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香料添加剂蒸馏萃取法对黑胡椒精油的优化与表征

Wondifraw Abate Abera
埃塞俄比亚 亚的斯亚贝巴 德布雷伯尔汉大学理工学院化学工程系

摘  要 : 黑胡椒籽油是从黑胡椒籽中提取的高浓度物质。该研究旨在利用胡椒籽作为化妆品和香水应用的油源，因为

胡椒籽价格低廉，在我国大量生长。它是一年生草本植物。种子的特征是 ; 干燥后的颜色是黑色的，我实验的颗粒

大小是 500,750 和 1000 微米。提取条件为 1 m，提取时间 30 ~ 250 min。这种种子产生一种无色、透明的芳香精油，

被用于生产几种化妆品和香水。采用蒸汽蒸馏法提取其种子，因为其转化效率高，且由于添加了香料的性质，必须

用于油的提取。蒸馏是在控制温度和压力下进行的。最佳提取温度分别为 105℃、127.5℃、150℃。在最佳工艺条件下，

油得率为 4.83%，最低得率为 1.67%。胡椒黑籽的特点是一种强烈的令人愉快的香气。这些油经常被用于化妆品和它

们的治疗或芳香特性，在广泛的选择产品，如食品和药品。化妆品出油是最费时费力的工序之一。化妆品成分主要

包括色素脂肪酸，油酸 22.94%，己酸 8.61%，辛酸 8.61%。该油的抗菌性能提高了 60%。用乙醇溶液 NaOH 滴定法

测定油的酸值为 5.3。柠檬油的加入使香气转化为良好的气味。化妆品在使用过程中均质稳定。
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Abstract: The black pepper seed oils (Piper nigrum) were highly concentrated substances extracted from seeds. The study 
aims to utilize the seed as a source of oil for cosmetics and perfume applications since the Piper nigrum seed is inexpensive 
and grows abundantly in our country. It is an annual herbaceous plant. The characteristics of the seed are; that the color is 
black after drying and the particle size for my experiment was 500,750, and 1000 micrometers. The conditions for extracting 
the seed were 1 m and 30-250 minutes. The seed produced a colorless, clear aromatic essential oil, which was used in the 
production of several cosmetics and perfumeries. The seeds were extracted by steam distillation because they had high 
conversion efficiency and necessarily for oil because of perfume properties addition. The distillation was carried out under 
controlled temperature and pressure. The optimum extraction temperature was 105°C, 127.5°C, 150°C. The oil yield was 
4.83% under the optimal conditions and the minimum yield was 1.67%. The characteristic of the Piper nigrum seed was a 
strong pleasant aroma. These oils were often used for their cosmetics and their therapeutic or odoriferous properties, in a wide 
selection of products such as foods and medicines. Cosmetics oil is one of the most time- and effort-consuming processes. 
The cosmetic composition mainly includes pigment fatty acids, oleic acid 22.94%, hexanoic acid, and octanoic acid 8.61%. 
The antibacterial properties of the oils were 60% higher efficiency. The acid value of the oil was 5.3 by using NaOH titration 
with ethanol solution. The aroma odor was changed into a good odor by the addition of Lemmon oil. Cosmetic products were 
homogeneous and stable during application.
Keywords: Piper nigrum seed; Composition; Temperature; Oleic acid; Yield

1. 简介

植物精油已广泛应用于食品、化妆品、保健和农业

等行业。精油是含有挥发性芳香族化合物的疏水液体，

通常通过不同的方法从植物组织中提取，如蒸汽蒸馏、

索氏提取和水蒸馏 [17]。

多种植物都含有高含量的可行油。这些植物是本地

作物植物，几乎在我国所有地区都不需要维护和生长 [18]。

大多数植物萃取精油都含有多种生物活性成分，如

酚类物质、类黄酮、萜烯和甾醇。这些成分的生物和抗

菌作用 [12] 已被评估。胡椒属胡椒科芳香植物。这种植
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物目前在热带地区种植 [9]。埃塞俄比亚是一个潜在的国

