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摘要：为提高花椒调味油风味品质，采用超声辅助植物油－乙醇混合浸提制备花椒调味油，通过单
因素实验考察超声温度、超声时间、乙醇加量对调味油中花椒酰胺总含量的影响，并利用响应面法

对制备工艺进行优化，采用顶空固相微萃取－气相色谱质谱联用（ＨＳ－ＳＰＭＥ－ＧＣ－ＭＳ）技术对调
味油的挥发性成分进行检测与分析，对比植物油－乙醇混合浸提与单植物油浸提调味油挥发性成
分的差异，同时对制备的调味油呈香属性进行风味评价。结果表明：花椒调味油的最佳制备条件为

超声温度５１℃、超声时间４４ｍｉｎ、乙醇加量２１％（以大豆油质量计），花椒原料与大豆油质量比１∶３，超
声功率２４０Ｗ，在此条件下调味油中花椒酰胺总含量为（４．７２±０．０８）ｍｇ／ｇ；混合浸提和单植物油浸提
的调味油中检出的主要挥发性化合物分别为４５种和３７种，其主要挥发性成分均为烯烃类及醇类；混
合浸提调味油在柑橘香、松香、浓厚味呈香属性方面的风味强度显著强于单植物油浸提的，在脂香方

面低于单植物油浸提的，但其风味更容易被评价小组接受。综上，混合浸提得到的花椒调味油在风味

种类及主要风味成分方面有一定富集作用，所优化的方法可用于花椒调味油的制备。
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　　花椒（Ｚａｎｔｈｏｘｙｌｕｍｂｕｎｇｅａｎｕｍ）属于芸香科花
椒属落叶小乔木或灌木［１］，是我国特有的香辛料之

