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捅 要 采用 CC和 cc—Ms技术对八角的超临界 CO2流体革取物的化学成分进行 r研究，共鉴定出34种化音 

物．它们的古量占出峰物质总量的96 2％ 同时与八角的木蒸汽蒸馏产物的组成进行了比较 

姜键 嚣 峻 摹取户物 八吊荫舌 廷怔异二免忆唆 军取产物 
八角茴香果是八角茴香树的成熟果实，药用有开胃下气，暖 胃散寒等功效，同时也是常用的食品调味香料。 

茴香油中的茴香脑是合成香料 的原料。用水蒸汽蒸馏(简称 SD)法提取的八 角精油成分分析已有文献报 

道h 31。 

超临界 c 流体萃取(SFE—c )是近年来发展的一项化工分离新技术，与传统的水蒸汽蒸馏等方法相比， 

具有操作温度低 、分离效率高、无溶剂残留等优点。由于 c 无毒 ．无残留，因此特别适台于天然产物的分离精 

制。某些研究者 已尝试用 SFE—c 技术制取八角茴香油_4 J。但萃取产物的组成未见报道。作者开展了八角 

的 SFE—c 研究工作，并将八角的 SFE—c 及 sD产物送交国家香料、香精化妆品质量监督检验中心评定，香 

气评定结果为“辛香、茴香、香气较完全。新鲜感、天然感好。香气质量 比水汽油有较明显改善”。为探讨两者 

成分差异 ，本文首次同时对八角的 SFE—c 和 m 产物进行了 GC C-C—MS分析。 

1 实 验 部 分 

1．1 样品来源及制备 

八角：产地广西。超临界 c 萃取 ：将八角粉碎过筛(d 0．833 nlff]f1)，用自制的01 L超临界 co2萃取装置进 

行萃取，萃取压20MPa，萃取温度 298℃。解析压6．5MPa，解析温度327"C。萃取时间为2．5 h，得到黄色半透明 

油状物，得率约为 9 6％。水汽燕馏：八角粉碎后，经共水蒸馏 6 h，盐析，乙醚萃取 ，无水硫酸钠干燥，再蒸去溶 

剂，得无色油状物，得率约为2．5％～3％。乙酯化反应：将 SFE—CO2八角油以及做为标准样品的棕榈酸、油酸 

亚油酸、硬脂酸用乙醇和 KOH溶液皂化处理、再与 BF3乙醇液进行酯化反应后，用正庚烷提取，得乙酯化产物， 

用于八角 SIrE—c 产物中的脂肪酸分析。 

1．2 仪器及分析条件 

C-C仪为岛津 C-C一9A色谱仪 ，与 C—R3A计算机联用，分离柱为馀有固定液 sE一54的石英毛细管柱，柱长 

30m、内径0 25 mill，柱温 80—280"C，程序升温4"C／min，氢火焰离子化检测器；C-C—MS仪为 HP5988 A型 C-C— 

MS一计算机联用仪，离子源为电子轰击源，电离电压 70 ev。色谱柱为 Hp一101石英毛细管柱，柱长 12m，内径 

0．2mill，柱温：初温 50℃，以6"C／rain的速度升至 110℃，再以 10℃／rmn的速度升至 240℃。 

2 结 果 与 讨 论 

八角的 SFE—co2产物组分的定性主要参照质谱谱库检索结果，并查对质谱图集手册 以致精油质谱图 

集 ，有标样的组分用标样进行核对。样品中各组分的定量按色谱面积 l闩一化法进行。色谱图见图 1，定性定 

量结果列于表 1。 
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*表示未报道过的化合物(邶r州  eong：,c,~ds)，酸为游离脂肪酸(h钟血吁 )。 

八角的 SFE—CO2产物经 Gc、Gc—Ms分析，分离出50多个组分，鉴定出 34个组分，其中主组分为反式茴 

香醚(TZ 5％)、对丙烯基苯基异戊烯醚(11．6％)、蒿脑(5 1％)等。鉴定出的组分中有 11个是文献” 中投有 

报道过的。 

种子的超临界 CO2萃取产物莅往含有一定的油腊．作者通过对 sFE—O02八角油的皂化和酯化处理，在相 

同的色谱条件下．与经过质谱鉴定含有相同的脂肪酸的样品进行了对照．并用标准样品进行丁核对．鉴定出4 

种脂肪酸，占经酯化的八角油出峰物质总量 的34．6％，其中棕榈酸为 7．6％、亚油酸为 14．5％、油酸 11．O％、硬 

脂酸 1．5％。 

八角的 sD产物的组成未作质谱定性，在相同的色谱条件下与 SFE—CO2产物进行 丁对照，色谱图见图2。 

图2中的 13、29两个峰为反式茴香醚和对丙烯基苯基异戊烯醚，其含量分别为81-8％和 5．5％。 

由分析结果看出，两种方法抽提的八角产物 主组分相 同。它们的第一大组分均为反式茴香醚，但 SFE— 

CO2产物中的相对含量略低于 印 产物。第二大组分均为对丙烯基苯基异戊烯醚，而 SFE—CO2产物中的相对 

维普资讯 http://www.cqvip.com 

http://www.cqvip.com


分析测试学报 第 16卷第4期(1997) 

含量是 SD产物中的 2倍以上。从图 1、图2看出，两种方法提取的八角产物，在对丙烯基苯基异戊烯醚前，各组 

分出峰位置基本相同，古量有所差异=但在该峰之后，SFE—O 产物 比 sD产物多出现了一些组分。此外 ，作 

者对两种方法提取的八角产物进行 了定量进样比较，SIZE—c0 产物中出峰物质总面积是 sD产物中出峰物质 

总面积的二分之一左右。这．晓明 SIrE—c0，产物除了在色谱图上分离出的物质外，尚有在色谱图上未分离出的 

物质，由于这些物旗的相对分子质量大．沸点高、挥发度小，故在 sD过程中难以蒸出。但在 sFE一0 过程中， 

因 O 具有很强的溶解能力，所以能将八角中的组分有效地抽提出来，从而使八角的 SIrE—CO2产物具有更为 

接近自然真实的香气，获得较高的感官评价。此外，从油收率来看，SIrE一002方法是 sD方法的 3倍左右。因 

此，SFE—c0 技术在八角茴香油工业生产上的应用有着良好的前景。 

t I胂 ' tI m 

周1 SFE—c岛八角油气相色谱图 圈2 813八角油气相色{I圈 

Fb1 (；as cn嘣咖 旧m 0f SF-'~一。 products Fb 2 Gas cn嘣T哪ogram of stastndistillation 

of 膈：tM Ⅲ Hook．f productsof ， l。0k r． 
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Abstract The chemical composition of supercritical CO2fluid extract of／／／／c／urn Bn Hook f．was stud- 

ied by C,C and C,C—MS technique．34 compounds identified comer 96．2％ of the total peak area of sub— 

stsno~,appeared，and the result is c0【 IpaTed with that of its steam distillate 

州 s：／／l／chtm9grtt／R Hook．f．，Superer~tical C02 fluid extmc'~on，CA3一MS． 
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