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水香薷香料的制备及挥发性成分分析
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� � 摘 � 要: 以水香薷原料制备香料。采用同时蒸馏萃取装置收集挥发性成分并用气相色谱 -质谱仪对该香

料挥发性成分进行分析和鉴定, 经毛细管色谱分离出 32种组分, 确认了其中的 19种成分, 并用面积归一化

法测定了各种成分的峰面积, 其主要成分为: 油酸乙酯 ( 24� 22% )、乙酸丁香酚酯 ( 11�71% )、邻苯二甲酸

丁基酯 2 -乙基己基酯 ( 11� 43% )、十六酸乙酯 ( 8�66% )、邻苯二甲酸二丁酯 ( 5�51% )、�- 愈创木烯

( 3� 97% )、 3-烯丙基 - 6-甲氧基苯酚佳味备酚 ( 3� 24% )、棕榈酸 ( 2�8% )、脱氢香薷酮 ( 2�21% )、肉豆

蔻酸 ( 1�7% )、硬脂酸乙酯 ( 1� 57% )、邻苯二甲酸二辛酯 ( 0� 88% ) 等。
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Abstrac t: The perfum e as flavo rwhich produced w ith E Ischo ltzia Kach lnensis pra in w ere d istilled. The vo latile compo�

s itions in the perfum e we re prepared w ith sim ultaneous distillation and ex traction equ ipm en t ( SDE) . They w ere iso la�

ted and indentified by capillary GC -M Sm ethod. 32 peaks w ere iso la ted and 19 com pounds w ere identified. The rela�

tive con tents o f the to tal peak areaw ere determ ined by area norm a lization m ethod. The ma in volatile com pos itions w ere:

Ethy l O lea te ( 24� 22% ), Pheno,l 2- m ethoxy- 4- ( 2- propeny l) - , ace tate ( 11� 71% ), 1, 2- Benzenedi�

carboxy lic ac id, buty l2- e thy lhexy l este r ( 11� 43% ), H exadecano ic acid, e thy l ester ( 8� 66% ), D ibutyl phtha late

( 5� 51% ), �- Gua iene ( 3� 97% ), 3 - A lly l- 6 - m ethoxypheno l ( 3� 24% ), n - H exadecano ic acid ( 2�8% ),

Dehydroelsho ltzia ketone ( 2�21% ) , Tetradecano ic acid ( 1�7% ), O ctadecano ic ac id, e thy l ester ( 1� 57% ), B is

( 2- ethy lhexy l) phtha la te ( 0� 88% ), e tc.

K ey words: eIscho ltzia kachlnens is pra in; flavo r; SDE; vo latile composition; GC- M S

水香薷又名湿地香薷 ( E Ischoltzia Kachlnensis

prain) , 广西又叫猪菜草, 广泛分布于广东、广

西、四川、云南、江西、湖南等省。水香薷为食

药兼用品种, 少数民族把水香薷当菜食用。目前
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水香薷的相关研究报告不多, 一般是研究水香薷

所含化学成分
[ 1- 10]

, 而关于开发香料的有关报道

极为鲜见。水香薷作为一种潜在的香料资源, 极

具开发利用价值。本研究以云南水香薷为原料,

经传统工艺提取分离处理后, 制备天然植物香

料, 利用同时蒸馏萃取技术 ( SDE ) 和气相色谱

-质谱 ( GC- M S) 联用技术, 分析了水香薷香

料中的挥发性成分, 以期对水香薷香料的综合利

用提供数据支持及开发参考。

1� 材料与仪器

1�1� 材料与试剂
云南水香薷 (市售 ); � (乙醇 ) = 95%

(食品级 ) ; 无水硫酸钠 ( AR, 广东汕头市西陇

化工厂 ) ; 二氯甲烷 ( AR, 天津市博迪化工有限

公司 )。

1�2� 仪器与设备
KBF恒温恒湿箱 (路易企业有限公司 ) ;

