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微波一吸附法提取朱砂玉兰鲜花香气成分

丁靖恺 丁智慧 吴 玉 周 俊

∀中国科学院昆 明植物研究所植物化学开放实验室
,
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摘要 朱砂玉兰 ∀对铭−, 7.∗ 8 ,1 7∗ −9 ( ∗− ∗# 鲜花经微波处理
,

用 : ∋ ; 一% 吸附提取头香物

质
。

该方法不仅可 以较快速地得到挥发性成分
,

而且提取的精油能保持原鲜花的香气香味
。

本文还讨论了用微波处理与不处理朱砂玉兰鲜花样品以及用水蒸汽蒸馏 ! 种方法得到的精油

在收率及化学成分上的差异及变化
。
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微波炉早 已用于湿气分析 〔’〕及生物和地质材料的处理
〔6一% 〕

。

近来利用微波炉 的
Λ

决速热效 以加速矿 物样品 的溶 解 及应 用微波技 术做烯烃 的催化氢化 已 有 不少 报

道
∀ 4一3 〕

多见

油
,

。

关于利用微波炉来进行植物样品次生物质的提取及化学合成方面的工作还不
。

本文应用微波炉处理朱砂玉兰 ∀Ε∗9 −, 7.∗
∃
,1 7∗ −9

(
∗−

“
8, 17

Ξ

# 鲜花提取精

并对处理与不处理以及用水蒸汽蒸馏得到的精油样品进行分析比较
。

材料与方法

朱砂玉兰∀Ε ∗9 −, 7.∗ 8, 1 7∗ −9 (∗ −∗ Φ, 17
Ξ

#鲜花样品采 自本所植物园
。

: 5年 &月收稿
,

5年 5月定稿
。
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本实验所用微波炉为 ΡΟ .7.] 8 ⊥% 6 5 >
,

