), linolenic acid (16.32%), and stearic acid (4.56%) by GC-MS.  

Key words: low temperature continuous phase transition extraction; volatile oil of tangerine peel; polymethoxy flavonoids; 

physicochemical properties; GC-MS 
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食品开发 

皮，果皮以陈者良，故名，由于产地和栽培品种不同，

分为广陈皮和陈皮两种，主要分布在广东、四川、重

庆、江西等地，其中以广东新会、广州近郊产者质佳，

以四川、重庆等地产量大。陈皮所含挥发油具有多种

生理功效和良好的药用价值[1~2]。 

传统的陈皮挥发油提取方法主要采用水蒸气蒸馏

提取法[3]，超临界提取工艺也是近年来引起广泛关注

的陈皮挥发油提取新工艺[4~5]。水蒸气蒸馏法虽然提取
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设备简单，但温度较高，提取时间较长，易使对湿热

不稳定的挥发性成分发生变化，超临界提取工艺所得

陈皮挥发油品质较高，但该方法存在耐高压设备昂贵，

生产成本高，且批处理量小等不足之处，一定程度上

限制了其工业化生产。低温连续相变萃取技术是华南

农业大学食品学院在超临界、亚临界萃取技术基础上

研发而成，该技术以气-液连续相变的萃取溶剂在低温

（45 ℃左右）和较低压力下（0.2~2 MPa）进行萃取。

与亚临界技术相比，低温连续相变萃取技术显著优点

是可以对物料进行连续的逆流萃取，液相状态的萃取

溶剂在低温下萃取目标成分后经减压蒸发气化分离，

最终得到产品。整个萃取过程可以在室温或更低的温

度下进行，不会对物料中的热敏性成分造成损害。 

本研究以陈皮为原料，采用正交试验，通过控制

原料颗粒度、萃取温度、压力、时间等因素，探讨了

低温连续相变萃取陈皮挥发油的最佳工艺，同时对所

得陈皮挥发油组成、基本理化性质和多甲氧基黄酮

（PMFs）含量进行分析，旨在为低温连续相变萃取高

品质陈皮挥发油生产应用提供理论支持和依据。 

1  材料与方法 

1.1  材料与设备 

干燥的陈皮购自广州市荔湾区清平中药材专业市

场。槲皮素对照品：实验室自制；脂肪酸甲酯标准品, 

购自 Sigma 公司；正丁烷（99.99%）：深圳深燃石油

气公司；其余试剂均为分析纯。 

低温连续相变萃取装置：珠海共同机械有限公

司；GC-MS：Agilent；电子天平，梅特勒-托利多（上

海）有限公司；中草药万能粉碎机，浙江温岭市药材

机械厂；电热鼓风干燥箱：上海乔跃电子有限公司；

智能水分测定仪：沈阳龙腾电子有限公司；V-550 紫

外-可见光谱仪：广州科桥实验技术设备有限公司。 

1.2  试验方法 

1.2.1  低温连续相变萃取陈皮挥发油 

称取陈皮原料 10 kg，粉碎至一定粒度后在烘箱中

60 ℃烘至水分含量 4~5%，随后装入20 L低温连续相

变萃取釜中密封，设定相关萃取参数进行低温连续相

变萃取操作。 

陈皮挥发油提取率=陈皮挥发油重（g）/陈皮原料

重（g）×100% 

1.2.2  陈皮挥发油理化性质分析 

陈皮挥发油的酸价、过氧化值及铅、砷、汞的含

量均参照 GB 2716-2005 规定的方法测定，多甲基黄酮

含量测定采用分光光度法[6]。 

1.2.3  陈皮挥发油中脂肪酸组成分析 

前处理条件：精密称取萃取得到的陈皮挥发油

1.0000 g于100 mL容量瓶，农残级正已烷定容到刻度，

混合均匀，吸取 0.5 mL于 10 mL容量瓶中，用农残

级正已烷定容到刻度，混合均匀，过 0.45 μm 滤膜，

上 GC-MS 检测。 

GC-MS 分析条件：色谱柱为 HP-INNO-WAX 毛

细管柱（30 m×0.32 mm×0.5 μm）；载气为氦气，柱流

量为 1.0 mL/min，进样量 1.0 μL。程序升温条件：初

始温度 70 ℃，保持 2 min，然后以 10 ℃/min 上升到

230 ℃。质谱条件：电离源为 EI；电离能量：70 eV；

四极杆 150 ℃，进样口250 ℃，离子源温度 280 ℃；

扫描范围：50~550 m/z。 

1.2.4  数据处理 

所有实验均做 3 个平行，试验数值以均值±标准

差表示。 

2  结果与分析 

2.1  低温连续相变萃取陈皮挥发油 

2.1.1  原料颗粒度对陈皮挥发油提取率的影响 

将陈皮原料粉碎至 20、40、60、80、100 目，在

萃取温度 35 ℃，萃取压力 0.5 MPa，解析温度 60 ℃，

萃取时间 60 min 条件下进行萃取。结果见图 1。 

 