HXC576血液冷藏箱 (青岛海尔特种电器有限公

司 ) ; Centrifuge�5804R冷冻离心机 (德国 eppen�
dorf) ; SHZ- D ( � ) 循环水式真空泵 (巩义市

予华仪器有限责任公司 ) ; 电热水浴锅 (北京泰

克仪器有限公司 ) ; 101- 0- S电热恒温鼓风干燥

箱 (上海跃进医疗器械厂 ) ; HR1727 /06 /BC飞

利浦搅拌机 (珠海经济特区飞利浦电器有限公

司 ) ; KDM型调温电热套 (山东鄄城华鲁电热仪

器有限公司 ) ; 同时蒸馏萃取设备 (实验室自

制 ) ; BUCH IR - 3000型旋转蒸发仪 (瑞士 BU�
CH I公司 ); 6890N /5973N气相色谱 /质谱联用仪

(美国 Ag ilent公司 ) ; 电子天平 (上海梅特勒 -

托利多仪器有限公司 )。

2� 方法
2�1� 水香薷提取物的制备
用电 子 天 平 称 取 水 香 薷 1000g, 放 入

HR1727 /06 /BC飞利浦搅拌机中打碎, 取出物料

放入圆底烧瓶中, 并在圆底烧瓶中加入 10倍自来

水和沸石, 用 KDM型调温电热套加热圆底烧瓶,

检查整套设备的密闭性, 确认整套设备不漏气

后, 回流提取 2h, 待提取分离完全后, 将圆底烧

瓶中提取液回收。提取液抽滤后, 用 BUCH IR -

3000型旋转蒸发仪浓缩至 100g时, 加入 5倍 �

( CH 3CH2OH ) = 95%进行回溶。回溶液放入 BD

- 618G卧式冷冻柜 ( - 20� ) 48h, 抽滤, 滤出

上清液用 BUCH IR - 3000型旋转蒸发仪浓缩制得

水香薷提取物。

2�2� 同时蒸馏萃取
取水香薷提取物 25g放入同时蒸馏萃取装置

一端的 500mL圆底三口烧瓶中, 加入 250mL蒸馏

水, 用 KDM型调温电热套加热; 装置的另一端

为盛 25mL二氯甲烷的 100mL圆底烧瓶, 在 60�

下水浴加热, 同时蒸馏萃取 3h。二氯甲烷萃取液

用无水硫酸钠干燥后置于 4� HXC576血液冷藏箱

中过夜, 过滤, 并把滤液倒入浓缩瓶中用 V igreux

柱浓缩至约 1mL, 浓缩液用于 GC- M S分析。

2�3� GC/M S分析条件

气相色谱条件: 毛细管柱: HP- 5M S ( 30m

� 0�25mm � 0�25�m); 进样温度: 240� , 载气:

H e, 1�0mL /m in; 分流比: 25 �1; 进样体积为

2�L; 程序升温, 起始温度 50� 保持 1m in, 以

10� /m in速度上升到 260� , 保持 260� 5m in结

束。GC- M S接口温度: 280� 。

质谱条件: E I方式, 离子源温度: 200� ,

离子化电压: 70eV, 扫描范围: 35- 455amu; 扫

描速率: 1�65scan /s。
谱图检索: 采用 W iley、N ist谱图库进行检

索。

2�4� 质谱图的鉴定
通过检索W iley、N ist谱图库, 并结合标准质

谱图和有关文献
[ 11]

, 确定挥发性成分。并用色谱

峰面积归一化法测定得各挥发性成分的峰面积。

3� 结果与讨论

3�1� 水香薷提取物挥发性成分
据表 1可知, 水香薷提取物的成分共鉴定出

32种化合物, 所得质谱图经计算机质谱数据库检

测与标准图谱核对, 确认了其中的 19种成分, 利

用归一化测定了各种成分的峰面积, 其主要成分

为: 油 酸 乙 酯 ( 24�22% )、乙 酸 丁 香 酚 酯

( 11�71% )、邻苯二甲酸丁基酯 2 - 乙基己基酯

( 11�43% )、十六酸乙酯 ( 8�66% )、邻苯二甲酸

二丁酯 ( 5�51% )、 �-愈创木烯 ( 3�97% )、 3-
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烯丙基 - 6-甲氧基苯酚佳味备酚 ( 3�24% )、棕