一，其本身具有浓郁的香味和特殊的麻感，还具有镇

膻解腥的作用［２］，被用于菜肴烹饪中。花椒的化学

成分主要包括酰胺类、生物碱、油树脂、黄酮、脂肪

酸、甾醇等［３］，具有抑菌、抗氧化、调节肠道功能、抗

抑郁及诱导细胞凋亡等功效［４－５］。花椒抗病、耐寒、

耐贫瘠能力强，近年来也作为主要退耕还林还草的

生态型经济作物之一［６］。随着花椒综合开发利用

的发展，国内对花椒深加工产品需求量增加，其产业

发展在乡村振兴中也发挥很大作用。

调味油是香辛料与油脂经一定的工序加工而成

的一种复合型产品，其中花椒调味油兼具花椒香味

和麻味，在餐饮业中具有广泛的应用［７］。当前花椒

调味油的主要加工方法有溶剂萃取法［８］、超临界

ＣＯ２萃取法
［９］、高温油炸法［１０］等，这些方法相应存

在溶剂残留、加工成本较高、高温破坏花椒活性成分

等缺点，使用植物油直接浸提加工花椒调味油是解

决上述问题的有效方法。据考证，花椒中麻味物质

花椒素主要为酰胺类物质，尤以羟基 －α－山椒素
为代表［１１］。花椒酰胺大多是链状不饱和脂肪酰胺，

不溶于石油醚，在水和植物油中溶解度也较低［１２］。

因此，直接用植物油浸提制备花椒调味油，会存在

浸提有效成分不彻底的问题。考虑到花椒酰胺在

热乙醇中有较好的溶解性［１２］，本研究采用植物油

和乙醇混合浸提制备花椒调味油，同时选用超声

辅助提升浸提效率，通过响应面法优化花椒调味

油制备工艺，并对其挥发性风味成分进行检测，以

期获得一种易于操作、可行性较强的花椒调味油生

产工艺。

１　材料与方法
１．１　实验材料

新鲜大红袍花椒〔花椒酰胺总含量为（１８．４３±

０．４２）ｍｇ／ｇ〕，产地河北涉县；一级大豆油，由河北
美临公司提供；食品级乙醇，康胜生物科技有限公

司；羟基－α－山椒素标准品（纯度≥９８％），上海源
叶生物科技有限公司；甲醇、乙腈，色谱纯，麦克林试

剂公司。

ＥｓｓｅｎｔｉａＬＣ－１６高效液相色谱仪、ＳＰＤ－１６紫
外／可见光检测器，日本岛津公司；ＴＲＡＣＥ１３００／
ＩＳＱ１３００气相色谱质谱联用仪，赛默飞世尔科技公
司；固相微萃取手柄、５０／３０μｍＤＶＢ／Ｃａｒ／ＰＤＭＳ固
相微萃取（ＳＰＭＥ）头，美国 Ｓｕｐｅｌｃｏ公司；ＳＹ－２０００
旋转蒸发仪，上海亚荣生化仪器厂；ＢＩＬＤＮ９８－ⅢＤ
超声波细胞粉碎仪，北京比朗公司；ＡＸＴＧＬ１６Ｍ冷
冻离心机，上海赵迪生物科技有限公司。

１．２　实验方法
１．２．１　花椒调味油的制备

新鲜花椒除杂后烘干（６０～７０℃），粉碎后过
０．８５ｍｍ（２０目）筛，花椒粉末与大豆油按照质量比
１∶３混合，添加一定比例无水乙醇，放入超声波细胞
粉碎仪中，设置超声温度、超声时间，在超声功率

２４０Ｗ下进行浸提。浸提结束后，８０００ｒ／ｍｉｎ离心
１０ｍｉｎ，去除下层沉淀，上清液放入旋转蒸发仪减压
蒸馏脱醇得到浸提油样，装入棕色瓶内并放入冰箱

中保存。

１．２．２　花椒酰胺总含量的测定
参照 ＧＨ／Ｔ１２９１—２０２０《花椒及花椒加工产

品 花椒酰胺总含量的测定 高效液相色谱法》及杨

清山等［１３］的方法测定花椒调味油中花椒酰胺总

含量。

１．２．３　挥发性成分分析
参考文献［１４］，采用顶空固相微萃取 －气相色

谱质谱联用（ＨＳ－ＳＰＭＥ－ＧＣ－ＭＳ）法检测花椒调
味油中的挥发性成分。取 ２０ｍＬ花椒调味油于
５０ｍＬ顶空瓶中，将老化好的ＳＰＭＥ头插入顶空瓶，
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使其悬于油样上空约１ｃｍ处，８０℃吸附平衡２５ｍｉｎ，
ＧＣ进样解吸１．５ｍｉｎ。

ＧＣ条件：载气为氦气，进样口温度２５０℃，不分
流进样，流速 １．０ｍＬ／ｍｉｎ；升温程序为初始温度
６０℃保持２ｍｉｎ，２℃／ｍｉｎ升至１３５℃，保持１０ｍｉｎ，
２０℃／ｍｉｎ升至２４０℃，保持４ｍｉｎ。ＭＳ条件：离子
源温度２３０℃，电子轰击（ＥＩ）离子源，电子能量７０
ｅＶ，扫描范围３５～５００。

将分析得到的各组分质谱信息与ＮＩＳＴ数据库
进行匹配定性，对正反匹配度均大于８０的化合物
进行识别；采用峰面积归一化法对各化合物进行

定量。

１．２．４　风味评价
参考ＧＢ／Ｔ１０２２０—２０１２《感官分析 方法学 总

论》及Ｌｉｕ［１５］、Ｓｕｎ［１６］等的方法对花椒调味油的风味
进行评价。在明亮的室内（维持室温在 ２５℃左
右），将样品放于１００ｍＬ的烧杯中，由１０名感官评
定人员按照既定的评定要求进行评价。采用风味剖

面法［１７］，评定人员对花椒调味油进行嗅闻，确定出

感官风味评价的描述词汇，确定呈香属性，对不同气

味强度由弱到强进行０～９分赋分，以获得的平均分
为最终结果。

１．２．５　数据处理
每个实验数据测定３次，以“平均值 ±标准偏

差”表示，使用 Ｅｘｃｅｌ２０１６软件处理数据，Ｏｒｉｇｉｎ
２０２１软件绘图。
２　结果与分析
２．１　花椒调味油制备单因素实验
２．１．１　超声温度对花椒酰胺总含量的影响

