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沉香种子油的超II备界C0：萃取及其质量评价研究
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摘要：本文研究了超临界c0：萃取沉香种子油的过程，采用单因素实验，探讨了萃取条件对收率和品质的影响，确

定了最佳工艺条件为：萃取压力30Mpa，温度45℃；分离釜I压力11Mpa，温度50。C；分离釜II压力6Mpa，温度

40。C；药材宜粉碎至20～30目。同时对比了超临界C0：萃取法与传统的石油醚提取方法的优劣。对超临界C0：萃取

出来的沉香种子油进行了GC／MS分析和质量评价研究，为超临界c0：萃取沉香种子油的工业化放大提供科学依据。
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沉香为瑞香科植物沉香(Aquilaria agal]ocha

Roxb．)或白木香[Aquilaria sinensis(Zour．／)甜培]

含有树脂的木质部，是树干损后被真菌侵入后产生，传

统、名贵药材和天然香料“一1。目前对沉香的研究主要

集中于其植物生态学和沉香药材的化学成分、药理学及

临床医学等方面，沉香种子相关报道仅有栽培方面的研

究旧“1，而对沉香种子油的提取工艺、化学组成及质量

未见报道。超临界C0。萃取是一种新兴的提取分离技术，

应用于中药具有很多优势。为了更好地开发利用沉香这

一南药资源，我们首次进行了超临界C0：萃取沉香种子

油研究。采用单因素实验，考察萃取分离压力和温度等

参数对超临界C0。萃取沉香种子油的收率及品质的影

响，考察萃取压力和分离压力等条件对沉香种子油酸值

的影响，结合收率及质量评价结果对萃取条件进行优

化。并对沉香种子油进行了Gc—Ms分析等质量研究，为

进一步开发沉香种子提供理论基础，为工业放大提供科

学依据。

l实验部分

1．1实验材料

沉香种子，采自广东茂名沉香GAP种植基地，经鉴

定为瑞香科植物白木香[Aquilaria

sinensis(Lout．夕“如]的干燥成熟种子，粉碎成一定

粒度备用；

cOz购自广州气体厂，纯度为99．9％；石油醚，分析

纯，沸程60—90℃，天津市第二化学试剂厂；95％乙醇，

天津大茂化学试剂厂；乙醚，分析纯，天津大茂化学试

剂厂；氢氧化钠，分析纯，天津大茂化学试剂厂。

1．2实验设备及仪器

94

lL超临界萃取装置，自行设计由南通华安超临界

萃取有限公司加工生产。气相色谱仪：HP6890；色谱柱：

HP-FFAP石英毛细管(30mX 0．25ramx 0．25ram)；质谱仪：

型号5973。索氏提取器，250IIlL，天津北辰光明玻璃仪

器厂；旋转蒸发仪，日本东京理化；电子天平，

BS200s—WEI，德国Artorius。

1．3实验方法

1．3．1超临界C0：萃取：将一定粒度的沉香种子投入萃

取釜，对萃取釜、分离釜I和分离釜11分别加热，并对

冷机制冷，当温度都达到实验设定值时，通过高压泵对

萃取釜和分离釜加压，当压力达到实验要求时，打开阀

门开始循环萃取，每10分钟从分离釜I和分离釜II放

料并称重。

1．3．2传统溶剂提取：将粉碎成一定粒度的沉香种子用

石油醚(60一90。C)索氏提取6小时，回收溶剂得油状

液体。

1．3．3沉香种子油的GC-MS：进样口温度250℃，柱前

压80kPa，离子源温度230℃，连接线温度280℃，扫

描范围29．0-450．Ou。峰面积归一化法定量。

1．3．4沉香种子油的质量评价：参考中华人民共和国药

典2005版附录IX N中的脂肪与脂肪油测定法，对沉香

种子油进行分析，测定了相对密度、折光率、碘值、酸

值、皂化值、过氧化值、水分及挥发物等项目。

2．结果与讨论

2．1萃取压力对收率的影响

本实验在相同的分离条件(分离釜I：压力为

11Mpa，温度为50℃；分离釜II：压力为6Mpa，温度

为40℃)下，考察在不同萃取温度下，萃取压力对收

率的影响。实验结果见图2—1。
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圈2．I肄取琏力埘收率的影响