个能量设置
,

4 5一455 Ι
。

样品 7
、

6 所用功

率为 6 4 5Ι
,

样品 ! 为 4 5 5Ι
。

Ξ

精油的提取

∀7# 微波处理法 称取约 !5 鲜花装人两端有磨 口活塞的大肚试管中
,

整个试管放

在微波炉里
。

试管上端出口用聚四氟乙烯管引出微波炉并连接到装有 ? ∋ ; 一% 的吸附柱

上
,

吸附柱另一端接一抽气泵
。

用不同功率的微波及时间处理鲜花
。

同时用抽气泵以每

分钟约 655 ς 7的速率抽气
,

挥发性物质被 ? ∋ ; 一% 吸附
,

微波停止处理后
,

继续抽气 6

小时
。

最后用乙醚从 ? ∋ ; 一% 柱上洗下吸附物质
。

∀6# 吸附头香法 装置同前
。

不用微波炉
,

共抽气吸附 ⊥ 小时
。

本法所得到的样品

作为不用微波处理的对照样品
。

∀!# 水蒸汽蒸馏法 采用乙醚气态萃取蒸馏法蒸馏而得
。

6Ξ 精油的分析

! 种方法得到的样品
,

经无水硫酸钠干燥后 回收溶剂
,

称重
。

得到的挥发性物质
,

不再进行处理
,

直接进行气相色谱及色谱 _ 质谱分析
。

气相色谱分析 ∃ 仪器为岛津 ϑ / 一 9 ∋
。

Φ > 一4% 石英毛细管柱 ∀!5 ς : 5
Ξ

64 ς ς # 

柱温 &5 一655 ℃
,

程序升温 !℃ _ ς .−  进样温度 6 !5 ℃
,

进样量 5Ξ 6川 分流比 4 5∃  

ΔΑ; 检测  用 / ≅ 一!∋ 做面积归一化法定量
。

色谱 _ 质谱分析 ∃ 色谱条件同前
。

质谱测定条件
∃

>Α 一Ε Φ 离子源温度 5 ℃  电

子 能量 ⊥ 5( Κ  发射 电流 5
Ξ

64 ς ∋  倍增 器 电压 巧,, Κ  扫描周 期 秒
。

仪器 为

Δ.− − .9 ∗ − 一% 4 5 ϑ / _ Ε Φ _ ; 8 联用仪
。

数据处理使用 ΑΧ / , Φ 系统
。

各分离组分首先

通过 Χ Α= _ > Ρ ∋ _ Ε Φ ; Φ 计算机谱库 ∀美国国家标准局 Χ + + ΗΑ + ≅ ∋ ≅ 0 谱库# 进行

检索
,

并参考文献 〔&一 〕 以及对照本实验室用标准化合物制作的谱库对各质谱图进一步

确认
。

结果与讨论
Ξ

用 ! 种不同方法提取的精油
,

得率
、

香气都有差异 ∀表 7#
。

用水蒸汽蒸馏与蒸

馏其他鲜花一样
,

原鲜花香味已经失去
,

而带有浊败味  用 ? ∋ ; 一% 吸附头香法  香气

质量虽好但得率太低  微波一吸附法无论香气和得率都较为理想
,

可望能应用到高级香

料的提取上
。

用微波处理鲜花
,

不仅可以较迅速地得到挥发性物质
,

而且提取的精油能

更好地保持原鲜花的香气香味
。

从 ! 个微波处理的样品看
,

微波强度太高
,

温度亦高
,

用 ? ∋ ; 一% 吸附不大适合
。

6
Ξ

! 种处理方法得到的精油
,

经色谱质谱分析
,

共鉴定了 4 个化合物 ∀表 6#
,

其

中的化学成分都大体相同
,

但相对百分含量变化很大
。

归纳起来为 ∃ 单菇烯物质
,

微波

法与吸附法接近
,

含量相对偏低
,

水蒸汽蒸馏法含量较高  单菇含氧化合物
,

微波法较

高
,

吸附法与水蒸汽法偏低  倍半菇烯物质同单菇烯类物质
,

水蒸汽蒸馏的高
,

其它的

低  倍半菇醇等
,

变化不大
。

从各类成分含量的多少也可以看出
,

微波法及吸附法得到

的精油香气更好
。

!
Ξ

! 种方法处理的精油样品中
,

十五烷的含量差异很大 ∀表 6#
,

这可能是 十五烷
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较为稳定
,

抽气吸附时间越长
,

吸附量就越多
,

而不大稳定的化合物随着抽气时间的加

长
,

将有变化和损失
。

水蒸汽蒸馏
,

因十五烷挥发性稍差
,

油 中含量就低
。

从这个结 果

看
,

采用吸附头香法
,

并不是时间越长越好
,

需要选择合适的吸附时间
。

表 Η 朱砂玉兰鲜花用三种不同方法提取的精油得率及香气比较
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中
” ,