在超声时间４５ｍｉｎ、乙醇加量１５％（以大豆油
的质量计）条件下，探究超声温度对花椒调味油中

花椒酰胺总含量的影响，结果如图１所示。

图１　超声温度对花椒酰胺总含量的影响

Ｆｉｇ．１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｕｌｔｒａｓｏｎｉｃｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎ

ｔｏｔａｌｆａｇａｒａｍｉｄｅ

　　由图１可知，随着超声温度的升高，花椒酰胺总
含量呈现先增加后降低的趋势，在超声温度５０℃时

花椒酰胺总含量达到最高，为４．３２ｍｇ／ｇ。这是因
为超声温度较低时，抑制了酰胺类化合物的析出与

扩散，导致其含量相对较低；花椒酰胺为链状的不饱

和脂肪酰胺［１８］，超声温度过高时，加速了酰胺类物

质的散失和氧化速度，使其损失加快。综上，选择

５０℃作为最佳超声温度。
２．１．２　超声时间对花椒酰胺总含量的影响

在超声温度５０℃、乙醇加量１５％的条件下，探
究超声时间对花椒调味油中花椒酰胺总含量的影

响，结果如图２所示。

图２　超声时间对花椒酰胺总含量的影响

Ｆｉｇ．２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｕｌｔｒａｓｏｎｉｃｔｉｍｅｏｎｔｏｔａｌｆａｇａｒａｍｉｄｅ

　　由图２可知，随着超声时间的延长，花椒酰胺总
含量呈现先上升后下降的趋势，在超声时间为 ４５
ｍｉｎ时花椒酰胺总含量达到最高，为４．２０ｍｇ／ｇ。超
声时间过短，酰胺类化合物与其他物质交联在一起，

不能被充分释放；而当超声时间过长时，酰胺类物质

又会分解损失或逸散，使其含量降低。综合考虑，选

择４５ｍｉｎ作为最佳超声时间。
２．１．３　乙醇加量对花椒酰胺总含量的影响

在超声温度５０℃、超声时间４５ｍｉｎ的条件下，
探究乙醇加量对花椒调味油中花椒酰胺总含量的影

响，结果如图３所示。

图３　乙醇加量对花椒酰胺总含量的影响

Ｆｉｇ．３　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｅｔｈａｎｏｌｄｏｓａｇｅｏｎｔｏｔａｌｆａｇａｒａｍｉｄｅ

　　由图３可知，随着乙醇加量的增加，花椒酰胺总
含量呈现先上升后下降的趋势，在乙醇加量为２０％
时，花椒酰胺总含量达到最高，为４．４４ｍｇ／ｇ。热乙
醇是花椒酰胺的良好溶剂［１９］，随着乙醇加量的提
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高，花椒酰胺的浸出率逐步提升；但是乙醇加量过

高，在进行减压蒸馏脱醇工序时，部分浸提物也将被

带走，导致花椒酰胺总含量下降。综合考虑，选择

２０％作为最佳乙醇加量。
２．２　花椒调味油制备响应面实验
２．２．１　响应面实验设计及结果

在单因素实验的基础上，以花椒调味油中花

椒酰胺总含量（Ｙ）为响应值，超声温度（Ａ）、超声
时间（Ｂ）、乙醇加量（Ｃ）为实验因素，设计三因素
三水平的 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ响应面实验［２０］。响应面

