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亚临界流体萃取技术提取柚皮精油的工艺优化 

朱凯祺, 蔡小媛, 丘苑新* 

(仲恺农业工程学院轻工食品学院, 广州  510220) 

摘  要: 目的  优化亚临界流体萃取技术提取柚皮精油的工艺条件。方法  以萃取时间、料液比、夹带剂的

添加量为考察因素, 以精油的提取率为实验指标进行单因素及正交试验设计。结果  亚临界流体技术萃取柚

皮精油的最优的工艺条件是萃取时间 40 min、料液比 1:7(m:V)、夹带剂添加量 0.6 mL/g, 在此条件下, 柚皮精

油达到最高提取率, 为 1.35%。结论  亚临界流体萃取技术提取柚皮精油是一种提取率比较高的方法。 

关键词: 柚皮精油; 亚临界流体; 萃取; 正交试验 

Optimization of the extracting process conditions of pomelo peel oil by 
subcritical fluid extraction 
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(Department of Light Industry and Food, Zhongkai University of Agriculture and Engineering, Guangzhou 510080, China) 

ABSTRACT: Objective  To optimize the process conditions of extracting pomelo peel oil by subcritical fluid 

extraction. Methods  The extraction time, the ratio of material to liquid and the amount of entrainer were taken as the 

factors, the single factor and orthogonal experiments were carried out with the extraction rate of essential oil as the 

experimental index. Results  The optimal process conditions for the extraction of pomelo peel oil by subcritical fluid 

technology were extraction time 40 min, ratio of material to liquid 1:7(m:V), entrainer addition amount 0.6 mL/g. Under 

these conditions, pomelo peel essential oils reached a maximum extraction rate of 1.35%. Conclusion  Subcritical fluid 

extraction technology for extracting pomelo peel oil has a relatively high extraction rate. 
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1  引  言 

柚子, 也称文旦、气柑、雷柚等, 属于芸香科柑橘类

的亚热带水果。柚子属于典型的柑橘类水果, 其果皮的油

包层含有丰富的芳香类成分[1,2], 可作医药、食品、饮料、

化妆品的功能性增香物质[3]。研究表明柚皮精油有良好的

驱蚊效果[4], 而且还有研究证明柚皮精油有抑菌能力和抗

自由基能力[5]。 

现有许多学者对柚皮精油进行了深入的研究。龚盛昭

等[6]采用了石油醚、环己烷、乙醚等有机溶剂提取法对沙

田柚子果皮的精油进行了提取研究, 得到柚皮精油的提取

率在石油醚的提取下最高, 约为 1.96%。谢建春等[7]利用超

临界 CO2萃取法萃取柚皮精油, 并研究优化了其萃取工艺, 

柚皮精油的萃取率为 1.03%。樊荣[8]在对柚皮精油超临界

CO2 萃取法萃取后得到提取率为 1.78%, 而其利用水蒸气

蒸馏法得到的提取率为 1.0%。超临界 CO2 萃取法用时长, 

成本高, 提取条件严苛, 就目前而言并不适合工厂化生产, 

即便在实验室应用也饱受争议[9]。 
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亚临界流体萃取技术是指以亚临界流体作为萃取溶

