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摘　要

　　为了提高桂花提取物的质量，采用膜分离技术对其进行分离纯化，应用液质分析对所得到的产品进行成分分析，并通过
对这些产品进行评吸，分析化学成分和烟用效果之间的关系。结果表明，膜分离技术在保留桂花提取物原有特色香味的同
时，可以有效去除对烟气感官质量有负面影响的大分子物质，达到提高桂花提取物质量的目的。纯化后桂花提取物的主要成
分为有机酸类和多糖类化合物。添加在卷烟中，有改善口感、柔和烟气的积极作用。
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　　各种天然植物（包括中草药）的花、果实、根、
茎、叶都是重要的香原料来源，因此，天然烟用提取
物凭借其源自天然、各有效成分比例协调、绿色、环
保、降害等显著特点，在烟草行业中的应用越来越
广泛［１－３］。随着国家局“中式卷烟”和“调香工程”战
略的实施，湖北中烟围绕打造低焦低害卷烟的目
标，缔造淡雅香品类，开创了淡雅香风格卷烟的先
河，对丰富中式卷烟品牌具有奠基性意义。而淡雅
香是由天然本草提取物与醇和的烟草本香相互辉

映而体现的。由此可见，在中式卷烟核心技术的形
成中，天然烟用提取物的作用将会越来越重要。
膜分离技术是一门新兴的高科技技术。它是

以选择性透过膜为分离介质，当膜两侧存在某种推
动力（如压力差、浓度差、电位差等）时，原料侧组分
选择性地透过膜，以达到分离、提纯的目的。膜分
离具有如下特点：①可在常温及低压下进行分离，
因而能耗低，约为蒸发法或冷冻法的１／５～１／１０；②
设备体积小，结构简单，占地面积小；③分离过程只
是简单的加压输送流体，工艺流程简单，易于操作
管理；④物质在浓缩分离过程中不发生相的变化，
因而适合于保味和热敏性物质的处理；⑤能将不同
分子量的物质分级。由于膜分离技术兼有分离、浓
缩、纯化和精制的功能，又有高效、节能、环保、分子
级过滤以及过程简单、易于自动化控制等特性，目
前已被广泛应用于各种工业化领域［４－５］。
本文采用膜分离技术对桂花提取物进行分离
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纯化，并通过评吸鉴定，找到最佳的膜分离工艺。
以确保在保留天然烟用提取物原有特色香味的同

时，去除其中影响烟气感官质量的蛋白质、果胶、纤
维素等大分子物质，获得高品质的提取物，达到提
高天然烟用提取物质量的目的。本研究对“淡雅
香”品类的丰富和提升具有积极的意义。

１　材料与方法
１．１　材料与仪器
桂花（湖北龙泰中药有限公司）；磷酸、无水硫

酸钠等（ＡＲ，国药集团化学试剂有限公司）；二氯甲
烷（色谱纯，国药集团化学试剂有限公司）；牛血清
蛋白（ＢＳＡ）；考马斯亮兰Ｇ－２５０染料试剂（杭州新锐
生物工程有限公司）；１０元空白卷烟叶组（武汉卷烟
厂）。
膜分离设备（湖北工业大学膜技术研究所）；

ＦＩＮＮＩＧＡＮ　ＬＣ－ＭＳ／ＭＳ 液质联用仪，配备 ＴＳＱ
Ｑｕａｎｔｕｍ三级四极杆质谱仪、Ｓｕｒｖｅｙｏｒ自动进样
器、Ｓｕｒｖｅｙｏｒ液相泵、电喷雾离子源、Ｘｃａｌｉｂｕｒ液质
联用分析软件、Ｑｕａｎｔｕｍ　Ｔｕｎｅ　Ｍａｓｔｅｒ质谱分析软
件（美国Ｔｈｅｒｍｏ　Ｅｌｅｃｔｒｏｎ公司）；分光光度计（上海
精密仪器仪表有限公司）；数显电热恒温干燥箱（武
汉鼎立烘箱炉业有限公司）；旋转蒸发器ＲＥ－５ＩＡＡ
（上海亚荣生化仪器厂）；ＳＨＺ－Ｄ循环式真空泵（巩
义市予华仪器有限公司）；数显恒温水浴锅 ＨＨ－６
（常州澳华仪器有限公司）；电热套（巩义市予华仪
器有限公司）；冰箱（博西华家用电器有限公司）。