图 1 原料颗粒度对陈皮挥发油提取率的影响 

Fig.1 Effects of granularity on extraction rate of volatile oil 

from tangerine peel 

从图 1 可以知，陈皮原料颗粒度在 20~40目时，

陈皮挥发油提取率呈缓慢增大趋势。随着原料目数不

断增大，得油率反呈缓慢下降趋势。这主要是因为在

20~40 目条件下，随着目数增大，原料颗粒度变小，

使得萃取溶剂与原料的接触面积不断增大，有利于挥

发油的充分萃取。但粉碎目数过大时使得原料粒度过

小，堵塞萃取釜滤网而影响挥发油的有效萃取。所以

原料颗粒度选取 40 目。 
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2.1.2  萃取压力对陈皮挥发油提取率的影响 

将陈皮原料粉碎至 40 目，萃取压力分别设定为

0.3、0.4、0.5、0.6、0.7 MPa，在萃取温度为35 ℃，

解析温度 60 ℃，萃取时间 60 min 条件下进行萃取。

结果见图 2。 

 

图 2 萃取压力对陈皮挥发油提取率的影响 

Fig.2 Effects of pressure on extraction rate of volatile oil from 

tangerine peel 

结果表明，陈皮挥发油在萃取压力从 0.3 MPa 升

至 0.4 MPa 时得油率出现显著增大，随着压力不断增

大，得油率缓慢下降（图2）。这是因为在一定压力范

围内，压力增大有利于提高萃取溶剂与物料的接触频

次，有利于挥发油的充分溶出。但压力过大时增大了

萃取釜中物料堆密度，抑制萃取溶剂流速而导致萃取

率降低。可见 0.4 MPa 是最佳萃取压力，此压力仅为

超临界萃取压力的 1/75[7]。较低萃取压力不但减小了

操作系统的危险性，同时对设备的耐压要求较小，有

利于降低设备生产成本和在实际生产中的推广应用。 

2.1.3  萃取温度对挥发陈皮挥发油提取率的影

响 

将陈皮原料粉碎至 40 目，设定萃取温度分别为

30、35、40、45、50 ℃，在萃取压力0.4 MPa，解析

温度 60 ℃，萃取时间 60 min 条件下进行萃取。结果

见图 3。 

 
图 3 萃取温度对陈皮挥发油提取率的影响 

Fig.3 Effects of temperature on extraction rate of volatile oil 

from tangerine peel 

萃取温度是影响陈皮挥发油提取率的另一重要因

素。由图 3 可知，萃取温度为 35 ℃时陈皮挥发油提

取率最高，随后萃取率缓慢下降。温度升高，萃取溶

剂扩散速率增加，有利于穿透物料深层增大提取率，

但温度过高时加快萃取溶剂汽化，溶解能力反而降低。 

2.1.4  萃取时间对陈皮挥发油提取率的影响 

将陈皮原料粉碎至 40 目，设定萃取时间分别 30、

50、70、90、110 min，在萃取温度 35 ℃，萃取压力

0.4 MPa，解析温度 60 ℃条件下进行萃取。结果见图

4。 

 

图 4 萃取时间对陈皮挥发油提取率的影响 

Fig.4 Effects of time on extraction rate of volatile oil from 

tangerine peel 

从图 4 可以知，随着萃取时间延长，陈皮挥发油

提取率不断上升，但萃取 70 min 后提取率增幅趋缓，

考虑到萃取时间过长会增加能耗和生产成本，最佳提

取时间选取 70 min，此萃取时间约为水蒸馏法提取陈

皮挥发油萃取时间的 1/5[8]。 

2.1.5  解析温度对陈皮挥发油提取率的影响 

将陈皮原料粉碎至 40 目，设定解析温度分别为

60、65、70、75、80 ℃，在萃取温度35 ℃，萃取压

力 0.4 MPa，萃取时间 70 min 条件下进行萃取。结果

见图 5。 

 
图 5解析温度对陈皮挥发油提取率的影响 

Fig.5 Effects of separation temperature on extraction rate of 

volatile oil from tangerine peel 

解析温度从 60 ℃升高至 70 ℃，陈皮挥发油提取
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率不断升高，但随后提取率出现缓慢下降。这是因为