f}}罔可虬，随昔苇取堰^曲升岛．苹取收半提商。

怛m力增争 ，t程度聒，收章增加缓慢，而H操作胝力

的增加台导敛醋备投资和撵作赞用增蛔以^乏筚取物中

杂质含量增多，增加的苹取物并非足我们的L|标物嚅．

反『m辫州油的质量．壕眭革取雎山的选择迁些结台革取

物的质#件f『r蛄果_能确止，

2．2莘取温度对收事的影响

奉宴转在相M的分离条什f分离釜I：撬力为

11Mpn．温度为50℃：分离蕞JI：胜力为6Mpa．温度

为10℃J F．考察在小同革取雎力r，萃取温度对收

苹的影响。实验结果见Is'：4 2—2。

矧2 2筚取4i度列l拖车的黄系

In蝌可耻＆20Mpa的萃取眶匀F．温11=[引高，收

军降低：向往就。若苹取压力F，澎鹰爿高，革墩率先习

高后缓慢F脚，45℃时收苹墙高。这是ijl丁温度对帮取

的蟮响进般阳的：一玎㈦，温度州赢，超I“粹漉体密度

降低，托溶祥能力州庇]、降，孳取量随少：另 玎㈨．

温度升两蚀被革墩溶赝的挥笈性增加、扩散采散增大，

阿利于孳戢。，I_=实翰的耻佧的革般湍度为惦℃．

2．3沉香种子粒度对收串的影响

奉史验庄相同fl勺苹取、分离条忭(筚取蕞：30Mpa．

温度，0 15℃：舒离聋T：眶力为j IⅥp8．温陵为j0℃：

舒离善II：n劝为5Mpa．濡艘为一t0"L"j F，讣刖对小
同Ij毅’、_、的辣科进行筚取。实骑站粜见阿2—3。

蚓2-3币『列原料牝崖F，革I杖时Inj埘收章的蟛响

由圈可址．在术实驰条件F．颧丰__：犬小耐苹敢收苹

的影响小明珏．20～30 H的葑材颗}t收率硝品。通常

原样粒鹰越小，潞磺从原蚪向超临界流体传输的路径越

钮。与超临睁流体的接触而帮!越犬．莘取越快越完全

似{々崖过小，原料容易结块．造成蹬葺堵辈，不利r革

取。，仁实验的域佳物料糙艘为20—30日。

2．4分离条件对油收串和品质的影响

车实验苟察r往相州革墩分离条钟【萃敏笠：

25Mpa．温度为舯℃{分离篆1【：J)I：力为6Mpa．温度

为40"C)F．年时分离釜I压力耵J温度对油的收率∞

影响。实验结果见旧2一{．

嘲24 25Mp“40"C时分离釜I压力与油收率的荚系

巾矧“J见．随若分离釜I压力韵升舟．从分离釜I

出辩的}|}|量械少。在越临粹带耻Jl程中．通过涸节小旧

的分离压力．町以改变油儿曲个分离釜出来的比制和汕

的t铺质。 彀情眦下分离格l的』￡力越低．越多的油

从分离差I cp析山，似JJ：力降低闭¨会蟛响舒离散泉．

小能斗离杂质啦抒．影响油的品质。

本实验中．与舒离釜【压力为jJMpa时．从分离菅

I打离出的油澄谪睦f毗-锆磺轻妤：肮分离蔷i1分离的

油r铺艟罱较差为少最黄色油和较事乳白泣体。当舒离

蔷1班力为9Ypa时分离蠹【的油出现混浊蕾实验

的最件讣离繁I K力为IlMnn。

2．5萃取压力对油玻值的髟响
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本实验考察了相同分离条件(分离釜I：压力为

11Mpa，温度为50℃；分离釜II：压力为6Mpa，温度

为40"C)和相同的萃取温度(45"C)下，不同萃取压

力对分离釜I和分离釜II的油的酸值的影响。实验结

果见图2—5，2—6。

图2．5萃取压力对分离I酸值的影响

图2-6萃取压力对分离Ⅱ酸值的影响

酸值的大小是脂肪油精炼程度和储藏稳定性的重

要指标，是评价脂肪油质量的重要依据。由图看出，随

着萃取压力的升高，分离釜I酸值逐渐降低，而分离釜

II酸值逐渐升高。

为了验证萃取压力对酸值的影响，进一步指导生

产，本实验在相同的分离条件(分离釜I：压力为11Mpa，

温度为50℃；分离釜II：压力为6Mpa，温度为40℃)

