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用大孔树脂层析法和水提法
分离金银花中的致香组分
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摘要：结合水提法和大孔树脂层析法对金银花进行提取分离，通过单因素试验，确定了最佳水提工

艺，即料液比１∶９，提取温度９０℃，提取次数２次；并采用气相色谱／质谱仪联用对此金银致香组分
进行分析，共鉴定出３８种成分，主要含有芳樟醇、棕榈酸甲酯、棕榈酸乙酯、十八酸乙酯、８，１１－十八
碳二烯酸甲酯、亚油酸乙酯、亚麻酸甲酯、亚麻酸乙酯、棕榈酸、油酸、亚油酸、（Ｚ，Ｚ，Ｚ）－９，１２，１５－
十八碳三烯－１－醇等．将此致香组分０．０５％添加于卷烟中，具有丰富烟香、增加清香香韵、掩盖卷
烟杂气、柔和烟气等作用．
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０　引言
金银花为忍冬科植物忍冬（Ｌｏｎｉｃｅｒａｊａｐｏｎｉｃａ

Ｔｈｕｎｂ）的干燥花蕾或带初开的花，具有清热解毒、
疏散风热等疗效［１］，除主要应用在医药行业外，还

广泛应用在保健食品、香料、化妆品等行业［２］．目
前，对金银花的研究主要集中在挥发性成分的提取

及总黄酮化学物质的萃取方面．文献［３－４］使用
ＣＯ２超临界萃取方法进行金银花挥发油的提取；文
献［５－７］采用同时蒸馏萃取技术从金银花中得到
挥发性提取物；吕大树等［８］以正己烷作为提取剂，

使用闪式提取法制备金银花挥发油，并对工艺优化

进行了研究；许永等［９］使用加速溶剂萃取法和索氏

提取法提取金银花醇膏，并对其中的黄酮含量进行

了对比分析．这些研究以金银花中挥发性成分及醇
溶性成分为研究目标，但未对金银花中的水溶性成

分及其在卷烟中的应用进行研究．本文拟从金银花
的水溶性初提物中分离制备适于卷烟加香的致香

组分，以期为金银花的深入开发研究和更好地应用

于卷烟制备提供一定的参考和思路．

１　实验
１．１　材料、试剂与仪器

材料：金银花（干品，产地河南），购于广州市清

平药材市场；未加香加料烟丝叶组，广东中烟提供．
试剂：去离子水，华芳烟用香料有限公司制；乙

醇（食用级），广西贵港丹化酒精有限公司产．
仪器：中药粉碎机，温岭市曙光机械厂产；５Ｌ圆

底烧瓶、蛇形冷凝管，蜀牛公司产；水浴锅、Ｒ５０２Ｂ
型旋转蒸发器、ＳＨＢ—３型循环水真空泵，上海申生
科技有限公司产；ＬＸＪ—ⅡＢ型离心机，上海安亭科
学仪器厂产；玻璃层析柱（直径６ｃｍ，高１００ｃｍ）；气
质联用仪，安捷伦６８９０—５９７３．
１．２　金银花水提液中致香组分制备工艺

取金银花４００ｇ，经中药粉碎机粉碎后置于５Ｌ
圆底烧瓶中，按照一定的料液比、提取温度和提取

次数在热水浴锅中回流浸提数次，合并提取液．将
水提液进行离心，离心后的上清液收集合并，得到

金银花供试液，将供试液平均分开，其中一半直接

减压浓缩，得到金银花水提物；另一半供试液进行

大孔树脂柱吸附并洗脱，将洗脱液减压浓缩，得到

金银花水提液中的致香组分，在浓缩的过程中调整

金银花致香组分与金银花水提物的相对密度使之

相同，误差范围为０．００５～０．００７．

１．３　金银花提取工艺优化试验
在传统水提法对金银花提取的过程中，确定了

料液比、提取温度、提取次数３个影响因素，在固定
其他工艺参数的情况下，进行对比试验，以分析研

究不同的提取工艺参数对最终得到的金银花水提

液中致香组分得率的影响，进而确定最佳提取工艺．
１．４　金银花供试液大孔树脂层析条件

经过对不同大孔树脂吸附材料的初步对比试验

研究，确定大孔树脂层析的工艺条件为：使用ＨＰＤ—
６００大孔树脂作为固定相，湿法装柱，在吸附之前，使
用９５％的乙醇浸泡树脂４８ｈ，后用大量的去离子水洗
尽乙醇；在金银花供试液的吸附过程中，控制吸附流

速为２５～３０ｍＬ／ｍｉｎ，待吸附结束之后，用２Ｌ的去离
子水继续上柱，清洗柱体；以２．５Ｌ９５％的乙醇作为
洗脱剂，洗脱流速控制在２０ｍＬ／ｍｉｎ左右．
１．５　ＧＳ－ＭＳ测定条件

安捷伦６８９０—５９７３气质联用仪，ＩＮＮＯＷＡＸ石
英毛细管柱（３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ）．

