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自制微波辅助无溶剂萃取装置及\&"+!分析白玉兰花挥发油
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摘要!利用普通的家用微波炉改装和自 制 微 波 辅 助 无 溶 剂 萃 取 装 置$采 用 微 波 辅 助 无 溶 剂 萃 取 法 和 传 统 水

蒸气蒸馏法提取白玉兰花挥发油$用气相色谱$质谱"X<’@A#法 分 析 鉴 定$并 用X<’@A总 离 子 流 色 谱 峰 的

峰面积归一化法确定挥发油成分的相对百分含量%实验结果表明$微波辅助无溶剂萃取法与水蒸气蒸馏法

所得的挥发油成分基本相同$但微波无溶剂萃取挥发油的收率""5*"Q#高于水蒸气蒸馏法的收率""j(*Q#%

自制的微波辅助无溶剂萃取装置具有 价 格 便 宜(容 易 推 广 使 用 等 优 点$同 时 在 该 装 置 基 础 上 进 行 的 微 波 无

溶剂萃取法是一种真正意义上的无污染(快速(高收率的提取鲜活香料植物挥发油的萃取技术%

关键词!微波辅助无溶剂萃取!气相色谱$质谱法!白玉兰!挥发油
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!!白 玉 兰"O&/.#7-&6(4)&4()& "=02&6#B#

E&.$*#又名玉兰’望春花’玉堂春(属木兰科木

兰属落叶乔木(花朵洁白(花香似兰(是我国名贵

的观赏花木(可广泛用于化妆品’香精香料’医药

等工业)它的花瓣可食或生产玉兰花 浸 膏)花

蕾名为辛夷(可入药(性温味辛(归肺胃经(具有

散风寒’通窍之功能(用于治疗风寒’头痛’鼻塞’
鼻渊’齿痛等症*%+)

目前(从白玉兰花中提取挥发油的方法一般

采用 传 统 的 水 蒸 气 蒸 馏*!$#+和 同 时 蒸 馏 萃 取

法*%"+(但是整个提取过程时间较长(不利于热不

稳定物质的萃取(而且高温易引起不饱和化合物

或者酯类化合物的分解)而超临界<N! 流体萃

取*%%$%8+设备和 操 作 要 求 在 高 压 下 进 行(仪 器 成

本较高)微波 辅 助 无 溶 剂 萃 取"A)@,#是 在 微

波萃取的基础上(刚刚发展起来的一种全新的萃

取方式)H466=>?/*%’$%(+首 先 将 微 波 萃 取 和 蒸 馏

装置结合起来(在未添加任何溶剂的条件下(从

&种调味品藏茴香’孜然和八角茴香以及&种草

本香料植物罗勒’薄荷和百里香中萃取得到挥发

油(与传统的水蒸气蒸馏相比较(该方法极大地

减少了能量的消耗(是一种理想的环保型萃取方

式(但其 所 用 的 专 门 微 波 萃 取 装 置 价 格 较 贵$

b.2T等*%++采 用 改 进 型 的A)@,装 置(即 在 萃

取体系中加入羰基铁粉"<JG#(增加了微波的吸

收效率(从孜然芹和花椒中萃取得到挥发油)然

而(到目前为止(国内外尚未见采用自制的微波

辅助无溶剂萃取装置提取白玉兰花挥发油的文

献报道)
本工作利用普通的家用微波炉改装 和 自 制

微波辅助无溶剂萃取装置(采用微波辅助无溶剂

萃取法萃取白玉兰花挥发油成分(并与传统的水

蒸气蒸 馏 法 进 行 比 较(用 气 相 色 谱$质 谱"X<%

@A#分析鉴定(并用峰面积归一化法确定白玉兰

花挥发油的相对百分含量(为白玉兰的开发利用

提供科学数据)