下，先用较低的萃取压力(15Mpa)萃取2小时并收集

产物后，再升高萃取压力(30Mpa)萃取2小时，分别

分析产物的酸值。结果见表2-1。

表2．1分离釜I中萃取产物的酸值

萃取压力15Mpa誓擢凳怒后30Mpa
酸值 13．92 3．85 7．4

收率 7．7％ 26．3％ 40．5％

由表看出，15Mpa萃取压力下的产物的酸值将近

14，而经过低压萃取后再升高压力萃取的产物的酸值明

显比单纯的高压萃取低。所以，若在生产中需要脱酸，

可采取先低压萃取的处理办法，但同时要考虑对收率的

影响。

游离脂肪酸在超临界C0：中溶解能力比甘油酯高，

在低压区，甘油酯溶出量少，萃出物中游离脂肪酸占比

重大，酸值高。随着压力升高，萃取选择性下降，甘油

酯溶出量增加，萃出物中游离脂肪酸所占比重降低，酸

值降低。

2．6分离釜I压力对沉香种子油酸值的影响

本实验考察了相同萃取分离条件(萃取釜：25Mpa，

温度为40℃；分离釜I：55℃；分离釜II：压力为6Mpa，

温度为40℃)下，不同分离釜I压力对分离釜I和II

中的油的酸值的影响。实验结果见图2—7，2—8。

图2．7分离压力对分离I酸值的影响

图2．8分离压力对分离II酸值的影响

由图可见，随着分离釜I压力的升高，分离釜I-酸

值降低，而分离釜II酸值逐渐升高。通过调节分离釜I

的压力，可以改变脂肪油在分离釜I和II中的比例，

从而改变油的品质。

2．7沉香种子油C,C-MS分析

GC—MS分析沉香种子油结果见图2—9、图2-10和表

2—2。
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图2—9超临界C02萃取沉香种子油

GC—MS分析总离子流图

图2—10石油醚索氏提取法萃取沉香种子油

GC．MS分析总离子流图

表2．2气质联用分析沉香种子油的脂肪酸含量

脂肪酸名称 分子式分子量疆舞罴莲考丢系志

超临界C0。萃取沉香种子油的主要成分为油酸、棕

桐酸、亚油酸和硬脂酸，其中油酸和棕榈酸约占脂肪酸

总量的82％。超临界C0。萃取和石油醚提取的沉香种子

油脂肪酸组成和相对含量基本相同，而油中的不可气化

部分还有待研究。

2．8质量评价结果

本研究参考中华人民共和国药典2005版附录Ix N

中的脂肪与脂肪油测定法，对沉香种子油进行分析。超

临界萃取的沉香种子油为本研究确定的最佳工艺条件

下的萃取产物。超临界提取及传统石油醚提取法提取的

沉香种子油质量评价结果见表2-3。

表2．3沉香种子油质量评价结果

酸值 7．3

皂化值 184．3

过氧化值0．077

7．9

188．2

0．0799

水分与挥发物0．26％0．45％

主要成分 薷衰磊蔫每轰募蠹篆榈酸、硬脂酸、油酸
2．9超临界C02萃取与传统溶剂提取的比较

本研究同时比较了超临界萃取和石油醚索氏提取

的效率及产物质量，结果见表2—4。综合实验结果，

超临界C0：萃取沉香种子油收率与石油醚索氏提取法相

近，但超临界萃取产物在酸值、含水量、外观上均较好；

杂质少，产品品质好；而且萃取效率高；不残留溶剂无

污染，没有易燃易爆等安全问题。因此，采用超临界

C0：萃取沉香种子油，优于常规提取方法。

表2—4超临界C02萃取法与溶剂提取法的比较

3．小结

3．1实验确定了超临界C0：萃取沉香种子油的适宜萃取

分离条件：萃取压力30Mpa，温度45℃；分离釜I压力

11Mpa，温度50℃；分离釜II压力6Mpa，温度40℃。

药材宜粉碎至20～30目。

3．2本研究对超临界C0z萃取和石油醚提取的沉香种子

油进行了脂肪酸组成GC／MS分析，两种提取法得到的沉

香种子油在脂肪酸组成上基本相同。沉香种子油主要成

分为油酸、棕榈酸、亚油酸和硬脂酸等。同时参考中华

人民共和国药典2005版附录IXN中的脂肪与脂肪油测

定法，对沉香种子油进行质量分析。

3．3与石油醚提取法相比，超临界C0z萃取沉香种子油

产品品质好、工艺简单、生产周期短、不使用有机溶剂、

无污染、没有易燃易爆等安全问题。充分显示了超临界

c0。萃取技术用于中药提取的优势。
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C02 Extraction of Aquilaria sinensis(Lour．)Seed Oil
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【Abstract]Objective：The process of supercritical carbon

dioxide extraction of Aquilaria sinensis(Lour．)seed oil is

studied to make a comprehensive utilization of Aquilaria

98

sinensis(Lour．)．ne study has both practical use value and

basic theoretic value．

Method：Supercfitical carbon dioxide extraction of

Aquilaria sinensis(Lour．1 seed oil was studied．The effects

of extraction operation on the yields and quality were

discussed．Seed oil components were analysed by(℃一MS

and a quality evaluation was made．The supercritical C02

extraction method was compared with traditional

extraction method．

Result：The optimal operation parameter of extraction of

Aquilaria sinensis(Lour．)seed oil with supercritical carbon

dioxide WAS．"extraction pressure at 30Mpa．40℃．

Compared with the extraction with petroleum ether,

supercritical C02 extraction had many advantages．The

main components of Aquilaria sinensis(Lour．)seed oil

were：Palmitic acid。linoleic acid，oleic acid and SO on．

【Key words】supercritical C02 extraction、Aquilaria

sinensis(Lour．)seed oil、GC／MS、analysis．


