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摘要:考察了烟草中绿原酸、烟碱和茄尼醇的超声波辅助提取, 结果表明: 最佳工艺条件为:

pH 4的 95%乙醇作溶剂,料液比 1B15, 80e 提取两次, 每次 45m in。在此条件下,绿原酸、烟碱

和茄尼醇的提取率分别为 93. 65%、95. 42%和 82. 35% ,而热回流法这 3种成分的提取率各为

85. 56%、84. 79%和 73. 54%。
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Abstract: U ltrasonic aided ex traction o f ch lorogenic ac id, n icot ine and solaneso l in tobacco w as

investigated. The optimum conditionsw ere: pH4, 95% ethano l as so lven,t the ra tio o fmateria l to

liquor 1B15, ex tracting tw ice at 80e ( each for 45m in) . The experimental y ield of chlorogen ic

ac id, n icotine and so lanesolw as 93. 65%, 95. 42% and 82. 35% , respective ly, wh ich w eremuch

better than the y ield by ho t reflux ing ex tract ion ( 85. 56% , 84. 79% and 73. 54%, respect ively) .

  目前,在烟草综合利用的研究报道中,大多是

单独提取烟叶中的茄尼醇或烟碱
[ 128 ]

, 烟叶的利

用率不高,而有关烟叶中绿原酸的提取研究较少。

近年来,超声波辅助提取技术越来越多的被应用

于天然产物有效成分的提取。该法操作简单,具

有被提取活性物质不被破坏,提取时间短等优点。

因此研究了利用超声波辅助提取技术同时提取烟

草中绿原酸、烟碱和茄尼醇, 并与热回流提取法进

行了比较。

1 材料与方法

1. 1 仪器与试剂

KQ250DE型数控超声波清洗器 (昆山市超声

仪器有限公司,频率: 40KH z); UV22100型紫外可
见光分光光度计 (尤尼柯仪器有限公司 ) ; AB2042
S型电子分析天平 (感量: 0. 0001g, METTLER公

司 ) ; BC2R202B型旋转蒸发仪 (上海贝凯生物化

工设备有限公司 ) ; W aters600高效液相色谱仪

(WATERS公司 ) ,配备Waters2410示差检测器。

绿原酸 (纯度\ 98. 0%,江西本草天工科技有

限责任公司 ) ,茄尼醇 (纯度 95. 12% ,潍坊三强集

团 ),烟碱 (纯度\ 98. 0%,潍坊安隆医药生物工程

有限公司 ); 95%乙醇、甲醇、盐酸、氢氧化钾、氢氧

化钠、正己烷、正丁醇、乙酸、氯仿 (AR,国药集团上

海化学试剂公司 ); 2005年河北尉县产烤烟 C1F。
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1. 2 样品处理与分析