C!实验部分

CEC!主要材料与仪器

白玉兰采自浙江工业大学校园内$自制微波

辅助 无 溶 剂 萃 取 装 置 示 于 图%$X<&*""%@A

A.C4:2!"""气相色谱$质谱联用仪!美国D.:/.2
公司产品(配有液体化学源"色谱级乙腈为化学

源反应试剂#$<L,$!’"型多功能粉碎机!F.7Y>
公司产 品$bG+""G$!%X.0.2\微 波 炉!佛 山 市

顺德区格兰仕微波炉电器有限公司产品)

图C!自制微波辅助无溶剂萃取装置

D1<EC!#M;1H0-2.54/.G-!D+#

CEJ!挥发油提取

CEJEC!微 波 辅 助 无 溶 剂 萃 取"A)@,#!准 确

称取%""T新 鲜 粉 碎 后 的 白 玉 兰 花(装 入’""
-H蒸馏 烧 瓶 中(调 整 微 波 萃 取 功 率 和 萃 取 时

间(利用自制微波无溶剂萃取装置进行连续微波

萃取(直到挥发油收集器中挥发油含量不再增加

为止"耗 时("-/2#(收 集 挥 发 油)所 得 挥 发 油

为无色透明具有特殊香味的液体(称重计算(得

挥发油收率为"5*"Q)

C5J5J!水蒸 气 蒸 馏"AL#!准 确 称 取%""T新

鲜粉 碎 后 的 白 玉 兰 花(装 入’""-H蒸 馏 烧 瓶

中(按常规水蒸气蒸馏法进行连续萃取(直到挥

发油收集 器 中 挥 发 油 含 量 不 再 增 加 为 止"耗 时

%!=#(收集挥 发 油)所 得 的 挥 发 油 为 无 色 透 明

具有特殊香味的液体(称重计算(得挥发油收率

为"5(*Q)

CEK!挥发油成分的\&!+!分析

CEKEC!色谱条件!色谱柱!9kbL‘$’石英毛

细柱"&"-e"5!’--e"5!’#-#$升 温 程 序!

8"d保持’-/2(以&d,-/2V%升至!’"d(保
持’-/2$载气为高纯氦 气 "##5###Q#(流 速 为
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"5*-H!-/2V%"%"+#进样口温度为!’"d#