榈酸 ( 2�8% )、脱氢香薷酮 ( 2�21% )、肉豆蔻

酸 ( 1�7% )、硬脂酸乙酯 ( 1�57% )、邻苯二甲

酸二辛酯 ( 0�88% ) 等。

图 1� 水香薷提取物挥发性成分的总离子流图

F ig� 1� Gas chrom atogram of vo latile com position s in the per fum e of EIscholtzia Kachlnensis prain

3�2� GC- M S分离鉴定出的水香薷提取物挥发性成分

表 1� 水香薷提取物挥发性化学成分
Table 1� The volat ile compositions in the perfum e of EIscholtz ia Kach lnensis prain

PK RT /m in L ibrary / ID A reas (% )

1 2�69 甲苯 Toluen e 0�21

2 5�02 己酸 H exanoic acid 0�29

3 6�16 苯乙醛 B enzeneacetald ehyde 0�31

4 9�92 脱氢香薷酮 Dehydroelsholtzia ketone 2�21

5 10�62 1-甲基 - 2- ( 3-吡啶基 ) 吡咯烷 1- m ethyl- 3- ( 2- ( N- m ethylpyrrolid iny l) ) pyrid in e 0�26

6 10�68 3-烯丙基 - 6-甲氧基苯酚佳味备酚 3- A llyl- 6- methoxyphenol 3�24

7 12�82 乙酸丁香酚酯 Pheno,l 2- m ethoxy- 4- ( 2- p ropeny l) - , acetate 11�71

8 15�44 肉豆蔻酸 Tetradecanoic acid 1�7

9 15�67 苯甲酸苄酯 Ben zyl B enzoate 0�34

10 15�82 肉豆蔻酸乙酯 T etradecanoic acid, ethyl ester 0�4

11 16�38 植酮 2- Pentad ecanone, 6, 10, 14- trim ethyl- 0�33

12 16�69 邻苯二甲酸丁基酯 2-乙基己基酯 1, 2- B enzened icarb oxyl ic acid, butyl 2- ethylhexyl ester 11�43

13 17�52 棕榈酸 n- H exadecano ic acid 2�8

14 17�64 邻苯二甲酸二丁酯 D ibutyl phthalate 5�51

15 17�87 十六酸乙酯 H exadecanoic acid, ethyl ester 8�66

16 18�66 �-愈创木烯 �- Guaiene 3�97

17 19�52 油酸乙酯 EthylO leate 24�22

18 19�73 硬脂酸乙酯 O ctadecanoic acid, ethy l ester 1�57

19 22�82 邻苯二甲酸二辛酯 B is ( 2- ethylhexyl) phthalate 0�88

(下转第 157页 )
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3� 结论
( 1) 通过单因素和正交试验确定了苦瓜皂苷

最佳提取工艺条件: 即苦瓜皂苷提取工艺条件为

乙醇浓度为 70% , 料液比为 1 �15, 温度 55� ,

提取时间 2�5h, 在此条件下苦瓜皂苷的提取量为
29�16mg /g苦瓜粉;

( 2) 对最佳提取条件下得到的苦瓜皂苷进行

树脂分离纯化, 纯化后的苦瓜皂苷进行抗氧化试

验, 苦瓜皂苷具有一定抗氧化活性, 不同浓度的

苦瓜皂苷对于超氧和对羟自由基的清除有一定的

效果, 而且随着浓度的增加, 清除超氧自由基的

效果比羟基自由基明显;

( 3) 对苦瓜皂苷的提取分离、纯化及体外抗

氧化活性分析, 为苦瓜的深加工及开发保健食品

提供了基础资料和理论依据, 有关皂苷的结构和

生物学活性机理有待进一步研究。
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4� 结论
利用同时蒸馏萃取技术 ( SDE ) 和气相色谱

-质谱 ( GC- M S) 联用技术分析鉴定水香薷提

取物的成分, 共鉴定出 32个化合物。其中主要的

酯类物质就占了 63�98%, 而酯类是具有芳香的

化合物, 是形成香气的主要因素。水香薷酯类含

量较高, 具有明显的清香, 是一种较理想的天然

植物香料, 可以作为香料应用于食品、卷烟等方

面。
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