１．２　方法
１．２．１　桂花提取物及其膜分离产品的制备
选用５　ｋｇ桂花，加入５０　Ｌ９５％乙醇回流提取

２　ｈ，提取两次，合并两次提取液，静置过夜，取上清
液，冷却后用５００目滤布过滤得到桂花滤液，在
６０℃下减压浓缩成２５　ｋｇ，得到桂花提取物Ⅰ。
将所得到的桂花提取物Ⅰ加入１倍量（质量比）

的水，搅拌均匀后，经过孔径为２０　ｎｍ的陶瓷膜元
件进行分离除杂，除杂完成后，得到桂花一级膜滤
液和未通过膜的桂花一级浓缩液。
将所得到的桂花一级膜滤液经过截留分子量

为１０　ｋＤａ的卷式膜元件进行分离除杂，除杂完成
后，得到桂花二级膜滤液和未通过膜的桂花二级浓
缩液。

１．２．２　蛋白质的测定
蛋白质的测定采用考马斯亮兰法，具体步骤

如下。
溶液的配制：
（１）采用牛血清蛋白（ＢＳＡ），配制成１．０ｍｇ／ｍＬ和

０．１　ｍｇ／ｍＬ的标准蛋白质溶液。
（２）称取１００　ｍｇ考马斯亮兰Ｇ－２５０染料，溶于

５０　ｍＬ９５％的乙醇后，再加入１２０　ｍＬ８５％的磷酸，
用水稀释至１　Ｌ。得到考马斯亮兰 Ｇ－２５０染料
试剂。
标准曲线的测定：取６支试管，按顺序分别加入

样品、水和试剂，即用１．０ｍｇ／ｍＬ的标准蛋白质溶
液向试管分别加入：０．０１、０．０２、０．０４、０．０６、０．０８、

０．１　ｍＬ，然后用无离子水补充到０．１　ｍＬ。最后各
试管中分别加入５．０ｍＬ考马斯亮兰Ｇ－２５０试剂，
混合均匀。
加完试剂２～５　ｍｉｎ后，即可开始用比色皿，在

分光光度计上测定各样品在５９５　ｎｍ处的吸光度值
Ａ５９５。空白为０．１　ｍＬ　Ｈ２Ｏ加５．０ｍＬ考马斯亮兰
Ｇ－２５０试剂。用标准蛋白质量（ｍｇ）为横坐标，用吸
光度值Ａ５９５为纵坐标，作图，即得到一条标准曲线。
最后，取０．１　ｍＬ待测样品加入空白试管中，加

５．０ｍＬ考马斯亮兰 Ｇ－２５０试剂。加完试剂２～
５　ｍｉｎ后，即可开始用比色皿，在分光光度计上测定
待测样品在５９５　ｎｍ处的光吸收值。空白为０．１　ｍＬ
Ｈ２Ｏ加５．０ｍＬ考马斯亮兰Ｇ－２５０试剂。由上述标
准曲线，根据测出的待测样品的光吸收值，即可查
出待测样品的蛋白质含量。

１．２．３　果胶的测定
果胶的测定采用中华人民共和国农牧渔业部

标准ＮＹ８２．１１－１９８８，具体步骤如下。
溶液的配制：
（１）称取２　ｇ氢氧化钠，溶解于水中，稀释至

５０　ｍＬ，得到１　Ｍ氢氧化钠溶液。
（２）准确称取半乳糖醛酸１００　ｍｇ，溶解于水中，

加入０．５　ｍＬ１Ｍ氢氧化钠溶液，并定容至１００　ｍＬ，
混匀。得到１　ｍｇ／ｍＬ的半乳糖醛酸原液。

（３）称取０．１　ｇ咔唑，溶于无水乙醇后，稀释至
１００　ｍＬ。得到０．１％咔唑乙醇溶液。
标准曲线的测定：
移取上述半乳糖醛酸原液１．０、２．０、３．０、４．０、

５．０、６．０、７．０、８．０ｍＬ，分别注入１００　ｍＬ容量瓶中，
稀释至刻度，即得一组浓度为１０、２０、３０、４０、５０、６０、

７０μｇ／ｍＬ的半乳糖醛酸标准溶液。
取大试管（２５×２００　ｍｍ），吸移入１　ｍＬ上述配

制的一组半乳糖醛酸标准溶液，加入０．５　ｍＬ０．１％
咔唑乙醇溶液，不断摇动试管，再加入６　ｍＬ浓硫
酸。立刻将试管放入８５℃水浴里保持５　ｍｉｎ，再使
之冷却１５　ｍｉｎ。然后立刻用分光光度计在５２５　ｎｍ
波长处，用２　ｃｍ比色皿测量吸光值。空白为１　ｍＬ
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Ｈ２Ｏ加０．５　ｍＬ　０．１％咔唑乙醇溶液和６　ｍＬ浓
硫酸。
以测得的吸光值为纵坐标，每毫升标准溶液中