C5K5J!质谱条件!电子轰击$,J%离子源和化

学源<J$液体乙腈为化学源反应试剂%&,J电离

能量+">D&离 子 阱 温 度%’"d&歧 管 温 度8"
d&X<’@A传输 线 温 度!*"d&质 量 扫 描 范 围

A’B8"!(’"#
分别将采用A)@,和AL方 法 萃 取 所 得 的

玉兰 花 挥 发 油 按 照 上 述 实 验 条 件 进 行 X<’@A
分析#

CEL!定性和定量分析

首先以,J为电离源&进行X<’@A分析&采

集所得到的质谱图&利用EJA]及 bJH,W两个

谱库串联检索"然后用液体乙腈为化学源反应试

剂进行X<’@A分析&根据产生的准分子离子峰

(@K%)等进一步确定待测化合物的相对分子质

量#同时采用保留指数定性的方法来辅助质谱

检索定性&质谱检索与保留指数相结合的二维

定性方法是一种可信度较高的定性方法#在使

用保留指数定性分析时&实验计算值和文献报道

值存在差异&一般以%Q作为检索的尺度#本工

作用于测量保留指数的正构烷烃系列标准样品

为<(!<%*#

J!结果与讨论

JEC!微波参数优化

为了研究微波萃取条件对挥发油收 率 的 影

响&在不同的微波功率条件下&分别选取%"*&"*

("*#"-/2挥发油的收率&结果示于图!#

图J!微波萃取功率和时间对

白玉兰花挥发油收率的影响

D1<EJ!FG--55->.4501>/4B3I-H4B-/

3271//3713.142.10-42.G-@1-9745I493.19-419

由图!可以看出&挥发油萃取的最佳条件是

微波功率’#’b&萃取时间("-/2&挥发油最大

收率达到了"5*"Q #当功率较小时&由于提供

的能量较低&部分化合物可能无法被萃取出来"
当功率增加到’#’b&收率达到 最 大 值"5*"Q"
当功率继续增大&收率呈现下降的趋势#随着时

间的增加&挥发油随着水蒸气不断被带出&冷凝

在收集器中&当萃取时间达到("-/2时&由于挥

发油已经基本从植物体系中被萃取出来&延长时

间并没有实际的意 义&因 此 选 取("-/2为 最 佳

萃取时间#

JEJ!!D+#和!,萃取技术的比较

按上述最佳微波条件对白玉兰花挥 发 油 进

行提取和分析测定&挥发油的收率及性状列于表

%&其X<’@A总离子流色谱图示于图&#

表C!不同萃取方法对白玉兰挥发油的影响

F3?9-C!FG--55->.45-::-2.139419-P./3>.-7

?@7155-/-2.0-.G47:

萃取方法
萃取所耗费的

时间

挥发油的外观

性状

挥发油的收率

’Q

A)@, ("-/2 无色透明 "5*"

AL %!= 无色透明 "5(*

由表%可知&微波辅助无溶剂萃取整个萃取

的过程只需要("-/2&与 传 统 的 水 蒸 气 蒸 馏%!
=相比&缩短 了 萃 取 时 间&降 低 了 萃 取 过 程 中 的

能量消耗&是一种提取植物挥发油的新方法#这

是因为当微波技术应用于萃取植物时&从细胞破

碎的微观角度看&微波加热导致细胞内的极性

物质&尤其 是 水 分 子 吸 收 微 波 能&产 生 大 量 的

热量&使细 胞 内 温 度 迅 速 上 升&液 态 水 汽 化 产

生的压力将细胞膜和细胞壁冲破&形成微小的

孔洞"进一步加热导致细胞内部和细胞壁水分

减少&细胞收缩&表面出现裂纹&孔洞或裂纹的

存在使细胞外溶剂容易进入细胞内&溶解并释

放出 细 胞 内 产 物&从 而 有 效 地 提 高 了 挥 发 油

收率#

JEK!挥发油成分的分析

采用质谱检索与保留指数相结合的 二 维 定

性方法&结合本实验室已建立的带保留指数的天

然植物挥发性化合物数据库和人工解析各峰相

应的质谱图&从微波辅助无溶剂萃取所得的挥发

油中鉴定出(&种化合物&从水蒸气蒸馏萃取所

得的挥发油中鉴定出’#种化合物&定性结果及

(8! 质 谱 学 报!!!!!!!!!!!!!!!!!第&"卷!



采用峰面积归一化法求得的相对百分含量列于 表!!

图K!微波辅助无溶剂萃取和水蒸气蒸馏法所得白玉兰花挥发油的总离子流色谱图

D1<EK!F)&45-::-2.139419-P./3>.-7?@!D+#327!,5/40’()"*+,(4./0(/.0(!123"4*&#5("67

表J!微波辅助无溶剂萃取和水蒸气蒸馏法所得白玉兰花挥发油的鉴定结果

F3?9-J!)7-2.151>3.14245.G-0312>40H4;27:45-::-2.139419-P./3>.-7?@!D+#

327!,5/40’()"*+,(4./0(/.0(!123"4*&#5("67

序号
保留时间

"-/2

保留指数RJ
#参考文献RJ$

化合物 分子式 相对分子质量
相对含量"Q

A)@, AL

% %%5## #"(##"%$ 庚醛 F>BC.2.0 <+F%8N %%8 "5%& "5"*

! %!58+ #%+##!8$ 三环烯]:/6160>2> <%"F%( %&( "5"8 "5"’