家，在化妆品生产中有丰富的精油资源。“精油”或“醚

油”是指从植物和动物身体中通过不同方法获得的挥发

油，从从香料中获得的精油中，例如 ; 辣椒油、肉桂油、

柠檬叶、丁香油、茴香、黑胡椒、橙子、生姜等。辣椒

籽油通常用于医药、制药、调味品、化妆品和香水 [2]。

黑胡椒油是挥发性的，芳香的，味道宜人的油，从种子

中获得。它在制药、食品、香水和化妆品中有很大的应用。

黑胡椒精油约占精油产量的 1.2 - 6.7%。挥发油成

分中的胡椒酰胺和橙花醇表现出杀虫活性。黑胡椒富含

矿物质、维生素和营养物质。100 克黑胡椒种子的化学

成分包括碳水化合物 66.5 克，蛋白质 10 克，脂肪 10.2 克，

以及相对高浓度的矿物质，如钙 (400 毫克 )，镁 (235.8- 

249.8 毫克 )，钾 (1200 毫克 )，磷 (160 毫克 )，以及较低

浓度的钠，铁和锌 [7]。这些矿物质是人类日常活动的基

本元素。此外，黑胡椒还含有大量的维生素，如维生素 C、

B1、B2 和 B3[8]。尼日利亚黑胡椒的单宁浓度为 2.11 至 2.80 

mg /100 g[1]。

黑胡椒由 37.4% 的碳水化合物，25.5% 的蛋白质，

23.6% 的纤维，4.7% 的水分，5.3% 的脂肪，以及矿物

质组成，包括 0.66% 的钾 (K)， 0.20% 的钙 (Ca)， 0.16%

的磷和 0.16% 的镁 (Mg)[3]。黑胡椒中的主要挥发性风味

化合物是萜烯，黑胡椒油中含有含氮化合物 [5]。从植物

中提取的精油具有抗真菌、抗菌、杀虫或抗病毒成分，

还被认为可以通过吸引昆虫来促进种子和花粉的传播。

精油由萜烯和芳香丙烷化合物分别从醋酸 - 甲丙酸途径

衍生而成。然而，精油成分会随着植物 [14] 的发育阶段

而变化。

该化妆品组合物主要包括色素、脂肪粘合剂和填充

物。香水产品在使用过程中必须均匀稳定 [10]。辣椒籽是

一种很好的化妆品精油来源。它在我国大量生长。种子

的物理性质，就像其他谷物和种子一样，对于服装香水

的应用，护肤，以及加工或决定产品 [6] 的行为是必不可

少的。

黑胡椒油也用于香水。但由于黑胡椒籽 [18] 的刚性结

构，提取黑胡椒油需要适当的方法。

黑胡椒精油含有芳香族聚丙烷化合物和萜烯，它们

是从菊苣酸和醋酸 - 甲丙酸途径获得的。( 黑胡椒 )，属

于天南星科，主要种植于热带和亚热带国家 [15]。

黑胡椒常用于农学、制药、食品和化妆品等不同领

域。黑胡椒含有多种化合物，如抗氧化、抗菌、抗真菌、

抗炎、抗肿瘤和杀虫剂 [20]。黑胡椒油的提取工艺由于精

油成分中丰富的有益成分而日益受到重视。从黑胡椒中

提取油有不同的技术，包括溶剂萃取、水蒸馏法、蒸汽

蒸馏法等。水蒸馏法是提取精油的主要方法。由于经济