色谱条件：载气Ｎ２；进样口温度２４０℃；程序升
温，起始温度６０℃，以２℃／ｍｉｎ升至２４０℃，保持
２０ｍｉｎ；分流进样，分流比１∶１；流速１．０ｍＬ／ｍｉｎ；进
样量１μＬ．

质谱条件：ＥＩ离子源 ７０ｅＶ；离子源温度
２００℃；倍增电压０．７ｋＶ；扫描范围４０～４００ａｕｍ；
利用ＮＩＳＴ０５和Ｗｉｌｅｙ２７５双库检索．
１．６　金银花水提液中致香组分和金银花水提物的
卷烟加香对比应用

　　将金银花水提物和金银花水提液中致香组分
以７０％乙醇稀释，分别喷加于未加香加料的烟丝叶
组上，将２组烟丝叶组分别卷制成烟支，并在相对湿
度（６０±２）％、温度（２２±１）℃的环境下平衡４８ｈ，
然后请１０人评吸小组进行感官评价．

２　结果与讨论
２．１　金银花水提工艺参数的确定

经过对金银花水提工艺中３个因素进行单因素
实验，并分析讨论各因素对金银花水提液中致香组

分得率的影响，最终确立了最优的水提取工艺条件．
料液比对金银花水提液中致香组分得率的影

响如图１所示．由图１可以看出，随着料液比的增
加，金银花水提液中致香组分的最终得率也在增

加．料液比 ＞９倍体积比之后，得率趋于平缓，故选
择金银花提取的适宜料液比为９倍体积比，此时致
香组分的最终得率为１３．２９％．
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图１　料液比对金银花水提液中
致香组分得率的影响

提取温度对金银花水提液中致香组分得率的

影响如图２所示．由图２可以看出，随着提取温度的
增加，金银花水提液中致香组分的最终得率也在增

加．在提取温度＞９０℃以后，得率趋于平缓，故选择
金银花提取的适宜温度为９０℃，此时致香组分的最
终得率为１３．３４％．

图２　提取温度对金银花水提液中
致香组分得率的影响

提取次数对金银花水提液中致香组分得率的

影响如图３所示．由图３可以看出，随着提取次数的
增加，金银花水提液中致香组分的最终得率也在增

加．在２次提取次数以后，得率虽然还有上升趋势，
但趋势较缓，而且从降低能耗及成本的角度考虑，

应选择金银花提取次数２次，此时致香组分的最终
得率为１３．１４％．通过对提取料液比、提取温度、提
取次数对金银花水提液中致香组分得率的影响的

研究，可以得出最佳的提取工艺条件：金银花与水

的投料体积比为１∶９，提取温度为９０℃，提取次数
为２次，在此条件下得到的金银花水提液中致香组
分的最终得率达到１３．５３％．

图３　提取次数对金银花水提液中
致香组分得率的影响

２．２　金银花水提液中致香组分的化学成分分析
按照前述分析方法进行金银花水提液中致香

组分的 ＧＣ／ＭＳ分析，最终鉴定出 ３８种化学成分
（见表１）．

表１　金银花水提液中致香组分化学成分分析结果

序
号

保留时
间／ｍｉｎ 化学成分

相对含
量／％

相似
度／％

１ ６．４０２５ ２－甲基丁酸 ０．０２９５ ９８
２ ６．５９５４ 糠醛 ０．０５９５ ９７
３ ２１．４８１８ １－己醇 ０．０４０２ ９４
４ ２１．５５７９ 芳樟醇氧化物 ０．０１６４ ９１
５ ２５．９８８８ 芳樟醇 ５．５３３４ ９８
６ ３５．２３６３ 月桂酸乙酯 ０．０２１３ ９３
７ ３６．２１５９ 苯甲醇 ０．０７５８ ９２
８ ３７．８３４９ 苯乙醇 ０．０４４ ９３
９ ４３．１２８６ 肉豆蔻酸甲酯 ０．０３３２ ９１
１０ ４５．０８７８ 肉豆蔻酸乙酯 ０．１３５３ ９２
１１ ５２．５６３９ 棕榈酸甲酯 １．２７２６ ９３
１２ ５３．１１２１ ２－十七烷酮 ０．０６０５ ９０
１３ ５４．４５２０ 棕榈酸乙酯 ５．４３０２ ９１
１４ ５４．８９８６ ２－乙基环己酮 ０．０５５４ ９０
１５ ５５．７７１６ ３－羟基丁酸乙酯 ０．０２３７ ９３
１６ ５６．７０５５ 二十烷 ０．０４７８ ８９
１７ ５８．６４４３ 正十七烷酸乙酯 ０．０７８８ ９１
１８ ６１．２９３７ 硬脂酸甲酯 ０．１７９２ ９６
１９ ６１．６３８８ 苯甲酸 ０．０６６３ ９８
２０ ６１．９３３２ 油酸甲酯 ０．２５１７ ９５
２１ ６２．８９７６ 十八酸乙酯 １．０７５５ ９１
２２ ６３．４６０９ 十八烯酸乙酯 ０．６６７３ ９３
２３ ６３．８２１３ ８，１１－十八碳二烯酸甲酯 １．７１３７ ９４
２４ ６４．３５９３ 月桂酸 ０．１５７２ ９６
２５ ６５．３３３８ 亚油酸乙酯 ３．３４２８ ９７
２６ ６６．３８４４ 亚麻酸甲酯 １．１８ ９５
２７ ６６．９４７８ 苯乙酸 ０．１５４３ ９３
２８ ６７．８７６６ 亚麻酸乙酯 ３．８２ ９０
２９ ６８．９８３１ 植醇 ０．８２６７ ９９
３０ ６９．４４４９ 二十酸甲酯 ０．１１０６ ９１
３１ ７２．１１９７ 肉豆蔻酸 ０．５４５４ ９３
３２ ７５．８０４５ 正十五酸 ０．２０３ ９４
３３ ７７．０９３６ 肉桂酸 ０．２７９ ９６
３４ ７９．６８７２ 棕榈酸 ２０．２２４６ ９７
３５ ８６．５７４６ 硬脂酸 ３．５７７６ ９２
３６ ８７．４２７３ 油酸 ３．００４６ ９３