( 1)超声波辅助提取: 烟草去杂, 40e 下干

燥, 粉碎, 过 40目筛,置干燥器中备用。准确称取

10. 00g样品, 置于 500mL烧瓶中, 加入 95%乙

醇, 超声波辅助提取,提取一定时间后过滤, 滤液

待分析用。

( 2)热回流提取: 准确称取 10. 00g样品, 置

于 500mL烧瓶中,加入 95%乙醇,加热回流提取,

提取一定时间后过滤,滤液待分析用。

样品分析: 采用纸层析 - 紫外分光光度

法
[ 9]
、萃取分光光度法

[ 10]
、高效液相色谱法

[ 11]
分

别分析提取液及烟叶中的绿原酸、烟碱及茄尼醇

并计算提取率。

2 结果与讨论

2. 1 提取温度对提取效果的影响

用 pH 4的 95%乙醇作溶剂,料液比 1B15,超

声波辅助提取 45m in,考察不同提取温度对 3种

成分提取率的影响。结果 (图 1)表明,绿原酸、烟

碱和茄尼醇的提取率均随着提取温度的升高不断

增加,当提取温度超过 60e 时,提取率增加缓慢。

2. 2 料液比对提取效果的影响

选用 pH4的 95%乙醇作溶剂, 60e 超声波辅

助提取 45m in, 考察料液比对 3种成分提取率的

影响,结果见图 2。

  从图 2可以看出, 三者提取率随料液比的变

化基本上呈现相同的变化趋势。随着溶剂量的增

加, 提取率均逐渐升高, 溶剂量达到烟叶量的 15

倍时绿原酸、烟碱和茄尼醇的提取率分别为

88. 47%、85. 68%及 80. 51%。溶剂量增加, 给后

处理工序增加困难,而且增加生产成本。在保证

提取效果的同时, 应尽量减少溶剂用量和降低蒸

发浓缩负荷,因此料液比选择 1B15为宜。

2. 3 提取时间对提取效果的影响

提取时间决定生产的周期, 是生产工艺研究

中一个十分重要的影响因素,它决定着生产成本

和能耗。图 3是溶剂为 pH4的 95%乙醇,提取温

度为 60e ,料液比 1B15的情况下, 不同超声波辅

助提取时间对 3种成分提取率的影响。

  由图 3可见, 随着超声波辅助提取时间的延

长, 3种成分的提取率增加, 尤其是从 15m in到

45m in, 3种成分提取率增加幅度较大。但 45m in

后, 提取率变化不大, 趋于平缓。因此, 为了缩短

生产周期,提取时间保持在 45m in可得到较为满

意的效果。

2. 4 pH值对提取效果的影响

先用 1mo l/L HC l和 1mo l/L NaOH 溶液将

95%乙醇 pH调至 2~ 7,在温度 60e ,料液比1B15,

超声波辅助提取 45m in的情况下,用不同 pH值的

95%乙醇提取, pH值对提取效果的影响见图 4。
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  从图 4可以看出, pH值对于绿原酸提取的影

响较大,当 pH值低于 4时, 随着 pH 值的增加提

取率增加; pH = 4时, 提取率达到最大; pH值再增

加时,提取率反而下降。绿原酸是极性有机酸,性

质不太稳定,从植物内提取过程中,通过水解和分

子内酯基迁移易发生异构化
[ 12]
。绿原酸在酸性

介质中比较稳定, 因此绿原酸的提取宜在酸性溶

剂中进行。烟碱是一种有机二元弱碱, 烤烟中的

烟碱主要以烟碱盐的形式存在, 也有少量以化合

态的形式存在
[ 13]
。在酸性环境下,烟碱以烟碱盐

的形式被提取出来。随着 pH值的增加提取率下

降, 当 pH值大于 5后,烟碱的提取率趋于平缓。

pH值对茄尼醇的提取率影响不太明显。考虑到

同时提取 3种有效成分, 实验选在酸性溶剂中

进行。

2. 5 提取次数对提取效果的影响
选用 pH 4的 95%乙醇作为溶剂, 在固定温

度 60e ,料液比 1B15, 超声波辅助提取 45m in的

情况下,提取次数对提取效果的影响如表 1所示。

表 1 超声波辅助提取次数对提取率的影响 (% )

提取

次数

绿原酸

提取率

烟碱提

取率

茄尼醇

提取率

1 86. 29 87. 45 77. 5

2 91. 67 92. 71 83. 12

3 93. 48 94. 62 89. 38

  从表 1中可以看出, 超声波辅助提取次数增

加, 3种成分的提取率增加。提取 1次时明显不

如 2次效果好。提取 3次时, 提取率增加缓慢,效

果不明显。随着提取次数增加,其它杂质的溶出

量也会有所增加,增加了溶剂的回收及能耗,且生

产周期增加。因此, 3种活性成分的超声波辅助

提取次数以 2次为宜。

2. 6 较佳超声波辅助提取工艺条件的确定

  根据单因素试验结果,在超声波辅助提取过

程中,选取提取温度、料液比、时间和 pH值 4个

提取因素,每个因素 3水平的正交试验方案, 根据

L9( 3
4
)正交表进行实验,结果见表 2。

  由表 3可知, 各因素对绿原酸的影响主次顺

序为 C> A > B> D, 最优提取方案为 A 3B2 C2D2,

即超声波辅助提取绿原酸的最佳工艺条件是:

pH 4的 95%乙醇,料液比 1B15,提取温度 80e ,提

取时间 45m in; 而对于烟碱, 各因素主次顺序为

A > D> B> C,最优提取方案为 A3 B2C3D1,即超声

波辅助提取烟碱的最佳工艺条件是: pH 2的 95%

乙醇, 料液比 1B20, 提取温度 80e , 提取时间

45m in;对于茄尼醇, 各因素主次顺序为 C > A >

B> D,最优提取方案为 A3B3C2D3,即超声波辅助

提取茄尼醇的最佳工艺条件是: pH 6的 95%乙醇,

料液比 1B15,提取温度 80e ,提取时间 60m in。

表 2 正交试验方案及结果

试验号
A[温度 ]

