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水蒸气蒸馏法提取八角中莽草酸及茴香油
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摘要：［目的］提高八角产业的附加值。［方法］通过水蒸气蒸馏分离出八角中的茴香油，去油后的粗提液经离子交换法

纯化得高纯度的莽草酸。在蒸馏过程中确定了八角粉粒度、料液比、水蒸气蒸馏次数等参数，在莽草酸分离纯化过程

中，采用单因素试验和响应面试验优选了上样溶液 pH、洗脱流量、洗脱液 HCl 体积分数，并将水蒸气蒸馏法与热回流法

进行了对比。［结果］八角粉粒度为 100 目、料液比 1∶15 （g/mL），水蒸气蒸馏 2 次后茴香油的产率高达 13.55%；离子交换

纯化过程中，上样溶液 pH 为 4.0、洗脱流量为 27 mL/h、洗脱液 HCl 体积分数为 4.40% 时莽草酸产率达 11.05%，纯度在

98.50% 以上。［结论］该方法实现了高产率综合提取两种活性成分的目标。
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Abstract: ［［Objective］］ This study aimed to improve the added value of the industry of Illicium verum Hook. f. ［［Methods］］ The anise oil in 

I. verum was separated by steam distillation, and the high-purity shikimic acid was obtained from the crude by ion exchange. During the 

distillation process, parameters such as particle size of I. verum powder, material liquid ratio, and number of steam distillation times were 

determined. In the separation and purification process of shikimic acid, single factor experiments and response surface methodology were 

used to optimize the pH of the sample solution, elution flow rate, and volume fraction of HCl of the elution solution. The steam distillation 

method was compared with the thermal reflux method. ［［Results］］ The yield of anise oil reached 13.55% with the particle size of I. verum 

powder (100 mesh), the material liquid ratio 1∶15 (g/mL), and steam distillation twice; In the ion exchange purification process, when the 

pH of the sample solution was 4.0, the elution flow rate was 27 mL/h, and the volume fraction of HCl of the eluent was 4.40%, the yield and 

purity of shikimic acid reached 11.05% and 98.50%, respectively; The steam distillation method had more industrial value. ［［Conclusion］］ 

This method achieved the goal of high-yield rate comprehensive extraction of two active ingredients.

Keywords: Illicium verum Hook. f.; anise oil; shikimic acid; steam distillation; separation and purification

八角又称大八角、八角茴香，为木兰科八角属植物八

角茴香（Illicium verum Hook. f.）的果实。八角作为天然

药用植物，富含莽草酸、茴香油、多糖、黄酮、萜类等活性

成分 [1-2]。

目前，科研人员对八角中活性成分的提取多集中于

单一提取具有抗菌、镇痛、抗血栓、抗癌、抗病毒等功能的

莽草酸 [3]，鲜有对其他成分一并提取的报道 [3]。也有个别

在莽草酸提取工艺中以副产物回收的方式来回收茴香
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油，如李健等 [4]采用水蒸气蒸馏法对八角中的精油和莽草