剂, 在低于其临界温度和临界压力的条件下, 高效､快速､

简单地将物料分离出目标产物的技术手段且这种技术具有

节约能源、运行成本低等优点[1012]。目前, 亚临界萃取技

术已普遍应用于天然色素､植物精油和油脂等天然产物的

提取与分离纯化过程[13]。吴昊等[14]通过运用亚临界水萃取

法萃取山胡柚皮中的橙皮苷, 提取率较低。李脉等[3]通过

亚临界萃取从提取温度、物料的含水量、烘干柚皮方式和

提取次数的因素对柚皮精油提取率进行研究, 有效提高了

提取率。因此, 亚临界萃取技术是成本适宜、提取率较高、

出油油品较好同时比较适合工业化生产的一种新型的萃取

技术。亚临界萃取法萃取温度低, 其提取残留物即柚皮的

粕未受热变性, 可以从中提取柚皮苷和果胶, 或者作为原

料生产有机饲料等, 实现柚子皮的进一步深加工和再利用, 

延长产业链, 增加经济效益[15]。但是柚皮精油利用亚临界

萃取技术生产还需要进行优化和技术改进, 以提高柚皮精

油的提取率降低提取难度。  

本研究对亚临界提取技术提取柚皮中挥发精油工艺

条件进行了优化, 以提取时间、料液比和夹带剂的添加量

为考察因素进行了单因素试验, 并在单因素试验基础上

进行了正交试验 , 以柚皮精油的提取率为指标 , 得出柚

皮精油的最优提取工艺条件 , 并进行感官评价 , 以期为

提高柚皮精油提取率的生产实践提供基础实验数据和理

论依据。 

2  材料与方法 

2.1  实验原料 

沙田柚, 梅州兴宁果园和万绿鲜果超市; 丁烷(分析纯, 

河南省亚临界生物技术有限公司); 石油醚(沸程: 3060℃)､

无水乙醇(分析纯, 广州市一马试剂仪器有限公司)。 

2.2  主要仪器与设备 

CBE-10L 型亚临界萃取实验室成套设备(河南省亚

临界生物技术有限公司); RV10 型德国 IKA 旋转蒸发仪

(武汉集思仪器设备有限公司); TGL16E 型冷冻离心机 

(广州芯康医疗科技有限公司); HH-2 水浴锅(金坛市天瑞

仪器有限公司)。 

2.3  实验方法 

2.3.1  柚皮油的萃取 

新鲜沙田柚用水果刀削厚度 2 mm 左右的黄色表皮, 

避免切破柚皮油泡层, 将削下来的黄色表皮切成小块。将

柚皮装进纱布袋放入萃取釜中 ; 先打开阀门保证通路 , 

再打开真空泵抽真空至压力低于 0.1 Mpa, 关闭总阀门再

关闭真空泵。通入液化后的提取溶剂丁烷, 打开循环热水

泵和加热器; 设定萃取温度在 40 ℃左右, 石油醚作为夹

带剂, 设定萃取时间; 萃取完毕后, 放出精油和溶剂的混

合物经分离釜减压气化, 气化的丁烷经过压缩冷凝回流

到提取液回收釜, 待分离釜的压力将至 0.05 MPa 以下, 

关闭各个阀门和压缩机; 抽真空脱溶放出的液体即为精

油粗产品。 

2.3.2  提取率计算公式 

根据柚皮的总重量和柚皮精油的重量之比, 即可计

算出柚皮精油的提取率。精油提取率的计算公式如下: 

