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摘要!以野生沙葱花为原料#利用响应曲面法优化超临界

DZ

"

提取沙葱花挥发油工艺#并对挥发油进行
5D

)

U7

检测

分析$以萃取温度(萃取压力(萃取时间为影响因素#应用

?'XF?<IJR<J

中心组合方法进行三因素三水平试验#以挥发

油得率为响应值#进行响应面分析$沙葱花挥发油提取的最

佳工艺条件为萃取温度
!/\

#萃取压力
"/U9@

#萃取时间

#)"I

#流速
"$O

%

I

#挥发油得率预测值为
#/)!%1

#验证值为

#,)/$1

$通过
5D

)

U7

分析#分离出了
"/

种组分#占总峰

面积的
/%)%.1

#鉴定出了
".

种化合物#其中醛类化合物
,

种共占
!.)%!1

#芳香烃化合物共占
!$)-"1

#姜辣素占

#")%$1

$

关键词!沙葱花&挥发油&超临界
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"

萃取&
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沙葱(

,HH'9JJ./

0

.H'G9J :<

K

<(

)又名蒙古韭!野葱#山

葱!百合科!葱属多年生草本"主要生长于蒙古高原的荒漠

草原和典型草原的沙地上!广泛分布于中国的内蒙古西北

部#辽宁西部#陕西北部#宁夏北部#甘肃#青海和新疆东北

部.

#

/

"野生沙葱所含的生物矿物质#必需微量元素和氨基酸

均高于一般的蔬菜.

"

/

!富含植物蛋白#膳食纤维和维生素等

多种营养成分"沙葱不仅是西北地区独特的地方风味!还是

药用植物!据记载.

!20

/

!沙葱地上部分可入药!能开胃#消食#

杀虫!主治消化不良#不思饮食#秃疮#青腿病等!还具有降血

压#降血脂等功效!被誉为$菜中灵芝%"沙葱夏季开花!花香

浓郁!有辛辣味!当地居民将沙葱花晾干后用作调味品"沙

葱花中含有大量的挥发油!但目前尚未见沙葱花挥发油化学

组分的文献报道"

植物精油是中草药中分布较广泛的一类成分!具有抗病

毒#抗菌.

-

/

#抗炎.

%

/

#抗肿瘤.

.

/

#驱虫#抗过敏#抗氧化等活

性.

,2/

/

"目前挥发油提取的方法主要有水蒸气蒸馏.

#$

/

#微波

提取.

##

/

#超声波提取.

#"

/

#超临界
DZ

"

萃取.

#!2#-

/等!其中超临

界
DZ

"

萃取具有操作过程工艺简单#耗时少&萃取能力强#提

取率高&挥发油纯度高!组分不被破坏的优点!被广泛用于天

然植物中有效组分的提取.

#%2#.

/

"

本试验拟采用超临界
DZ

"

萃取仪萃取沙葱花挥发油!利

用
?'XF?<IJR<J8<BC

K

J

响应曲面法优化萃取条件!并通过

5D

*

U7

分析沙葱花挥发油的化学成分!旨在为开拓沙葱花

在食品#医药等方面的应用提供理论依据"

,-#
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!

材料与方法

#)#

!

材料与仪器

#)#)#

!

材料与试剂

沙葱花'采自陕西省榆林市神木县&

无水硫酸钠'分析纯!天津市凯通化学试剂有限公司&

DZ

"

气体'食品级!纯度
//)/1

!北京普莱克斯气体有限

公司"

#)#)"

!

仪器

超临界流体萃取装置'

T3#"#F-$F$#D

型!江苏华安科研

仪器有限公司&

电子天平'

a3""$0?

型!上海精密科学仪器有限公司&

高速万能粉碎机'

aWF#$$8

型!天津鑫博仪器有限

公司&

气相色谱质谱联用仪'

5DFU7Fg9"$#$

型!日本岛津(上

海)责任有限公司"

#)"

!

方法

#)")#

!

超临界
DZ

"

萃取沙葱花挥发油的工艺流程
!