酸进行了提取，但仅分出了茴香油，并没有对莽草酸进行

分离纯化；黄芳芳等 [5]采用挥发油提取装置分离了茴香

油，但只研究了两种吸附方法是否能分离莽草酸，并没有

对 该 工 艺 进 行 优 化 ，莽 草 酸 得 率 仅 2.76%，含 量 为

91.59%。也有采用多个组分无差别地同时提取，如吕琪

等 [6]采用乙醇溶液同时提取茴香油和莽草酸，再经石油醚

萃取分离出茴香油，水相经柱层析分离纯化得到高纯度

莽草酸，但由于处理过程复杂，莽草酸得率为 5.8%。因

此，开发操作简便，提取过程经济、环保的方法尤为必要。

茴香油是易挥发性油状物，难溶于水，而莽草酸易溶

于水，根据二者性质，可以选择成本低廉的水蒸气蒸馏法

先脱脂回收挥发性茴香油，再选择合适方法分离纯化莽

草酸，提高八角产业的附加值 [7]。因此，研究拟以水为溶

剂，采用水蒸气蒸馏法先蒸馏出茴香油，脱脂去油后的粗

提液再选择 331 弱碱性阴离子交换树脂进行分离纯化，以

期获得较高的纯度和综合产率。

1　材料与仪器

1.1　材料与试剂

八角：产地广西，市售；

莽草酸对照品：纯度>98%，上海阿拉丁试剂有限公司；

茴香油对照品：上海阿拉丁试剂有限公司；

331 弱碱性环氧系阴离子交换树脂：郑州和成新材料

科技有限公司；

其他试剂均为分析纯。

1.2　仪器与设备

高速粉碎机：FW100型，天津市泰斯特仪器有限公司；

电子分析天平：AUY-120 型，日本岛津公司；

集热式恒温加热磁力搅拌器：DF-101S 型，郑州长城

科工贸有限公司；

高效液相色谱：LC-UV100 型，上海伍丰科学仪器有

限公司；

红外光谱仪：Nicolet iS5型，美国赛默飞世尔科技公司。

1.3　试验方法

1.3.1　八角中莽草酸和茴香油的提取　将八角干果放入

烘箱中 40 ℃烘干，粉碎分别过 40，60，80，100，120 目筛。

取过筛后的八角粉 5.0 g，按不同料液比 [1∶5，1∶10，1∶15，

1∶20，1∶25 （g/mL）]加入纯水在室温下浸泡 24 h 后，倾入

三颈烧瓶，加入搅拌子缓慢搅拌，水蒸气蒸馏至稍干，再

加入相同料液比的纯水继续蒸馏至完全无油状物蒸出，

蒸馏次数分别为 1，2，3 次。馏出液合并置于-3 ℃下冷

却，上层为固体油脂，过滤，得精制白色或淡黄色固体茴

香油，室温下放置为无色或淡黄色透明液体。

剩余蒸馏液除渣后与分离茴香油后的滤液合并浓缩

至 1/2 体积，加 1/3 倍体积的石油醚脱脂后得莽草酸粗提

液。再经离子交换树脂吸附洗脱，收集洗脱液。将洗脱

液减压浓缩至 2~5 mL，按体积比 1∶10 加入 95% 乙醇重结

晶，静置冷却，使莽草酸完全析出为止。抽滤，用少量乙

醇洗涤，60 ℃干燥，得高纯度莽草酸。

1.3.2　单因素试验　通过预试验，对以八角粉末粒度为

100 目，八角粉末与纯水的料液比为 1∶15 （g/mL），室温浸

泡 24 h 后，水蒸气蒸馏 2 次为基础提取条件的粗提液，分

别考察离子交换过程中上样溶液 pH（1，2，3，4，5）、洗脱液

HCl 体积分数（1%，2%，3%，4%，5%）、洗脱流量（15，30，

45，60，75 mL/h）对莽草酸产率的影响。

1.3.3　响应面试验　在莽草酸的分离纯化过程中，基于

单因素试验优化结果，以上样溶液 pH、洗脱流量、洗脱液

HCl 体积分数为自变量，以莽草酸产率为因变量，采用

Box-Behnken 试验设计优化莽草酸分离纯化参数。

1.3.4　莽草酸和茴香油定性分析　参照文献 [8]，采用薄

层层析（TLC）法对精制后的茴香油和莽草酸分离纯化过

程中的粗提液、洗脱液和重结晶湿品进行定性分析。

1.3.5　莽草酸和茴香油的产率计算　

（1） 莽草酸标准曲线的绘制：根据文献 [9]绘制标准

曲线，得标准曲线方程：y=4E+06x-1 790.4，R2=0.999 8。

（2） 莽草酸含量测定及产率计算：精密称取莽草酸样

品 10 mg，配制成质量浓度为 0.04 mg/L 的样液，操作过程

同 1.3.5（1），测得莽草酸样品含量。按式（1）计算莽草酸

产率。

w= c× m
m 0

× 100%， （1）

式中：

w——莽草酸产率，%；

c——莽草酸含量，%；

m——莽草酸质量，g；

m 0——八角粉末总质重，g。

（3） 茴香油产率计算：称量经水蒸气蒸馏回收的茴香

油质量和干燥后的八角粉末总质量，按式（2）计算茴香油

产率。

η= m 1

m 0
× 100%， （2）

式中：

