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摘  要: 研究了超临界萃取红茶致香成分的方法,应用 GC /M S鉴定了化学成分, 并进行了卷烟加香实验.评吸结果

表明, 红茶萃取物能增加卷烟烟香, 使烟气甜润,细腻柔和, 掩盖杂气,减少刺激, 明显提高卷烟抽吸品质.
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  茶叶中存在着许多与烟草相同的香气成分,将

茶叶提取物应用于卷烟中具有较好的香味补偿作

用
[ 1- 4]

.近几十年来, 超临界流体萃取技术在食品、

医药、香精香料及化妆品领域已得到普遍应用
[ 5 - 6 ]

,

在烟草中的应用也日渐广泛
[ 7- 21]

, 但超临界萃取红

茶并将其萃取物应用于卷烟加香中的研究却未见报

道.本文建立了超临界流体萃取红茶的方法,萃取物

经 GC /M S分析获得了香味成分的基础数据,并进行

了卷烟加香对比试验.

1 实验

1. 1 仪器与试剂

HA120- 50- 01超临界萃取装置 (南通市华安

超临界萃取限公司 ); H P6890N /5973N气相色谱 /质

谱仪 (美国安捷伦 ) , 7863自动进样器, 5 LL 进样

针; OHAUS- AP250D分析天平 (感量 0. 01 m g). 无

水甲醇 (分析纯 ) ;红茶 (云南滇红 );烟丝样品 (本厂

中试叶组 ).

1. 2 超临界流体萃取

按照文献 [ 22]的方法对红茶样品进行处理,准

确称取 150 g红茶粉末置于 1 L萃取釜.以萃取率为

主要指标进行萃取条件的优化.最佳萃取条件为:萃

取压力 25M Pa, 萃取温度 40 e ,分离压力 8M pa,分

离温度 35 e ; CO 2流速约为 20 L /h;夹带剂 (甲醇 )

加入量 200 mL.连续萃取时间 2. 5 h. 按照优化后的

萃取条件进行萃取,并按下式计算萃取率:

萃取率 X (% ) =萃取物质量 ( g) /

原料质量 ( g) @ 100% ( 1)

结果表明, 150 g红茶萃取物质量为 8. 25 g, 萃

取率为 5. 5% .

2 结果与讨论

2. 1超临界流体萃取条件的研究

2. 1. 1 萃取时间对萃取率的影响

在压力与温度一定的情况下,萃取率随时间的

变化见图 1. 由图 1可以看出, 开始时溶剂和溶质

   

图 1 萃取时间对红茶萃取率的影响

Fig. 1 Effec t of tim e on extrac tion rate of black tea
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不能达到良好接触,单位时间出料量小.随着时间的

延长, 超临界 CO2与被萃取物的传质逐渐达到平衡

状态, 萃取率也随之提高, 但在萃取时间达到 2. 5 h

后,随着时间的进一步延长, 萃取率增加很少, 但能

量消耗较大,故萃取时间以 2. 5 h为宜.

2. 1. 2 萃取压力对萃取率的影响

萃取压力是影响萃取率的一个重要参数.从图 2

看出, 在萃取时间与温度一定的情况下,随着萃取压

力的升高,萃取率不断上升,当超过 25M Pa时,萃取

率增长缓慢,同时压力太高也增加了不安全的因素,

因此萃取压力以 25 M Pa为宜.

   

图 2 萃取压力对红茶萃取率的影响

F ig. 2 Effec t

of pressure on extraction rate of b lack tea

2. 1. 3 夹带剂用量对红茶萃取率的影响
在时间、压力与温度一定的情况下,萃取率随夹

带剂用量的变化见图 3. 由图 3可以看出,随着夹带

剂用量的不断增加, 其萃取率不断提高, 当夹带剂

   

图 3 夹带剂用量与红茶萃取率的关系

Fig. 3 Effect of rate

of en trainer on extrac tion rate of b lack tea

用量为 200 mL时萃取率最大, 故夹带剂用量定为

200 mL.