实验因素与水平见表１，响应面实验设计与结果见
表２。

表１　响应面实验因素与水平

Ｔａｂｌｅ１　Ｆａｃｔｏｒｓａｎｄｌｅｖｅｌｓｏｆｒｅｓｐｏｎｓｅ

ｓｕｒｆａｃｅｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙ

水平 Ａ超声温度／℃ Ｂ超声时间／ｍｉｎ Ｃ乙醇加量／％

－１ ４０ ３０ １５

０ ５０ ４５ ２０

１ ６０ ６０ ２５

表２　响应面实验设计与结果

Ｔａｂｌｅ２　Ｄｅｓｉｇｎａｎｄｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｓｐｏｎｓｅ

ｓｕｒｆａｃｅｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙ

实验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｙ／（ｍｇ／ｇ）

１ １ １ ０ ３．７４

２ －１ －１ ０ ３．６７

３ ０ －１ １ ４．１０

４ ０ １ １ ３．９９

５ １ ０ １ ４．１３

６ －１ ０ －１ ３．５３

７ ０ －１ －１ ３．３８

８ －１ ０ １ ３．９５

９ １ ０ －１ ３．６９

１０ ０ １ －１ ３．８１

１１ １ －１ ０ ４．１２

１２ －１ １ ０ ３．９０

１３ ０ ０ ０ ４．７１

１４ ０ ０ ０ ４．６２

１５ ０ ０ ０ ４．５９

２．２．２　模型建立与方差分析
使用ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ１３软件，对花椒酰胺总含量

进行拟合分析，得到回归方程：Ｙ＝４．６４０＋０．０７９Ａ＋
００２１Ｂ＋０．２２０Ｃ－０１５３ＡＢ＋０．００５ＡＣ－０．１３５ＢＣ－
０３８９Ａ２－０．３９４Ｂ２－０．４２６Ｃ２。该模型的方差分析
结果如表３所示。

表３　回归模型方差分析结果

Ｔａｂｌｅ３　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｖａｒｉａｎｃｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎｍｏｄｅｌ

方差 平方和 自由度 均方 Ｆ ｐ 显著性

模型 ２．１７００ ９ ０．２４０９ ３３．５３ ０．０００６ 

Ａ ０．０４９６ １ ０．０４９６ ６．９１ ０．０４６７ 

Ｂ ０．００３６ １ ０．００３６ ０．５０ ０．０５１０

Ｃ ０．３８７２ １ ０．３８７２ ５３．８９ ０．０００４ 

ＡＢ ０．０９３０ １ ０．０９３０ １２．９５ ０．０１５６ 

ＡＣ ０．０００１ １ ０．０００１ ０．０１ ０．９１０７

ＢＣ ０．０７２９ １ ０．０７２９ １０．１５ ０．０２４４ 

Ａ２ ０．５５８０ １ ０．５５８０ ７７．６６ ０．０００３ 

Ｂ２ ０．５７２５ １ ０．５７２５ ７９．６７ ０．０００３ 

Ｃ２ ０．６７０９ １ ０．６７０９ ９３．３７ ０．０００２ 

残差 ０．０３５９ ５ ０．００７２

失拟项 ０．０２８１ ３ ０．００９４ ２．４０ ０．３０７３不显著

净误差 ０．００７８ ２ ０．００３９

总误差 ２．２０００ １４

　注：表示差异显著（ｐ＜０．０５）；表示差异极显著（ｐ＜
０．０１）
　Ｎｏｔｅ：．ｐ＜０．０５；．ｐ＜０．０１

　　由表 ３可知：该模型 Ｆ值为 ３３．５３，ｐ值小于
００１，表明回归模型极显著；回归模型的决定系数
（Ｒ２）为９８．３７％，表明变量之间的线性关系程度较
为密切；失拟项的ｐ值大于０．０５，差异不显著，说明
模型的拟合度良好，可较好地反映实际情况。对比

Ｆ值大小可以分析选择的实验因素对考察指标的影
响程度，Ｆ值越大影响越显著［２１］。由表３可知，影
响花椒酰胺总含量的因素主次顺序是 Ｃ＞Ａ＞Ｂ，
即乙醇加量＞超声温度 ＞超声时间，且乙醇加量对
花椒酰胺总含量的影响程度远高于其他因素，说明

乙醇加量在浸提过程中对酰胺类物质的溶出有很大

作用。分析各因素及因素间交互作用的显著性显

示，一次项Ａ和交互项 ＡＢ、ＢＣ影响显著，一次项 Ｃ
和二次项Ａ２、Ｂ２、Ｃ２影响极显著，这说明各因素对花
椒调味油中花椒酰胺总含量的影响是复杂的，交互

作用影响也较大，较高的温度和较长的时间意味着

酰胺类物质溶出的增多，但也意味着损失量的增加，

这与江燕竹［２２］研究花椒麻味物质的分离、彭彰智

等［２３］以感官评分为指标的花椒调味油工艺优化结

果一致。

２．２．３　响应面实验优化最佳条件及验证
通过运行ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ１３软件，以使花椒酰胺

