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薄荷醇超临界���提纯的工艺�

马海乐， 丁绍东
（无锡轻工大学食品学院，无锡����
�）

摘要：以薄荷原油为原料，借助超临界���萃取技术对其中薄荷醇进行提纯�实验结果表明，较好

的萃取参数压力为：���������
、温度
������提高薄荷醇纯度，可缩短通过冷冻结晶提取薄

荷醇的时间�
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薄荷的叶、茎经水蒸汽蒸馏所得到的精油称之

为薄荷原油�薄荷原油是一种混合物，成分较复杂，

现已鉴定的成分有几十种，除含有大量的薄荷醇

（质量分数为8�9���9）外，尚有薄荷酮、薄荷酯、

蒎烯等�薄荷醇呈针状或棱柱状有规则的晶体，具

有纯正的薄荷香气，易升华，坠地有金属般的响声�

薄荷醇普遍用于医药行业，有驱风、消炎、镇痛等药

效�也可用于轻工、食品行业，如牙膏、口香糖、饮料

的加香等�

常规的从原油中分离薄荷醇的方法是冷冻结

晶法，即原油经过静置除水、粗脑提取（冻析）、脱

水、压滤、配料结晶、烘选、风凉、筛选、包装等过

程［�］�该方法的缺点有：（�）冷冻结晶的温度最低需

要����，冷冻时间长达��#，能耗太高；（�）一个

生产周期长达���#，生产率太低；（
）薄荷醇的得

率还不够高�

超临界流体萃取（"(:）技术是一项高新分离技

术�"(:常以���作为溶媒，具有如下优点：���属

于人体内源性物质，无毒；常温操作不会导致热敏

性物质的劣化和易挥发组分的回收率低；���价

廉、不燃、易得�"(:技术已被广泛地应用于香精香
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料的萃取与目标组分的提纯［�］�作者选择超临界

���萃取技术来研究薄荷醇的分离提纯�

� 材料与方法

��� 材料

薄荷原油，南通薄荷油厂生产；���，购自镇江

氧气厂�

��� 装置

萃取装置为自制，如图�所示�

图� 超临界萃取装置
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��� 试验方法

首先将薄荷原油装入萃取釜，然后打开���钢

瓶，让���经过滤器进入隔膜式压缩机，加压至需

要的压力后被送入缓冲罐，由缓冲罐经压力调节阀

进入预热器����被预热至工作温度，保温进入萃

取釜进行萃取�溶有萃取物的���从萃取釜出来经

由减压阀减至常压，���失去溶解能力，在采样瓶

中释放出萃取物�随后���从收集瓶中逸出，经过

累加流量计放空�萃取压力拟定为�������，温度

拟定为		�
���薄荷醇含量的分析方法采用文

献［�］介绍的方法�

� 结果与讨论

��� 萃取压力对提纯效果的影响

萃取压力是影响提纯效果的关键�从表�所示

的实验结果可以看出，压力为�����时，萃余物中

薄荷醇的含量明显小于压力为
�����时的情况，

这说明压力太大时，相当一部分的薄荷醇也会随薄

荷酮和薄荷酯一起被萃取出来，从而影响提纯效

果�压力为����时，萃余物中薄荷醇的含量和收

率都很高，但因压力过小，薄荷酮和薄荷酯被萃取

的速率也大大降低，致使提纯效率很低�从图�可

以看出，萃取压力为����的萃取速率远远小于萃

取压力为
�����的情况�因此，恰当的压力值可

在
���������之间确定�

图� 压力对萃取速率的影响
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为了进一步确定萃取压力，作者进行了程序降

压实验�在操作条件及原料不改变的情况下，压力

以��	���的梯度从
�	���降到�������从图

�所示的实验结果可知，曲线的拐点出现在
��

���处�在萃取�����的时段内，
�����时的萃

取量是��
���时的�倍�所以萃取压力应选
��

���左右�在确定了萃取压力的值后，为使原料中

的薄荷醇能得到充分的回收，可以以萃取物为原

料，再进行一次或多次萃取�

图� 萃取压力的确定
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��� 萃取温度对提纯效果的影响

香料类物质在超临界���中的溶解度一般受

温度的影响较大�作者研究了压力基本不变的情况

下，		，��，
��三个温度条件下对实验结果的影

响，实验结果分别示于表�和图	�由表�可以看

出，温度对提纯效果的影响不很明显，但对萃取速

率影响较大�由图	可知，在实验选择的参数范围

内，温度愈低，萃取速率愈大�因此萃取温度可选	�

�左右�

�
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表� 薄荷醇超临界���提纯的试验结果
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序号
原料质量／

�

萃取条件

压力／

���

温度／

�

萃 余 物

游离醇

质量分数／�

结合醇

质量分数／�

总醇

质量分数／�

薄荷醇

收率／�
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图� 温度对萃取速率的影响
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�	� ������萃取对结晶效果的影响

为了考察�����
萃取对结晶效果的影响，对

萃取物、萃余物和原料的结晶效果分别进行了观

察	实验是在冬季进行的，室温为��，水温为�

�	在此条件下，以上三者的结晶效果有明显的区

别	所有实验的萃余物在室温就有结晶析出，在水

浴中（��）结晶成网，倒置盛放萃余物的容量瓶，萃

余物不会流动	而且薄荷醇的含量愈高，晶体量愈

多	结晶体就是薄荷醇，实验也证明薄荷醇在���

��
中的溶解度小于薄荷酮和薄荷酯，与推算结果

一致	萃取物在室温下一直未发现结晶，在�
��

下冷冻
��仍清澈透亮	原料在室温下���会有

部分结晶析出	所以结晶体的生成与薄荷醇的含量

有密切的关系	当薄荷醇质量分数在���时，结晶

的速率将会远远大于薄荷醇质量分数为�
�时的

情况	

� 结 语

采用超临界��
萃取技术对薄荷原油中薄荷

醇进行提纯，较好的萃取参数为压力�	���	�

���、温度������	为了提高薄荷醇的收率，可对

萃取物进行反复萃取	结晶实验证明，薄荷油中薄

荷醇纯度的提高，可缩短结晶所需的时间	所以，该

方法对于通过冷冻结晶生产薄荷醇的工艺而言，可

大大地提高结晶效率，降低生产成本	作者建议完

整的将薄荷原油加工成薄荷醇（其残余物为薄荷素

油）的工艺为：

薄荷原油 � 静置除水 � 超临界��
萃取 �

粗醇提取 � 脱水 � 压滤 � 配料结晶 � 烘选 �

风凉 � 筛选 � 包装

参考文献

［�］陆生椿	超临界��
萃取技术在香料上的应用［�］	四川日化，����，�（
）：�����

［
］何坚，孙保国	香精化学与工艺学———天然、合成、调合香料［�］	北京：化学工业出版社，����	

（责任编辑：朱明）

�� 无 锡 轻 工 大 学 学 报 第��卷

万方数据