在解析釜中，压力降低，正丁烷萃取溶剂转变为气体

状态，使处于过饱和状态的萃取物分离出来，在

60 ℃~70 ℃温度范围内，升温使萃取溶剂溶解度的提

升难以补偿萃取溶剂密度降低所造成的溶解度下降，

因此提取率得到提高，但温度不断升高也会造成挥发

性油的大量损失而使得油量下降。因此，最佳解析温

度选取 70 ℃。 

2.1.6  萃取工艺优化试验 
表1 正交试验因素水平表 

Table 1 Primary variables and levels used in the orthogonal 

design 

实验 

号 

A (萃取 

时间/min) 

B (解析 

温度/℃) 

C (萃取 

温度/℃) 

D (萃取压 

力/MPa) 

1 50 65 30 0.3 

2 70 70 35 0.4 

3 90 75 40 0.5 

表2 L9(3
4)正交实验结果 

Table 2 Results obtained under the experimental conditions 

using the L9(34) orthogonal design 

实验号 A B C D 提取率/% 

1 1 1 1 1 3.01 

2 1 2 2 2 2.98 

3 1 3 3 3 3.26 

4 2 1 2 3 3.11 

5 2 2 3 1 2.93 

6 2 3 1 2 3.23 

7 3 1 3 2 2.21 

8 3 2 1 3 3.22 

9 3 3 2 1 3.13 

k1 3.083 2.777 3.153 3.023  

k2 3.090 3.043 3.073 2.807  

k3 2.853 3.207 2.800 3.197  

R 0.237 0.430 0.353 0.390  

从表 2 分析可以看出，各因素对陈皮挥发油提取

率影响大小为：B>D>C>A，表明解析温度对陈皮挥

发油低温连续相变萃取提取率影响最大，其次为萃取

压力和萃取温度，萃取时间影响较小。各因素的最优

水平组合为 A2B3C1D3，验证实验表明，在 A2B3C1D3

条件下提取率为 3.31%，显著高于已报道的传统水蒸

气蒸馏法提取工艺和超临界提取工艺[9~10]。所以各因

素的最优水平组合 A2B3C1D3，即原料颗粒度 40 目，

萃取时间 70 min，解析温度 75 ℃，萃取温度 30 ℃，

萃取压力 0.5 MPa。 

 

2.2  低温连续相变萃取陈皮挥发油理化性质

分析 

在上述最佳的萃取工艺条件下，利用低温连续相

变萃取设备获取陈皮挥发油，然后对陈皮挥发油的部

分理化性质进行分析，结果见表3。 

表3 陈皮挥发油部分理化性质 

Table 3 Physical and chemical properties of volatile oil from 

tangerine peel  

理化指标 低温连续相变萃取陈皮挥发油 

酸价/(mg KOH/g) 73.08 

过氧化值/(g/100g) 0.1 

碘值/(g I/100g) 122.4 

多甲氧基黄酮/% 10.6 

铅/(mg/kg) <0.1 

砷/(mg/kg) <0.1 

汞/(mg/kg) <0.1 

色泽 黄色至红棕色 

形态 半固体膏状 

气味 
有陈皮挥发油特有的香味，香 

气浓郁，无异味 

杂质 无肉眼可见杂质 

低温连续相变萃取陈皮挥发油在室温下为黄色至

红棕色半固体膏状物，有陈皮挥发油特有的浓郁香味，

无异味，无肉眼可见杂质，内含 10.6%多甲基黄酮类

物质，碘值为 122.4 g I/100 g，酸价为73.8 mg KOH/g，

过氧化值为 0.1g/100 g，同时挥发油中铅、砷、汞含量

均低于 0.1 mg/kg。从结果可以看出陈皮挥发油的碘值

远高于茶油的碘值[11]，碘值反映了陈皮挥发油的不饱

和程度，这说明陈皮挥发油中陈皮挥发油不饱和程度

较高。陈皮挥发油的酸价远超出《GB 2716-2005食用

植物油卫生标准》中规定的食用植物油的酸价（≤4 

mg/g），酸价是衡量陈皮挥发油游离脂肪酸含量的指

标，经过多次测量可以确定，这可能是由于陈皮原料

本身的原因。同时可以发现，虽然陈皮挥发油不饱和

度较高，但过氧化值较低，仅为 0.1g/100 g，这主要是

因为低温连续相变萃取以正丁烷作为萃取剂，在循环

的气-液相变下完成萃取过程，不与空气接触，萃取温

度也比较低，可以有效避免多不饱和脂肪酸的氧化。

多甲氧基黄酮具有抗癌、预防心血管疾病和抗菌等功

能活性[12~13]，通过低温连续相变萃取提取多甲氧基黄

酮的含量远高于传统水提工艺和醇提工艺，略低于超

临界提取工艺[6]。 
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2.3  GC-MS法分析陈皮挥发油化学成分 

