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亚临界流体提取高麻味素含量的花椒精油的研究 
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摘要：本文采用亚临界流体提取技术从花椒果皮中提取花椒精油，探讨了不同工艺条件、流体介质对花椒精油得率和麻味素提

取率的影响。以亚临界丁烷为溶剂的提取条件优选为：提取温度为 40 ℃、提取时间为 40 min、提取次数为 4 次，此条件下花椒精油

得率达到 11.11%，其中麻味素的提取率为 59.81%；在亚临界丁烷中添加体积分数为 4~6%的无水乙醇，花椒精油的得率提高到

11.96%~12.68%，其中麻味素的提取率达到 91.96%~96.56%，继续增加混合流体介质中的乙醇含量，花椒精油中的杂质含量显著上升，

产品品质下降。亚临界丁烷对花椒中的挥发油具有良好的提取效果，对花椒麻味素的提取效率较低，采用亚临界混合流体介质提取技

术可以同时实现花椒中挥发油和麻味素的低温高效提取，一步获得高麻味素含量的花椒精油，具有重要的应用价值。 
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Abstract: Subcritical fluid was used in this study to extract Pericarpium Zanthoxyli essential oil from zanthoxylum L. peels and the effects 

of different process conditions and fluid medium on the yield of essential oil and extraction rate of numb-taste components were investigated. 

The optimal extraction conditions using subcritical butane as the solvent were as follows: extraction temperature, 40 ℃; extraction time, 40 min; 

extraction times, 4. Under these conditions, the essential oil extraction yield was 11.11% and the extraction rate of numb-tasted components was 

59.81%. The yield of essential oil increased to 11.96%~12.68% when anhydrous ethanol was added at a volume fraction of 4~6% in subcritical 

butane and the extraction rate of numb-taste components was 91.96%~96.56%., Impurities content in Pericarpium Zanthoxyli essential oil 

increased significantly with the increasing concentrations of ethanol in the mixed fluid medium which resulted in a poor quality of the products. 

Subcritical butane had a good effect on extracting volatile oil in Pericarpium Zanthoxyli while an opposite effect on extraction rate of numb-taste 

components. The mixed subcritical medium had a high-efficient extraction of volatile oil and numb-tasted components from Pericarpium 

Zanthoxyli simultaneously with a low temperature, which allowed obtaining the Pericarpium Zanthoxyli essential oil with a high content of 

numb-taste components. The proposed method had an important value for practical application. 
Key words: subcritical fluid; Pericarpium Zanthoxyli; essential oil; numb-taste components 

 
花椒为芸香科、花椒属落叶灌木或小乔木[1]，其

果皮可作为调味料，并可提取芳香油，又可入药，种

子可食用。花椒可除各种肉类的腥气，且能提供花椒

特有的香气和麻味，是食品加工和香料行业理想的调

香原料。花椒还具有抗菌消炎、镇痛、抑制血小板凝 
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集、降血脂和驱蛔虫等多种药理作用[2~5]，在医药领域

具有很大的开发利用潜力及前景。 
长期以来，花椒的主要产品形式为花椒粒或花椒

粉，使用范围受到限制，运输和保藏成本较高。作为

一种花椒深加工产品，花椒精油在食品工业中的应用

越来越多。花椒精油中的挥发油和麻味素是产生花椒

特有风味的主要成分，挥发油由烯烃类、醇类、酮类

和醛类等多种化合物组成[6~8]，具有较好的脂溶性，而

花椒中麻味素是酰胺类化合物，脂溶性较差。花椒中
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的挥发油和麻味素主要存在于花椒果皮中，也有少部