总含量达到最大值进行优化，得到最佳条件为超声

温度 ５１．１℃、超声时间 ４４．４ｍｉｎ、乙醇加量
２１．３％，在此条件下花椒调味油中花椒酰胺总含量
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预测值为４．６７ｍｇ／ｇ。为方便操作，选择超声温度
５１℃、超声时间４４ｍｉｎ、乙醇加量２１％为最佳条件，
进行３次验证实验，测得花椒调味油中花椒酰胺总
含量为（４．７２±０．０８）ｍｇ／ｇ，与理论值的相对误差
为１．０７％，误差较小，说明响应面实验优化的条件
是可靠的。

以优化工艺条件下制备的花椒调味油为混合浸

提组，相同工艺参数下不添加乙醇浸提制备的花椒

调味油为单植物油浸提组（对照组），分别计算花椒

酰胺提取率。得到混合浸提组的花椒酰胺提取率为

７６．８３％，相比对照组的４５．７４％有明显提升。
２．３　主要挥发性成分

混合浸提和单植物油浸提花椒调味油中主要挥

发性成分及相对含量如表４所示。
表４　花椒调味油的主要挥发性成分种类与含量

Ｔａｂｌｅ４　ＴｙｐｅｓａｎｄｃｏｎｔｅｎｔｓｏｆｍａｉｎｖｏｌａｔｉｌｅｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎＺａｎｔｈｏｘｙｌｕｍｆｌａｖｏｒｅｄｏｉｌ ％