的半乳糖醛酸的含量为横坐标，作图，即得到一条
标准曲线。
果胶的测定：
（１）果胶的沉淀
将１５　ｍＬ天然烟用提取物置于５０　ｍＬ刻度离

心管中，加入９５％热（７５℃）乙醇溶液２５　ｍＬ，在
８５℃水浴中加热１０　ｍｉｎ，充分搅拌。再加９５％乙
醇使总体接近５０　ｍＬ，离心１５　ｍｉｎ，弃去上清液。在
８５℃水浴上再用６３％乙醇洗涤沉淀。离心分离，
弃去上清液。

（２）果胶总量提取液的制备
将按照上述方法制备出的果胶沉淀，全部洗入

１００　ｍＬ容量瓶中。加入５　ｍＬ１　Ｍ 氢氧化钠溶液，
用水稀释至刻度，混匀。至少放置１５　ｍｉｎ，并不时
摇荡。过滤后，滤液用于比色测定。

（３）取大试管（２５×２００　ｍｍ），吸移入１　ｍＬ待

测样品滤液，加入０．５　ｍＬ０．１％咔唑乙醇溶液，并
产生白色絮状沉淀，不断摇动试管，再加入６　ｍＬ浓
硫酸。立刻将试管放入８５℃水浴里５　ｍｉｎ，再使之
冷却１５　ｍｉｎ。然后立刻用分光光度计在５２５　ｎｍ波
长处，用２　ｃｍ 比色皿测量吸光值。空白为１　ｍＬ
Ｈ２Ｏ加０．５　ｍＬ　０．１％咔唑乙醇溶液和６　ｍＬ浓
硫酸。
由上述标准曲线，根据测出的待测样品的光吸

收值，即可查出待测样品的果胶含量。

１．２．４　卷烟加料及评吸方法
准确称取普通烟草浸膏和特色烟草浸膏各

０．０４　ｇ加水至１．６０　ｇ，均匀喷洒于４０．００ｇ　１０元空
白卷烟叶组；在封口袋中密封后，于烘箱中８０℃下
烘３０　ｍｉｎ；取出后将加料后的卷烟叶组卷制成烟支
给专业评吸人员评吸。评吸打分参照郑州烟草院
单体／香精作用评价原始记录表。表中每一评分项
目的分值从１．０到５．０，每０．５分一个档次。评吸
时对每一项进行打分。打分标准说明如表１所示。

表１　香精评分表

分数
香气特征 烟气特征 口感特征

香气质 香气量 杂气 透发性 劲头 浓度 细腻柔和程度 刺激程度 干燥程度 回甜 余味

１ 差 少 重 沉闷 小 小 粗糙 大 强 苦 差

２ 较差 较少 较重 较沉闷 较小 较小 较粗糙 较大 较强 较苦 较差

３ 中等 中等 有 中等 中等 中等 中等 中等 中等 中等 中等

４ 较好 较足 微有 较透发 较大 较大 较细腻柔和 较小 较弱 较甜 较干净舒适

５ 好 充足 无 透发 大 大 细腻柔和 小 弱 甜 干净舒适

１．２．５　液质分析方法
采用自动进样器直接进样；正、负离子方式检

测；采用全扫描一级质谱（Ｆｕｌｌ　ｓｃａｎ）、全扫描二级
质谱（Ｆｕｌｌ　ｓｃａｎ　ＭＳ２）等方式进行测定；仪器自动
优化的二级相对碰撞能量均为３０％。ＥＳＩ离子源；
扫描范围ｍ／ｚ５０～１　０００；离子源喷射电压４．５　ｋＶ；
毛细管电压２１　Ｖ；毛细管温度１７５℃；氮气流速４０
个单位。