& %!5*8 #!’##&"$ #$侧柏烯#$]=43>2> <%"F%( %&( "5’’ "5##

8 %&5%* #&!##&&$ #$蒎烯#$B/2>2> <%"F%( %&( ’5(" #5+8

’ %85"% #8*##’&$ 莰烯<.-B=>2> <%"F%( %&( "58’ "5(’

( %85!( #’&##’&$ #$葑烯#$)>26=>2> <%"F%( %&( C: C:

+ %’5&# #+8##+($ 香桧烯A.̂/2>2> <%"F%( %&( !"5%’!(5+%

* %’5(" #++##*"$ $$蒎烯$$G/2>2> <%"F%( %&( %’5"8%’5!*

# %(5&( ##"##**$ $$月桂烯$$@1:6>2> <%"F%( %&( %%5"8%%5%#

%" %+5%( %""&#%""8$ #$水芹烯#$G=>00.2Y:>2> <%"F%( %&( "5!’ "5*!

%% %+5(+ %"%8#%"%+$ #$萜品烯#$]>:B/2>2> <%"F%( %&( "5(( "5’(

%! %*5%! %"!8#%"!($ 对伞花烃B$<1->2> <%"F%8 %&8 %5&+ !5"&

%& %*5&+ %"!*#%"!*$ E$柠檬烯E$H/-72>2> <%"F%( %&( %85+*%%5"’

%8 %*5’* %"&&#%"&"$ 桉树脑,46.01BC70 <%"F%*N %’8 !%5’*%(5%"

%’ %*5*+ %"&##%"8"$ #H$$罗勒烯#H$$N6/->2> <%"F%( %’8 "5"! "5"%

%( %#5&8 %"8*#%"8($ #:$$罗勒烯#:$$N6/->2> <%"F%( %&( "5!% "5"*

%+ %#5*( %"’+#%"’($ %;松油烯%$]>:B/2>2> <%"F%( %&( !5%( %5&"

%* !"5(+ %"+!#%"+&$ 顺$8$侧柏醇2-,$8$]=43.270 <%"F%*N %’8 "5(+ "5%!

%# !%5!8 %"*!#%"*!$ #$异松油烯#$]>:B/270>2> <%"F%( %&( "5(" "5&#

!" !%5’" %"*(#%"*($ 小茴香酮)>26=72> <%"F%(N %’! "5"% V

!% !!5!% %"#*#%"##$ 紫苏烯G>:/00>2> <%"F%8N %’" C: "5"%

!! !!5&+ %%"!#%%""$ $$芳樟醇$$H/2.0770 <%"F%*N %’8 "58( "5!!

!& !!5’% %%"’#%"#+$ 反$8$侧柏醇)!&.,$8$C=43.270 <%"F%*N %’8 "5!! "5!#

!8 !&5’% %%!+#%%!8$ 薄荷酮 @>2C=72> <%"F%*N %’8 "5"% C:
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!!续表

序号
保留时间

!-/2

保留指数RJ
"参考文献RJ#

化合物 分子式 相对分子质量
相对含量!Q

A)@, AL

!’ !&5*( %%&8"%%&&#
%$异丙基$8$甲基双环$&5%5"%己$&$醇

%$J?7B:7B10$8$->C=10̂/61607$&5%5"%=>P.2$&$70
<%"F%*N %’8 "5"! "5"8

!( !858" %%8’"%%88# 樟脑<.-B=7: <%"F%(N %’! "5’+ "5"8

!+ !85+& %%’!"%%8*# 丁香醛‘H/0.6.0Y>=1Y>‘ <%"F%(N! %(* "5"! V

!* !85*# %%’’"%%’8# 香茅醛</C:72>00.0 <%"F%*N %’8 "5"& "5"!