分存在于花椒的花和叶中[9]。 
目前花椒中挥发油和麻味素等特征风味成分的提

取方式主要有油浸法、有机溶剂萃取法和超临界萃取

法[9~11]。其中油浸法不能将麻味素充分溶出，物料中

残油较多，造成浪费；常规有机溶剂提取法存在溶剂

残留问题，影响产品的风味和质量；超临界萃取法萃

取压力较高，设备的设计制造成本和运行成本较高。 
此外，水蒸汽蒸馏法和亚临界水萃取法用于花椒

成分的提取也有报道[10,12]，这两种方法的操作温度较

高、能耗大、会导致花椒中特征香味和麻味素不同程

度的损失或破坏，而且原料中脂溶性成分的提取效率

不高，资源利用率较低。 
亚临界提取技术是指以亚临界流体作为溶剂，在

低温低压和密闭无氧的环境中经提取和分离等一系列

的工序得到目的产物的技术手段[13]。亚临界提取技术

的条件温和，对设备的技术参数要求低，设备的制造

和运行成本较低，易于实现规模化生产。目前，该技

术已逐渐应用于油脂、植物精油和天然色素等天然产

物的提取与分离纯化过程[14]。本文研究了采用亚临界

提取技术提取花椒中挥发油和麻味素的最佳工艺条

件，为高麻味素含量花椒精油的生产实践提供理论依

据。 

1  材料与方法 

1.1  材料与仪器 

精选去籽花椒：广州影珠生物科技有限公司；80-2
型离心机：上海手术器械厂；752 紫外光栅分光光度

计：上海精密科学仪器公司；CBE-5L 型亚临界流体

提取实验室成套设备：河南省亚临界生物技术有限公

司。 

1.2  实验方法 

1.2.1  花椒精油的制备 
本文采用单因素变量实验设计方法，以提取温度、

提取时间、提取次数、溶剂组成为实验因素，研究各

实验因素对花椒精油得率、麻味素提取率的影响情况，

得出最佳工艺条件。 
将干燥后去籽的花椒果皮粉碎至 20 目以下，称取

1.0 kg 置于亚临界提取设备的提取罐中，采用亚临界

丁烷作为提取溶剂，浸没花椒粉末并在设置的因素变

量条件下进行提取，提取物在蒸发罐通过减压回收溶

剂得到花椒精油，精确称取其质量，计算花椒精油的

提取得率： 

%1001
1 ×=

m
mw  

式中：w1 为花椒精油的得率，%；m1 为所得花椒精油的

质量，g；m 为被提取花椒粉的质量，g。 

1.2.2  花椒中麻味素含量的测定 
将干燥后去籽的花椒果皮粉碎至 20 目以下，称取

100 g，加入适量甲醇，于 40 ℃条件下提取 4 h，重复

操作 4 次，合并提取液，定容至一定体积，然后在 2500 
r/min的条件下离心10 min，取上清液于波长为254 nm
的紫外光下测定其吸光度[15]，则花椒中麻味素的质量

分数为： 
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式中：w2 为花椒中麻味素的质量分数，%；k 为 254 nm

波长下被测液的吸光度与其中花椒麻味素的相关系数，g/mL；

A1为 254 nm 波长下被测液的吸光度；V1为提取液的定容体积，

mL；m2为被提取花椒粉末的质量，g。 

1.2.3  花椒精油中麻味素含量的测定 
精确称取花椒精油 0.1 g，用甲醇定容至 50 mL，

摇匀，在 40 ℃条件下超声浸提 30 min，然后在 2500 
r/min的条件下离心10 min，取上清液于波长为254 nm
的紫外光下测定其吸光度[15]。则花椒精油中麻味素的

含量为： 
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式中：w3为花椒精油中麻味素的质量分数，%；k 为 254 nm

波长下被测液的吸光度与其中花椒麻味素的相关系数，g/mL；

A2为 254 nm 波长下被测液的吸光度；V2为提取液的定容体积，

mL；m3为称取花椒精油的质量，g。 

1.2.4  花椒中麻味素提取率的测定 
花椒中麻味素的提取率为： 

2

13

w
www ×

=  

式中：w 为麻味素的提取率，%；w1为花椒精油的得率，%；

w2为花椒中麻味素的质量分数，%；w3为花椒精油中麻味素的

质量分数，%；其中 w2和 w3中含有相同的 k 值，相互约去。 

1.2.5  数据统计分析 
采用Origin 8.5和SPSS 10.0对本文数据进行处理

和分析，每组实验均重复 3 次，数据表示为平均值±
标准偏差。 

2  结果与讨论 

2.1  提取温度对花椒精油得率的影响 

分别在 30、35、40、45 和 50 ℃条件下对花椒粉
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末提取 40 min，提取 4 次，花椒精油的得率如图 1 所

示。 
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图1 提取温度对花椒精油得率的影响 

Fig.1 Effect of extraction temperature on the yield of essential 

oil  
由图 1 可知，随着提取温度上升，花椒精油的得

率逐渐提高。当温度有由 30 ℃升高至 40 ℃，花椒精

油的得率由 10.03%升至 11.11%，由 40 ℃升至 50 ℃
花椒精油的得率仅提高了 0.21 个百分点，提取温度高

于 40 ℃后对花椒精油得率的影响较小，继续升高温度

会增加提取成本。综合考虑，亚临界丁烷提取花椒精

油的最佳温度为 40 ℃。 

2.2  提取时间对花椒精油得率的影响 

在 40 ℃条件下，对花椒粉末分别提取 20、30、
40、50 和 60 min，提取 4 次，花椒精油的得率如图 2
所示。 

 
图2 提取时间对花椒精油得率的影响 

Fig.2 Effect of extraction time on the yield of essential oil 

由图 2 可知，随着提取时间的延长，花椒精油得

率呈现出升高趋势。提取时间小于 40 min 时，花椒精

油得率的升高趋势明显，提取时间由 20 min 延长至

40 min 时，花椒精油的得率由 9.82%升高至 11.11%，

增加幅度较大；提取时间由 40 min 延长至 60 min 后， 
 
 
 