100%
总

 精油精油提取率
m

m
 

2.3.3  单因素试验设计 

分别研究萃取时间、料液比、石油醚夹带剂添加量对

柚皮精油提取率的影响, 确定影响柚皮精油出油率的主要

因素。 

(1) 萃取时间对柚皮精油提取率的影响 

按照亚临界柚皮精油的提取工艺, 称取柚皮 300 g, 

将萃取釜和分离釜抽真空至压力低于 0.1 Mpa, 通入 2.1 L

液化后的丁烷作为提取溶剂, 料液比为 1:7(m:V), 设定萃

取温度为 40 ℃; 石油醚添加量为 0.4 mL/g, 即 120 mL。萃

取时间设定 5 个水平, 分别为 20､30､40､50､60 min; 提取

后的液体经减压气化, 抽真空脱溶即为精油粗产品。粗产

品通过除去杂质得到的即是柚皮精油, 计算柚皮精油的提

取率。 

(2) 料液比对柚皮精油提取率的影响 

按照亚临界柚皮精油的提取工艺, 称取柚皮 300 g, 

将萃取釜和分离釜抽真空至压力低于 0.1 Mpa, 设定萃取

温度为 40 ℃, 萃取时间为 40 min, 通入液化后的丁烷, 使

其料液比分别为 1:6、1:7、1:8、1:9、1:10(m:V), 石油醚添

加量为 0.4 mL/g, 即 120 mL。提取后的液体经减压气化, 

抽真空脱溶即为精油粗产品。粗产品通过除去杂质得到的

即是柚皮精油; 计算柚皮精油的提取率。 

(3) 石油醚夹带剂添加量对柚皮精油提取率的影响 

按照亚临界柚皮精油的提取工艺, 称取柚皮 300 g, 

将萃取釜和分离釜抽真空至压力低于 0.1 Mpa, 设定萃取

温度为 40 ℃, 萃取时间为 40 min, 通入液化后的丁烷, 

使其料液比为 1:8(m:V); 石油醚添加量分别为 0.3､0.4､ 

0.5､0.6､0.7 mL/g, 即分别添加 90､120､150､180､210 mL。

提取后的液体经减压气化, 抽真空脱溶即为精油粗产品。

粗产品通过除去杂质得到的即是柚皮精油, 计算柚皮精

油的提取率。 

2.3.4  正交试验设计 

在单因素试验的基础上, 以萃取时间､料液比､夹带

剂的添加量为 3 个因素, 采用正交试验设计方法, 建立

L9(3
4)正交表(表 1)。以柚皮精油的提取率为指标, 得出最

佳萃取工艺条件[1418]。 
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表 1  亚临界萃取柚皮精油 L9(3
4)正交试验因素水平表 

Table 1  Subcritical extraction of pomelo peel oil L9(3
4) 

orthogonal test factor level table 

水平 

因素 

A 萃取时间/min B 料液比 (m:V) 
C 夹带剂的添

加量/(mL/g) 

1 30 1:6 0.4 

2 40 1:7 0.5 

3 50 1:8 0.6 

 
2.3.5  感官指标分析设计 

根据柚皮精油的外观、气味、挥发性和溶解性来进行

对最佳萃取工艺条件下萃取的柚皮精油进行客观评价。 

3  结果与分析 

3.1  单因素试验的结果与分析 

3.1.1  萃取时间对柚皮精油提取率的影响 

采用亚临界萃取技术提取柚皮精油是精油在丁烷的

作用下, 通过分子扩散运动达到固-液相平衡的过程。由 

图 1 可知, 随着亚临界萃取时间的增长, 柚皮精油的提取

率也逐渐提高, 当萃取时间大于 40 min 时, 精油提取率变

化趋于平缓, 增加不明显。随着萃取时间的提高, 精油不

断浸出, 提取率升高, 但当萃取时间大于 40 min 时, 由于

精油在丁烷中的溶解趋于饱和 , 因此精油提取率增加缓

慢。此时, 萃取时间的增长会延长萃取周期, 增加萃取成

本, 降低萃取效率。因而, 选取萃取时间 40 min 用于正交

试验是比较适宜的。 

 

 
 

图 1  萃取时间对柚皮精油提取率的影响(n=3) 

Fig.1  Effect of extraction time on extraction rate of essential oil of 
pomelo peel (n=3) 

 

3.1.2  料液比对柚皮精油提取率的影响 

由图 2 可以看出, 随着丁烷添加量的升高, 料液比变

大, 柚皮精油的提取率也随之增大。这是因为料液比增大, 

柚皮精油在丁烷中的扩散更充分, 从而提高了柚皮精油的

提取率, 继续增加丁烷的用量, 当料液比达到 1:9(m:V)时, 

精油的提取率不再有明显的提高, 说明了柚皮中的精油几

乎被提取完全。若再继续增加料液比, 会延长溶剂回收时

间, 提高溶剂回收成本, 增加设备损耗, 综合考虑生产成

本和经济效益, 最终选取料液比 1:8(m:V)用于正交试验。 

 

 
 

图 2  料液比对柚皮精油提取率的影响(n=3) 

Fig.2  Effect of ratio of material to liquid on extraction rate of 
essential oil of pomelo peel (n=3) 

 
3.1.3  夹带剂添加量对柚皮精油提取率的影响 

由图 3 可以看出, 用石油醚作为夹带剂对柚皮精油的

提取率有显著的影响。随着夹带剂添加量的增多, 提取溶

剂的极性不断减小, 柚皮精油的提取率随极性的减小而提

高, 在添加量为 0.6 mL/g 时到达最高点, 此时精油提取率

为 1.12%, 在夹带剂添加量继续增加时, 精油提取率下降, 

这是由于夹带剂与精油混合物的极性大于精油本身的极性, 

在添加量为 0.7(m:V)时, 精油提取率为 0.85%, 比最佳条件

下的提取率降低了 0.27%。因此, 最终选取夹带剂添加量

0.6 mL/g 用于正交试验。 

 