!# !’5!’ %%(&"%%(*# 松香芹酮G/276.:[72> <%"F%8N %’" "5"! "5"%

&" !(5%* %%*%"%%*!# Q;8;萜品醇Q$8$]>:B/2>270 <%"F%*N %’8 "5&# "5’+

&% !(5#& %%#’"%%*## #$松油醇#$]>:B/2>70 <%"F%*N %’8 %5&8 "5&8

&! !+5++ %!%&"%!%+# 反式$葛缕醇)!&.,$<.:[>70 <%"F%(N %’! "5"* "5"!

&& !#5"8 %!8%"%!8’# 百里酚甲醚]=1-70->C=10>C=>: <%%F%(N %(8 C: C:

&8 &%5"" %!*%"%!*&# 乙酸龙脑酯‘7:210.6>C.C> <!"F!"N! %#( "5%! "5"*

&’ &%5’+ %!#!"%!#&# %&&$对$二烯$+$醛%&&$4$->2C=.Y/>2$+$.0 <%"F%8N %’" C: C:

&( &!5!% %&"( 未鉴定 C: V

&+ &!5’+ %&%’"%&!8# 8$乙烯基愈创木酚8$D/210T4./.670 <#F%"N! %’" "5"% V

&* &&5!! %&&""%&&8# $$广霍香烯$$G.C6=740>2> <%"F%*N %’8 C: C:

&# &&5’" %&&+"%&&*# "$榄香烯"$,0>->2> <%’F!8 !"8 "5"( "5"!

8" &&5+8 %&8!"%&8’# #$荜澄茄烯#$<4̂>̂>2> <%’F!8 !"8 "5"% "5"%

8% &85%’ %&’!"%&8*# 乙酸#$松油醇酯#$]>:B/2>70.6>C.C> <%!F!"N! %#( V "5"#

8! &85&+ %&’+"%&’!# 乙酸香叶酯X>:.210.6>C.C> <%!F!"N! %#( "5"* V

8& &85(* %&(8"%&(## 依兰烯W0.2T>2> <%’F!8 !"8 "5"! "5"!

88 &85#* %&+%"%&+8# #$古巴烯#$<7B.>2> <%’F!8 !"8 "5"! "5"8

8’ &’5&! %&+*"%&*!# $$波旁烯$$‘74:̂72>2> <%’F!8 !"8 "5"& "5"+

8( &’5’& %&*&"%&*+# $$荜澄茄烯$$<4̂>̂>2> <%’F!8 !"8 "5"! "5"%

8+ &’5(% %&*8"%&#!# $$榄香烯$$,0>->2> <%’F!8 !"8 "5"! "5"8

8* &(5*8 %8%!"%8%*# $$石竹烯$$<.:17B=100>2> <%’F!8 !"8 "5!( "5!#

8# &+5&" %8!8"%8!+# $$古芸烯$$X4:342>2> <%’F!8 !"8 "5"% "5"!

’" &+5*# %8&*"%88"# "c#$杜松烯"c#$<.Y/2>2> <%’F!8 !"8 C: C:

’% &*5&’ %88#"%8’!# #$律草烯#$F4-40>2> <%’F!8 !"8 "5"+ "5"8

’! &*5’& %8’8"%88+# "K#$香木兰烯"K#$I:7-.Y>2Y:>2> <%’F!8 !"8 C: "5"%

’& &*5(8 %8’+"%8’*# "$#$香木兰烯"$#$I007.:7-.Y>2Y:>2> <%’F!8 !"8 C: C:

’8 &#5%# %8(#"%8(’# %;衣兰油烯%$@44:70>2> <%’F!8 !"8 "5"% "5"!

’’ &#58! %8+’"%8*"# 大根香叶烯LX>:-.6:>2>L <%’F!8 !"8 "5’" "5&#

’( &#5+( %8*&"%8#%# 巴伦西亚烯D.0>26>2> <%’F!8 !"8 "5"! "5"&

’+ 8"5"% %8*#"%8#’# 大根香叶烯‘X>:-.6:>2>‘ <%’F!8 !"8 "5"% "5"!