化合物 混合浸提
单植物油

浸提
化合物 混合浸提

单植物油

浸提

醇类 酮类

　芳樟醇 ２８．５０ ２１．４０ 　侧柏酮 １．２５ ３．５０

　苯乙醇 ０．９２ １．１４ 　胡椒酮 ０．４７ １．３３

　４－萜烯醇 ０．８５ ０．９４ 　（＋）－香芹酮 ０．５７ ２．１２

　２－呋喃甲醇 ０．８２ ０．５８ 　甲基环戊烯醇酮 ０．２１ ０．３２

　α－松油醇 ２．８３ １．７８ 醛类

　（Ｅ）－异胡椒烯醇 ０．５５ ＮＤ 　己醛 ０．４３ １．７３

　（Ｚ）－香芹醇 ０．７４ ０．３８ 　香茅醛 ０．８６ ０．４４

　桉油烯醇 ０．７３ ０．５９ 　柠檬醛 ０．７４ ０．３７

　（Ｚ）－辛－５－烯－３－醇 ０．９４ １．２１ 　糖醛 ０．４４ ０．９６

　β－桉叶醇 ０．７２ ０．５９ 　桃金娘烯醛 ０．７９ ＮＤ

　（＋）－柏木脑 ０．７６ ＮＤ 　（Ｅ，Ｅ）－２，４－庚二烯醛 ０．８９ １．０７

烯烃类 酯类

　蒎烯 ２．５８ ３．２９ 　乙酸芳樟酯 ２．７２ ３．５５

　桧烯 ２．９２ １．０３ 　乙酸龙脑酯 ０．８３ ０．８７

　β－月桂烯 ２．２８ １．８７ 　乙酸苯乙酯 １．７５ ３．２７

　柠檬烯 １５．３４ １１．８５ 　乙酸胡椒酯 １．９４ １．２６

　γ－松油烯 ２．１６ ２．３２ 　α－乙酸松油酯 １．７４ ３．８６

　萜品油烯 １．２１ ０．９７ 　乙酸香叶酯 ０．３７ ＮＤ

　β－罗列烯 １．５３ ０．４４ 　己酸－２－苯乙酯 ０．４７ ＮＤ

　别罗列烯 ０．７６ ＮＤ 酸类

　３－甲基环己烯 ０．７９ ＮＤ 　乙酸 ０．６２ １．４１

　律草烯 ０．４７ ０．９６ 　３－乙基丁酸 ０．３６ ０．８７

　石竹烯 ０．７４ ＮＤ 其他类

　γ－衣兰油烯 １．０５ １．０６ 　苯代丙腈 ０．８７ １．２３

　γ－芹子烯 ０．８８ ０．４７ 　对伞花烃 ０．３２ １．２６

　注：ＮＤ表示未检出
　Ｎｏｔｅ：ＮＤ．Ｎｏｔｄｅｔｅｃｔｅｄ

　　由表４可知，混合浸提和单植物油浸提花椒调
味油中检测出的挥发性化合物分别有 ４５种和 ３７
种，分为醇类、烯烃类、酯类、醛类、酮类、酸类及其他

类，其中醇类、烯烃类为主要挥发性成分，这两类挥

发性成分合计占混合浸提和单植物油浸提花椒调味

油挥发性成分的７１．０７％和５２．８７％。柠檬烯和芳
樟醇是体现花椒特征风味最重要的 ２种芳香成

分［２４］，二者在混合浸提花椒调味油中的含量明显高

于单植物油浸提的。由此可以看出，添加乙醇混合

浸提对花椒调味油的挥发性风味物质富集有正向

作用。

２．４　风味评价
通过风味剖面分析得出花椒调味油的风味描述

词汇［２５］为柑橘香、松香、香料味、脂香、青香、浓厚
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味，其中：柠檬烯代表柑橘香；β－月桂烯代表松香；
桧烯代表香料味；植物油及部分酯类代表脂香；青香

是闻起来很清新，像草的味道；浓厚味是指令人愉

悦，产生深刻记忆的风味。混合浸提和单植物油浸

提花椒调味油的风味评价结果如图４所示。

　注：表示ｐ＜０．０５；表示ｐ＜０．０１；表示ｐ＜０．００１
　Ｎｏｔｅ：．ｐ＜０．０５；．ｐ＜０．０１；．ｐ＜０．００１

图４　花椒调味油的风味评价结果
Ｆｉｇ．４　ＳｅｎｓｏｒｙｅｖａｌｕａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆＺａｎｔｈｏｘｙｌｕｍｆｌａｖｏｒｅｄｏｉｌ

　　由图４可知，两组花椒调味油的香气强度存在
差异。混合浸提调味油在柑橘香、松香、浓厚味方面

的风味强度显著高于单植物油浸提花椒调味油的

（ｐ＜０．０５），青香和香料味方面两组花椒调味油无
显著差异，单植物油浸提花椒调味油在脂香方面的

风味强度显著高于混合浸提花椒调味油的（ｐ＜
００５）。综合来看，混合浸提花椒调味油整体香味
浓郁，充分融合了花椒特征香气与风味，容易被评价

小组接受。

３　结　论
本文以大豆油为油基，添加乙醇混合超声浸提

制备花椒调味油，通过单因素实验和响应面实验对

超声辅助混合浸提制备花椒调味油的工艺条件进行

优化，并对优化条件下制备的调味油的挥发性成分

进行测定与分析，同时对制备的调味油呈香属性进

行风味评价。结果表明：花椒调味油的最佳制备条

件为超声温度 ５１℃、超声时间 ４４ｍｉｎ、乙醇加量
２１％（以大豆油质量计）、花椒原料与大豆油质量比
１∶３、超声功率２４０Ｗ，在此条件下制备的调味油中
花椒酰胺总含量为（４．７２±０．０８）ｍｇ／ｇ。混合浸提
和单植物油浸提的花椒调味油中检出的主要挥发性

化合物分别为４５种和３７种，其主要挥发性成分均
为烯烃类及醇类，混合浸提调味油中柠檬烯和芳樟

醇的含量均高于单植物油浸提的；风味评价方面，混

合浸提调味油在柑橘香、松香、浓厚味呈香属性方面

风味强度显著强于单植物油浸提的，在脂香方面低

于单植物油浸提的，但综合来看混合浸提调味油更

易被接受。本文以热乙醇与植物油混合浸提制备花

椒调味油，在提高调味油中花椒酰胺总含量的同时

有效避免了高温油炸、有机溶剂萃取、超临界 ＣＯ２
萃取等方法的缺陷，优化后的工艺可操作性强，对花

椒调味油提质降本具有明显的经济意义。
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