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摘要!目的!优化超临界
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萃取白苏叶挥发油的提取工

艺"提升白苏叶的实用价值#方法!通过单因素试验!萃

取压力%萃取温度%萃取时间和
/*

!

流量$和响应面分析

预测白苏叶挥发油提取的最优参数"并通过气相色谱)

质谱!

G/:-H

$分析白苏叶挥发油的化学成分"同时利用

清除
+XX0

-和-

*0

能力评价其抗氧化活性#结果!在

萃取压力
!(-X<

%萃取温度
'"\

下"连续萃取
!B"@

"挥

发油提取率可达!

!B(#d#B#$

$

Y

"较水蒸气蒸馏法提取率

高
9(Y

"能一定程度降低过氧化值和酸值#从白苏叶挥

发油中鉴定出
&#

种化学物质"占全油的
$%B'$Y

"主要成

分为酯类%醇类和烯类化合物#抗氧化试验表明白苏叶

挥发油对
+XX0

-和-

*0

具有较强的清除能力"且存在

明显的量效关系#结论!超临界
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萃取的白苏叶挥发

油"主要成分为酯类%醇类和烯类化合物"具有较强的抗

氧化能力#

关键词!超临界
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+#唇形科紫苏属植

物$现有研究证明#白苏叶具有抑菌%升血糖%保护肠胃%

镇静%抗衰老等作用-

#W6
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#且对动物油脂%肉类和调味食

品等具有较强的抗氧化活性-

'
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$植物挥发油一般是从植

物不同部位)种子%根%花%叶%果实%树皮等+加工获得的

挥发性物质#也是天然香料的重要组成部分-

&

.

$但挥发

油稳定性较差#提取效果易受原料来源%品种%加工方法

等影响$传统的提取方法有压榨法%水蒸气蒸馏%溶剂萃

取等-
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#但存在纯度低%提取效能差%溶剂残留的缺点#

现在常用超声%微波%超临界流体萃取等方法-
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超临界与超声%微波相比#香气更天然-
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#还可添加夹带

剂#萃取的挥发油成分较完整#无残留#无毒%无污染#符

合国家大力倡导的绿色发展理念#因此仍是天然植物提

取应用的主流方向#尤以食品%挥发油及天然香料的提取

分离最为热门-

##W#!
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目前#关于白苏叶挥发油的提取多采用水蒸气蒸馏

和超声提取#但提取时间长和得率不理想-
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$试验拟以

白苏叶为研究原料#通过响应面试验优化超临界
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萃

取白苏叶挥发油提取工艺条件#通过气相色谱/质谱

)

G/:-H

+分析白苏叶挥发油的化学成分#并以
+XX0
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和2
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的清除能力来评价白苏叶挥发油的抗氧化力#

旨在提升白苏叶的实用价值$
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材料与方法
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材料与仪器
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材料与试剂

白苏叶*恩施自治州农科院,

硫酸亚铁%水杨酸%
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过氧化氢*
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级#国药集团

化学试剂有限公司$

#B#B!
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仪器与设备

高速粉碎机*
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型#北京中兴伟业仪器有限

公司,

超临界
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萃取装置*

0.!!#:&":"9

型#江苏南通华

安超临界萃取有限公司,

旋转薄膜蒸发仪*
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型#瑞士
Ve/0

公司,

气相色谱/质谱联用仪*
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方法
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白苏叶处理
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将白苏叶洗净放入烘箱内#
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#
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下干燥
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#用刀切成段后粉碎#过
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目筛得到粒

度分布均匀的粉末#备用$
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超临界
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萃取
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取处理后的白苏叶
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萃取罐内#设定萃取压力
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#温度
'& \

#

/*

!

流量
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+计算提取率$
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///白苏叶挥发油的提取率#
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///白苏叶挥发油的质量#
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///白苏叶原料的质量#
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水蒸气蒸馏提取
!

参照文献-
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.#称取白苏叶粉

末
!&"

Q

装入烧瓶#倒入
#

0

6

体积的蒸馏水和
#";]

的萃

取剂乙酸乙酯#加热
!@

#按式)

#

+计算提取率$

#B!B'
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理化指标测定
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+色泽*按
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执行$
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+透明度%气滋味*按
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+过氧化值*按
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执行$
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+酸值*按
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I&&6"
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执行$
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因素选择
!