2. 1. 4 温度对红茶萃取率的影响

超临界萃取温度也是影响萃取率的一个重要参

数. 在一定的时间和压力下, 温度上升,超临界流体

粘度降低, 其扩散力增强, 萃取物在 CO2中的溶解

度增加,萃取率提高;另一方面,温度升高, CO2密度

下降,萃取物溶解力下降, 萃取率降低.温度对萃取

率的影响是这两方面因素综合作用的结果.由图 4

可以看出,当温度为 40e 时萃取率接近最大, 故萃

取温度定为 40 e .

   

图 4 萃取温度对红茶萃取率的影响

F ig. 4 Effect of

tem pera ture on extraction rate of black tea

2. 2 气相色谱 /质谱分析

气相色谱 /质谱条件: INNOWAX 毛细管柱

( 30 m @ 0. 25 mm @ 0. 25Lm );进样口温度 250 e ;进

样量 1. 0 LL,快速分流进样, 分流比 10B 1;载气为氦

气,恒流流速 1. 3mL /m in;程序升温:初始温度 60 e ,

以 3 e /m in升至 230 e ,保持 2 m in;传输线温度 220

e ;离子源温度 200 e ; 电离电压 70 V e,全离子扫描

范围 33~ 350 u.采用 N IST、W ILEY谱库串联检索定

性,并结合标准质谱图和有关文献确认,面积归一化

法定量. 42种挥发性成分的定量结果见表 1.

结果表明红茶 CO 2超临界萃取物挥发性成分

中主要的致香成分有:棕榈酸 22. 33%、四氢三甲基

苯并呋喃 10. 92%、已酸 6. 85%、糠醛 6. 78%、苯甲

醇 6. 48%、糠醇 3. 62%、苯甲醛 3. 27%、氧化苯乙烯

3. 06%、B - 紫罗兰酮 2. 35%、芳樟醇氧化物

2199%、芳樟醇 2. 17%、环氧芳樟酯 1. 69 %、A-紫

罗兰酮 1. 69%. 这些致香成分主要作用是丰富烟

香, 使烟香和谐,在一定程度上增加烟气细腻程度.
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表 1 红茶萃取物中主要挥发性化学成分