沙葱花

阴干#粉碎#过
%$

目筛!称取
0$

K

!放入萃取釜内!同时在萃

取柱的两端填塞少许脱脂棉及加装过滤片"固定
DZ

"

流速

"$O

-

I

(分离压力
/

为
- U9@

!温度
-- \

&分离压力
.

为

-U9@

!温度
0-\

)!考察萃取温度!萃取压力!萃取时间对

挥发油得率的影响"萃取结束!从分离器出料口得粗挥发

油!用无水硫酸钠干燥脱水后得浅黄色精制挥发油"

#)")"

!

超临界
DZ

"

萃取沙葱花挥发油的单因素试验
!

选取

萃取温度#萃取压力#萃取时间
!

个因素进行单因素试验!以

挥发油得率为指标!确定各因素的优化区间"

(

#

)温度'在萃取压力
!$U9@

!萃取时间
#)-I

的条件

下!考察萃取温度(

"$

!

!$

!

0$

!

-$

!

%$ \

)对挥发油得率的

影响"

(

"

)压力'在萃取温度
0$\

!萃取时间
#)-I

的条件下!

考察萃取压力(

#$

!

"$

!

!$

!

0$

!

-$U9@

)对挥发油得率的影响"

(

!

)时间'在取萃取温度
0$\

!萃取压力
!$U9@

的条

件下!考察萃取时间(

$)-

!

#)$

!

#)-

!

")$

!

")-I

)对挥发油得率

的影响"

#)")!

!

响应面(

:7U

)试验设计
!

在单因素试验基础上!利用

8<BC

K

JFEX

Q

<=>,)$-

软件以沙葱花挥发油得率为指标!萃取

温度#萃取压力#萃取时间为自变量!设计三因素三水平的响

应面(

:7U

)试验方案"

#)")0

!

挥发油得率计算

-

T

J

#

J

"

W

#$$1

! (

#

)

式中'

-

***挥发油得率!

1

&

J

#

***萃取挥发油质量!

K

&

J

"

***沙葱花样品质量!

K

"

#)")-

!

挥发油的
5D

*

U7

分析

(

#

)气相色谱条件'色谱柱为
3?F6*'S@X

弹性石英毛

细管柱(

!$)$G^"-$

#

G^$)"-

#

G

)!柱温
-$ \

(保留

"GCJ

)!以
%\

-

GCJ

升温至
""$\

!保持
!-GCJ

&汽化室温

度
"%$\

&载气为高纯
T<

(

//)///1

)&柱前压
#$$R9@

!载

气流量
#)-GO

-

GCJ

&进样量
#

#

O

&分流比
"$

"

#

"

(

"

)质谱条件'

E6

电离!离子源温度
"%$\

!四极杆温

度
#-$\

!电子能量
.$<&

!发射电流
!0)%

#

3

!倍增器电压

#$#-&

!接口温度
"%$\

!质量范围
!$

!

--$@GA

!溶剂延迟

-GCJ

!

*67V#$.

标准质谱检索库"

"

!

结果与分析

")#

!

单因素试验结果分析

")#)#

!

萃取温度对沙葱花挥发油得率的影响
!

由图
#

可知!

挥发油得率随着萃取温度的升高而先升高后降低!温度为

0$\

时!挥发油收率最高"这是由于温度上升!加速了挥发

油的扩散!增加了传质速度!有利于萃取&另一方面温度上升

会导致
DZ

"

密度变小!对挥发油的溶解能力下降!不利于

萃取"

图
#

!

萃取温度对挥发油得率的影响
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!

萃取压力对沙葱花挥发油得率的影响
!

由图
"

可知!

随着萃取压力的增大!挥发油收率增大!当压力达到
!$U9@

后!收率达到最高!之后有所下降"原因是萃取压力升高!

DZ

"

密度增大!对挥发油的溶解性能增加!有利于萃取&但另

一方面!压力增大!挥发油的扩散速率会下降而不利于萃取"

")#)!

!

萃取时间对挥发油得率的影响
!

由图
!

可知!在

$)-

!

#)$I

时!挥发油收率升高最快!