３７ ８９．２４４３ 亚油酸 （Ｚ，Ｚ）－９，１２－
Ｏｃｔａｄｅｃａｄｉｅｎｏｉｃａｃｉｄ １３．５５８５ ９４

３８ ９１．４０６５ （Ｚ，Ｚ，Ｚ）－９，１２，１５－
十八碳三烯－１－醇 １４．２８７ ９８
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对金银花水提液中致香组分进行分析共检索

得到３８种成分，占总峰面积的８２．１８２６％．主要化
学成分有芳樟醇 （５．５３３４％）、棕榈酸甲酯
（１．２７２６％）、棕榈酸乙酯（５．４３０２％）、十八酸乙酯
（１．０７５５％）、８，１１－十 八 碳 二 烯 酸 甲 酯
（１．７１３７％）、亚油酸乙酯（３．３４２８％）、亚麻酸甲酯
（１．１８％）、亚 麻 酸 乙 酯 （３．８２％）、棕 榈 酸
（２０．２２４６％ ）、硬 脂 酸 （３．５７７６％ ）、油 酸

（１４．２８７％）、亚油酸（１３．５５８５％）、（Ｚ，Ｚ，Ｚ）－９，
１２，１５－十八碳三烯－１－醇（３．００４６％）．
２．３　金银花水提液中致香组分和金银花水提物的
卷烟感官评价

　　将金银花水提液中致香组分和金银花水提物
用７０％乙醇溶解，按照不同的用量喷洒到空白烟丝
叶组中，卷成烟支，进行评吸，结果见表２．

表２　金银花水提液中致香组分和
金银花水提物应用于卷烟的评吸效果

用
量％

评吸结果

金银花水提物 金银花水提液中致香组分

０ 香气质中，香气浓度中等，杂气稍有，刺激性稍有，
余味尚舒适

０．０２
烟气浓郁，香气量微有提
升，杂气稍有，刺激微有，
余味尚舒适

烟气柔和，香气量有所
增加，烟香提升，刺激微
有，杂气微有，余味较
舒适

０．０５
烟气稍显粗犷，清香、药
草香韵明显，协调性稍有
降低，余味较舒适

烟气细腻，香气质提高，
香气丰富，清甜 香韵明
显，刺激、杂气较少，余
味舒适

０．０８
烟气稍显粗糙，香气量
高，协调性较差，烟香被
压抑，余味尚舒适

烟气饱满，香气量较高，
烟气微粗，刺激微有，杂
气较少，余味较舒适

由表２可知，在进行卷烟感官评价其应用效果
的过程中，金银花水提液中致香物相比金银花水提

物在卷烟中效果更好，有效地规避了金银花水提物

易带来的烟气粗糙和掩盖烟香的缺点，具有协调烟

香、明显提升卷烟香气质和改善吃味等功效；金银

花水提液中致香组分在卷烟中的添加量为０．０５％
时对卷烟的品质提升较为明显，可起到丰富烟香、

赋予卷烟清甜香韵、细腻烟气和改善吃味等作用．

３　结论

本文利用水提法和大孔树脂层析法对金银花

中的致香成分进行分离提取，通过单因素试验，确

定了最佳水提工艺，即料液比１∶９，提取温度９０℃，
提取次数２次；并使用气相色谱质谱联用仪对制备
得到的金银花水提液中致香组分进行了定性、定量

分析，将金银花水提液中致香组分０．０５％应用于未
加香加料烟丝叶组中，得到了良好的应用效果．此
项研究不仅开发出一种效果良好、天然无害的烟用

添加剂，更为天然烟用香料的制备创新出一种易于

产业化、成本较低和安全的工艺路线，为更好地开

发利用金银花和其他类似的天然植物提供了一定

的技术参考，进一步提升了天然植物在卷烟应用中

的价值和使用范围．
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