设定萃取压力 )
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+%温度

)
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+%时间)

#B&@
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流量)

!&]
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+为固定值#依次

改变萃取压力)

#&

#

6&-X<

#每个水平增加
&-X<

#共
&

个

水平+%萃取温度)

6"

#

&"\

#每个水平增加
&\

#共
&

个

水平+%萃取时间)

"B&

#

!B&@

#每个水平增加
"B&@

#共
&

个

水平+和
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流量)

#&

#

6&]

0

@

#每个水平增加
&]

0
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#共

&

个水平+#探讨提取率受各因素的影响程度$

#B!B9

!

响应面
VAb:VF@D7FD

设计
!

根据单因素试验结果

选定影响较显著的
6

个因素#设置响应值为白苏叶挥发

油提取率#借助
VAb:VF@D7FD

工具进行数据分析#并对模

型预测的工艺设置进行重复试验$

#B!B(
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白苏叶挥发油的
G/:-H

分析
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+色谱条件*色谱柱为
+V:&-H

毛细管柱)
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"B!&;;_"B!&
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+,进样口温度
!6" \

,载气为高纯

0F

,流速
>;]

0

;=D

)恒 流+,柱 头 压
%67X<

,进 样 量

#B&

"

]

,分流比
!"n#

,程序升温起始温度
9" \

#停留

>;=D

#以
&\

0

;=D

的升温速率升至
!9"\

保持
&;=D

$

)

!

+质谱条件*

31

离子源,电离能量
("F̀

,离子源温

度
#$"\

,传输线温度
!&"\

,扫描范围
&"

#

&&"

,检索谱

库为
21HI

谱库$

#B!B%

!

抗氧化活性测定
!

参照文献-

#9

.$

#B!B$

!

数据分析
!

所有试验样品重复
6

次$运用
3bCF>

%

*K=

Q

=D!"#$U

和
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Q

D3b

N

FKL%B"B9

软件处理数据$

!

!

结果与讨论
!B#

!

单因素试验

如图
#

所示#压力上升至
!& -X<

时提取率显著增

加#继续加压提取率反而有所下降#最终压力选择
!"

#

6"-X<

,温度为
'"\

时提取能力稳定#持续升温不能提

高提取率#可能是较高温度会降低挥发油的稳定性#故萃

取温度初步定为
6&

#

'&\

,萃取时间在
"B&

#

#B&@

时#挥

发油提取率迅速增加#

#B&@

后溶液与溶质充分接触达到

平衡#继续延长时间提取率也难以提高#所以选用
#B&@

左右为提取时间较合适,当
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流量由
!&]

0

@

变为

6"]

0

@

时#挥发油提取率显著增加#继续增加挥发油提取

率反而下降#在白苏叶挥发油萃取试验中#

/*

!

流量为

6"]

0

@

左右最佳$

!B!

!

响应面试验

!B!B#

!

响应面试验设计及结果
!

比较单因素试验结果#

最终设置
/*

!

流量
6"]

0

@

#选择萃取压力%萃取温度和萃

取时间为响应变量)表
#

+#设定响应值为白苏叶挥发油提

取率进行响应面分析)表
!

+$

!!

对响应面试验数据进行回归分析得各影响因素与响

应值的模型回归方程*

#$!

"

À>B6(

"

2AB#!

齐富友等!白苏叶挥发油超临界
/*

!

萃取工艺优化$成分分析及抗氧化活性研究



图
#

!

萃取压力%萃取温度%萃取时间和
/*

!

流量对白苏叶挥发油提取率的影响
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"B!$"7c"B!&47W"B$9"

!

W"B'$4

!

W"B!(7

!

$ )

!

+

!B!B!

!

回归模型方差分析
!

由表
6

可知#回归模型
F

#

"B"#

#多元线性回归模型差异极显著#同时失拟项的
F

值

为
"B"&6%

#不显著#说明数据无异常点-

#(

.

,决定系数
L

!

^

"B$$9&

#调整系数
L

!

.P

k

"̂B$$!#

#回归方程能解释各因素

与响应值之间的关系$模型
7S^"B%$Y

#表明试验操作

的可信度高#具有实际指导意义$根据模型中各因素

F

值与
=

值可知#一次项
.

%

V

%

/

#二次项
.

!

%

V

!

%

/

!和交

互项
.V

%

./

%

V/

的
F

#

"B"#

#影响均极显著,各因素影响

的先后顺序为萃取时间)

/

+

$

萃取压力)

.