原因，水蒸馏可用于大规模生产 [11]。在水力精馏过程中，

精馏塔和建筑材料是对这类原料提取的主要敏感部位。

研究了从黑胡椒种子中提取精油的最佳条件(物料粒径、

氯化钠浓度、浸泡时间浓度、提取时间、料水比、空气

流速 ) 和化学成分。这些原材料和水果都生长在埃塞俄

比亚［16］。辣椒精油提取物在我国广泛应用于调味品、

食品香精、化妆品等。提取完成后，用 GC-MS 对提取

的化学成分进行表征 [12]。

2. 材料与方法

2.1. 材料及设备

2.1.1. 材料

实验工作中使用的主要原料是黑籽、滤纸、铝箔、

Na2SO4、NaOH、NaCl (Mg / KOH)、柠檬油、革兰氏阳性

细菌细胞、乙酸乙酯、己烷、酒精 ( 乙醇和甲醇 )、矿物

油、乙醇、150 ml 营养琼脂，以及我在大学实验工作中

使用的其他化学物质。

2.1.2. 设备

对于我的实验工作，我使用了设备，存储，分离罐，

蒸馏装置，切刀，烧杯 (3)，250 毫升烧杯 (3)，烧杯，钳

子，容量瓶，滗水器，称重机，GC_MS, FTIR，冷凝器，

量筒，滴管，搅拌棒，培养皿，温度计，110℃。

图 1.( 埃塞俄比亚生物多样性研究所和亚的斯亚贝巴理工

学院，http://etd.aau.edu.et/， www.ebi.gov.et, 2018。里的 )。

2.2. 原料收集和制备

从 距 离 90 公 里 的 Shewarobit 采 集 的 生 黑 胡 椒

(Nigrum) 种子，图 1; 显示，根据埃塞俄比亚生物多样性

研究所的信息，从阿姆哈拉地区亚热带的 Shewa North 

zone (Debre Berhan) shewarobit 和 Kemisse 收集的原材料。

实验室工作也在亚的斯亚贝巴大学、皮革工业发展研究

所和德布雷布罕大学进行。由于设备的可评估性，种子

的种植潜力很高。

2.3. 以乙醇为溶剂的黑莓种子和叶子的初步分析

2.3.1. 水分含量

为了更好地去除水分，种子和剩余水分在 105℃的

烘箱中烘烤一天。原料种子经预处理后，用乙醇萃取精

馏提取。乙醇与蒸馏水，溶剂比 3:1。

2.3.2. 灰分含量

粉碎后的黑籽在放入熔炉中以确定灰分含量之前，

其重量是已知的。

2.4. 乙醇萃取工艺的优化

提取油的溶剂在 127.5℃、粒度为 750 微毫米、时

间为 4:30 h 的条件下提取出较高的出油率。表 1; 当时

间因子增加时，记录最大产率。同样的萃取精馏温度为

127.5℃，此时在此粒度下提取出的最大收率或油量 (ml)。

选择种子与乙醇的比例为 1:5，叶片的比例为 1:5。1:6
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和 1:7。乙醇萃取法优化效果较好。乙醇与蒸馏水溶剂