 
 

图 3  夹带剂添加量对柚皮精油提取率的影响(n=3) 

Fig.3  Effect of the amount of entrainer added on the extraction rate 
of essential oil of pomelo peel (n=3) 

 

3.2  正交试验结果分析及验证 

3.2.1  正交试验结果与分析 

由表 2 可以看出, 萃取时间 A､料液比 B､夹带剂添加

量 C 3 个因素对柚皮精油的提取率均有较大的影响, 其影
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响的主次顺序为 C>A>B。即对柚皮精油提取率的影响最大

的是夹带剂添加量, 其次是萃取时间, 而料液比对柚皮精

油的提取率影响最小。同时, 从表 2 中可以看出, 提取柚

皮精油的最优工艺条件组合是 A2B2C3, 即萃取时间为   

40 min, 料液比为 1:7(m:V), 夹带剂添加量为 0.6 mL/g。在

此组合下, 柚皮精油的提取率为 1.27%。 

 
表 2  正交试验结果及数据分析 

Table 2  Orthogonal test results and data analysis    

试验号 

因素 

精油提取率/%萃取时间
A/min 

料液比
B/(g/mL)

夹带剂添加量
C/(mL/g) 

1 1 1 1 0.60 

2 1 2 2 0.67 

3 1 3 3 1.00 

4 2 1 2 0.83 

5 2 2 3 1.27 

6 2 3 1 0.30 

7 3 1 3 0.80 

8 3 2 1 0.33 

9 3 3 2 0.43 

K1 2.27 2.13 1.23  

K2 2.40 2.27 1.93  

K3 1.46 1.73 2.97  

R 0.94 0.54 1.74  

主次

因素

排序 

C>A>B 

最优

组合 
A2B2C3 

 
3.2.2  验证试验 

按正交试验表得出的最优工艺条件组合 A2B2C3, 即

萃取时间为 40 min, 料液比为 1:7(m:V), 夹带剂添加量为

0.6 mL/g 的条件下对柚皮精油进行提取, 结果表明在最

优的工艺条件下柚皮精油的提取率为 1.35%, 高于正交

试验方案中的最高值(1.27%), 说明该优化试验方案是可

行的。 

3.3  方差分析 

利用 SPSS 软件对精油提取率进行方差分析。结果如

表 3。由表 3 可知, 夹带剂添加量 P=0.047<0.05, 即夹带剂

添加量对柚皮精油提取率有显著影响。而萃取时间及料液

比的 P 值均大于 0.05, 表明萃取时间和料液比对柚皮精油

提取率的影响弱。 

表 3  方差分析表 

Table 3  Variance analysis table 

因变量: 精油提取率 

源 III 型平方和 df 均方 F Sig. 

模型 5.272a 7 0.753 46.977 0.021

萃取时间 0.104 2 0.052 3.245 0.236

料液比 0.073 2 0.036 2.270 0.306

夹带剂添加量 0.643 2 0.322 20.067 0.047

误差 0.032 2 0.016   

总计 5.304 9    

a.r2=0.994(调整 r2=0.973) 

 

3.4  柚皮精油的性质 

通过亚临界萃取的柚皮精油在室温下呈亮黄色半透

明液体状, 具有柚皮的特殊香味, 在室温下易挥发, 难溶

于水, 易溶于有机溶剂如: 石油醚、乙酸乙酯、无水乙醇

等特点。 

4  讨论与总结 

本研究利用亚临界流体萃取技术, 从萃取时间、料液

比和夹带剂添加量 3 个方面对柚皮精油提取工艺进行了研

究。在单因素实验中, 该方法萃取时间 40 min、料液比   

1:8(m:V)、夹带剂添加量 0.6 mL/g 的条件下获得了最高的

提取率。而正交试验结果表明, 最优的工艺条件是萃取时

间 40 min、料液比 1:7(m:V)、夹带剂添加量 0.6 mL/g。在

此条件下, 柚皮精油的提取率为 1.35%。同时试验结果表

明对柚皮精油提取率的影响大小次序为: 夹带剂添加量>

萃取时间>料液比。 
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