η——茴香油产率，%；

m1——茴香油质量，g；

m0——八角粉末总质量，g。

1.3.6　对比试验　以热回流法代替水蒸气蒸馏提取八角

中的莽草酸，其余工艺参数同优化后的水蒸气蒸馏提取

工艺。

1.3.7　红外光谱分析　取干燥至恒重的茴香油 3.5 μL 加

入至研磨粉碎后的 KBr 粉末中，研磨混匀后压片采用

Nicolet iS5 型红外光谱仪扫描测定。

175



开发应用  DEVELOPMENT & APPLICATION 总第  276 期  | 2024 年  10 月  |

1.3.8　数据处理　各因素优化试验采用 Origin 2021 绘图

和数据分析；响应面试验采用  Design Expert 10.0.7 软件进

行统计分析。

2　结果与分析

2.1　八角粉粒度对茴香油和莽草酸产率的影响

由图 1 可知，八角粉粒度为 40~100 目时其粒度大小

对莽草酸和茴香油的产率影响明显，但粒度为 100~120 目

时折线趋于水平。这是因为八角粉颗粒越小，与溶媒接

触的表面积越大，可促进有效成分的溶解与释放，加快反

应速率，提高目标物的产率，但颗粒过细，颗粒间吸附作

用渐强，易结块，致使溶媒扩散速度降低，目标物产率变

化不大。此外，目数越大，料液的黏性也越大，会增加后

期抽滤难度。因此，八角粉粒度选择 100 目较为合适。

2.2　料液比对茴香油和莽草酸产率的影响

由图 2 可知，随着用水量的增加，茴香油和莽草酸的

产率均先增大后降低，当料液比为 1∶15 （g/mL）时二者达

到最高值，分别为 7.0%，11.4%。继续增加用水量，茴香油

的产率迅速下降，是由于茴香油难溶于水，用水量的增加

并不能促进茴香油的溶出，反而促进了八角颗粒中其他

杂质成分的溶解，在水蒸气蒸馏过程中，形成共沸，使茴

香油产率降低 [10]；大量杂质成分的溶出，致使莽草酸的纯

化过程困难，产率也有所下降。此外，用水量的增加，还

提高了提取过程中的能耗，成本增大。因此，料液比选择

1∶15 （g/mL）较佳。

2.3　蒸馏次数对茴香油和莽草酸产率的影响

由图 3 可知，采用 1∶15 （g/mL）的料液比，在蒸馏两次

后，莽草酸的产率高达 10.7%，茴香油产率为 10.4%。蒸

馏过程中，第 2 次蒸馏时已无明显油状物，第 3 次蒸馏后，

变化不大，茴香油产率略有上升，但莽草酸因为在较高温

度下提取时间过长产生热解反应，使产率明显降低。因

此，选择蒸馏 2 次较佳。

2.4　莽草酸分离纯化工艺单因素试验优化

由图 4 可知，优化后的上样液 pH 为 4；洗脱流量为

15 mL/h 时产率最高，但流量太小，分离缓慢，易造成柱子

堵塞，树脂再生困难，而流量为 30 mL/h 的产率虽然略低，

但分离速度快，不会造成柱子堵塞，总体效率高，因此选

择较优洗脱流量为 30 mL/h；优化后的洗脱液 HCl 体积分

数为 4.0%。

2.5　响应面试验优化莽草酸纯化工艺

响应面试验因素水平设计见表 1，试验结果见表 2。

利用  Design Expert 10.0.7 软件对表 2 中的数据进行

多元回归拟合，得二元回归方程：

Y=10.93-0.12A-0.51B+0.22C-0.20AB+0.18AC+
0.17BC-1.56A2-1.02B2-0.21C2。 （3）

由表 3 可知，回归模型 P<0.000 1，极显著；失拟项

P=0.064 9>0.05，不显著；模型相关系数 R2为 0.992 4，校

正相关系数 R 2
Adj 为 0.982 5，说明 99.24% 的响应值变化来

源于所选因素，回归模型与实际试验拟合程度较好 [11]。利

用该模型可以很好地对八角中莽草酸纯化工艺中各因素

图 1　八角粉粒度对茴香油和莽草酸产率的影响

Figure 1　Effects of particle sizes on the yields of anise oil 

and shikimic acid

图 2　料液比对茴香油和莽草酸产率的影响

Figure 2　Effects of material liquid ratio on the yields of 

anise oil and shikimic acid

图 3　蒸馏次数对茴香油和莽草酸产率的影响

Figure 3　Effects of distillation times on the yields of anise 

oil and shikimic acid