２　结果与讨论
２．１　桂花提取物的膜分离试验
考虑到在膜分离过程中需要保持天然烟用提

取物的香气成分，本文的膜分离试验设计在低温
（３０～４０℃）下进行。该试验相关的数据列于表２。
由表２可知，根据１．２．１方法所述，用９５％乙

醇回流提取桂花，得到桂花提取物Ⅰ２５　ｋｇ。加入１
倍量（质量比）水后，使用两组膜元件对其进行分离
除杂，产率分别为６３．２０％和５８．５４％，这样的产率

是具有工业化生产价值的。并且，两次分离的进膜
和出膜压力均在０．２～０．７　ＭＰａ之间，也是可以实
现工业化生产的。

表２　桂花提取物的膜分离试验

桂花提取物Ⅰ 桂花一级膜滤液

膜元件 陶瓷膜 卷式膜

投料／ｋｇ　 ５０．０　 ３１．６

工作时间／ｍｉｎ　 ２６５　 ４５

工作温度／℃ ３０～４０　 ３０～４０

进膜压力／ＭＰａ　 ０．２　 ０．２

出膜压力／ＭＰａ　 ０．７　 ０．６

过滤速度／（ｋｇ／ｈ·支） ７．２　 ２５．０

出料／ｋｇ　 ３１．６　 １８．５

产率／％ ６３．２０　 ５８．５４

２．２　桂花提取物膜分离样品的蛋白质和果胶含量
的测定
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桂花提取物首先采用膜孔径为２０　ｎｍ的陶瓷
膜元件。该元件属于超滤范围，截留分子量为４０万
左右，因此可以截留大分子的蛋白质、果胶等物质。
而截留分子量为１０　ｋＤａ的卷式膜元件，可以截留分
子量大于１万的大分子物质。因此，本文对提取物
各级滤液和浓缩液的蛋白质和果胶浓度进行了检

测，结果列于表３。
表３　桂花提取物膜分离样品的蛋白质和果胶含量
样品名称 蛋白质浓度／（ｍｇ／Ｌ）果胶浓度／（μｇ／Ｌ）

桂花提取物Ⅰ ３０．６６　 ６９．４７
桂花一级浓缩液 １２．６０　 ５１．１３
桂花一级滤液 ４．０１　 ２６．００
桂花二级浓缩液 ７．８２　 ４５．１６
桂花二级滤液 １．５９　 ２３．０７

由表３可以看出，未分离桂花提取物Ⅰ的蛋白质

浓度和果胶浓度分别为３０．６６　ｍｇ／Ｌ和６９．４７μｇ／Ｌ，
经陶瓷膜过滤后，滤液浓度分别为４．０１　ｍｇ／Ｌ和
２６．００μｇ／Ｌ，经卷式膜过滤后，滤液浓度仅为１．５９
ｍｇ／Ｌ和２３．０７μｇ／Ｌ。由此可见，膜孔径为２０　ｎｍ的
陶瓷膜元件和截留分子量为１０　ｋＤａ的卷式膜元件可
以除去提取物中绝大部分的蛋白质和果胶。

２．３　桂花提取物膜分离样品的感官评吸
桂花提取物和经两级膜分离所得到的一级、二

级滤液在１０元价位空白卷烟叶组中进行加料的感
官评吸结果见表４。从表４可知，桂花提取物Ⅰ、桂
花一级滤液和桂花二级滤液用于１０元价位空白卷
烟叶组进行的卷烟加料评吸比较，在增加香气、甜
润烟气方面，三者的加料效果为：二级滤液最佳，一
级滤液次之，提取物Ⅰ最差。

表４　桂花提取物膜分离样品的感官评吸结果

样品
香气特征／分 烟气特征／分 口感特征／分

香气质 香气量 杂气 透发性 劲头 浓度 细腻柔和程度 刺激程度 干燥程度 回甜 余味

空白卷烟 ３．５　 ３．５　 ３．５　 ３．５　 ３．５　 ３．５　 ３．５　 ３．５　 ３．０　 ３．５　 ３．５

桂花提取物Ⅰ ４．０　 ３．５　 ３．５　 ３．５　 ３．５　 ３．５　 ３．５　 ２．５　 ３．０　 ４．０　 ２．５

桂花一级滤液 ４．０　 ３．５　 ３．５　 ３．５　 ３．５　 ３．５　 ４．０　 ３．５　 ３．５　 ４．０　 ３．５

桂花二级滤液 ４．０　 ３．５　 ３．５　 ４．０　 ３．５　 ３．５　 ４．５　 ３．５　 ３．５　 ４．５　 ４．０

图１　桂花二级滤液液质分析谱图
ａ：正离子全扫描一级质谱；ｂ：负离子全扫描一级质谱；ｃ：全扫描ｍ／ｚ１６１二级质谱
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２．４　桂花提取物最佳膜分离样品的液质分析
根据以上评吸结果，本文对桂花二级滤液进行