’* 8"5!% %8#&"%8#&# #$衣兰油烯#$@44:70>2> <%’F!8 !"8 "5"% C:

’# 8"5&% %8#*"%’""# 十五烷G>2C.Y>6.2> <%’F&! !%! "5%% C:

(" 8"5+( %’"+"%’"## %;杜松烯%$<.Y/2>2> <%’F!8 !"8 "5"! C:

(% 8"5#’ %’%!"%’!"# "$杜松烯"$<.Y/2>2> <%’F!8 !"8 "5"* "5"#

(! 8!5’* %’’8"%’’8# 榄香醇,0>-70 <%’F!(N !!! C: C:

(& 8&5&’ %’+8"%’+(# 匙叶桉油烯醇AB.C=40>270 <%’F!8N !!" "5"! C:

(8 8(58! %(’8"%(’*# "$杜松醇"$<.Y/270 <%’F!(N !!! C: C:

!!注’%#(C:)表示相对百分含量小于"5"%Q*

!#(+)表示未检出
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!!由表!可知!两种方法萃取得到的白玉兰花

挥发油的主要成分基本相同"采用微波辅助无

溶剂 萃 取 得 到 的 挥 发 油 中 共 鉴 定 出(&种 化 合

物!主 要 成 分 为##$蒎 烯 $’5("Q%&香 桧 烯

$!"5%’Q%&$$蒎 烯 $%’5"8Q%&$$月 桂 烯

$%%5"8Q%&L$柠 檬 烯 $%85+*Q%&桉 树 脑

$!%5’*Q%&%$松 油 烯 $!5%(Q %&#$松 油 醇

$%5&8Q%"
采用水蒸气蒸馏萃取得到的挥发油 中 共 鉴

定 出 ’# 种 化 合 物!主 要 成 分 为##$蒎 烯

$#5+8Q%&香桧烯$!(5+%Q%&$$蒎烯$%’5!*Q%&

$$月桂烯%%j%#Q%&L$柠檬烯$%%5"’Q%&桉树脑

$%(5%"Q%&%$松 油 烯 $%5&"Q%&#$异 松 油 烯

$"5&#Q%&#$松 油 醇$"5&8Q%&大 根 香 叶 烯 L
$"5&#Q%"

K!结!论

通过保留指数与质谱解析相结合!采用微波

辅助无溶剂萃取得到的挥发油中共鉴定出(&种

化合物!采用水蒸气蒸馏萃取得到的挥发油中共

鉴定出’#种化合物!主要组分均是 桉 树 脑!为

辛味成分’单 萜 类 组 分 如#$蒎 烯&香 桧 烯&$$蒎

烯&$$月桂 烯&L$柠 檬 烯 等’萜 醇 类 组 分!如 具 有

怡人香味的#$松油醇&$$芳樟醇&Q$8$萜品醇’萜

酮类组分樟脑’还含有少量的倍半萜 类&醇&酯&
醛等化合物"

与专门的微波萃取装置相比!本工作利用普

通家用微波炉改装和自制的微波辅助无溶剂萃

取装置!具 有 价 格 便 宜&容 易 推 广 使 用 等 优 点"
而在该装置基础上进行的微波辅助无溶剂萃取

技术具有快速&简便&收率高&能耗低等优点"对

目标产物挥发油来说!微波辅助无溶剂萃取的挥

发油成分与水蒸气蒸馏萃取的挥发油成分基本

相同"更为重要的是!在萃取过程中!除 鲜 活 植

物玉兰花外!无需添加任何溶剂!完全可以利用

鲜活植物自身内部所含的水分实现循环萃取!是
一种无溶剂&快速萃取挥发油的技术"因 此!在

该自制装置基础上建立的微波辅助无溶剂萃取

$A)@,%是一种真正意义上的快速&收率高的环

保节约型无溶剂萃取方法!可用于提取各类新鲜

香料植物的挥发油"
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