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进行分析和预测。由 F 检验值可知，各因素的影响程度分

别为洗脱流量>洗脱液 HCl体积分数>上样液 pH。

由图 5 可知，上样液 pH 与洗脱流量、上样液 pH 与洗

脱液 HCl体积分数、洗脱流量与洗脱液 HCl体积分数两两

交互图均呈椭圆形，且 3D 图中有极值，交互作用显著，说

明交互因素对莽草酸的产率影响非常大 [12]。利用回归方

程预测，莽草酸纯化工艺的最佳参数为：上样液 pH 3.999、

洗脱流量 26.825 mL/h、洗脱液 HCl 体积分数 4.434%，此

时莽草酸产率可达 11.035%。根据实际可操作性，将参数

修正为 pH 4、洗脱流量 27 mL/h、洗脱液 HCl 体积分数

4.4%。为了验证该方案是否可行，按照修正后的参数进

行 验 证 实 验 ，重 复 3 次 ，莽 草 酸 产 率 分 别 为 11.13%，

11.01%，11.02%，平均产率为 11.05%，RSD 为 0.603%，与

响应面预测值误差<1%，表明该模型可用于莽草酸纯化

工艺条件优化。

2.6　TLC 法对莽草酸和茴香油定性分析

由图 6 可知，经水蒸气蒸馏法提取精制的茴香油各成

分的比移（Rf）值与标准品极其接近，说明所制得样品与标

图 4　各因素对莽草酸产率的影响

Figure 4　Effects of various factors on the yield of shikimic acid

表 3　回归模型方差分析†

Table 3　Analysis of variance of regression model

方差

来源

模型

A

B

C

AB

AC

BC

A2

B2

C2

残差

失拟项

纯误差

总变异

平方和

18.95

0.12

2.06

0.38

0.16

0.13

0.12

10.29

4.41

0.18

0.15

0.12

0.03

19.09

自由

度

9

1

1

1

1

1

1

1

1

1

7

3

4

16

均值

2.11

0.12

2.06

0.38

0.16

0.13

0.12

10.29

4.41

0.18

0.02

0.04

7.03E-003

F 值

100.96

5.99

98.81

18.15

7.87

6.04

5.71

493.43

211.41

8.76

5.59

P 值

<0.000 1

0.044 2

<0.000 1

0.003 7

0.026 3

0.043 6

0.048 2

<0.000 1

<0.000 1

0.021 1

0.064 9

显著

性

**

*

**

**

*

*

*

**

**

*

† **表示差异极显著（P<0.01）；*表示差异显著（P<0.05）；

R2=0.992 4，R2
Adj=0.982 5。

表 1　响应面试验因素水平

Table 1　Factors and levels of response surface experiment

水平

1

0

-1

A 上样液 pH

3

4

5

B 洗脱流量/

(mL•h-1)

15

30

45

C 洗脱液 HCl

体积分数/%

3

4

5

表 2　响应面试验结果

Table 2　Results of response surface experiment

试验号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

A

-1

1

-1

1

-1

1

-1

1

0

0

0

0

0

0

0

0

0

B

-1

-1

1

1

0

0

0

0

-1

1

-1

1

0

0

0

0

0

C

0

0

0

0

-1

-1

1

1

-1

-1

1

1

0

0

0

0

0

产率/%

8.61

8.97

8.13

7.68

9.35

8.54

9.43

9.33

10.23

8.74

10.32

9.52

10.83

10.94

10.87

11.01

11.02
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准茴香油成分基本一致。由图 7 可知，除去大量脂溶性杂