成分分析，采用液质联用，自动进样器直接进样；
正、负离子方式检测；全扫描一级质谱（Ｆｕｌｌ　ｓｃａｎ）、
全扫描二级质谱（Ｆｕｌｌ　ｓｃａｎ　ＭＳ２）等方式进行测定。

结果见表５。桂花二级滤液正、负离子全扫描一级
质谱及全扫描ｍ／ｚ１６１二级质谱列于图１。具体成
分分析列于表５。由表５可知，桂花二级滤液主要
含有黄酮类、醛酮类、糖苷类、氨基酸以及一些蛋白
质和果胶。

表５　桂花二级滤液的液质分析结果

样品名称
分析结果

名称 分子式 分子摩尔质量

桂花二级滤液

黄酮类

醛、酮类

糖苷类

山萘素 Ｃ１５Ｈ１０Ｏ６ ２８６．２３

槲皮素 Ｃ１５Ｈ１０Ｏ７ ３０２．２３

杨梅素 Ｃ１５Ｈ１０Ｏ８ ３１８．２４

儿茶素 Ｃ１５Ｈ１４Ｏ６ ２９０．１１

β－紫罗兰酮 Ｃ１３Ｈ２０Ｏ　 １９２．３３

香草醛 Ｃ８Ｈ８Ｏ８ １５２．１５

４－Ｏ－β－Ｄ－吡喃半乳糖基－４－Ｄ－呋喃果糖 Ｃ１２Ｈ２２Ｏ１１ ３４２．３０

槲皮素－３－半乳糖苷 Ｃ２１Ｈ２０Ｏ１２ ４６４．３７

１８种氨基酸

蛋白质

果胶

３　结论
本文采用膜分离技术对桂花提取物进行了分

离纯化处理，并对各级纯化产品进行了分析和烟用
评吸评价。分析表明，膜分离可以除去提取物中绝
大部分的蛋白质和果胶，提高了提取物的质量。
桂花提取物Ⅰ、桂花一级滤液和桂花二级滤液

用于１０元价位空白卷烟叶组进行的卷烟加料评吸
比较，在增加香气、甜润烟气方面，三者的加料效果
从高到低依次为二级滤液＞一级滤液＞提取物Ⅰ。
这主要是由于桂花中所含有的独特香气成分主要

为挥发性的黄酮类、醛、酮类物质，采用醇提取正是
希望得到这类分子量较小的物质，对卷烟香气产生
有益的作用。然而，桂花提取物Ⅰ是由醇回流而
得，其中除了黄酮类、醛、酮类物质外，还存在蛋白
质、果胶等给卷烟带来残留、刺激等不良影响的物
质。因此，当膜分离元件的孔径为２０　ｎｍ时，除去
了这些带来不良影响的大分子物质，产品的质量得
到改善。当膜分离元件的截留分子量为１０　ｋＤａ时，
可进一步除去这些大分子物质，使小分子的黄酮

类、醛、酮类物质得以富集，最终导致所得到的二级
滤液质量优于一级滤液。
总体而言，膜分离技术可以在保留天然烟用提

取物原有特色香味的同时，去除其中影响烟气感官
质量的大分子物质，获得高品质的提取物，达到提
高天然烟用提取物质量的目的。本研究为工业化
生产中获得高品质的天然烟用提取物提供了切实

可行的方法。

参考文献

［１］　欧阳文．实用烟用香精香料手册［Ｍ］．昆明：云南科技出版

社，１９９６．
［２］　ＤＷＯ　Ｌ．加香技术—料液和香精［Ｊ］．中国烟草学报，１９９９

（４）：１２－１５．
［３］　张悠金．烟用香精香料［Ｍ］．合肥：中国科学技术大学出版

社，１９９６．
［４］　时钧，袁权，高从堦，等．膜技术手册［Ｍ］．北京：化学工业出

版社，２００１．
［５］　任建新．膜分离技术及其应用［Ｍ］．北京：化学工业出版

社，２００２．

国内行业简讯

　　●据山东省经信委和轻工协会联合下发的《关于促进日用化学品行业发展的指导意见》，计划到２０１５年
山东省香料香精化妆品行业将实现销售收入５５亿元，年均增长１３％。

●北京天利海香精香料有限公司现已完成一期投资２亿元，生产规模３　０００吨（甲、乙基麦芽酚），二期
工程计划投资１亿元，两期工程全部完工后，年可创产值７亿元，税收５　０００万元。其现主产品甲、乙基麦芽
酚的产销量已占国内市场６０％、国际市场５０％。 （本刊讯）
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