Tab le 1 Volatile compositions of the b lack tea

保留时间

/m in
香味成分 匹配度

相对含量

/%

13. 682 芳樟醇氧化物 98 2. 99

14. 825 糠醛 80 6. 78

16. 906 苯甲醛 94 3. 27

18. 377 芳樟醇 91 2. 17

19. 192 5-甲基糠醛 90 0. 31

20. 065 3, 5-二甲基环已醇 87 0. 87

21. 055 三烯甘油酯 80 0. 50

21. 266 丁内酯 80 0. 38

22. 030 氧化苯乙烯 91 3. 06

23. 326 糠醇 96 3. 62

26. 273 环氧芳樟醇 80 0. 74

26. 812 戊酸 83 0. 91

27. 431 环氧芳樟酯 90 1. 69

30. 371 A-紫罗兰酮 90 1. 69

30. 466 尼古丁 87 0. 19

30. 939 法尼基丙酮 78 0. 71

31. 230 已酸 90 6. 85

31. 840 N -乙基琥珀酰亚胺 91 0. 49

31. 965 苯甲醇 97 6. 48

33. 887 B-紫罗兰酮 93 2. 35

35. 480 庚酸 72 0. 66

35. 670 乙酰基吡咯 91 0. 79

36. 390 二氢大马酮 87 0. 56

37. 358 苯酚 80 1. 03

38. 537 反式橙花叔醇 76 0. 45

39. 571 辛酸 80 0. 84

41. 412 6, 10, 14三甲基十五酮 72 0. 48

42. 278 A-戊基环戊烯 70 1. 61

43. 479 壬酸 72 0. 48

44. 738 棕榈酸甲酯 93 0. 58

45. 241 邻氨基苯甲酸甲酯 93 1. 62

47. 846 四氢三甲基苯并呋喃 96 10. 92

51. 107 苯并呋喃 76 0. 94

51. 267 愈创木酚 78 0. 27

52. 201 吲哚 90 0. 85

57. 745 咖啡因 84 1. 58

57. 978 植醇 87 1. 11

59. 724 蒽 81 0. 46

60. 780 肉豆蔻酸 86 0. 45

66. 857 棕榈酸 99 22. 33

70. 554 对苯酚 94 0. 49

79. 562 亚油酸 92 1. 17

2. 3 加香试验

将红茶萃取物超临界萃取产物用乙醇稀释成

1%溶液, 然后分别配制成 2. 5、10. 0、20. 0 Lg /m L 3

个不同浓度的溶液,均匀添加于烟丝中,将烟丝置于

25 e 和 RH 60%的环境中放置 2 h, 卷制成烟, 在恒

温恒湿 ( 22 ? 1 e , 相对湿度 60 ? 2% )条件下平衡

48 h,并取空白烟丝卷制成烟作为对照样品. 评吸所

用卷烟主要叶组配方见表 2,结果见表 3.

表 2 卷烟样品配方

Tab le 2 Tobacco b lend of sam p les

叶组配方 用量 /% 叶组配方 用量 /%

云南楚雄 CXC2F 15 云南大理 DLC2L 15

云南曲靖 Q JB3F 3 云南马龙 CFL43 9

湖南郴州 CZC2L 15 贵州安顺 ASC3F 15

湖南永州 YZC3F 6 福建龙岩 LYCF23 9

福建漳州 ZZC3L 6 四川会理 C2L 7

表 3 不同添加量加香试验对比评吸结果

Tab le 3 Resu lt of sm ok ing quality of c igarette

用量

/(Lg /m l)
评吸结果

空白

烟丝

香气略显淡薄, 口腔、鼻腔有明显、毛刺、干

刺感,香气欠丰满, 略粗糙.

2. 5 香气量略增, 具有醇和的酿甜香气, 甜润感

和细腻程度略增加,杂气稍有, 余味欠舒适.

10 香气量丰富, 具有醇和的酿甜香气, 甜润感

和细腻程度增加明显, 刺激性降低, 香气和

谐,余味舒适.

20 加香感稍重, 吸味的甜润感和细腻感增加,

显著降低刺激性,烟香部分被掩盖.

由表 3结果可以看出, 使用效果优劣排序依次

为: 10. 0 Lg /m L组、2. 5 Lg /m L组、20. 0 Lg /mL组、

空白烟丝组.评吸结果 (表 3)表明,添加红茶萃取物

的样品卷烟感官质量均比空白烟丝样品好, 表明红

茶萃取物能明显改善卷烟的吸味,增加卷烟烟香,使

烟气甜润,细腻柔和,掩盖杂气,减少刺激,明显提高

卷烟抽吸品质.

3 结论

( 1)红茶超临界 CO 2萃取物中鉴定出 42种主

要的致香成分, 主要有 8种酸、6种醇、2种烯、5种

酮、5种酯、3种醛、3种酚、2种呋喃.

( 2)红茶超临界 CO2萃取物能明显改善卷烟的

吸味,增加香气量, 柔和香气,降低刺激性和杂气.
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Extraction of Black Tea Absolute w ith Supercritical F luid

CO2 and its Application in Tobacoo

CNEN Jing- zheng, YANG Yun- hong, SU H ong- jun, XIE M in

(T echnology Center of H ebei B ranch of China Tobacco Industr ial Corporation, Sh ijiazhuang 050051, China)

Abstrac t: Cond itions for ex traction of B lack tea abso lute from m a lt concre te w ith supe rcr itica l fluid CO2 have been stud ied. Its

chem ica l com positions w ere identified by GC /M S . The B lack tea abso lu te w as then added into c iga rettes as tobacco flavor ing and

eva luated by panellists. The resu lt ind ica ted that the o ffensive odo r o f cigarette sm oke was effectively reduced and the sm ok ing qua lity

w as im proved.
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