+

$

萃取温

度)

V

+$

!!

由图
!

可知#萃取时间一定时#随着萃取压力和萃取

温度的升高#响应值
0

)白苏叶挥发油提取率+先升高后下

降#当萃取压力提升至
!& -X<

%萃取温度至
'" \

附近

时#白苏叶挥发油提取率存在最大值$萃取温度和萃取

表
#

!

响应面试验因素及水平表

I<U>F#

!

3b

N

FK=;FDLPFE=

Q

DAMKFE

N

ADEFEOKM<CFM<CLAK

水平
.

萃取压力0
-X<V

萃取温度0
\ /

萃取时间0
@

W# !" 6& #B"

" !& '" #B&

# 6" '& !B"

压力一定时#响应值同样随着其他因素水平的提升先增

加后降低$其中萃取压力和萃取时间的影响最显著#响

应曲面较陡#与回归模型方差分析结果一致$

表
!

!

响应面试验设计方案和结果

I<U>F!

!

I@F4H-PFE=

Q

D<DPKFEO>LE

试验号
. V /

白苏叶挥发油

提取率0
Y

# W# W# " "B%$

! # W# " #B(#

6 W# # " "B&&

' # # " "B%'

& " " W# "B9'

9 " " # "B(6

( " " W# #B#!

% " " # !B6(

$ W# " " #B&(

#" # " " "B9&

## W# " " !B!6

#! # " " !B6#

#6 " W# W# !B'#

#' " # W# !B'&

#& " W# # !B&"

#9 " # # !B'(

#( " " " !B'#

$$!

提取与活性
3lI4./I1*2 , ./I1̀1I5

总第
!'!

期
"

!"!#

年
#!

月
"



表
6

!

回归模型方差分析f

I<U>F6

!

4F

Q

KFEE=ADCAFMM=C=FDL<DPJ<K=<DCF<D<>

S

E=E

方差来源 平方和 自由度 均方
=

值
F

值 显著性

模型
#"B"'" $ #B#!" !!'B'9

#

"B"""#

&&

. "B(&" # "B(&" #&"B$"

#

"B"""#

&&

V "B&6" # "B&6" #"&B9&

#

"B"""#

&&

/ !B'9" # !B'9" '$&B9"

#

"B"""#

&&

.V "B"(" # "B"(" #'B#! "B""(#

&&

./ "B6'" # "B6'" 9(B99

#

"B"""#

&&

V/ "B!&" # "B!&" &"B!% "B"""!

&&

.

!

6B$"" # 6B$"" (%'B$#

#

"B"""#

&&

V

!

#B""" # #B""" !"#B'9

#

"B"""#

&&

/

!

"B6#" # "B6#" 9#B%& "B"""#

&&

残差
"B"6& (

'B$(!_#"

W6

%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%

失拟项
"B"!$ 6

$B&(&_#"

W6

9B6" "B"&6%

纯误差
9B"%"_#"

W6

'

#B&!"_#"

W6

总和
#"B"%" #9

!!!!!!!!!!

f

!&&

为极显著,

&

为显著,

L

!

"̂B$$9&

#

L

!

.P

k

"̂B$$!#

#

7S '̂B6"Y

$

图
!

!

各参数交互作用的影响

)=

Q

OKF!

!

3MMFCLEAM=DLFK<CL=AD?=L@P=MMFKFDLM<CLAKE

!B!B6

!

工艺验证
!

模型预测的最佳工艺组合为*萃取压

力
!9B&9-X<

%萃取温度
6$B(9\

#萃取时间
!B"@

#其预测

挥发油提取率约为
!B%6Y

$考虑生产应用的可行性#以

萃取压力
!(-X<

%萃取温度
'"\

%萃取时间
!B"@

进行

验证实验)

2^&

+$结果表明#白苏叶挥发油提取率为

)

!B(#d#B#$

+

Y

#与预测值)

!B%6Y

+非常接近$相同提取

时间下#提取率比水蒸气蒸馏高
9(Y

$

!B6

!

白苏叶挥发油品质分析

!B6B#

!

萃取工艺对白苏叶挥发油品质的影响
!

由表
'

可

知#超临界
/*

!

萃取与水蒸气蒸馏相比#挥发油各指标均

有一定程度改善#香气更接近天然香味#可能是因为超临

界
/*

!