采用 GC-MS 法对制备的陈皮挥发油化学组成及

含量进行分析，结果如下图6 和表 4。 

 
图 6 陈皮挥发油总离子流图 

Fig.6 Total ion chromatogram of volatile oil from tangerine peel 

表 4 陈皮挥发油化学成分 GC-MS 分析结果 

Table 4 The chemical constituents of volatile oil from tangerine 

peel analyzed by GC-MS 

峰序 

号 

保留时 

间/min 
化合物 分子式 

相对含 

量/% 

1 5.995 顺-10-十七碳烯酸 C18H34O2 0.28 

2 6.606 硬脂酸 C19H38O2 4.56 

3 6.849 十八碳-9-烯酸 C19H36O2 25.43 

4 7.345 亚油酸 C19H34O2 30.01 

5 7.986 亚麻酸 C19H32O2 16.32 

6 9.454 十七烯 C17H34 0.59 

7 9.957 16-十七烷酸 C19H38O2 0.39 

8 11.156 
(6Z,9Z.11E)-十 

八碳三烯酸 
C19H32O2 1.15 

9 11.928 
(9Z,11Z.13E)-十 

八碳三烯酸 
C19H32O2 1.14 

10 11.999 
(6Z,9Z.11E)-十 

八碳三烯酸 
C19H32O2 1.27 

11 11.293 十八(碳)烯酸 C18H34O2 0.26 

12 12.445 十八烷 C18H38 0.33 

13 12.705 十六酸 C16H32O2 0.8 

14 13.265 二十酸 C21H42O2 1.54 

15 13.917 
4,8,12,16-四甲基 

十七碳烯酸 
C21H40O2 0.16 

16 14.804 
(9Z,11E,13E,15Z) 

-十八碳四烯酸 
C18H28O2 0.35 

17 15.233 十七酸 C19H38O2 2.74 

18 15.611 反式角鲨烯 C30H50 1.33 

19 15.827 
(9Z,11E,13E,15Z) 

-十八碳四烯酸 
C18H28O2 0.33 

20 16.387 
2-甲基-2-丙烯 

酸十七烷酯 
C21H40O2 0.14 

21 17.349 正十九酸 C20H40O2 0.71 

22 17.508 反油酸 C18H34O2 0.27 

23 17.849 1,2-苯二甲酸 C16H22O4 0.7 

从结果可知，陈皮挥发油中含量较高的组分为亚

油酸（30.01%）、十八碳-9-烯酸（25.43%）、亚麻酸

（16.32%）、硬脂酸（4.56%）等组分，同时可以发现，

通过低温连续相变萃取所得陈皮挥发油中化学组分高

于水蒸气蒸馏提取法组分[14]，提取的物质比较全面，

能更好的保存原料的风味。 

3  结论 

3.1  低温连续相变萃取陈皮挥发油的最佳工艺条件

为: 原料颗粒度 40 目，萃取时间 70 min，萃取压力

0.5 MPa，萃取温度 30 ℃，解析温度 75 ℃。 

3.2  低温连续相变萃取陈皮挥发油在室温下为黄色

至红棕色半固体膏状物，有陈皮挥发油特有的浓郁香

味，无异味，无肉眼可见杂质，内含 10.6%多甲基黄

酮类物质，碘值为 122.4 g I/100 g，酸价为 73.8 mg 

KOH/g，过氧化值为 0.1 g/100 g，同时挥发油中铅、

砷、汞含量均低于0.1 mg/kg。 

3.3  通过低温连续相变萃取所得陈皮挥发油中呈味

组分较多，提取的物质较全面，能更好的保存原料的

风味。陈皮挥发油以不饱和脂肪酸为主，且多数具有

呈味挥发特性，因此在提取、储存和运输等过程中应

注意防止因发生氧化而造成营养物质损失，失去其保

健功效。 
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