处理 5 分钟

微波强度
“

中
” ,

处理 5 分钟

微波强度
“

强
” ,

处理 ! 分钟

6
Ξ
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!
Ξ

溶剂提取蒸馏法

0 .( 7Υ 8

5 5 鲜花得到精 油的 ς 9 数
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杂味 屯

表 6
Ξ

朱砂玉兰花精油化学成分
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续 表 6

/ , − )( − )∀⎯ #
Χ ,

Ξ

/ , ς Ρ, 1 − Υ 8

6 ! % 4

反式芳樟醇氧化物

芳樟醇

6一甲基一3一亚 甲基一
,

⊥一辛 几烯一!一酮

樟脑

顺式芳樟醇氧化物

反式芳樟醇氧化物

松油一% 一醇

丁酸一 !一乙烯酉旨

∃ 一松油醇

橙 花醇

橙 花醛

香叶醇

单菇烯氧化物

乙酸龙脑酉旨

∃ 一胡椒烯

乙酸橙花醋

乙酸香叶酉旨

长叶烯

刀一丁香烯

刀一金合欢烯

∃ 一蛇麻烯

刀一澄椒烯

十五烷

∃ 一杜松烯

∃ 一金合欢烯

下一杜松烯

占一杜松烯

异杜松烯

榄香醇

橙花椒醇

占一杜松醇

刀一按叶醇

十七烷

金合欢醇

十六烷醇

乙酸金合欢醋

十九烷

棕桐酸甲酚

邻苯 几甲酸 几丁酉旨

一

二十一烷

)Θ ∗ − 8一 7.− ∗ 7, , 7 , : .Υ (

7.− ∗ 7, , 7

6一ς ( )Ο ∴7一 3一 ς ( )Ο∴7( − ( 一 7
,

⊥一 , ( ) ∗ Υ 7( − 一!一, − (

( ∗ ς Ρ Ο , Θ

( 78一7.− ∗ 7, , 7 , : 7Υ ( ∀Ρ ∴Θ ∗ − , 一Υ #

)Θ ∗ − 8一 77 − ∗ 7, , 7 , : .Υ ( ∀] ∴Θ ∗ − , .Υ #

)( Θ Ρ.− ( 一%一5

!一Ο( : ( − ∴7 Π 1 )∴Θ ∗ ) (

“一 )( Θ Ρ.− ( , 7

− ( Θ , 7

− ( Θ ∗ 7

9 ( Θ ∗ − 7, 7

ς , − , )(Θ Ρ( − ( , : .Υ (

Π , Θ − ∴7 ∗ 2 ( )∗ ) (

戊一2 5 Ρ ∗ ( − (

− ( Θ ∴ 7∗ ( ( ) ∗ ) (

9 ( Θ ∗ − ∴7 ∗ ( ( ) ∗ )(

7, − 9 .Σ, 7( − (

刀一
( ∗ Θ ∴7] Ο∴77( − (

刀一Σ∗ Θ− ( 8 ( − (

“一Ο1 ς 1 7( − (

刀一
( 1 Π ( Π ( − (

Ρ( − )∗ Υ ( ( ∗ − (

戊一2 ∗ Υ .− ( − (

久一 Σ∗ Θ − ( 8( − (

下一( ∗ Υ .− ( − (

α一2 ∗ Υ .− ( − (

.8 , 2 ∗ Υ .− ( − (

(7( ς , 7

− ( Θ, 7.Υ , 7

占一2 ∗ Υ .− , 7

刀一( 1 Υ ( 8ς , 7

Ο ( Ρ )∗ Υ (( ∗ − (

Σ∗ Θ − ( 8 , 7

Ο( : ∗ Υ ( ( ∗ − , 7

Σ∗ Θ − ( 8∴7 ∗ ( ( ) ∗ )(

− , − ∗ Υ ( ( ∗ − (

ς ( )Ο ∴7 Ρ∗ 7ς .)∗ )(

Υ 7Π 1 )∴ 7 ΡΟ)Ο ∗ 7∗ ) (

Ο ( − .2 , 8 ∗ − (

6 名7

!
Ξ

&丁

Ξ

%乃 4

!
,

3

5
Ξ

⊥ &

3
Ξ

⊥

6 3
Ξ

⊥

5
Ξ

Ξ

! 3

%
Ξ

3

5
Ξ

4 &

% 6

%月⊥

5石&

β八ΓΤ7
气乙勺6

%
#

∃∗ (
#

) ∋ (
#

) ∀

(
#

( ∀

∗
#

( ∀

!之!

!
一

! & !
#

+ (

!
#

( +

!
#

()

! % %

!
,

∋ %

,###

、%
4,

!乡+

(
#

∃∗

!
,

) ∃ !
#

) & ! 乃∀ !
#

∋ +

∗
#

+! ∗
#

∋ !

!
,

∋ ∗

!
,

∗ ∗

!为%

%
#

(∋ ! % &

!
#

++

!名 7

! % ∗

! #% )

( ! + !
#

+!

&
#

∃∀

(
#

∋ &

(%
#

∀ ∀

(
#

∗ +

& #! + !
#

(&

∋ % !
#

+ &

!
#

∃ ∃

%
#

∀ ∗

!
#

∋ + !
#

(∋ !
#

! +

%
#

∗ ∋ (
#

% ! ! ∗ ∋

!
#

∗ ∀

!
#

& )

!
#

+ +

!
#

(∀

!
#

% !