花椒精油的得率由 11.11%升高至 11.21%，增加幅度 
明显变小，延长提取时间会降低生产效率。因此，亚 
临界丁烷提取花椒精油的最佳时间为 40 min。 

2.3  提取次数对花椒精油得率的影响 

在提取温度为 40 ℃、提取时间为 40 min 的条件

下，对花椒粉末分别提取 1、2、3、4、5 和 6 次，花

椒精油的得率如图 3 所示。 

 
图3 提取次数对花椒精油得率的影响 

Fig.3 Effect of extraction time on the yield of essential oil 

由图 3 可知，提取次数对花椒精油的得率的影响

较为显著。提取次数由 1 次增加至 4 次时，花椒精油

的得率由 7.50%升高到 11.11%，精油得率提高了 3.61
个百分点，提取次数达由 4 次增加至 6 次时，花椒精

油的得率由 11.11%升高至 11.25%，仅提高了 0.14 个

百分点，花椒精油得率的增幅明显变小，增加提取次

数也会相应增加时间和操作成本，因此亚临界丁烷提

取花椒精油的提取次数设为 4 次较合适。 

2.4  正交实验 

在单因素实验的基础上，采用正交实验来确定亚

临界流体提取花椒精油的最佳工艺条件，正交实验设

计为：提取温度、提取时间、提取次数三个因素，采

用 L9(34)进行设计。正交实验因素水平见表 1，重复 3
次，取花椒精油得率的平均值作为评价指标，实验结

果极差与方差分析见表 2 和 3。 
表1 正交实验因素水平表 

Table 1 Level of orthogonal experimental factors 

水平
因素 

A 温度/℃ B 时间/min C 提取次数 

1 35 30 3 

2 40 40 4 
3 45 50 5 
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表2 L9(3
4)正交实验表及结果分析 

Table 2 Analysis of L9(34) Orthogonal test 

编号 
因素 

精油得率/%
A B C 

1 1 1 1 1 10.11 

2 1 2 2 2 10.71 

3 1 3 3 3 10.87 

4 2 1 2 3 10.76 

5 2 2 3 1 11.21 

6 2 3 1 2 10.9 

7 3 1 3 2 10.97 

8 3 2 1 3 10.95 

9 3 3 2 1 11.3 

k1 10.56 10.61 10.65 10.87 

k2 10.96 10.96 10.92 10.86 

k3 11.07 11.02 11.02 10.86 

R 0.51 0.41 0.37 0.01 
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表3 正交实验方差分析表 

Table 3 Variance analysis of orthogonal experiment 

变异来源 SS df F F0.05 

温度 0.43 2 1.84 

时间 0.29 2 1.24 4.46 

提取次数 0.21 2 0.92 
误差 0.93 8 

根据极差 R 直观分析结果，实验因素对花椒精油

得率影响的主次关系为 A>B>C，即温度影响最大，时

间次之，提取次数最小，最优提取条件为：A3B3C3，

即提取温度为 45 ℃、提取时间为 50 min、提取次数

为 5 次。按照最优工艺进行验证实验，花椒精油的得

率为 11.35%。 
由方差分析的结果可知，各实验因素在实验水平

范围内对实验结果的影响均不显著，最优工艺的验证

实验中花椒精油的得率(11.35%)较单因素试验优选工

艺结果(11.11%)提高了 0.24 个百分点，但是仅增加提

取次数一次提取成本就增加 25%，升高提取温度、延

长提取时间均会增加成本。因此，综合提取效率和经

济效益等因素，亚临界丁烷提取花椒精油的工艺优选

为：提取温度 40 ℃、提取时间 40 min、提取 4 次。 

2.5  提取温度对花椒麻味素率的影响 

分别在 30、35、40、45、50 ℃条件下对花椒粉末

提取 40 min，提取 4 次，测定所得花椒精油中花椒麻 
 
 
 

味素的提取率，结果如图 4 所示。 

 
图4 提取温度对麻味素提取率的影响 

Fig.4 Effect of extraction temperature on the extraction rate of 

numb-taste components 

由图 4 可知，随着提取温度的增加，花椒中麻味

素提取率的无明显变化，且提取率均不足 60%，说明

亚临界丁烷对花椒中麻味素的提取能力有限，其对花

椒麻味素的溶解能力受温度的影响较小。 

2.6  提取时间对花椒麻味素提取率的影响 

在 40 ℃条件下，对花椒粉末分别提取 20、30、
40、50、60 min，提取 4 次，测定所得花椒精油中花

椒麻味素的提取率，结果如图 5 所示。 

 
图5 提取时间对花椒麻味素提取率的影响 

Fig.5 Effect of extraction time on the extraction rate of 

numb-taste components 

由图 5 可知，随着提取时间的延长，花椒麻味素

的提取率有一定的增加，提取时间达到 40 min 后，继

续延长提取时间，花椒麻味素提取率的增加幅度很小。

即使延长提取时间至 60 min，花椒麻味素的提取率仅

为 60.5%，说明亚临界丁烷体系对麻味素的溶解能力

较弱并在提取时间为 40 min 时基本饱和，延长提取时

间麻味素的提取率无明显增加，提取时间和能耗成本

却明显增加。 
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2.7  提取次数对花椒麻味素提取率的影响 