#)-I

时达最大值!之后

基本不再变化"因挥发油随时间不断溶解!最终达到溶解饱

和!所以
#)-I

后挥发油得率基本稳定"

图
"

!

萃取压力对挥发油得率的影响

aC

K

A=<"
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图
!

!

萃取时间对挥发油得率的影响

aC

K

A=<!

!

EPP<H>'P>I<<X>=@H>C'J>CG<'J

<X>=@H>C'J=@><'P<BB<J>C@('C(

")"

!

响应曲面试验结果分析

")")#

!

?'XF?<IJR<J

试验设计方案及结果分析
!

综合单因

素试验结果!选取萃取温度#萃取时间#萃取压力
!

个因素!

采用
?'XF?<IJR<J

设计多因素响应面试验!各因素水平的选

取保证最佳萃取条件在其范围内!具体因素及水平见表
#

!试

验方案及结果见表
"

"

")")"

!

模型方程的建立及显著性分析
!

采用
8<BC

K

JFEX

Q

<=>

表
#

!

响应面试验因素与水平

V@;(<#

!

a@H>'=B@JN(<+<(BCJ=<B

Q

'JB<BA=P@H<<X

Q

<=CG<J>

水平
3

萃取温度-
\ ?

萃取压力-
U9@ D

萃取时间-
I

# !- "- $)-

$ 0$ !$ #)$

2# 0- !- #)-

表
"

!

响应曲面试验设计及试验结果

V@;(<"

!

:<B

Q

'JB<BA=P@H<N<BC

K

J@==@J

K

<G<J>

@JN<X

Q

<=CG<J>@(=<BA(>B

试验号
3 ? D

挥发油得率
:

-

1

# $ $ $ #/)."

" $ # # #0).,

! $ $ $ #/)".

0 $ 2# # #%)-.

- 2# $ 2# ,)%$

% $ $ $ #,)0"

. # $ # .)"/

, $ $ $ #,)%!

/ 2# # $ %)#.

#$ # $ 2# %)!0

## # 2# $ #)/.

#" $ $ $ #/)$-

#! 2# $ # ##)"0

#0 $ 2# 2# #0)!#

#- 2# 2# $ #"),%

#% # # $ .)"-

#. $ # 2# #!)%%

,)$-

软件对表
"

中的试验数据进行二次线性回归拟合!得沙

葱花挥发油提取收率对萃取温度#萃取压力#萃取时间二次

多项回归模型方程'

-b#/)$2")$$,2$)0,?4$),.14")//,?2$)0",12

$)"/?12/)"#,

"

2").-?

"

2#)001

"

" (

"

)

对模型方程(

"

)进行显著性检验!结果见表
!

!本试验选用

的模型
9

值
#

$)$$$#

!具有极显著性!失拟项(

9b$)"!$%

(

$)$-

)不显著!说明模型合适是有意义的"该模型的复相关

系数
-

"

3N

f

b$)/,.#

!说明该模型的拟合度良好!可以解释

/,).#1

响应值的变化!因而试验误差较小!信噪比
3N<

M

9=<HCBC'Jb!!),#

(

0

!说明该模型的响应信号较强"整体来

说!回归方程具有很好的拟合程度!可以用该模型来分析和

预测沙葱花挥发油的提取工艺结果"

表
!

!

回归模型方差分析d

V@;(<!

!

3J@(

L

BCB'P+@=C@JH<

"

3*Z&3

#

P'=>I<:<B

Q

'JB<

7A=P@H<gA@N=@>CHU'N<(

方差来源 平方和 自由度 均方
F

值
9

值 显著性

模型
0/%),$ / --)"$ #!%),-

#

$)$$$#

%%%

3 !")$, # !")$, ./)-!

#

$)$$$#

%%%

? #),- # #),- 0)-/ $)$%/!

D %)$. # %)$. #-)$- $)$$%#

%%

3? !-)," # !-)," ,,),$

#

$)$$$#

%%%

3D $).# # $).# #).. $)""-#

?D $)!" # $)!" $),# $)!//!

3

"

!-.)$, # !-.)$, ,,-)"!

#

$)$$$#

%%%

?