比为 5:1 时提取 [6] 效果较好。

在萃取精馏中，以乙醇溶剂按 1:3、1:5、1:6 的比例

提取种子和叶子。以乙醇萃取法得率最高为实验条件，

在实验室装置中采用了简单的萃取精馏法。

2.5. 实验数据的统计分析

用蒸馏水将乙醇溶剂从 97% 纯乙醇稀释到 75%，说

明蒸馏装置的使用生涯由于形成西洋镜而不适合进行萃

取。

采用 Mat Lab 配方和调查数据，得到了油的结果。

含油量 = (x) 0.5+[0.49* 水 / 原料 ]。

种子残渣 = [(x) 0.5 -0.5*x]。

其中 x 为乙醇或溶剂，酒精含量为 75%，经稀释的

蒸馏水。剩余 25% 的溶剂为蒸馏水。利用这种萃取方法

对油进行了优化，以节省时间和该溶剂的其他参数。香

水油特性。

用 FTIR、GC_MS 和酸值对其进行了表征。GC-MS

分析和 NaOH 酸值是评价油品理化性能的重要指标，并

对油品的抑菌性能进行了评价。

2.5.1. 物理化学性质的表征

油的颜色是透明的，而无色则表明油的质量。提取

方法具有可选择性。表明 FTIR 光谱是不饱和脂肪酸、

芳烃和胺类的拉伸光谱。由 GC_MS 结果，油酸，9,12 -

十八碳二烯酸 [Z, Z]，十八烷酸，9- 十八烯酸，(E) - 顺

-13- 十八烯酸，n - 高癸酸。

2.5.2. 油的抗菌性能

微生物来自埃塞俄比亚生物多样性研究所微生物

系。从图 2 可以看出，细菌培养细胞在 37℃的最佳温度

下，在含有微生物生长营养琼脂的培养皿中繁殖。金黄

色葡萄球菌已被选中。以葡萄球菌为特征的精油产品。

无影响的样品用于护肤品和香水。细菌菌落计数如图 2

所示。

图 2. 微生物 ( 金黄色葡萄球菌和枯草芽孢杆菌，来自埃塞

俄比亚生物多样性研究所，http://etd.aau.edu.et/， www.ebi.

gov.et2018G.C)。

2.5.3. 酸值

所有这些都完成后，油的酸度是香水添加剂的单因

素影响，表 4; 指示我检查了黑胡椒精油的酸度。滴定程

序见表 4; 示出结果及加油量，取 10gm 或 16ml 黑油准

确混合，用 60℃的等体积酒精混合 16ml 称量

酸值 = V*N*5.61/W。

3. 结果与讨论

3.1. 黑胡椒籽叶的初步分析

在 105° C 的温度下，将黑蘑种子烘干。在这个

温度下，黑胶被晒干。水分含量为 :(4kg-3.86kg) /4kg)* 

100%=3.5%， 叶 片 水 分 含 量 为 :(3.5kg-3.246kg)/3.5kg 

*100%=7.257%。它将从提取的石油样品中制备。种子

从 11 月到 12 月是季节性的。

否则，未加工的种子没有完全收割。

3.2. 黑胡椒油提取工艺

在第一次运行时，该颗粒的最大油量为 105℃，从

250 克样品中提取的油量为 10.72ml，直到时间运行到 4:30

小时。一般来说，对于所有尺寸，油与一些不挥发性物

质和水的分离都是使用醒酒器进行密度分离的。以 750 

μ m 为粒度，根据油的量和得率筛选出最佳油。温度选

择应在精油标准温度 100-200℃之间。从标准油粒度的

0.5mm 到 2.5mm，得到精油的最佳粒度。

表 1. 利用设计专家 ( 亚的斯亚贝巴理工学院化学工程系，2018 年 G.C) 从实验室结果中分析提取油的收率。
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3.3. 黑胡椒油提取影响因素的统计分析

在实验室工作中，采用高效量的因素效应蒸馏工艺，

获得了最高收率。由上表 1 可知，精油的得率是由温度

等不同因素综合得到的。接触时间，和黑胡椒种子的颗

粒大小。从图 3 可以看出，在对角曲线上，温度、粒径、

时间为最优设计点，因此该图产率含量的最优设计点为

4.7226，粒径为 750 微米。m 的温度为 127.5℃。由图 3

可知，该乘积为产量最大值，因此最优变量图中的油量

如下图 3 所示。

图 3. 三维曲面图形与三个因素的相互作用。( 埃塞俄比亚

亚的斯亚贝巴设计专家 ) 理工大学化学工程系，http://etd.