质后的粗提液中含有一定量的莽草酸和极性杂质；经离

子交换后，洗脱液中几乎无杂质；用乙醇溶液重结晶后莽

草 酸 湿 品 的 纯 度 与 标 准 品 很 接 近 ，干 燥 后 的 纯 度 达

98.50% 以上。

2.7　与热回流提取法对比分析

研究所用广西八角中的茴香油实测含量为 16.7%，莽

草酸含量为 14.2%。由表 4 可知，采用水蒸气蒸馏法提取

可以获得产率分别为 13.55% 的茴香油和 11.05% 的莽草

酸，而热回流法仅得到莽草酸，产率为 11.10%，其原因是

热回流法在除渣后，采用石油醚萃取，萃取油相中因含有

较多的挥发油、茴香油、脂肪油、树脂等组分 [13]，颜色浑

浊，进一步处理困难，分离成本高，不宜回收。

2.8　茴香油和莽草酸质量表征

2.8.1　茴香油红外光谱分析　如图 8 所示，茴香油标准品

图 5　各因素交互作用对莽草酸产率影响的等高线图和响应面图

Figure 5　Response analysis of the interaction of various factors on the yield of shikimic acid

1. 粗提液  2、4、6. 莽草酸标准品  3. 离子交换后的洗脱液  5. 重

结晶湿品

图 7　莽草酸分离纯化过程分析

Figure 7　TLC analysis of the separation and purification 

process of shikimic acid

1. 茴香油精制品  2. 茴香油标准品

图 6　茴香油精制品分析

Figure 6　TLC analysis of refined anise oil samples
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及茴香油均在 3 400，2 900，1 550，1 282 cm-1左右有特征

指纹峰，在 2 700~2 000 cm-1 左右有较平稳的振动吸收

峰 [14]，与 1 556.41 cm-1处的芳烃 C=C 骨架振动的吸收峰

较强，形成三角形峰，与文献[15]图谱一致，标准品与样品

二者成分几乎完全一致。说明采用水蒸气蒸馏所提取的

茴香油几乎为纯品。

2.8.2　莽草酸 HPLC 分析　采用 HPLC 色谱仪在 213 nm

下对制得的莽草酸进行定性定量分析，在相同的液相条

件下进样，标准品的主峰保留时间为 3.95 min，样品特征

峰 保 留 时 间 为  3.99 min，特 征 峰 之 前 基 线 较 稳 定（见

图 9），可视为同一物质，采用外标法定量检测，莽草酸纯

度均在 98.50% 以上。

2.8.3　产品质量性状　按照优化后工艺制备的茴香油在

室温（25 ℃左右）下为淡黄色透明液体，有浓郁的八角大

茴香脑香味，降温至 15 ℃ 逐渐凝结为固体，折光率为

1.556，红外光谱法鉴定与茴香油标准品吻合，在 4 ℃贮

藏 ，具 有 良 好 的 稳 定 性 ，符 合 茴 香 油 国 家 标 准（GB 

1886.140—2015）。制备的莽草酸含量均在 98.50% 以上，

白色粉末，味微酸，粒度均匀，水分含量低于 0.50%，熔点

为 180~183 ℃，产品避光保存 6 个月，无结块，无色泽变

化，稳定性良好，符合中国医药保健品进出口商会团体标

准（T/CCCMHPIE 1.50—2019）。

3　结论

水蒸气蒸馏法提取八角中的莽草酸及茴香油，当八

角颗粒粒度为 100 目、料液比为 1∶15 （g/mL），蒸馏 2 次后

可实现莽草酸的最大程度提取，茴香油也几乎完全回收，

提取后的莽草酸经离子交换层析分离纯化后，最高产率

可达 11.05%，茴香油产率可达 13.55%，这种综合提取方法

实现了高产率提取、分离两种活性成分的目标。相比之

下，热回流法在相同工艺条件下只能分离莽草酸，且产率

与前者基本持平。但这种综合提取方法是否可以同时高

产率提取 3 种以上活性成分，还有待于进一步研究。
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