( e )

B[时间 ]

( m in)

C

[料液比 ]

D

[ pH值 ]

绿原酸提

取率 (% )

烟碱提

取率 (% )

茄尼醇提

取率 (% )

1 A
1
[ 60] B

1
[ 30] C

1
[ 1: 10] D

1
[ 2] 69. 35 75. 92 64. 02

2 A 1 B2 [ 45] C2 [ 1: 15] D2 [ 4] 85. 16 80. 41 75. 61

3 A 1 B3 [ 60] C3 [ 1: 20] D3 [ 6] 82. 26 76. 94 81. 10

4 A2 [ 70] B1 C2 D3 85. 48 80. 92 79. 88

5 A 2 B2 C3 D1 88. 71 89. 39 78. 05

6 A 2 B3 C1 D2 79. 68 86. 73 72. 56

7 A3 [ 80] B1 C3 D2 89. 68 90. 20 79. 27

8 A 3 B2 C1 D3 83. 22 87. 14 76. 22

9 A 3 B3 C2 D1 93. 54 92. 45 85. 96

表 3 正交试验极差分析

k值

     绿原酸提取率 (% )         烟碱提取率 (% )         茄尼醇提取率 (% )

A [温度 ]

( e )

B [时间 ]

( m in)

C[料液

比 ]

D

[ pH值 ]

A [温度 ]

( e )

B[时间 ]

(m in)

C

[料液比 ]

D

[ pH 值 ]

A [温度 ]

( e )

B[时间 ]

( m in)

C [料

液比 ]

D [ pH

值 ]

k1 78. 92 81. 50 77. 42 83. 87 77. 76 82. 35 83. 26 85. 92 73. 58 74. 39 70. 93 76. 01

k2 84. 62 85. 70 88. 06 84. 84 85. 68 85. 65 84. 59 85. 78 76. 83 76. 63 80. 48 75. 81

k3 88. 81 85. 16 86. 88 83. 65 89. 93 85. 37 85. 51 81. 67 80. 48 79. 87 79. 47 79. 07

R 9. 89 4. 2 10. 64 1. 19 12. 17 3. 3 2. 25 4. 25 6. 9 5. 48 9. 55 3. 26
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  根据主要因素 (料液比、温度 )固定在好水平

上, 次要因素 (时间、pH 值 )固定在适当水平

上
[ 14]

, 本文选择 A3B2C2D2 (即 pH4的 95%乙醇,

料液比 1B15,提取温度 80e ,提取时间 45m in)为

同时提取 3种成分的最佳工艺条件。在该条件下

做超声波辅助提取的验证试验, 并与加热回流提

取进行对照,结果见表 4。由表 4可以看出, 超声

波辅助提取明显优于热回流提取。

表 4 超声波辅助提取验证试验与

加热回流提取试验结果

提取方式 提取物 提取率 (% )

超声波 绿原酸 93. 65

烟碱 95. 42

茄尼醇 82. 35

加热回流 绿原酸 85. 56

烟碱 84. 79

茄尼醇 73. 54

3 结论

  通过单因素及正交试验分析得知烟草中绿原

酸、烟碱和茄尼醇的超声波辅助提取工艺最优化

条件为:用 pH4的 95%乙醇作溶剂,料液比 1B15,

80e 超声波辅助提取两次, 每次 45m in。在此条

件下绿原酸、烟碱和茄尼醇的提取率分别为

93. 65%、95. 42%和 82. 35%, 提取效果明显优于

加热回流提取。
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表 1 Y J19卷烟机落料器改进前后使用效果对比

项目
滤网使用

周期 ( d)

因滤网堵塞的停

机次数 (次 /班 )

设备有效

作业率 ( % )

改进前 [ 20 \ 15 78. 5

改进后 > 360 0 85. 2

  改造后落料器结构简单,制造安装方便,成本

较低,性能稳定可靠,且利用风力送丝的吸风气流

对滤网进行清理,不增加新的能耗,因此具有较高

的推广应用价值。目前, 该结构的落料器已在我

厂其他 PASSIM或 Y J19卷烟机上推广使用。
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