aau.edu.et/ 2018 G.c)。

图 4. 温度、粒径和时间对油收率的相互作用图。

从上图 4 可以看出，在给定的提取结果下，三因素

图时间对 750micro 粒径下的得率影响很大。M, 4 ∶ 30h

时，提取率最高，约为 4.83%。在图 4 中，黑籽的粒径

也会影响提取出的油，其最佳粒径点为 750micro。M 和

3 ∶ 30h 下的产量也表现较好，约为 4.04%。在最佳粒

度点和最佳时间的最高蒸馏温度下，黑籽油的提取率高，

得率也高。在 127.5℃，4:30 h, p. 750 的条件下，出油率

为 4.5%。

3.4. 黑胡椒籽油与黑胡椒叶油的比较

表 2. 留油设计专家采用箱 - Hi-cken 法 ( 亚的斯亚贝巴

理工学院，http://etd.aau.edu.et/ 2018, G.C)。

3.5. 优化过程变量

采用蒸汽蒸馏法提取黑木油，以获得清透、优质

的黑木油。从表 2 中，对生黑胡椒种子和叶片的出油

量进行比较，得出最佳出油量，预测参数组合为 : 温度

136℃，粒径 723.35 微米，时间 4:30 hr。在此条件下，

预测产量为 4.51%，期望值为 0.949。为验证利用期望性

模型预测的最佳工艺条件，利用优化后的工艺条件进行

了斜坡试验和三次重复试验，得到了平均收率为 4.2%

的百分比值，试验结果与利用期望性函数进行优化分析

得到的数据相关联。因此，研究表明，在这些最佳变量下，

黑胡椒籽油可以用于护肤化妆品。

3.6. 傅里叶变换红外 (FTIR) 光谱

以下图 5 和图 6; 我是在亚的斯亚贝巴大学化学系完

成的。曲线的峰值表示存在的官能团。当我们看到峰值

时，会显示出不同的成分。

图 5. 官能团结果的 FTIR 图分析 ( 亚的斯亚贝巴大学化学

系，FTIR 实验室结果，http://etd.aau.edu.et/ 2018 G.C)。

图 6. 线性示踪频率和吸光度，油的波长，油的透过率。(http://

etd.aau.edu.et/)。

官能团取决于添加到样品中的氯化钠过多的因素或

化学物质。从上图 5 可以看出，在 2830-2695 cm-1 这

两个醛类中，根据峰、官能团、不饱和脂肪酸 C=C 拉

伸、O=C- h 拉伸，一个羧酸的羰基拉伸 C=O 在 1760-

1690 cm-1 出现了一个强度带。N-H 从 3400,3250 cm-1

延 伸。1 ° 胺 :34003300 和 3330-3250 cm-1 两 个 波 段。

2°胺 : 一个波段从 3350-3310 cm-1。3°胺 : 该区域无

条带。N-H 带 ( 仅为伯胺 ) 在 16901715 cm-1, R2C=CH2

酸，脂肪酸 ( 芳香胺 ) 在 1335-1250 cm-1, C-N 延伸 ( 脂

肪胺 ) 在 1250 - 1020 cm-1。N-H wag( 仅含伯胺和仲胺 )

从 910-665 cm-1。区域从 900-650 cm-1。芳烃、烷基卤

化物、羧酸、胺和酰胺，图 6 显示了该区域的中等或强

吸收带 ( 弯曲振动 ) 和透射率。所有的光谱在 1690 cm-1

到 -1715 之间都有不饱和脂肪酸的峰，以及脂肪酸不饱

和 C-H 的不对称拉伸峰，表明油的酸度高度集中。
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3.7. 黑胡椒油的抗菌特性

油具有抗微生物特性，其中一种微香料是细菌细胞，

细菌细胞应在革兰氏阳性和革兰氏阴性香料下区分。在

我的研究中，发现了革兰氏阳性细菌香料，因为这些香

料会攻击我们的皮肤，但并不是所有的细菌都会攻击我

们的身体。由图 7 可知，黑胡椒 ( 黑籽 ) 的添加对菌落

数量造成了伤害或遗漏。

图 7. 添加油后的菌落数量 ( 亚的斯亚贝巴大学生物工程

系使用营养琼脂的实验室结果，细菌细胞的来源来自埃塞

俄比亚生物多样性研究所。http://etd.aau.edu.et/， www.ebi.

gov.et 2018G.C)。

表 3. 生物工程系添加油前和添加油后细菌细胞的差

异，来源 :http://etd.aau.edu.et/ 和 www.ebi.gov.et2018 G.C.