(
#

∋ &

!
#

) ∀ !
#

∃ ∀

!
#

∋ )

!
#

∗ ∗ !
#

) ∗

!
#

∃∋ !
#

∗ % !
#

∃&

! % ∀ ! ∋ ∀ !
#

(∋

(
#

∃ ∃

%
#

∀ (

!
#

! %

!
#

& &

(∗
#

! ∀

∃ % +

%刀 7

(!石 ∃

(
#

+ +

(∃乡∀

) ∋ ∗

∃ ∗
#

( %

(
#

∀+ (
#

∋ ∗

(
#

∃ ∃

!
#

∗%

(
#

∗ ∀

!
#

& )

(
#

! )

!
#

∗ (

%名∃

!
#

+& )
一

∋ !

!
#

& ∋ !
#

& !

!
#

∗ ∃

%
#

(%

! 名7

! )&

!
#

( +

!
#

(&

( ) ∀

!
#

∃ )

!
#

& ∀

!石∗

! % %

!
#

(&

! ∋ ∗ !之%

!
#

% !

!
#

∃ &

!
,

∃ &

! % %

(
#

% ∃

!
#

∋ ) !
#

∀ !

!
#

∋ + !
#

∗ ∋

!
#

(∗

! ∗ (
,

∋ ∀

! ∋ % (
#

∗ ∗

!
#

() ( + !

!
#

( ∗ ! ∋ +

! % ∀

!
,

∋ ∗ %
#

) %

!
#

! + !
#

∀ (

!
#

∋ ∗ %
#

∃ ∗

! % & !
#

∗ !

!
#

( + !
#

∗ 飞

!
#

! )

!
#

( ∗ !
#

()

!
#

( ∃ !
#

∗ %

!
#

% % !
#

(%

(
#

+∋ !
一

% !

!
#

∗ &

勺一,0
山

8亡(‘.(+,4,矛.9
乙伪飞3∋
乙曰、,夕只口,
声

!:
,,月、峪‘乙775
子

!(
气乙,、∋
‘(;)门尹乃,



云 南 植 物 研 究 ! 卷

表 !
Ξ

不同方法得到 的精油中单菇烯及其氧化物含) 的变化

< ∗ Π 7( !
Ξ

/ , − )( − ) Ψ ∗ Θ .( ).( 8 , Σς , − , )( Θ Ρ( − ( ∗ − Υ )Ο( .Θ , : .Υ ( .− ( 8 8( − ) .∗ 7 , .78 )ΟΘ , 1 9 Ο Υ .ΣΣ(
Θ ( − ) ς ( ) Ο , Υ 8 ∀⎯ #

香桧烯 月桂烯 柠檬烯 单裕烯氧化物

微波法
‘

吸附法

水蒸汽法

7! !
Ξ

45 5
Ξ

4 &

5
Ξ

6 % 5
Ξ

! !

⊥
Ξ

4 4 &
Ξ

! ⊥

3 5

!
Ξ

5 3

5

5 月3

χ

仅为 7号样品的数据

%
Ξ

在 ! 个微波处理得到的精油中
,

都出现 了一个中等强度的色谱峰
,

ς _ 6
46

∀Ε
δ

#
,

3& ∀基峰 #
。

从质谱上看应是单枯烯的环氧化物
。

该化合物在吸附法及水蒸汽蒸

馏法得到的精油 中也含有
,

但含量低得多
。

而单菇烯的含量变化
,

又恰好相反
,

微波法

含量低
,

水蒸汽蒸馏的高 ∀表 !#
。

从表中数据可以认为
,

经微波处理后
,

原植物中的

单菇烯有部分转化为其氧化物  吸附法通气时间较长
,

单菇烯发生聚合等反应
,

含量变

低  水蒸汽蒸馏法反映了原植物体中含有的化学成分
。

为了证实这种推测
,

我们取较纯

的月桂烯及
∃ 一旅烯样品

,

做气态和液态微波处理
,

将处理后收集到的样品对照原样品

分析
,

结果发现微波处理前后
,

月桂烯及
, 一旅烯的含量并没有发生明显变化

。

那么微

波处理原植物样品
,

单菇烯氧化物是怎样产生的ε 尚待进一步研究
。
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