萃取工艺温度低#较好地保留了热敏性物质的天

然活性$夹带剂乙醇的加入能一定程度降低过氧化值和

酸值#但其机理尚不清楚$

表
'

!

白苏叶挥发油的主要质量指标

I<U>F'

!

I@F;<=D

T

O<>=L

S

=DPFbAMF/A'11&>F<MA=>

工艺
色泽

)

!&B';;

比色皿+

透明度 气滋味
过氧化值0

)

;;A>

2

7

Q

W#

+

酸值)

m*0

+0

)

;

Q

2

Q

W#

+

水蒸气蒸馏 黄
#%

#红
"B#

油状液体 无异味
&B&""d"B"!" 6B'6"d"B"&6

超临界
/*

!

黄
#'

#红
"B!

清亮透明液体 无异味
'B$"(d"B"'& !B$!(d"B"'"

9"Y

乙醇/超临界
/*

!

黄
#'

#红
"B!

清亮透明液体 无异味
'B&#"d"B"&" !B9#(d"B"'"

%$!

"

À>B6(

"

2AB#!

齐富友等!白苏叶挥发油超临界
/*

!

萃取工艺优化$成分分析及抗氧化活性研究



!B6B!

!

白苏叶挥发油
G/:-H

分析
!

对白苏叶挥发油

进行
G/:-H

分析#其总离子流图如图
6

所示#共分离出

图
6

!

白苏叶挥发油的总离子流色谱图

)=

Q

OKF6

!

IAL<>=ADM>A?C@KA;<LA

Q

K<

N

@

S

AMJA><L=>FA=>

MKA;F/A'11&

<

A*C/B;/2B>F<M

&&

个峰#并采用面积归一化法计算白苏叶挥发油各组分

相对含量#结果见表
&

$共
&#

种成分被鉴定出#鉴定出的

物质成分占总峰的
$%B'$Y

#其主要成分是酯类%醇类和

烯类化合物$在鉴定出的化合物中#相对含量在
#Y

以上

的有
(

种#占被检测物质总量的
$"B%6Y

#其中乙酸芳樟

酯的相对含量达到
&'B!!Y

#其次是芳樟醇)

#$B&$Y

+%松

油烯)

&B"9Y

+%丙酸叶醇酯)

'B$'Y

+%

#

:

石竹烯)

6B6(Y

+%

橙花醇乙酸酯)

!B6'Y

+%石竹素)

#B6#Y

+等$

!B'

!

白苏叶挥发油的抗氧化活性

!B'B#

!

清除
+XX0

2能力
!

由图
'

可知#白苏叶挥发油

对
+XX0

2具有很好的清除作用#清除率随浓度的增加

而变强#呈明显的量效关系$白苏叶挥发油浓度为
9"

#

%"

"

]

0

;]

时#对
+XX0

2的清除率变化平缓$相同浓度

下白苏叶挥发油对
+XX0

2清除率低于维生素
/

$浓度

为
%"

"

]

0

;]

时#对
+XX0

2的清除率为
%$B!#Y

$

表
&

!

白苏叶挥发油成分的
G/:-H

分析结果

I<U>F&

!

G/:-H<D<>

S

E=EAMJA><L=>FA=>MKA;F/A'11&

<

A*C/B;/2B>F<M

保留时间0
;=D

化合物名称 相对含量0
Y

保留时间0
;=D

化合物名称 相对含量0
Y

'B$((

反式
:6:

己烯
:#:

醇
"B##

9B&!$

!

:

蒎烯
"B6!

(B'"&

#

:

蒎烯
"B!#

(B9&'

庚烷
:

#

:

蒎烯
"B#$

%B'6$

柠檬烯
"B&"

%B&%$

罗勒烯
"B"(

%B%"#

罗勒烯
"B"(

$B6#6

!

:&:

三甲基
:&:

乙烯基四氢化呋

喃
:!:

甲醇
"B#"

$B9!#

!

:&:

三甲基
:&:

乙烯基四氢化呋

喃
:!:

甲醇
"B##

$B%#%

芳樟醇
#$B&$

#"B!(#

二氢邻二甲苯
"B"&

#"B96" !