当我们在表 3 中比较三种结果时。第三个是高效

的。对于叶油，我在加入前使用了 108 个培养皿，在图

7 中，没有菌落，计数 135 个，加入 0.5ml 左油后，计

数细胞 135*108 个，计算比例为 60.074% 时，计数细胞

为 53*108 个，缺失或损伤的细胞为 82 个菌落，得出叶

油和籽油的抑菌效果基本相同。

表 4. 亚的斯亚贝巴大学化学系使用 NaOH 滴定法对

油进行酸性测试，http://etd.aau.edu.et,2018G.c。

3.8. 黑胡椒籽油的酸性特性

由上表 4;3 个结果滴定后呈粉红色，取平均值。酸

值为 5.5。由此，我得出结论，作为护肤应用，胡椒黑

油没有令人钦佩的品质或属性。根据 GC-MS 结果，添

加剂的成分不同。

3.9. GC-MS / 气相色谱 - 质谱联用

GC-MS 结果实验在亚的斯亚贝巴 Akaki Kality 副城

市的皮革工业发展研究所进行。图 8: 对最佳条件下采集

的样品进行 GC-MS 分析。

图 8. 黑胡椒种子和化妆品 (Nigrum) 的 GC- MS 结果，

( 亚的斯亚贝巴 Akaki Kality 皮革工业发展研究所，http://

etd.aau.edu.et, elidilab@gmail.com, www。elidiorg, 2018 

G.C)。

表 5 所示 .GC-MS / 气相色谱 - 质谱分析结果 (elidilab@

gmail.com, www.elide.org,2018 G.C)。

从上图 8 的 GC-MS 结果来看，油酸的含量被很大

的成分面积所覆盖。结果表明，油酸和氧化二烯的含量

分别为 21.94% 和 22.54%。展出了 180 多个部件。当我

们看到表 5 中的组件组成时 ; 最大百分比是不饱和脂肪

酸、醇和酚类化合物。GC_MS 结果组分为香水油化合物

之一。9,12 十八碳二烯酸，[Z, Z]，十八烷酸，9 - 十八

烯酸，(E)- 顺式 -13 十八烯酸 13.33%，n- 十六烷酸 8.61%，

4,4,8- 三甲基三环 [6.3.1.0(1,5) 十二烷 -2,9 二醇，氧化乙

烯 -(I) 3.61%， (Z)-2,6,6 三甲基 -. α -(1- 丙烯 )-2- 环

己 烷 -1 甲 醇，4(1,3- 二 甲 基 -3- 环 己 基 )-1 3.69%，6

七烯 -4- 醇，覆盖率较高。所以我的结论是，这种油是

用来做香水的，对人类来说是一种金钱上的优势。

4. 结论

本研究为胡椒籽蒸汽提取工艺的优化和表征提供了

依据。在最佳温度条件下，挥发油总提取率最高，抑

菌活性目标化合物含量最高。最小液量 ( 乙醇 ) 与蒸馏

水溶剂比为 1:2，固液比 n 为 1:3。萃取结果的最小油量

为 1.67gm 或 6.63ml，溶剂浓度稀释不大，操作温度最

接近水沸点。用 FTIR 和 GC_MS 对样品进行了表征。

样品是在最佳条件下采集的，使用提取的油，温度为

127.5℃，粒径为 750 微米。GC_Ms 分析结果主要为油酸、

芳樟醇、己酸、十六酸和十八酸中的不饱和脂肪酸，对

于工艺变量的优化，结果与一个模型密切相关，优化后

的出油率值为 4.2%。一般来说，该油有一些用途，如香

水、护肤品、药品、调味品等作为添加剂和细菌感染体

直接涂抹在感染体上。

数据可用性

用于支持研究结果的数据包含在文章中。
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