在提取温度为 40 ℃、提取时间为 40 min 的条件

下，对花椒粉末分别提取 2、3、4、5 和 6 次，测定所

得花椒精油中花椒麻味素的提取率，结果如图 6 所示。 

 
图6 提取次数对花椒麻味素提取率的影响 

Fig.6 Effect of extraction times on the extraction rate of 

numb-taste components 

由图 6 可知，随着提取次数的增加，花椒麻味素

的提取率明显的增加，说明提取次数对花椒麻味素的

提取率影响较为显著，但是提取次数达到 6 次时，花

椒麻味素的提取率仍然不到 70%，说明亚临界丁烷对

花椒麻味素的溶解能力确实有限。 

2.8  乙醇含量对花椒精油提取效果的影响 

粉碎后的花椒粉末经过亚临界丁烷在 40 ℃、40 
min 的条件下提取 4 次后，所得花椒粕已没有花椒的

香气，说明此条件下花椒中的挥发油等香气成分已被

充分提取，但所得花椒粕中的麻味依然较重，有近40%
的花椒麻味素没有被提取出来。这说明单纯依靠亚临

界丁烷作溶剂对花椒麻味素不能达到理想的提取效

果。 

 
图7 溶剂中乙醇含量对花椒精油各参数的影响 

Fig.7 Effect of volume fraction of ethanol on parameters of 

subcritical butane  
为了充分提取出花椒中的麻味素，本次实验在亚

临界丁烷中添加了适量的乙醇，且实现了显著的效果。

本实验研究了乙醇的体积分数为 2%、4%、6%、8%
和 10%的乙醇-亚临界丁烷溶剂体系对花椒精油及花

椒麻味素的提取效果，结果如图 7 所示。 
由图 7 可知，随着乙醇浓度的升高，花椒精油的

得率和花椒麻味素的提取率迅速上升。其中当乙醇的

体积分数上升至 4%后，花椒麻味素提取率的增速开

始下降，乙醇的体积分数为 6%时，花椒麻味素的提

取率达到 96.56%，继续增加乙醇的体积分数，花椒麻

味素提取率的增速很小，趋于稳定。而花椒精油的得

率在乙醇的体积分数上升至 4%后开始迅速增加，当

乙醇的体积分数达到 10%时，花椒精油的得率由

11.96%升至 16.72%，增幅相当于无乙醇溶剂体系时花

椒精油得率（11.11%）的 42.8%。 
前期实验结果显示，无乙醇溶剂体系对花椒中的

挥发油等香气成分具有很好的提取效果，在提取温度

40 ℃、提取时间为 40 min 的条件下提取 4 次后，脱

溶后所得花椒粕已没有花椒的香气。提取溶剂中添加

乙醇后，花椒精油的得率显著提升，其颜色由深褐色

变浅，流动性变差，这是因为乙醇的极性较强，导致

花椒极性较大的多糖、黏性树脂大量溶出严重影响产

品的感官性状，使其在应用过程中受到限制。 
综上所述，提取溶剂中添加乙醇后，花椒精油的

得率显著提高，但是增加的部分并不全是花椒中的风

味物质，为了充分获得花椒中的挥发油和麻味素等风

味成分，且不影响花椒精油的感官性状，提取溶剂中

乙醇的体积百分数应控制在 4%~6%。 

3  结论 

采用亚临界丁烷提取花椒精油，结果表明亚临界

丁烷对花椒中的挥发油等香气成分具有良好的提取效

果，对花椒中麻味素的提取效果不理想，所得花椒精

油中的麻味素含量较低，严重影响花椒精油的产品品

质。本文通过单因素实验和正交实验对亚临界提取技

术提取花椒精油的工艺条件进行了优化：以添加

4~6%（体积比）乙醇的亚临界丁烷为溶剂，在提取温

度为 40 ℃、提取时间为 40 min、提取次数为 4 次的

条件下，花椒精油的得率为 11.96%~12.68%，花椒中

麻味素的提取率达到 91.96%~95.56%。增加提取溶剂

中乙醇的体积分数，麻味素的提取率会相应提高，但

是所得花椒精油中杂质的含量也会增加，实际生产过

程中应根据产品的具体要求适当调整亚临界混合流体

介质中的乙醇含量。 
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