"

!#).% # !#).% .,).0

#

$)$$$#

%%%

D

"

,).- # ,).- "#)%/ $)$$"!

%%

残差
"),- . $)0$
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9

#
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9

#
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为差异显著(

9

#
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-

"

b$)//0!

!

-

"

3N

f

b$)/,.#

"

!!

根据表
!

中数据进一步检验可以看出一次项中
3

的偏

回归系数极显著!说明萃取温度对沙葱花挥发油提取率有极

显著影响&

D

项的偏回归系数高度显著!说明萃取时间对沙

葱花挥发油提取率有高度显著影响&

3?

项的交互作用极显

著&二次项中的
3

"

#

?

" 的偏回归系数达极显著水平!而
D

" 达

高度显著水平"由上分析!表明影响沙葱花挥发油萃取率的

因素依次为萃取温度
(

萃取时间
(

萃取压力"

")")!

!

响应曲面分析
!

对表
"

数据进行二次多元回归拟合!

得到二次模型的响应曲面及等高线图!见图
0

!

%

"由图
0

可

知!萃取温度和萃取压力的等高线呈椭圆形!说明具有极显

著的交互作用&图
-

中萃取温度与萃取时间之间的等高线也

偏椭圆形!显示二者也存在明显的交互作用&而图
%

中的等

高线接近圆形!说明萃取压力与萃取时间之间交互作用不

显著"
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萃取温度和萃取时间对挥发油得率影响的曲面和等高线图
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图
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!

萃取压力和萃取时间对挥发油得率影响的曲面和等高线图
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超临界
DZ

"

萃取工艺条件优化结果
!

采用
8<BC

K

JF

EX

Q

<=>,)$-

软件对模型方程(

"

)进行求解!得到超临界
DZ

"

萃取沙葱花挥发油的最优工艺为'萃取温度
!/)"-\

!萃取

压力
"/)#U9@

!萃取时间
#)#.I

!理论提取率为
#/)!%1

"考

虑到实际操作的方便!确定沙葱花挥发油提取的条最优件

为'萃取温度
!/\

!萃取压力
"/U9@

!萃取时间
#)"I

"在此

优化条件下进行
!

次平行实验!得提沙葱花挥发油取率为

#,)/$1

!与理论预测值基本相符"

")!

!

沙葱花挥发油的组分分析结果

沙葱花挥发油
5D

*

U7

成分分析的总离子流图见图
.

!

经
*CB>"$$.

标准质谱图库数据系统检索和人工谱图解析!按

图
.

!

沙葱花挥发油的总离子流图
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各色谱峰的质谱裂片图与文献核对!对基峰#质荷比和相对

丰度等方面进行直观分析比较!结果从沙葱花超临界萃取中

分离出
"/

个色谱峰!共鉴定出
".

个化学成分!占总离子峰

相对含量的
/%)%.1

!结果见表
0

"

由表
0

可知!超临界萃取产品中醛类化合物
,

种高达

!.)%!1

&芳香烃化合物含量也较高!占
!$)-"1

!其中甲氧基
F

0F

(

#F

丙烯)苯
"-)!!1

&另外姜辣素含量达
#")%$1

"

!

!

结论
(

#

)超临界
DZ

"

萃取沙葱花挥发油的最优工艺为'萃取

温度
!/ \

!萃取压力
"/ U9@

!萃取时间
#)"I

!

DZ

"

流速

"$O

-

I

!沙葱花挥发油的得率为
#,)/$1

"

表
0

!

沙葱花挥发油成分分析结果
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(

"

)对在优化的最佳条件下获得的精油样品进行
5D

*

U7

分析!结果表明超临界萃取精油产品总共分离出
"/

种成

分!占总峰面积的
/%)%.1

!鉴定出了
".

种化合物!其中多为

醛!芳香烃化合物!姜辣素!还有少量的酸#酯类化合物"姜

辣素含量较高!有证据.

#,2#/

/显示!姜辣素有多种不同的药理

学作用!包括抗氧化#抗细胞凋亡#抗炎#抗癌和化学防癌等

作用!这对开发沙葱深加工产品提供了科学依据"
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