#

':

二脱氢金刚烷
"B"$

#"B(9"

樟脑
"B#$

##B#'&

异龙脑
"B#"

##B6'$ ':

萜烯醇
"B"%

##B'$#

)

5

+

:

己
:6:

烯基丁酸酯
"B#9

##B&%&

松油烯
&B"9

##B(#(

龙蒿脑
"B#'

#!B!!&

橙花醇
"B66

#!B6'$

!

:

月桂烯
"B#!

#!B'('

柠檬醛
"B"$

#!B(!%

乙酸芳樟酯
&'B!!

#!B$6& !:

噻酚基环丙基甲酮
"B6&

#!B$%(

柠檬醛
"B6&

#6B6##

乙酸龙脑酯
"B&'

#6B&"$ !:

羟基
:&:

甲基苯乙酮
"B#$

#'B#6!

二氢芳樟醇
"B66

#'B6&% !:

蒈烯
"B&'

#'B'&$ 6:

甲基
:#

#

6:

戊二烯
"B#"

#'B&&#

橙花醇乙酸酯
!B6'

#'B%99

丙酸叶醇酯
'B$'

#&B"&6

#

:

波旁烯
"B"'

#&B#!'

#

:

榄香烯
"B!$

#&B6"% ':

氟
:

甲基苯乙胺盐酸盐
"B"'

#&B'9"

酚醛树脂
"B#"

#&B96!

#

:

石竹烯
6B6(

#&B%%"

香豆素
"B#%

#9B#(&

!

:

律草烯
"B"(

#9B'&6

异丁酸苯氧基乙酯
"B"'

#9B'$"

"

:

木罗烯
"B"&

#9B&$(

右旋大根香叶烯
"B#6

#9B9$' #:

甲基环庚烯
"B6$

#(B!""

杜松烯
"B#&

#(B("!

异丁酸苯氧基乙酯
"B"%

#(B%%6

丙位癸内酯
"B"6

#%B#6'

石竹素
"B!!

#%B#(&

石竹素
#B6#

#%B6!!

白菖烯
"B#6

#%B&'6 H:

苯肾上腺素
"B"$

#$B66'

佛术烯
"B#!

#$B6$&

桃醛
"B"%

&$!

提取与活性
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总第
!'!

期
"

!"!#

年
#!

月
"



!B'B!

!

清除2

*0

能力
!

由图
&

可知#挥发油浓度为

!"

#

9"

"

]

0

;]

时#随着浓度的升高其对2

*0

的清除率

显著增强,浓度
$

%"

"

]

0

;]

时#白苏叶挥发油对2

*0

清除率与维生素
/

接近#说明白苏叶挥发油与维生系
/

的抗氧化活性相当$

图
'

!

白苏叶挥发油对
+XX0

-的清除率

)=

Q

OKF'

!

HC<JFD

Q

=D

Q

K<LFAMJA><L=>FA=>LA+XX0

-

MKA;

F/A'11&

<

A*C/B;/2B>F<M

图
&

!

白苏叶挥发油对-

*0

的清除率

)=

Q

OKF&

!

HC<JFD

Q

=D

Q

K<LFAMJA><L=>FA=>LA

-

*0MKA;

F/A'11&

<

A*C/B;/2B>F<M

6

!

结论
超临界

/*

!

萃取白苏叶挥发油的最适参数为萃取压

力
!(-X<

%萃取温度
'"\

%萃取时间
!B"@

#此条件下白

苏叶挥发油实际提取率可达)

!B(#d#B#$

+

Y

$与水蒸气

蒸馏法对比提取率高
9(Y

#且白苏叶挥发油各理化指标

均有一定程度改善#香气更接近天然香味#加入夹带剂能

一定程度降低挥发油过氧化值和酸值$通过
G/:-H

分

析#白苏叶挥发油中含有
&#

种化学成分#主要是酯类%醇

类和烯类化合物$抗氧化试验表明白苏叶挥发油对

+XX0

2自由基和2

*0

自由基清除能力与白苏叶挥发

油浓度呈正相关#具有一定的抗氧化能力#可作为一种天

然抗氧化剂原料$

白苏叶作为一种常见中药和日常调味品#在人们的

生活中占据重要地位$但由于白苏叶挥发油的组成成分

丰富#其抗氧化机理及清除自由基活性成分分析仍需进

一步研究$下一步#拟开展不同夹带剂对挥发油提取率

及对品质的影响#并对挥发油中主要的活性成分进一步

分离纯化#探讨其体内体外抗氧化机理$
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